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DiTRONTCION

BuLieatos

Los silicatos son los companentes mes sbundantes de la corteza te--
rrestre. on los constituyentes principales de todss las rocas, arci---
1les y arenas. La mayor parte de los materiales de construccién (inorgh
nicos), variando desde rocas naturales haste productos artificiales (la-
drillos, cemento) son silicatos, como lo son también los vidrios y cerd-
mices.

La caracter{stice fundamental de todas las estructuras ae silicatos
1a coordinacién tetrahédrica del silicio por el oxigeno~ La clasifi-

cacién de 1s estructura de'los silicatos esté hecna en términos de la -

forms en s que los silicios tetrahddricos estin unidos:

ORTONILICATOS (grupos aislutos de 510
¥ 51 arreglo estructural mes sencillo es aguél en el cual grupos de -
* 510, sisledos estén unidos inicemente a cationes. L5tos Erupos se en---
cuentran en los ortosilicatos y la relacién de oxigeno y silicio es de -

(38



Tanto 1a willenita Z 310, camo ln laraenita FoZnsio, estén clasiti

cados en este grupo.

con grupos 5i,07).

(umndo los grunos 10, N0 se encuentran separados, sino unidos com-

partiendo un ftono e oxlgeno, am ugar  los pirosilicatos.

Los {nicos dos minerales que se conocen con esta estructura son tor-

tucitita y gehlenita.

ESTRUUTURA us ANILIOS: MTASTLIUATOS. (s10.),

3 -

e fornm grupos de anillos cerrados de composicion (:,103) " o8 -
cusles contienen un minero indefinido de mierbros, cusndo dos iones oxige
10 estén campartidos entre 510, tetranbaricos veoinos. Estos Erupos se -
encuentrsn en los metasilicatos, y corresponden a una relacin de oxigeno

silicio de 3:1.

s.: Senitoita Basr(si 09) ¥ berilo Al sey(sig0ls).
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STROUTURRS i Gt
105 PrRossos. (s103),.
Cusndo dos tetranedros 10, vecinos comparten dos fones oxlgeno pue

den dar lugar tambidn a cadenas ae longitud infinits. sstes casenes se-

arreglan de tal manera que los vértices el tetranedro spurtan alternati
vemente en direcciones cpuestas. Estas codenss estin wnides stravés de-

enlaces oxigeno-catin. J.: viépsida CaNi(s1,0¢).

Q@“%”g Qzﬂ‘a@@”



103 AMFIEOLeS . (310,011

0 los anflvoles, my cercanamente relacionados a los piroxenos, se
mcuntra wma dible cedens, sate pusds verse coms derivaus de 1a catens
de piraxenos por 1a operacién de un plano de reflexin stravesando 1os -
iones oxigeno mas externos. La relacién e oxigeno-silicio gue corres--

ponde @ este arreglo es Lk, =j.: Mfibol LiMeg(F/u1,0))y

ESTRUCTURA LAMINAK. (31,0,

51 los 510, tetrahédricos estén unidos de tel maners que tres de -
los custro étomos de oxgeno se comperten con tetrehedros vecinos, se ob
tiene une red bidizensional, la cual es uno de los michos arreglos posi-
bles para estructuras leminares. icha red corresponde & una relacién -

de oxigeno-silicio de 10:4. j.: Gillespita sru(si,0y0).






STRUCTURRS TRIUDISIONALES

La filtima clase e estructures-ue silicatos es aquélla que surge -
cumdo los 310, tetrandaricos estin ten wnidos que cada 1én oxlgenc es -
campartido por dos tetrenearos. Un arreglo tel, origine wns estructure-

tridimensional extendids, con una relacién de oxigeno-silicio de

1

m centraste con los emis tipos e wnién tetranddrics, las estruc-
tures tricinensionales existen caminmente en gran cantidad de formas can
Pletamente diferentes las cusles dan lugar & micnes familiss my distin-
‘teas de minerales importantes.

K.t Bete-eucriptita Li(AIS10,), zealita Ney, (AL 81;,0,) 27 H,0.

Q




No todos 1os sutores definen a los clementos de transicién de ls mis
2 nmiers. Larses, 5. M., Transitionsl slements, W. A. Berjemin, Tne, -
Meva York, (1965), los detine asf;

Tos elamtos 66 teaustoién se carecterism gec 1a perticipaciia do-
orbitales a en 1 formmciin de enlaces qulmicos. Los slementos de transi
ctén s defines, por 1o tanto, como agoellos slememtos cuyos dicms o fo-
nes cantienen orbitales d parcialnente Llenos. ssto inclue a los elemen
tos e vo 8 b, Y 8 A Y Ia & K. Un cuarts serie de transicién comien-
28 con Ac, pero no esti completa. m témminos de su guinica actuslmente-
conocida, Zn, Ud y Hg no estén incluldos en esta definicién. Aquellos e-
Lemantos g0 tienm tato orbtteles £ como i lncompletos se dencatnn sl
mentos de transicién interns. Agu! estin incluldos los elementos de Ce a
Iu (serie !f), conocida como la ser e de los Lantanidos o Tierras Raras:-
¥ los elementos de la serie de los Actinidos 6 5f de U & Lw.

Kneen, V. R., Rogers, M. J. W.y simpson, P., Chemistry, Addison-Wes
ley Pblishers Ita., Lonares, (1972), 6 la siguiente definictin: los me
tales ce transicién son aquellos elementos en los cuales por lo menos uno
ae mus cnes simples tieme vna capa sxperua do eletrones d incomplete, -
(es aecir, contiene entre uno y mueve electrones). Asi, el sc por ejem--
plo, invarisblemente forma compuestos de sc (I11) en los cuales el idn -

6% tiene la configuracién electrénica 1522s%p%35%35¢°. For 1o tanto



ito de transicién. Lo mismo suce-

de con el 7, el cual forma el ion & exclusivamente (1s%s%2p°3 %" -

3410,

el se no estd clasificado como un el

11 cobre mestra corporteniento intermedio ya que forma coupues:

%08 en dos estados e oxideeién: Cu (1) y u (I0). In confimuractén eleg

trénica el 16n tu (1), o', es 16° 23%34'0, y consecuentemente -

no es un ién de metal de transicién y no presemta caracterfsticas u--mx-

cionales. sl ién Cu (II), sin embargo, tiene la configuracién 1s e. lp -

3693%34% y eo un 4én demetal ce transicién; y los compuestos del cobre-

(11) son coloridos, paramagnéticos, etc. Asf, no todos los miembros del-

blogue d estén clasificados como metales de transicién, y no todos los es

tados ae oxiancién de los metales de iransicién presenten propleasses -
trensicionales
Los elementos de transicién tienen algunas propiedades en comin:

1. Pricticanento todos ellos son metales duros, fuerbes, de elevao pun-
to de fusién y de ebullleién; buenos conductores del calor y de la e-
lectrician.

2. on crpaces de formar elenciones entre ellos y con obros elementos me
talicos.

3. von my pocas excepeiones poseen valencia varisble y sus ones,y con-
puestos son coloridos en alguno (si no en todos) de sus esteos de o-
xiaseidn.

4. vebido a sus cepas incampletas forman por lo menos algunos compuestos
paransgnéticos.

No se hablaré de los elementos el grupo de los lanténidos ni de los



tos sintetizados se utilizaron inicamente

eactinidos, ya que en los siliy

alsunos de los meteles ael primer gripo de transicién:

e CONFIGURACTON KLATSONICA SSTAOS 15 OXILACTON
o 30 ugt 63 2
™ 3 4" 6k 3
re 3 ug® 3
[ 3a ug? 53
n 3 e 23
o« 3¢ 21

8 my importante conecer el potencial de oxidacidn del ifn, sim ex

‘bargo estos potenciales de oxidacitn son dificiles de determinar en fase

soliaa, mnque se conocen con micho detalle en fase liguiaa (solucién a-
cuosa), ya que se usan entre otras cosas en los métodos oxidinétricos, -

como : ; cricmetrfa. A se-

da una tabls ge potenciales de oxidaciins

e a*(ag) cr*(eg) or
¢l am 0.4 -0.9

R e 3-
0, 0 0 0, ™
B T Y T

+0.77 0.4k




o (ag) o™ (eq) o
4L +1.82 0.8
Nm“ . nio, lﬁ“
+1.8 +1.78
cuo* e wt u
41.8 40.15 40.5

n general estos potenciales se podrian determinar por polarimetria
el oso ‘de miestros sistenss en fase sélias, es iportante tener en -
cuenta que sunque quizé se haya alcanzado el equilibrio con la atmsfera
atnjofera ss el

\oxidante de la mifls, el potencial de oxidacién de e

oraen de 1.0 V.

COLOR by 103 Totss.
Las soluciones o los dones con configuracién fgual a la de los ca-

ses raros, (s2°0) son incoloras, en tanto que las soluciones de iomes
con niveles electrénicos dy £ incompletos son generalmente coloridas. -
£1 fenémeno del color esta relacionado con el uso de algunes longitudes-
de onda e la luz por los lones en solucién pare promover electrones a -
niveles ae mayor energla. m las soluciones, el color gie se observa es
€l complemento de aquél absorbido en 1a transicién electrénica. La ener
gfa de la trasicién involucraaa estd relacionads con la longitua ge on-
da de 1a luz por la sencilla expresién A x = nc/)| , donde h es la cons-

tante de Planck (6.6¢ x 1070 erg x seg), ¢ la velociaaa ae 1a luz (3 x-

i)



10'° en/seg), ¥\ 1a longitua de cnca de 1a luz n ca.

¥a que el ojo husano responde & la luz inicemente en-el intervalo -

1iaitedo de 1000 & 7000 &, se ven fnicamente los colores para les trams.
ciones que caen en este intervalo., sto equivale a 70 - 10 keal/sol a2

itomos o fones que sufren las transiciones.. mn los elementos de tramsi-

cién, existen orbitales d y f vacios, los cuales son de mayor energia -+

que los niveles energéticos del estado basal. ks la transicién de los

lectrones entre estos niveles 1a que sparece en el cspectro visible de -
estos ioncs. i los fones de clementos con capss llenes, la energia re-
querida pars la promocin ce wn electrén del nivel del estado besel ha--
cia un nivel mas alto, es mayor a 70 kcal/mol. sstes transiciones tie--
‘nen por 1o tento un requertniento mayor de encrgfa y solo sparecen & lan

gitudes de onda menores.

MeUANTSMO by FORMAGTON ur: COTOR &3t VIDRIOS,
FROPLewry e 1A 15,

La luz visible se encusntrs en wna regién my angosta del espectro-
electromagnético. La longitud de onda de las ondas rojas visibles mas -
grandes es sproximaazente 7000 & y 1a de las violeta visivles mas cor--
tas, aproximaasmente 000 R.

ungue 1o recuptores de los colores de la retina husana no se hen-
entendido completamente, se canoce que existen respuestas en tres regio-
nes del espectro, las cusles cosbinadas dan el efecto del color. i fal

ta o o dos mecanismos de respuests, resulta ceguera al color. in em-



bargo, afn la sensivilidad del ojo normal no es guel sotre tods la lon-
gitud el espectro. Alcenza wn méximo e la regién amarillo-verde.

Tos colores del espectro cubren el siguiente intervalo de longitu--

des de onaa:
o
Rojo 7000 - €200 A
naranjado 6200 - 590
amarillo 590 - 5780
Vere 5780 - 5000
Am1 5000 - 500
Violeta 4500 - 1000

Totos los calores excepto los brillos metilicos son ol resultado e
ahsoreién selectiva de 1a luz transmitics através de un medio transparen
‘te o traslicido. Un vidrio amarillo se ve coloresdo porque la luz que -

, cae sobre &1 pasa a la red y ce refleja mievamente; en el proceso, se &b

sorbe algo del azul y del rojo, dejando que predomine el amarillo en el-

rayo eaergente.

o existe ningln método para medir slsuno de los factores mas inten
ibles conectados con el color. st cs particularmente cierto en cerd-
mics, donde 1a traslucides o transparencia dm profundiend al color, qie

es una gran parte de su encanto.



£L fondmeno de que algunas sales aisueltas producen una solucién co
lorida es causado por 1a absorcidn selectiva e luz de wio ae los fonss.
se sabe que los iones avsorben energfa luninosa de tres maneras:

1

Por la vibracién de un dtomo como wn todo absorbjendo en la regin -
intrarroja,
©. For vibracion e electrones que absorben en la regin ultravioleta,

3. Por

Ltos electrénicos, mbsorblendo en 1u regién visible. ks cste-

d1tino tipo de energfe el que interesa en este caso.

HLAATOS COLORANSS

Yo todos los iones tienen la configurscién electrénica que permite-
1a absorcién en el intersalo del visible. solwmente aquellos elementos-
con una capa electrénica incamplets, tales camo los elementos de transi-
clén y los e

tos de tierres raras, son cupaces de absorber en el vi-
sible,

MOLTFICAVORES w COLOR,

Un ién colorido no dn siempre la misma coloracién, ya que su canfi-
guracién electrénica estd influenciasa por cl meio. For cjemplo, el eg
taao de valencia, la posicién en la estructura del viario, ¥ el tipo de-

iones que 1a rodes tienen influencia sobre el color de un ion.



COLOR i CRISTALS.

Mgunos vidrios y vidriados se pigmentan por medio de la difusién -
de cristales coloridos atrevés de la mass, impartiéndoles as{ su colora-

cién.

Muchos otros cristales pueden colorearse introduciéndose en solu-

s51ida algin compuesto (generalmente Gxidos) de los clementos de -

transicién. For ejemplo, los cristales incoloros e willemita (4pi0,)-
pueden colorearse de la siguiente mancra (probablemente en atmsfera re-

actora). (2. 1. Jones & M. F. Berard, Ceramics, The Tova state Universy,

o verde pilido
re eris

™ amarillo

o verde

o azul intenso

PHOPLEUASS 1 LA LARSKNITA Y LA WILLSITA

inrante las reacciones a alta temperatura se obtuvieron vidrios de-
composicién variable que al ser recristalizados daban lugar a dos produc
tos principalaente : Larsenita y Willemita. A contimuscién se nace una-

breve descripeién de sus propiedades.

u



LeRSSNITA  OZnAO,
Ia lersenite es un ortosilicato de plomo 7 zine clasilicado dentro-

del grupo de Chrysolita, s ortorréabics, blanca o transparente; preser
ta brillo. su densices relativa cs 5.90 - b.1ej s curesa es sproximads

mente 3. Los cristales de larsenita son agjes delgaces cuya longitua -

(0.2 mm) es de 10 & 20 veces mayor que su seccién transversal. se en-

cuentra en vetes acorpafiada generalmente de willemite, roeblingite, cli-
nouedrite y nodnkinsonita.

se ha sintetizedo lersenite calentendo en aire un gel precipitado -
de 1a misma composicién a 1 atm e presién, a temperatures de 500 a 950°

del gel & de 300 & 500°

¢y por
Gy una presién de 2000 bares
La larsentta funde incongruentemente a 1000°C y 1 atm de presién, a

willenita y silicato e plomo liquido; en condiciones hirotérmices, 1

larsenita se vuelve inestable entre 550 y 650°C. La produccién éptima -
de lersenits, & Jusgar por el patrén de los difractogranas de reyos X, -
se obtuvo con wi perfodo de calentamiento de 20 horas a 800°C.

Fallaron los esfuerzos pars sintetizar compuestos isosstructurales-
con 1a larsenita en los cusles el Zn es reemplazado por Mn, Fe, Co, Ni,-

Me, ca b Be.

VILLOOTA 0 510

L willenite pertenece a 1a clase hexagonsl § rarbonéarico trigonal

Los cristales son generalmente my pequefios, amarillos, verdes, cafés o-



rojizos, y pueden variar desde transparentes haste opacos, con brillo v{
treo, do mpariencia grasosa. Algunas veces presentan luminiscencia. ¥i
dureza es de 5 & 6y su densidad relstive 3.9 - k.3,

Generalmente se encuentra asocisds con franklinits, zincits, rhodo-
nitay caleite.

Le willemita ez unn fuente ixportate en la cbtencién de zinc.
IMITACION V& JAUS SINTETICO
Kaan, H. J. , U. 5. Patent 2,536,061, mero 2, (1951), desarrolls -

tin proceso con el objeto ad producir jades artificiales idénticos a les-

varicasaes naturales

€s ecir que tuviesen una semejanza tan cercana y-
perfecta que fese extremaammente aificil que los expertos en el arte pu
alesen diferenciar entre les piearas o minerales artificales y los natu-

rales, sin el empleo del anilisis quimico. £l proceso para fabricar cs-

tos jedes artificiales tan perfeccionados es my eficiente y poco costo-
80. e llega a la produccitn de una gran variedsd de jades los cuales -
aifieren en color, grano, opaciasd y otres cunliaades caracterfstices.

Los materiales utilizados para la fabricacién de los productos son-

los siguientes:
1. .0, %0, W03, 10, 30, o los carbonatos o cmulquier otro con-
puesto de plomo copas de calcinarse a éxido de ploo. kstos sirven-

como fundente y constituyen del 30 al 0% de los ingredientes.



o

Felaespato de 80aio 0 potasio, piedra de Cornvall o cualquier otro -
material que se sproxime a la relacin K0 * ALO3 * t3i0,. Estos -

“amoién sirven como fundeites y forman del 10 al 30F de los ingre-

atestes.
Caolin o cuslquler arcilla prisaria o secundarie que tenga un andli-
sis con una relacién general de AL, - w0, * #,0. bstos se uti-
lizen en una cantidad del ¢ al 157 de los ingredientes.

s{lice de cualquiera de las formas u!ok. ‘tales como arena, cuarzo, -

etc. sstos se utilizen en cantidades de 5 & 20f de los ingreaientes

La mica puede sustituir totalmente o en parte al 5i0,

20 o 1 forma nidrateds del xido de rine § 200y, Estos sirven co

=0 ¥ sgentes v camo fune-
dentes y constituyen del 10 al 20% de los ingreaientes.

NeZelina o alguna relacién ae la forma K0 * a0 - UALO, * 9310,
Este imparte algunas propledades de refractividad y propiedades crig
talins, carscteristicas de lo: jades naturales, y forssn del 5 al -

25% ae los ingrediente:

© covre en la forma e otro éxido o carbonato, constituyeado ael

0.1 81 0.5% d los ingrealences. Obros waierial:s apropisdos pars -

impartir Los touos verdes al Jaae son Cr,0 © una cambinacién el 6-
xi40 o carbonato ae covalto con el &xico de antimonio o fierro o ura
nato e soaio.

Fara jeae amarillo, sb,05 en la cantidad e 0.5 a 5% e los ingre---

atentes.



9. se promuce jade café con la aaicidl de 1 & 5% de rutilo, éxidos o -

cramatos de fierro o la combinacién de ambos.

se obtiene jade negro con la aaicién de pequefios porcentajes ae los-
siguientes materiales en aiversas combinaciones: Sxidos de fierro, -
mangeneso, cobalto, cobre o cramatos.

K1 color zafiro se cbtiene con la aaicién de 0.1 a 1% del éxido de -

cobalto o carbanatos.

Ia mezels incampleta de cuelquiera de dos o més ae los egentes colo-
rentes mencionados, se formaré jade blanco, Se puede afiaair rutilo-
para oscurecer los colores. Tembién myuas a la cristalizacita,

La materia prima se mezcla y se mele (ya en seco o en mimedo) has
‘ta un polvo fino, en un molino de bolas, posteriormente calcinada al ro-
Jo aune T = 645 - B72°C, pers eliminar el sgus, y la materia orginice,-
carbonatos y &xidos volitiles, tales camo los de cobre, plamo y zine, =
ssta caleinacién prelintnar es preferible, pero puede omitirse cumdo la
cconcmla e 1a operacién es mes importente que la calidsd del proceso. -
KL préxino pazo es ealentar el polvo finmmente molido (calelnado o no -
prelininarmente) a 1148 - 1315°% de 3 a 5 horas. 1 material resultnte

puede ser # una tempe: 1 tte mad

baje (1035 - 1146°) con wn benéfico efecto sobre el jade resultante. -
51 Jade eafrisdo puede entonces pulirse y/o esculpirse.
Los jades febricatos de este manera e parccerdn tanto en densidad-

relative, aureze, color, traslucides, rescamcis, gramo, etc., coso para



acgatier 1a acteccitn y diferenciacién del jade natural, hesta por aqué-
Lios grandes conocedores, exceptucndo cumndo se utiliza el mnilisis qui-
mico.

o3 Jades sin

dcos pueden utilizarse en Iggar de los jades naburs
les, 511 sufrir en los camparaciones, para articulos de joyerfs, objetos
de arte, figurines, vasos, ceniceros, bases para limparss, y otros sopor
‘tes omementales ¥ decorativos, ¥ como abresivos para moler, Julir y cor
tar. kotos jedes artificiales tiemen wna densiasd relaiva de 3.2 = 3.5
una aureza de 6 - 7, son Jabonosos o cerosos al tecto, resuenan con cla-

ra Tesonencia cusno sn golpesdos, etc.

OBTNVION b STLICATOS

A continuscién se describen los métodos seguidos en la obtencién de

silicatos.

BRPARAGION DL, FOLVO

& 1a preparacién de piezas cerémicas especiales (donde se requiere
de una sinterizacién éptima), no solamente es necesario utilizar xidos-
my puros, y marcaqsmente finos (temafo el grano Lum), sino mezclaaas-
intinemente (y totalnente nmogéneos). sto es aiffcil de alcanzar si -
se utilizan directamente las mazclas de polvos de los éxidos o de los =
carbouatos. A memido solo se Puede nacer esta mezcla airecta por doble=

precaloinado, intercalato con triturscién y molienda,



Muches rescciones sblidas entre éxicos . ocurren miy lentamente, por
1o que en la sctualicsa se estin wbilizendo téenices quimicas por via nl
meaa.

= elgunos casos se Puede ovtener urna mezcla Intima de dos o tres -
conponentes por coprecipitecién, en la cual, por ejemplo, los niaréxidos
de 1a solucién s6liaa precipiten juntos, siendo posteriormente caleina-n
dos naste la camposiciin deseada del Gxido.

sxisten pocos elementos que Verdaderamente Juedan precipitar simil-

‘éneamente; miches veces se llega a una segregacién no deseaas, la cual-

Puede eviterse con 1a téenice del seceao por espersitn que ademis ce ser
micho mas ripias, puede splicarse a la myorla de los elementos.

sxisten 3 métodos inportantes de secado por espersin, cuo princi-
plo ee my purecido, tn todos los casos se rocien soluciones scucses de
sulfato, nitrato, citrato, acetato, oxalato o formisto, que contienen ca
@a wno de los elementos mezclados idealsente. Lo inico que varla en es-
%08 mitodos es el medio en el que se rocfa: aire calentado, alcotol ¥ he
xano iquido a -60°C. s my importente que las gotas sean my pequefiss

¥ que no necesiten recorrer aistancias grandes en el medio. e esta ma-

nera se evita una mezcla selectiva y se pueden trunsformar las gotites -
ae las sales secas u éxicos.

Las gotes cuyo alimetro es de 20 a 100/ 5, llegan & medir spraxima
damente 0.1 después de ser calcinadas hesta Gxidos. son extremadam-
mente reactivas, y pueden, a temperatures marcadamente mas bajas, reac--
clonar nasta los Gxidos y ser sinterizadas.



Jebe ae temarse cn cuente, naturalnente, que se Tequiers de uns e--
norgla de conpresién my grance.

=1 wdtodo ae 1e congelocisn en seco, tamado de le inaustria ae eli~
neatos, es igualemte wn mitodo de Secoao Por acyersiin, que ubiliza tem-
percturas my bejes. Ta scluciit de seles al 20 & 30% se scmete o asper
sitn en nexano & -4, bajo sgitecién constente, Les gobes de C.c & =
0.3pum se congelan ¢ inmeaitemente se aepositen en el fonao, ya que el-
nexano es especiticmente mes ligero, rosteriomente se colocen demtro-
ae un secador congelado a -30°C para eliminer el solvente saneriao, y se
calienta lentamente nasta que subline toda el-agua e eristelizerién,

Los sgregatos secos, en forma ae esferas, se caleinen nasta Gxidos-
e wn normo. 1 amaiio de los grancs, ce acuerdo a la composicion y a -
1 temperaturs, o5 alrecedor de 0.5 & SR,

Una variante menos conocida es secar por cangelacién en i, lquido.
La ventaja esté en que es pas féeil la evaporacidn cel N, que la del ne-
xeno. Gan este métouo ae secedo por congelacién se pueden obtener parti
cules e 0.1 0.zpen.

Dentro ae los Bitotos quimicos por via nimeds se cuenta tamvién con

el proceso ae sol-gel el cual se puece lograr y

sea con la precipite---
cién de una soluetén ce 1a sal cel netal, o agregando mines prisariss -

(ruta organometilica).

TAMANO D PAITILULA

sxisten clentos ae bicnicss pare stermines el famaio s las parti-



culns enplerass en le elavoracién ae procuctos cerfmicos. =550 Se dehes
& que la calicea y propiedades de la piesa estén intimamente relacions--
a5 con 1as aimensianes e les partioules que constitwen la materis pri

ne wbilizada,

w00,

Un procediniento my camin en la determinacién del tumano de lss —-
particulns de un polvo es le del tamizedo por medio e mallas. Lsta sc-
rie de mallas esté constitulda por tela de alambre e averturas iferen-
tes. ustas mallas tienen b pulg.ass (20.32 en) de alfmetro generalmente
¥ estin montadas sobre bastidores de latén los cuales permiten ponerse -
wa sobre otra, con 1a malla mes ablerta hasta arribey lames fine has-
ta abajo. 1 ge introuce la muestre soire la malls superior en el con-
juzto, y este conjunto se sacude, la miesbra coerd y se separard en frac
cimes clasificasas segin el tamafio soore 1as mallas mas £inas progresi-
vamente. sl material que pasa abravés e la mella mas fina se acumila -
en una charols hasta abajo del conjunto. sxisten tamizadorss que Llevan
& cabo el sacudindento de las mallas. Cuendo Se '8 acabono de temizar,
se separan les mallas y se cotiene el polvo clasisicado,

A pesar de que el tamafio ue las aberturas de las mallas estd caleu-
laco, camimmente se hace referencia a las melles ce acuerdo a su mimero,
€5 aecr, el mimero ae sberturas ae la malle por pulgada sobre la super-
ficie de la malla. Mientras mayor es el wimero de la malls, menor es la

abertura de la misma.



MALLA NUMERO ABSHTURA (en mm)

3 6.35
b b.76
o 3.30
8 2.3
™ Les,
16 119
20 0.84
EY 059
w0 0.tz
50
o .
100
200
325

Las malles de alambre tijido, especialuente los de menor temsio, -
son my delicadas y se aaion fécilmente, Le tela ae alamore puede rame-
perse o rasgarse con fociliaad ol limplarse, y hasta pequefilsinas presio
nes sovre la superficie pueden aistorcionar las averturas de las malles.
Se deven por 1o tanto cepillar suavemente can cepillos especisles por la
parte ae atrés ae la tela para liplarse. be pueden lavar con Jabény &

gua tibia, pero aeven de evitarse los reactivos fuerte
imtre la gran cantidad e téenicas que existen pars la clasifica--.



cién ge las particules segin sus aimensiones, estdn el microscoplo y el-

sramlimetro.

LAY
VATKIFIGAGION ¥ buiTasunston

La meauracién de un cuerpo cerémico puede efectuarse de dos meneras
51 aurente el calentanlento se forma viario por fusién parcisl, el proce
50 de mauracin se Llmma vitrificacidn; sino existe liguico presente-
@urate el calentmniento, el proceso se llmn sinterizacién. (la sinte-
rizecitn tamblén puece ocurrir cumdo esté presente wna fase Lquids, e
pecialnente cuando aquella fase liquiaa biende a ayuaar en la velocidsa-
ael moviniento atémico de tna particuls hecia otra).

1 ambos casos, los resultados finales el calentamiento son los -
nimos, es aecir, la reauccitn o eliminacién ae poros sconpafisas por la-
aisminieién del voluen y wn susento en la ensiasd, y la wnién ae gra--
n0s cristalinos para former una mesa aura y resistente.

La mayorfa ae las cerdmicas sufren vitrificscién auraate el calenty
mieto. Al wumentar la temperstura, se queman las impurezas, se elimina
el ague y los sulfatos y corbanatos empiezan a descamponcrse. Todos es-
tos procescs promucen gases 1os cuales deben salir e la pieza atravesen
4o 1s superficie por poros interconectados. Al seguir calemtendo, algu-
nos ae los minerales se transfoman & mievas formas, ¥ los flufdos pre--
sentes reaccionan can los minerales en uescamposicién para formar silica

tos iquidos o viarios.



A seguir incrementanco la terperaturs, se forma mes canticaa e vi
ario, el cusl empieza & wnir los grimilos que no hen fneido por meaio -
ge fuerzas ac tensién superficial, ceusando asi wn encogimiento de la -
pleza, y un mmento en 1 aensicaa. i e permite que el proceso de la-
formacién de viario contimde por micho tiempo (va sea por temperatures -

my altes, o por aejarse a ae n
%0), una gren canticea ae ls mase se volvers Lguiss, ¥ ya no permitiri-
e soporte u proplo peso. i ésto ovurre, 1a mass se eformeré, ¥ el-
articulo serd estropeso.

(uando se ha alcansaao el grado adecusdo de maauracitn, se enfria -
el articulo. sl enfrimiento nace que el viario se enirezca y forme a-
5 uniones rfgiass entre los grémlos cristalincs restantes.

51 pspel ae 1a sflice es my irportente en la vitrificssiin ce 1a -
cerémica. Ia sflice sufre varios cambios e estructura aurante el calen
tamiento y el enfrismiento. sstos cambios llamados transformaciones po-
Limérficss se efectim ccn wn cambio de volumen con uns consecuente ten-
aencia & cmser 1 frecturs ae 1a pieza.

Mgunos xidos puros (camo AL0y) no forman viario. Por el conbra-
rio, cusmao un articulo constitufao por este tipo ae Gxiucs se calienta,
oo &awos se mieven nscia puntos e cantecto entre los grancs, lo que-
aa e resultado la wnidn e los granos particulares para former mases
conerentes. sste proceso, sinterizecién, puede Llevarse a cabo por mi-
chos mecanismos atémicos diferenmtes.

e requiere generalmente ae temperaturas my altas para efectuar-



1a aensificacién a velociaades razonables. La velociaaa de densifica---
cién mmenta si se aismimye el temafio iniclal ael grano.

= michas ocasiones se pueae mmentor lu velocidad ar sinterizecién
de un material s se aaiciona una pequefia cantinaa de otros éxiaos no -

formaaores ae viario.

TEMINO vs Ta Pz

21 acavaco ae la pieza es una tares my importante en la proauccién
ae materieles cerdmicos (especialuente de cmamentacién), el cusl se lo-
gra 1ijando y pulienco las superficies

Para lijar un proaucto cs posidle utilizar grinulos sbrasivos suel-

tos ya sea soore una placa ae viario o un disco ae metal rotatorio, o -
con el uso ae papeles abrasivos (1ijss). sxisten grimulos y lijes ae m
cnas aimensiones. Las 1ijas mas grueses reoajan el material con micho -
mayor rapioez que las mas finas. Al campiar a una 1ija mes fins, la ple
2a aebe ae lavarse culassosemente para eliminar las particulas gruesss -
de material arasivo. Los materiales my auros, se lijan por meaio e-

un aisco ae aismmmte. Todss las operaciones ae 1ijaco se nacen en mime-

w.
(uenao 1a pleza estd perfectmente lijaaa, se acbe pulir para elini
nar 1a capa que na sio buraamente rayaaa. Generalmente se pule sobre -
un aisco ae cera o uno cubierto con tela (pafio), y e utiliza una pastan
que contenga astillas my fines ce aimante, o polvo ae alimina,
e requieren yucios pases en los cuales se utilizan polvos mas fi--

nos sucesivamente, nasta terminar con un polvo e 0.0544 m aproximsammen
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te. la mestra aebe ae lavarse en wna lavadors ultrasénica entre caca y
o e los pasos para evitar que se mezclen los abrasivos gruesos con oo
tinos.

AL igual que en el lijado, la operacién dc pulido aeve efectuarse -

siempre en nimeao.

HTOUOS +101u0qI IS wn ANALLOLD

A contimacién se hace una escripeién breve ae los aistintos méto-
o5 que se usaron quraite el aserrollo ge esta tesis para controlar las
reacciones y fijar 1as conaiciones Gptimas ae las mismas.

RAYOS 5

Ios rayos & constituyen la parte ael espectro electromagnético que
tiene longituaes ae onaa menores que la raalacién ultraviolets, pero ma-
yores que los rayos guma. xstes ondes my energétices son invisibles -
a1 oo, pero pucaen ser etectaass con pelicula fobogrifica o con aetec
tores especiales tales camo contaaores Geiger. Algunos métoaos analfti--
cos my importantes que involucran la interaccién ae los rayos X con ma-
teriales son e uso camin en el campo ae la cerdmica.

(uanao un naz de rayor & inciae sovre wn 6lido cristalino, se pro-
@uce un patron qe interferencia. sste patrén se genera por la aifrac---
cién ge los raycs X por los plancs ae atdros en el cristal, ae la misma-

sanera en que una rejilla ae afeaceién produce wn patrén ae interferen--



» (aifraccién) -

cia con un naz ae luz., Ya que el patrén ue irterferenc
es totalmente aiferente para caaa sustencia cristalina, la aifreccién -
Por rayos A se ha canvertido en un método comin para la leentificacién -
e materiales,

Caaa material cristalino contiene michas fomiliss diferentes ae pla
nos cristalinos paralelos. xl espacimmiento @ o aistancia de separacién
interplanar entre los planos inaiviauales en uan cola familia es wnifor-
me y es caracterlstica ae 1a estructura ael materisl,

51 se oefia un cristal con un haz ce rayos A y Se gira lentamente ce
tal manera que caaa una de las femilias de los planos abémicos roten a--
través ael naz, los rayos 4 serin absorsiaos la meyor parte del tiempo,-
pero ocasionalmente se aifractard un rayo nacis afvera el cristel. Les
conaiciones especiales que aeven encontrarse antes ae que se pueaa lle--

ver a cabo esta aifraccién, estin asaas por la ecuacién ae Fregg:

“
e

acnae A es 1a longitua ae cnda a8 los rayos &y & el ingulo entre el -
ez entrante o el nez aifractaao y los plancs ae los cristales aifractan
‘tes. =l valor e a celeulaao a partir ae la ecuscitn ae Eragg es el es-
pacimntento interplunar para el cangunto perticuler ae plancs responsse-
bles ae la aitraccion el haz.

Ios reyos & usaaos en la aitraccién ison manovscmiticos, necienco la
ecuscién ae Bragg Thcil ae splicar. xl especimen estd generalmente en -

1a forma ae un polvo fino sobre wn scporte roteaor befleao en el haz, -



Los #ngulos & loc cusles ocurre lo aifracclin se aeterminen ya ses can -
un conteuor Gelger évil o con una peliculs sensiole que rouca al especi
nen.

Ya que cous materiel cristalin tiene W coRJUAYo Wnico ae espacie~
niemtos o, los cusles estin aisponivles en taplss, el patron e aitrac—-
cion permite la luentiricacion uel material. Si el especiren es una mez
cla de minerales, el trebajo de identificacitn es mas camplicado pero -
puede efectuarse si se tiene un poco mas de experiencia.

ANALISTS TERYICO DIFERENCIAL (DTA)

Les arcillas y otres materiss primss que cambien de camposicidn o -
estructura al ser calentadas pueden ser identificadas comperando les di-
ferencies de tespersturs que se deserrollan cumndo se colienta la mies—-
tre y une sustoncis inerte (generalmente &xido de ahminio) bajo las mis
mas condiciones controlades. La miestra sbsorbe calor (reaccién endotér
mice) o expele calor (rescoién exctérmics), al sufrir carbios estructurs
les, descamponerse, fmdir, etc. Ya que la sustencia tipo mo sufre cem
bios durante el calentemiento, una reaccifn endotérmica hard que la mies
tra pernenezca mas fria que la sustancia tipo heste que la reaccién se -
Lleve » cabo campletamente, mientras que wna resccién exotérmica hard -
que 1a miestra ce caliente nas ripidaente que la sustancia tipo.

La Qiferencia de tempersturas entre la miestra ¥ la sustancia tipo-
se determina con termopares y se construye una grafica con los datos de-
1a temperatura de la sustencia tipo. Las reacciones aperecen camo picos
© picos "invertidos” - siendo los picos endotérmicos de direccién opues-
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2 a los exotérmicos.

Muches arcillas:especificas y otros materiales han sido scmetidos o
enflisis térmico diferencial, y las miestras pueden identificarse por -
comparacién con una coleccién de datos proporcineds por lisckenzie. (R, -
C. Mackenzie, Differential Thermal Analysis, Acedemic Press, Londan, liew
York, (1972).

MICROSCOPIO

E1 ojo humano tiene cepacided de distinguir emtre dos particulss ed
yecentes si su difmentro es mayor & 0.2 mm. Les particules de menor te-
mafio deben de cbservarse por medio de técnices microscépicas.

1 smento cbtenido en un microscopio ptico puede voriar desde SX-
hasta 1000X, Existe un limite de resoluciln debido a la longitud de on-
4a de 1a uz visible. Para cbservar cbjetos mencres a 1x, se debe de
utilizar el microscopio electrénico, El limite de resolucin de un mi--
croscopio de este tipo es del orden de 0.00LMm, ¥ se pueden cbtener m
nentos hasta de 1 000 000K,

Todos los microscopics poseen los siguientes sditamentos 1isicos:

1. Una fuente de iluminacién y un conjunto de lentes para concentrar es
ta ilminecién sobre 1a mistra (el candensador).
2. Uns plateforns sobre 1a cual se coloca la mestra,

3. Un conjunto de lentes que forman una imegen magnificada de la mics-
‘tra dentro del uicroscopio (los cbjetivos).

4. Un conjunto de lemtes para magnificer la imagen sin mis y prayectar-



1a hacia el ojo de 1a cémara (el ocular).

Un medio pars enfocar 1a inegen ya ses moviendo el objetivo o el o=

Jarte de tal meners que pieds cesbisrse m distancis de separacién.

Uno de los miltiples usos del microscopio pbico es en la deterning
eién de 1 estructure cristaline de los minersles; se puede distinguir u
na sustancia dsotrépica de wna dpticamente enisotrépica o doblenente re-

fractiva. los vidrios (amorfos) y los cristales clbicos son isctrépicas

Ios eristales & fnicos y

triclinicos s enisotrépicos.

51 se quite el analizador del tubo del microscoplo y se observa une
sustancia isctrépica scbre el soporte del microscopio, se notard que el-
campo de viain esté Lluminedo. Permanece Lluminado pars todss les posi
cianes del soporte, ya que la luz polarizeds que emerge del polarizadar-
pesa & través de wna sustencia snisotrépica y al ojo sin ningfn cabio.-
Pero cuando se coloca el analizador muevamente con #u direccién de vibrs'
cifn perpendicular o aquélla del polerizador, el campo de visién es oscy
7oy as{ permancce al rotar el soporte. Esto se debe a que la luz emer-
gente del objeto sabre el soporte vibra paralelemente & la direccién de-
vibracién del polarizador. Este direccién, sin embargo, se encuentra -
formendo &ngulo recto con el analizador, estando los prismas cruzados, y.
por 1o tanto, 1s luz no pass através del Nicol superior, Por lo tento,-
todas 1as sustencies sotripicas sperecen oscurss entre los Nicols cruzs
dos.



En les sustanciss isotidpices, todas las seccioncs permanecen oscus
ros através de los 360°,

In los mustencies anisotrépices, no todas los secciones permanceen-
oscuras stravés de 360°, Algunes aparccen iluminedes y oscures custro -

veces; otras permanecen uniformemente iluminedes,

LS00 FINICOS b nunisle

 contimaclén 3¢ deseriben los métodos empleados en la deberninan-

clén de les propledades fisicas de los silicetos sintetizados.

FLE

La ureza es una de las propiedsdes mas caracterfsticas de los mate

riales cerimicos, pero debido a mu fragilicas, la @uweza es tamblén wnse
de 1oz propleaaes mos dificlles de medir.

sxcisten varios métodos para determinar la dureza de uwn material. =

mtre ellos estin la ala

¥ 1a resistencia ol rg

yado.

RESISTENICTA A TA PRUSTRACION,

Este método consiste en dejar coer wna punta e dimmente sobre la -
superticie del material al cusl se le va a determinar la durezs, y medir
posteriornente la prosundidad de 1a penetracién. Lo "Alumina Ceramic Mg
mifacturing Associstion” ha establecido normss de dureza utilizendo la -



escala de dureza de Rockwell 45 N, la cual se conoce ehora como ASTMD =
785. Le prueba se efectiia sobre superficies pulidas empleando wna carga
de b5 kilograsos en 1a punta del diamante.

Generelnente se utiliza la purta de dimmente, aunque ésta puede ser
sustitulda por otro material. La carge también puede variarse.

EL aperato utilizado para medir este tipo de dureza se Llama durfme

tro, y su manejo cs el siguiente: Se coloca la mestra scbre un scporte

el sparato. Se ilumina la pieza con un rayo de luz incidente provenien
te de una liupera préxina. Con la ayuda de dicho rayo, se localiza un -
punto en 1a miestre, el cusl serd detectado en wna pantalla que 5o en—--
cuentra en un extremo del sparato, Esto se hace con el fin de localizar
el punto exacto donde se efectuaré la fisura del material, y encontrarla
posteriomente pera 1a medicién de 1a huella. Se dejs caer 1s cargs so-
bre 1a mestra, y se localiza y mide la penetracidn. A partir del dato-

obtenido, se encuentra la dureza en teblas.

RUSISTHICIA AL RAYADD.
Sste t1po de medida de @ueza es de gran importemels en el recanoel
niento répido de minerales, ya que la duress sprocineds de una miestra -
uede determinarse fhoilnente.
L resistencin al rayado se mide relstivanente en téminos de la ez
cala de Mohs, la cual consiste de 10 minerales arreglados en orden cre=-

clente de dureza, de la siguiente manera:



1. talco 6. ortoclasa

2. yeso 7. cuarzo
3. caleita 8. topacio
k. flnorita 9. corindén

5. apatite atamante

El topacio es sustituido algunas veces por berilo, de dureza 7.5 ==
8. los valores esignados o los miembros de esta escale indican simple--
mente wna Qureza relativa.

Les sustanciss que son rayadas y & su vez reyan alguno de los miem-
bros de 1a escals, se dice que tienen la dureza ssignada & dicho miembro
81 un mineral es reyedo por.el cusrzo (7) pero no por la ortoclasa (6),-
tiene wne dureza de 6.5,

En 1a deterninacién de la dureza de un minerel, la huells debe de =
ser 10 mas corta posible, no mayor de 1/k de pulgeda (0.64 cm), y debe -
4e tenerse culdado de distinguir entre una rayadura o wn residuo del ma-
terial por determinar (éste se elinina ficilmente al frotar).

la dureza de cristales y de mestras pequefias, as{ camo de pledras-
preciosas no cortadss, se determina mejor con lépices de dureza. Los mi
nerales que se nontan sobre las plumilles son los siguientes:

ortoclasa 6 criscberilo 8 1/2
cusrzo T corindén 9
zirconio 7 1/2 ddamante 10
topacio B



Tara los pledres preciosas generaluente se utiliza prizero a nava-
8 de acero. 5i el msterial se ve afectedo, la dureza de éste es menor-
a7. Lahojeno rayard pledras mas dures que 7, sino que se resbalard -
scbre le superficie del material, dejando & memudo una huella e acero.-
Ye que michas piedras de initacién, especialmente aquélles de vidrio tie
wna dureza menor a 7, mientres que las piedras precioses reales son-
micho mes durss, esta prueba sencilla con la hoja de acero, es myy Gtil-
pera distinguirles.

Ya que la dureza se expresa en téminos de wna escala mmérice, de-
be de inferirse que la dureze de wn minerel es una cantidsd constente. -
5in esbargo ésto no es carrecto, ya que la dureza de wn mineral verfe -
con 1a direccifn eristalogritica. i La variscitn es generalmente ten pe--
quefie, que no puede detectarse por los métodos usuales; sin embargo, en-

slgunos minerales es bastante marceds, y debe de ser tomade

cuenta,
Existe otra escala para determinar la resistencia al rayado, en la-
cual el dimmmte tiene una dureza relative de 42.6. los demés minerales

permanccen invariebles.

DENSIDAD RELATIVA

Ia densided’de cuslquier material, ya sea sélido, liquido o ges, s6
define cano el peso por wided de volumen. Les unidades de esta canti--
asd son generalmente 1b/2t3 & g/ea’, La densidad es probablemente la -
propledsd que nfs se mide y reporta para todos los tipos de cerdmicas. -
Ya que los célculos de densided requieren que el peso de la miestra sea~



diviaido entre s volumer, 1o medida del volmen constituye wna parte iz
portante pare cuslquier determinacitn de densidsd.

Una menera directa de medir el volumen de un cbjeto sélido es por -

medio del desplazamiento de fluldos. Si un recipiente estd camplet:
e Lleno con elgfn Lquido tal camo ague, ¥ 51 se colocs un s61ido culde
dosmente sobre la superticie del agua y se le deja sumergir, perte del-
ogua ge dersanar. EL volumen de egua desplezeda por el s6lido debe de-
ser exnctemente igusl al volumen externo del sélido.

La densidad relativa de wn material es sizplemente la relacién en—-
tre 1a densided del material y ls densidad del ague pura: ye que exbes -
centidades en este relacién tienen las mismss unidedes, la densidad rels
tiva es wne centided adinengional.

Uno de los métodos para medir la densidad relstiva es por picnome--
trfa. Te medicién se efectfa can 1a ayuda de un picnémetro y de una ba-
lanza analftice de gran precisidn.

Para deterninar 1a densidad relativa es necesario conocer el volusen
¥ el peso del pienfmetro utilizado (perfectamente lizpio y seco), el vo-
lumen y el peso del agua que puede ser introducido demtro del picnémetro,
1a densidad del aguz, el peso de la miestra, el peso del picnémetro con-
miestra y el peso del pienémetro con miestra y sgua. Se calcula asi el
volumen e egua desplazada por la miestre, y de shf su densided.

Los célculos que se hacen para cbtenmer la densided relstiva son:

W

50" i) (gom)



donde,

¥ = peso de la mestra.

v = peso del H 0 dentro del picnémetro = volumen del sgua dentro-
"o
2

del piendmetro, (ve que la densidad del cgua se toma camo wao).
peso (plendaetro + mestra)

= peso (plenmetro + mestra + agua).
(prm+ii,0)
v

peso del agua que queda en el piendmetro después de imtroducir
se 1a mestrs = volumen de ogus que queda en el picnastro,
V n volusen de agus desplazads n volunen de la miestra.

e —
fm



TRASAJO EXPERTVENTAL

Se sintetizaran centros de color en matrices de silicato & partir
de una de les formilaciones sugeridas en la patemte de I, J. Kebn.

Se hizo un estudio ccmperativo entre las propiedades fisices y la -
estructura interna de los productos obtenidos.

B cuanto a los propiedades fisices de los centros de color, se es=
tudid la epariencia externs, la coloracién, durezs, resistencia al raye-
40y 1a densidad relativa de los productos cbtenidos.

Deade el punto de vista de la estructura interna y propiedades de -
las matrices de siliutos, se determind el punto de fusin, temperaturs -
de sinterizacién, temperatura y tiempo ptino pars la cristalizacién, y-

fases presentes dentro de la estructura cristaline,

SERIE I

FORMULACION,
Los centros de color en matrices de silicato se cbtuvieron utilizan

4o 1a siguiente formlacidn:

&xido de plano o 43.4 en peso
aflice 510, 8.7
feldespato de potesio K,0°A1,05-6810, .3
caolin 71052510, 2150 b3
Gxido de zine o 12.9



nefelina 0" 3,0 4A1,03°5610, 12.5% en peso
&203; M0, FeO, CoO, NiO, Cud 0.5

1a patente de H. J. Kahn nencionaba algunos cesbios en la formilas-
cién para la obtencidn de coloraciones diferemtes. I este caso se Uti-
lizaron siewpre los mismos compomentes, verindose dnicemente el éxido -
del metal de transicién segin el color deseado.

TRATAMIENIOS DIVERSOS.
Después de pesar log Teactivos en balanza granctaris, se mezelaran-
con 1a quda de un Eartero haste cbtener wn polvo £ino y hamogéneo.

Esta mezcla fué tratede de diferentes formas:

GRURO I

La mezela se puso dentro de un crisol refractario y se metid a la -
mifla. A 1200% s encantrsbe perfectamente fundids, por lo que se sacd
¥ enfrib bruscamente a temperatura mbiente.

EL producto presentabs une superficie my rugosa y Llene de burbu--
Jes, por 1o que en lugar de sacarlo immedistumente de la mifla sc le de-
36 permanecer en estado liguido (1200°C) durante diferentes tiempos. =
Después de ver los resultedos ceda 30 mimitos, se Obtuvo wna superficie-

lisa y Libre de  1as 5 horas.
$in enbargo, & pesar de la desspericién de burbujas, la mestra pre
sentaba cuarteaduras. Je vié que éstas podfen eliminarse si' la pieza se



dejaba enfriar lentavente dentro de la mifls,

E1 producto as{ cbtenido queda totalmente adherido sl crisol. Para
elininarlo, es neccsario rebajarlo con la ayuda de un esmeril. Cabe men
cionar aqui que se debe utilizer un crisol con fondo plano para evitar -
pérdida innecesaria de producto ente la accién del esmeril,

Posteriornente se 1436 1a muperficie del producko ye libre de impu-
rezas y se puli} en wia pulidora de disco girstorio con la myuda de ali-

mina y sgua.

R 11,
4 producto cbtenido en I se saetis a diferentes temperstures de -

maduracién, variindose tembién el tiempo de calentamiento.

700% 750 800%  B50°c  90%  looo’c  050%C
0min  l0min  min  10min  Omian  Lmin  5min
Y2n  1fen leh  15min 15min

1n 1n 1n 1y2n

13/2n 11/2n 112n 1n

2n 2n 13/n
21/2n 31 2n
3n 5h 21/2m
5h 08 3nm
n Bn  s5n
01 T



0% 50% 800%

Ln 8n
Bn 10n
2h 2n
EoRY
Mn
Bn
20k
2hn
GRUPO III.

Ia mezcla se sometid a un calentemiento a 1200°C durante 3 horas. -
La masa totalmente 1iguida se vacid scbre agua fria.

1 producto obtenido por medio de la frite se pulverizd can el mor-
tero, ¥ algunas veces con la ayuda de wn molino de bolas.

EL tansfio de las part{cules con que se trabajé es irportante en la-
obtencifn de resultados; es por ésto que fué necesario clasificarlas se-
@in su tamafio. Esta clasificacitn se hizo con la ayude de mallas del mi
mero 10, 50, 80, 150, 200 ¥ 325.

EL polvé se aividid posteriormente en dos grupos: aquél que lograbe
pasar la malla 325, y aquél que no le pessba. £l polvo resteate se mo--
113 muevemente hasta obtener el tamafio deseado, ya que los difractogra--
mas de las miestras que hebien sido preparadas con particulas mayores a-
malls 325 mostrarcn un grado de cristalizacién mencr. Después de obte--



ner esta informacién se trebajé siempre con las particulss mes pequeflas.

e olid un pedazo de ladrillo refractario hasta obtener w polvo -
iy fino. Se coloc wna pequefia cspa de este polvo scbre la bese de un-
soporte de mfls, el cual tenia un pequefio agujero ligeramente cénico en
el centro, y que hizo las veces de crisol.

EL silicato finmente molido y clasificado, se colocs con la ayude~
de una espitula scbre el polvo de ladrillo dentro del crisol.

Se calentd a diferentes tempersturss, variindose también los tiem--

T00°c  750%  8oo°c  850%  900°c  loooc  1050°C
10 min 10 min 10 min 10 min 10 min 10 min 5 min
11/2n 1/2n Y2h 5@ Lam

1n in 1n 11/2n
11/2n 2n 11/2h 1
2h 3n 13/4n
3n 5h 2n
5h on  21/en
Th Bn  3n
on kn
Ln 5h
Bn 6n
2n Th
8n



800

9n
on
nn
2n
Bn
Wn
BLn
F3Y

Se 1136 y pulid la superficie del producto cbtenido para eviter con
‘teminacién del ladrillo refractario utilizado para aislar.

Cuando 1a temperstura a la que se trabeja es igual o superior a la-
temperatura de fusién, debe de tenerse cuidado de que el crisolito no =
quede ladeado dentro de 1a afls, ya que el producto quedard adherido o
Las paredes de éste (&sto es para cumndo se quiere obtener una pieza en-
1a cual solamente funda su superfice). Cumndo el producto queda adheri
4o por uaa superficie pequefic, se puede Limpiar el crisol calentendo mg
vamente al rojo y despegando con la auda de wia espitula. Cuando la &=
dhesiln es total, es mecesario corbar la parte afectoda (con una sierra)

¥ hacer el sgujero mevamente con la ayuda de un taladro,

GRUFO IV

Se hicleron pastillas aplicindose una presin de 10 000 psi al polvo



previmente clasificado segin el tamaiio de 1a particula.

EL polvo (de 325 mallss), se mezcld con sgua ¥y gama para lograr ma-
yor amerencia.

AL someter las pestilles & temperature, desde 100°C, éstes se que--
brebem. Estes cusrtesduras se debfen a la presencia de la game, por lo-
que en adelante se hicieron pastillss con la ayuda de agua inicamente, y
en algunos casos sin ells, ya gue 1o era necesario.

Estes pestillas ge colocaron scbre trozos de ladrillo (cublerto a -
su vez can polvo finemente molido pera evitar adherencia a la mifla) y -
se scmetiora a tempersturs, verifndose también el tiempo de calentamien
to. (Bstes temperaturas y tiempos fueron los mismos que los utilizedos-
pera IIT (Ver cusdro anteriar)).

AL igual que en III, se pulid y 1135 la superficie de los productos
cbtenidos.

[T 81
Después de observar los resultados cbtenidos con la syuds de Tayos=
X, se sintetizd lersenita FZnsi0, mercléndose B0, Zn0, ¥ §i0, en pro-

porcianes de una mol:

&xido de plao o 61.21¢ en peso
Sxido de zine 0 2.3
silice 810, 16.48



Esta mezcla se houogeneizd ¥ pulverizd con la ayuda de un mortero y
e siguieron los mimmos pasos que los seguidos para la formulacién suge-
rida por H. J. Kelm, es decir (I - IV).

Adenés de sintetizer larsenite pura, se trabajé sfisdiendo 0.5% en -
Peso de los éxidos de los meteles de transicién con que se habla trabaja
o anteriorwente, (Cr, Mn, Fe, Co, Niy Cu).



ANALISTS ¥ RESULTADOS

APARTINCIA EXTERVA
COLORACTON,
Se cbtuvieran productos

aiferente coloracién dependiendo del

do del metal de transicién utilizado en la camposiciém.

org0 caté pidido
0O ‘morado-café.

ro wmaritlo

o .

w0 eris-aml

0 verde

stn do wmariiio pitido

GRUO I

A sizple vista puede decirse que se trata de wn vi

pleza es tobaluente bransparente.

Cuendo permencee dentro de la mfla a 1200°C durante 5 horss o mds,
su superficie es totalmente hamogénea y libre de burbujes; no presenta -
cuarteaduras cumndo el enfriemiento no es my brusco.

Lo pleza es my brillarte y presenta colorscin my intensa; es de-

apariencia lustrosa, ligeramente grasosa al tacto.



GRURO 11,

La brillentez e intensidad del color dismimiye en la superficie, =
Rlentros que el interior de la pleza conserva ol niamo uspecto que I. -
La superficie de la pieza se vuelve mas opace, tendiendo al color amari-
1o nl mmenter ol tiempo de calentamiento a 800°C (o temperatures cerce

nas). E1 grosor de esta capa mmenta también con el tiempo creciendo hy

el aentro de 1a pleze.

A tesperatures inferiores a 700°C este fenimeno es ta lento que no
se detecta ficilnente. A temperaturas superiores a 850°C, las piezas co
mienzan & fundir, obteniéndose resultados idénticos a I.

GRUPO 11T, 5
Los productos cbtenidos pueden clasificarse en 2 grupos: aquéllos -

cuya superficie fundid, y squéllos en los cuales no fundid (pieza sinte-

rizada).

Superficie fundida,

Cumdo el polvo se sametis a calentamiento a temperaturas mayores a
850°C, fundié la superficie del producto. Si se prolonga el tiempo de -
calenteniento (por mis de 1 hora), o se mmenta la temperatura, el resul
tado es iadntico a 1. Sise saca de la mfla imedistamente, se cbbie—-
nen pledrites que tamen la forne del crisol en que se calentaron, pero -
no queden adherides a é1; adguieren superficie couvexa, Presemten gran-
brillantez, pero no son transparentes ni traslicidss. Son de color my-

intenso, mmnque no tanto camo I. Después de lijar y pulir su base, ésta



presenta la misma coloracién e intensidad de brillo que la superficie =

fundida. i después del primer calentamiento, se deja fundir eu superfi

cle una o varies veces mis, se cbtlene cada ver mayor intensidad en el -
color.

Bie:

4za

Cuando se samete el polvo a calentamiento, éste forma una masa dura

anque no se Llegue ol punto de fusién.
¥ 1a intensidad del color dismimye al‘acercarse o la temporatura de -

st pledra es totalnente cpace

cristalizacién y ol mmentarse el tiempo de colentamiento. Se obtiene &
s{ wn color lechoso my palido que tiende a llegar al blanco.
GRUPO TV, N
AL igual que en I1I, los productos obtenidos en IV se clasificaron
en dos grupos: aquéllos cwye superficle fundid, ¥ aquéllos que fueron -
sinterizados. En wibos cascs se cbtuvieran resultados idénticos a los -
obtenidos en III, variando inicamente la forma del producto, ya que aqui
el polvo se tratd en forma de pastillas.

GRUPO I L.

Se cbservd que la mezcla empezaba a fundir incongruentemente & -
12000%. A esta temperatura, aparecia una parte totalmente liquida, pero
otra parte, de color marillo, permanecia en estado sélido. Al lleger o
1200°C, toda la mezela estaba fundida; sin embargo, no se aleanzd la ho-
‘mogencizacién total del Lquido sino hasta los 1250°C. A esta tempersty



ra, la mezcla sbate el punto de fusién del crisol en el que se estd lle-
vendo a cabo la reaccién, por lo que éste sc perfora y el material del -
erisol contamina 1a mezcla. Esto se debe a la gran canvidad fe ROy -
200 (ambos my buenos fundentes, especialnente el F0), presentes en la-
ccmposicifn. Se hizo la prueba can crisoles de diferente camposicién de
material refractario, escurriéndose siempre el material en estado ligui-
do por el fondo del crisol, Se tratd de utilizar platino, pero éste era
atacado por los metales de transicida.

Sin enbargo, se logrd obtener una pieza libre de impurezes rebajen-
d el crisol y el meterial contaninente can el esmeril.

Ya que la mezela funde incongruentemente a los 1000°C, se pudiercn-
seperar abos camponentes, do cual fué de gren utilidad en la determina-
cidn de las fases presentes en la estructura cristalina.

La fase 1iquida se pulverizs perfectamente ¥ se calents & 1200% du
rante 5 hores. A esta temperctura, la mezcla esteba campletamente 1iqai
da. Se enfrid lentamemte dentro de la mifla. El resultado fué idéntico
el

Le fase s6lida se tratd en la misma forma que I. ksta fase no al--
canz el estedo 1{quido sino hesta los 1250°C (en este punto, el crisol-
es atacado). Se obtuvo un producto amarillo en todos los casos, sin im-
portar el metal de transicién que se hebfe cdicionado en la mezcle origl
nal. K1 producto es poroso; presenta grandes burbujas. A simple vista-
se puede decir que se trata de una estructura cristaling, y no de wn me-

terial amorfo,



Otra de las pruebes consistid en pulverizar mibas fases juntes, hug
ta obtener un polvo fino y hamogéneo. Lsta mezcla se calentd durunte 5-
horas a 1250%.

Cuando el crisol se enfria lentaneate dentro de lo mifls, se cbtie-
ne un producto en el cusl aparecen dos feses perfectamente diferenciades.
La Parte superior presenta wia especie de fibras orientadas; o simple -
vista puede decirse que son cristales. Esta fase es opaca y se sprecim
poquefifsinas burbufes en los superficies de contacto con el erisol, Lo~
fase inferior es idéntica a I. La coloracién se encuentra hamogéneemen-

te distribulde en wbes foses
Sin embargo, cumndo el crisol se enfris bruscamente, el producto es
‘totalnente hamogénco, No aperecen cuarteaduras en la superficie. Kl re

sultedo es una piedra traslicida o semiopaca.

GRURO 11 L.
1 producto obtenido a partir de la fese liquida sufre el misuo cam

bio que 11

0 tratar 1a tose sélida (amarilla), no se detecta ningin cambio vi
sible, hasta los 1000°, donde la pieza empleza a reblandecerse.

Cuando se calienta el producto traslicido (entre 700 y 850°C) se =
forna wna capa anarilla en la superficie de la plezs, la cusl crece ha-e
cla adentro. st capa lncrement su grosor Junto con cl tlewpo de came
intensitice o los 800°C y dismimye pro--
temperatura (hacia wbos lados). L1 in

lentemiento. Lste fenémeno

gresivamente al alejarse de cs




terior de la pieza no sufre alteraciones.

GRUPOS 111 Ly IV
Tos silicatos son idénticos & los Gbtenidos en IIIy IV respective~

mente, con excepeién de améllos con superficic fundida cbtenidos e par-
+r de 1a fase s4lids, donde las plezas son brillamtes de color msrillo
¥ con superficie estriada en luger de lisa. Y aquéllos, tembién con su-
porficie fmndids, cbtenidos a pertir del producto semicpaco I I, los cug
les presenten gren centidad de poros y burbujes, (no son hamogéneos ni -

en coloracién ni en comsistencia).

KL metal de trensictén cs el responseble de 1a coloracién del pro--
aucto dbtenido.

o se conoce €1 mimero de axidacién del elemento de transicién des-
puée de que 1a reaceién se ha efectuado, ya que el andlisis por difrace-
cién de rayos X no indica unién de éste con los demis capucstos. Esto-
se debe & que no forma parte de la estructura cristalina, sino que queda
aisperso

Le spariencia externa de los productos estd intimmente ralacionsda

1a fase amorfa.

econ su estructura interna. Al enlisis por difreccién de rayos X fuf -
my G441 en 1o interpretocién de los cambios visibles en les plezas debi
o5 a los aiferentes tratamicntos & 1os que se smetid la mezcla origi--
nal.

4 1200°% se obtiene, & partir de los camponentes de la patente de -



K. J. Kelm, una mezeln hamogénes, tobalmente worfs, trunsparente, my -
brillae y de coloracién my intense. sta eslructurs worfa se arre-
81a dmndo Jugar & wna estructura cristaling, por medio de calentemiento-
@ temperaturas menores @ aquélls de reblanecimicato. La cepa opeca que

emptezs o crecer en 1a superticic e cebe & la spariciin de wna meve fa

e (cristating)l Ia 5 tura. éptina de én es de 800%C. -
Se observd (por la dismimicién del color) que a mayor tiempo de calenta-
miento, mayor grado de cristalizecidn.

Cuando el producto que se scmete a calentamiento se encuentre en -
forma de polvo £ino, no se aprecia una separacién de fases a simple vis-
te al formarse la estructura cristalina; se sprecia fnicamente une dismi
micién wmifome en la intensidad écl color. isto se debe a que el fend-
meno de cristalizacién se efectia sobre cada uns de les particules que -
constituyen o polvo, y siendo éstes ben pequefias, no se aistingue la a-
pariencia lechosa del producto. Se cbservd que el color dismimwye ol mu
mentar el orden en la red cristalina.

el grupo I 1, a aiferencia del I, los cauponentes empezarcn a -
fundir incangruentemente desde los 1000°, resultando posible la separa~

cién de dos fases: una amorfa (de speriencia idéntice o I), y otra cris.

taline. Lo fase lquida (smorfe) quedsba homogéneamente coloreads, mien

tras que la sblida (cristalina), se obtenia siempre libre de coloracién.
De aqui fué posible concluir que el metal de transicién, responsable de-
1a coloracién del producto, no forma parte de la estructura cristalina -

del silicato, sino que queda disperso en la fase vitrea.



Sin esbergo, ol elevarse la temperstura (1250°C durente més de 3 ho
ras), el color se distribuye hamogéneazente scbre toda la pieza, ya que-
1a fase cristaline se encuentra ya en estado liguido y se efectia la mez
cla, 51 el enfriamlento es entonces brusco, las fases no tienen tiempo-
e separarse y pernonecen mezelodes, dando camo resultado le spariencia-
+resifcida debida a la mezcla de wna fase totalmente transparente y otra
opaca.

or el contrario, si el entricniento es lento, abas fases logran -
seperarse. tsta separaciin no es totel, ya que el color permanece tam-n
bién en la fase cristelina, sl material amorfo es mas pesado, depositén
dose as{ en el fondo del crisol.

A camparar 1a gpariencia externa de los productos de la serie I -
IV con 105 de 1a serie I L - IV I, se cbserva que la diferencia estd da-
da par 1a aporicién de 1a fase sdlida en 1a serie 1L - IV L. sta fase
€5 1a responseble de la traslucider de las piezes el grupo I Ly del in

terior de las del grupo II L. También a ella se debe la fusifn incon--

gruente que da camo resultado la sparicién de burbujes en los grupos -
mLy WL

Lo aperiencia externa de IITy IIT Ly IV y IV L sinterizados es i-
déntica. También son idénticos 1y 1L (fase liquida). isto se debe a~
que 1a fase s6lida (1a cual se encuentra presente en todos los silicatos
sintetizados (con excepeidn del grupo I) mngue sea en minima proporeién)
tlende o desap: a 1 &

Adenés de trabajer con silicatos de una sola coloracién se hicieran



plezes utilizando mezcles de frites chtenidas con ciferentes metcles ac-
transicién. i algunos casos se mezcld hamogénemnente; en otros simple-
mente se espolvored la superficie.

sie obtuvieron esl, plezas de colores y tonos my diversos. Algunes
veces uparceen manchas o vetas en la superficie o scbre tods 1o piezs, &
centuéndose en algunos casos la belleza de los mismus.

También se logré dar forma s los productos cbtenidos. Se sinterizs
el polvo amndo cano resultodo une plera qura con la forma el crisol en-
el que se Llevé a cabo 1 reaccién. sta piezs puede entonces tallarse-
¥ pulirse husta obtener la forma deseads. * 51 se desea wn producto bri--
Llente, se calienta mevamente hasta que empiece o fwndir su superficie-
(ésto no es posible en el caso que haya gran cantidad de fase slida (wi
lemita) presente ya que la fusién seré incongruente y aparecerén burbu-
Jus en la pieza).

RALISIS THRIICO DINRCIAL

Se corrid una miestra del grupo I (finsmente pulverizeta) en un ang
dzador témico diferenciel marca upont modelo 930, bajo las siguientes
condicicnes:
celdn - 2600°C
escala - 0.8 m/pulg
velocided de calentamiento - 20°/min

sensibilidad - 0.5






atmbstera - aire

Yo eporecicran picos representativos sobre la prafice; dnicamente
se detectd una pequefia variscién a los 508°% la cual incice un cambio en
la estructura gel material. tste tipo de variacién en la pendiente de =
1o curva es caracterfstico de una cristelizacién, &1 mélisis con reyos
X cantirnd 1 Gptima ae tma -
800°C.

RAYOS X

Se ubilizd un difractéuetro de Rayos X marca Fillips, modelo L2 5.
Lo miestra se carrié bajo las siguientes condiciones:
o - cabre can X = 15404
detector - proparcicnal
velocidad del goniémetro - 2 B /min
voltaje - %0 kV, 20 mA
filtro - niquel
velootdad del papel - 1200 myh
constatne de tisupo - b
tasa @ la que el detector recibe las cuemtas - 4 x 107

£l trebajo experimental camenz con la fusién de la mezcla de las -
materios prinas (de la patente de H. J. Kamm) (tratemiento 1). L pro--
ucto obtenido se analizd por medio de rayos X. Los difractogrames indi
ceron la presencia de material mwrfo {nicamente. (bifractograma 1).

Se tratd entonces de cristalizar el material amorfo. Para ésto se-



hizo cl bratamiento I1. kl producto calentado & temperatures inferiores
2 850°C presenteba una capa earills opca en gu euperficic, lc cuad cre
cla en grosor hocls adentro al scercarse a los 800°C; sin emborgo, ol in
terior permmecin luéntico o I. i el anlisis de estos productos se en
contrd que la temperatura Gptima de cristalizacién es de 800°C. ve seps
r6 una pequefia cantided de la fase mmarille y se anelizd con rayos X. A
parecieron algunos picos en el difractograms, pero la altura de éstos e-
ra my pequefia, (Vifractograma 2). Lsta altura crecid el mmentarse el
tiempo & 800°C. sin embargo, por la gran cantidad de picos presentes, -
resultebe imposible la interpretacién. (Difractograme 3).

Al malizarse lu fese interns, el difractograma resultd idéntico a-
1 (material totalmente amorfo).

Se corrid entonces wia miestra constitulda por embes fases. Apere-
s qproxinademente el misno patrén de picos que en la fese amarills, pe
0 1a eltura de éstos ere afn menor y la interpretacién seguia resulten-
o imposible. (bifrectograma b).

£1 fenémeno de la cristalizecién a partir de la fese emorfa se efec
tia de afuers hacia sdemtro. Se utilizarcn entonces particulss mes pe--
quefias de menera que la cristalizacién se efectusra mas ficilmente (III).
AL malizer Jos produstos del grupo II, se encontrd sfectiveanente uns -
mejor cristalizacién, la cual se detectd con el crecimiento de los picos
en los aifractogranss. Se notd a su vez wn crecimiento ligeramente ma--
yor el aplicar presién sobre la miestra (I) finamente pulverizade, ya -

que al estar las particules unides mas intimemente, la sinterizecién es-



meor.

Después e la primers hora de calenbamiento o 800°C los principeles
Pleos correspondientes o las fases cristalines presentes, pueden ya ser-
aiferenciados. Los picos mejor definidos (488, K.75, 4.19, b1, 4.03,
3.78, 345, 3.19, 3.15, 3.11, 3.0, 2.85, 2.79, 2.72, 2.52, 2.2k 2.15,-
2.03, 1.96, 1.89, 1.87, 1.85, 1.73, 1.5, y 1.55) correspondian al come-
puesto larsenita (PZ810,). (ifrectograms 5).

Queasban picos de intensidsd considerable que no heblen sido osigna
dos ain. Por esta rasin, se sintetizé larsenita mezelundo F0, Z0 Y -
510, en proporciones de wna nol, ¥ se siguiercn los misnos tratemlentos-
que para le serie (I - IV).

ebido o que la lersenite funde incongruentemente o 1000°C, se pu--
@leron separar dos fases eon fecilided. AL anelizer la fase liquida, se
obtuvo el mismo resultedo que para I (amorfo). Pero el difractograme ob
‘tenido con la fese sélida presenteba un alto grado de cristalizacién. =
1os picos presentes bienen gran altura y Son Iy pocos, COUPAradcs can -
los de los difractogremes de la serie (I - IV). ILos picos mas represen-
tativos se encontrarcn en 6.9, 4.02, 3.18, 2.83, 2.63, 2.31, 2.01, 1.85

y Lba. ( 6), 1o cual ol campesto
willenita z 510,

0 los productos de los grupos II1 y IV en los cuales dnicamente =
fundié su superficie, se logrd detectar wna minima cantidad de willemita
casi pura, (vifrectograma 7). De aqui puede concluirse que la willemi-

ta es un intermediario en la formacién de larsenita & partir de silicato



anorto.

De esta menera se encontr que los picos de los difractogrames de -
1a serte (I - IV) que no hablen sido asignados boaavis, corresponaimn a
1a willenita, HNo se pudo detectar ninguna otra fase cristalina presente
en ningiin grupo de las series de productos sintetizados.

0 el grupo II L se detectd al igual que en II, la sparicién de la-
fase larsenite, mnque sigue predominando ls willemita. (vifractograma 8)
La temperatura ptina de cristalizecién es tembién 800°C. AL optimizar-
1o sinterizacién (mayor tiempo de calentamiento a 800°C, menor tameiio de
particuls, y mayor presién), se incrementa la formacién de lersenita y -
aismimye 1a cantidad de willenita (Difractograma 8y 9) y de silicsto -
de plamo morfo. N

La cbservacién al microscopio fué my Gtil en la determinacién de -
1a dessparicién parcial del silicsto de plomé después de la sinterizacién
ya que al ser 4ste un material mmorfo, no se pudo detectar por medio del
ailisis cn rayos X.

e observd que el tiempo es wn factor determinante en la formacidn-
de cristales. Después de la primers hora de celentmiiento a 800°C, la -
estructurs cristalina (serte I - IV) esté perfectamente fornaa, pero la
contidad de cristales sigue mwembendo (codn vez mas lentamemte) al pro-
longarse el & dicha temperaturs. ( 0 (10 -

min), 11 (2 horas), 12 (6 horas) y 13 (12 horas)).
los productos de ambas series fueron sintetizados ya sea con éxidos
de metales de transicién (Cr, Mn, Co, Ni, Fey Cu ), o sin ellos. Ios -
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aitractogramss no preseataron ninguna variscién al cambiar dichos éxidos.
(vifractogrumas 14 (sin éxidos), 15 (11), 16 (co), 17 (cu)). kst se de
be a que el metal de transicién no entrd a formar parte de la estructure
cristalin, sino que quedd disperso en la fase mmorfa.

La estructurs intera de los productos sintetizados juega un papel-
my isportante tanto en la pariencia externa camo en las propiedates 25

sicas de los mismos.

MICROSCOPTO OFTICO

1 microseopio &ptico se utilizd para determinar si la miestra pre-

senteba isctropla o aisotropla con el fin de interpretar las fases pre-
sentes en la estructura cristalina.

GRUFO I,

Present isotropia.

GRURO TT.
Presentd isotropfa en su gran mayorfs, mmque se cbservaron wna pe-
quefi{sina cantidad de particulss anisotrépicas. Cuando se logr separar
1a superficie extema de 1a interns, aquélla presenteba mnisotropls, -
mientras que ésta estaba canstitulda por sustancias isotrépicas casi en-

s totalidad.



GRUPOS 117 Y 1V,

51 fendmeno de enisotrople sumentd junto con el tiempo de calente:

Riento 1 tempersturc optine de cristelizacién, noténdose wn ligerfsi-
o mmento en IIT con respecto a IV. Iumca se elinind la fese lsctrépi-

ca.

GRUPO T L.
se present tanto isotropla camo anisotropla en proporcicnes aproxi

madmente iguales.

GRUPOS T L, IN LY IV L

AL smenter el tiemo de celentmiento, o la temperstura de criste-
lizecién (800°C), dismimiyd el fenémeno de isctrople, originéndose la -
formecién de sustencia enisotrépica. No se llegd nunca a la desspari---
ctén total de la fase isctripios.

e o al sirvié camo ol endlisis -

por difraceidn de rayos X en la identificacién de les fases presentes en

los silicatos sintetizados.

Los aifractogranas prosentaben, en alguios casos, un grado de cris-
talizscién my grance, sin embargo, debido o la gren cntidad de picos,=
1s interpretacién remultaba imposible.

I prosents el fendneno de isctropla &) ser cbservedo al microscapio.

Kl difractograma detectd que se trataba de una sustencia amorfa, por lo-



e se pudo dssechar 1o poshilidad de un sistena cibico, b

Que en I L sucediera exactmmente 1o mismo. Pero el scr cbservado al mi-
croscaplo, aparecid tanto el fendmeno de isotropla cano el de anisobropl
a. k1 difractograma confim la presencia e cristales, pero el mimero-
de picos de I L se vid grendemente reducido. Fué entonces posible la i-
dentificecién de esta fase (willemita).

Posteriornente se pudieron descartar los picos del difractograma cg
rrespondientes a la willenita e identificar la tercera fose presente: -
larsenita.

Se puede concluir que cuamdo el material funde (I - IV), se cbtiene
{micamente viario. Cuendo ste se scmete a calentamiento a la temperaty
re de cristalizaciln, se forman slempre dos fases cristalines: lersenita
¥ willenita, kn bodos los casos queds wn resicuo de materisl morfo. =
1o mismo sucede para II I, III Ly IV L.

0 1L se presentd un fendmeno diferente, ya que al calemtar Fb0, =
70y 10, 1a nezcls funde incongruentemente, damdo como resultado wna-
fase cristalina (willemita énicamente) y una fase emorfa constituida por
silicato de plamo.

Les propledades tisices (duresa y densidas) decada crupo se deterni-

naron can el pravedio de los resultados de las mediciones efectuadas so--

bre cata wia de las piezas sometidas a diferentes temperaturas ¥ tiempos-



de calentemiento, sste promedio coincidid (en el caso de la formacién -
dc cristales), con el resultado cbtenido pars las plezas sometidas & -
800°C qurante 5 hores (bejo estas condiciones, la estructura cristaline-

esté perfectemente desarrollads).

RSISTAICIA A TA PANSTRACION,
1a resistencis a la penctracién se determind con el durdmetro. e~

deJ6 caer la carga con punta e scero scbre la mestrs, sin que Quedara-

ninguna Mella, Se vari$ la intensided de la fuerza con que se dejsba -

cser la cargs, cbteniéndose siempre el mismo resultedo negativo.

Se utilizé entonces wga carg de punta de dimmnte. Cumdo la ine-

idaa de la fuerza fué de 150 kg/ca?, la pieza se partis completamen

For 1o tanto, no

Judo determinar la cureza del material por el -
Bétodo de la resistencia a la penetracién; inicamente se vié que se tro-
ta de un material my duro, quebradizo, que no presenta plasticidad.

RSIVTAICIA AL RAYAVO.
Para deterniner 1a qureza relativa ce los silicatos sintetizaos, -

se utilizercn los minerales empleados en la escals de Nohs,

GRUFO I 6 1L b5
GRUFO X 6.5 oL 5



GRUPO 111 (sinterizado) 6.5 mrL 5
GRUPO III (superficie fundids) € nL b
GRUPO IV (sinterizado) 7 L 55
GRUFO IV (superficie fundida) 6 L b5

Ios silicatos cbtenidos de I - IV tienen wna dureza (resistencie el
rayato) mayor que los cbtenidos de I L - IV L.

La resistencia del producto dimimye junto con la orgenizecidn de-
#u microestructura en cada wia de las series. Asi, los productos Iy =
1L son 2os menos resistentes, al igual que los III, IV, III Ly IV L en
s cusles fmdid su speficie, Esto se debe o que a pesar de haber Tg
cibido tratemientos diferenfes, el resultedo final, es précticemente el
nismo,

La resistencia al rayado aumeita en lo grupos IT, IIL, I Ly =
III T sinterizados, La sinterizacién fué Gptims en IV y IV L debido al-
tanaflo de las part{culas expleatas y a la presién a la que fueron sameti
aas. AL optimizarse la sinterizacién, se obtienen productos de mayor

1ided en cuanto a su dureza y resistencia al rayado.

DENSIDAY RETATIVA

Pare cada wno de los grupos de silicatos sintetizados, se hicieron-

5 deterninaciones de la densided relativa. Lste se determin con el mé-
todo del pienémetro; les medicicnes se efectuarcn con mestras de 5 g o=

‘proxinademente.

5]



Tos resultados no fueron siempre idémticos, sino que aliunes veces-

se presenté variscién en lus cifras decimales, por 1o que s seed un pro

medio de las 5 sstes se deben 0

te o las diferencias de temperstura del medio ambiente en el que se rea~
lizaren les pruebes.

SRIE T - TV SIS TL- IV 1
GRUFO T 3.2 (X4
GRUFO I 3.93 bugh
GRUFO I
(superticie fundide) 3.84 mezcla 3.90
. fase Liquida 6.28
fase sélida LR
(pleza sinterizada) .06 mezcla (X3
fase Lquida 5.75
fase s61idn w35
GRURO TV
(superticie fundida) 3.88 mezela 3.96
fase Lquida 615
fose sblide h.62
(pleza sinterizada) b0t mezcla .89
fase Lquida 5.68
fase s6lida b3



Se observd que pars los grupos I - IV, la densidud relstiva mment:
Junto con el grado de eristalizacién. Asi, el grupo I, que es totalmen-
%o @iorfo, presenta la densided mes beja. i los grupos IT y IV con ieu-
perficle fundids, la densided casi no mments, pues se logra formar una-
cantidad ninina de cristales; la estructura interna sigue siendo pricti-
canente worfa.

Lo densidad es un poco mayor para el grupo 1T pues a pesar de que -
el interior del producto es totalmente morfo, mu superficie tiene ege--
‘tructura eristaline. los productos sinterizedos (III y IV) presenten lo
densided mes alte; estos productos (principalmente IV) estin constitui--
08 por wna gran cantidad de cristales.

0 los grupos de la serie L no se puede caparar la densidad tanan-
@ en cuenta {inicamente el grado de cristalizacidn; es necesario mali--

zar las fases presentes

1 estructura cristaline. Esto se debe a quc
en 1os productos de la serie I - IV se detects, ya sea estructura total-
mente morfs, o una mezcls de larsenits, willemita y vidrio; mientras -
ue en la serie L se logrercn separar dichas fases, y determinar la den-
s1ded de cada wna de ellas.

La densidea de la willemita pura es 3.9 - 4.3 y la de la larsenita~
5.9 = 6.12, Se encontrd que la del silicato de plamo es €.28,

EL grupo I L en el que se logrd una mezcla homogénea de willemita y
silicato de plamo (mmorfo), se encantrd una densidad de 4.97, lo cual e-
quivale al pravedio de las dos fases presentes.

n el grupo II L se forma una mieva fase cristalina (larsenita), con



densidad ligermmente mas boja a la del silicato de plamo. La cantided -
de larsenite fornada es my pequefia por lo que la densided dismimye my
Poco con respecto al grupo I L (de h.97 a h.94).

La presin a la que se scnetis el producto (IV L) d como resultado
une ligera variacién en la densidaa con recpocto a IIT I, debido a que -
les particules se encuentren mes préximas entre si, y las reacciones se-
Lleven a cabo éptinmente.

Tento los productos del grupo III camo los del IV se clasificaren -

en tres grupos de acuerdo o las fases que se lograran separar (fase

day fase liquida) y se deternind le densided del producto de la mezcla~
¥ de 1os productos de las fases separadas:
Superficte fundida,

Las plezas del grupo 1II Ly IV L que se obtuvieron a partir de lo-
mezcla de eubas fases presentaron wa densidad de 3.90 ¥ 3.9% respectiva
mente. kote valor es michos menor al esperado (la densidad deberfa de -
ser fgual o I I ya qua 1a composicién s 1a nima ¥ sxhos grugos fusrcn-
scmetiidos & fusidn). ksta diferencis ten marcada se debe a que en I L -
1a fusiln es total y se logra perfecta homogeneizacién; sin embargo, en-
I Ly IV L no se Llega o fusién total, sino {nicamente funde la super-
ficte de 1n pieza. A 1000°C, dicha mezcla funde incongruentemente, dan-
do camo resultado una fase cristalina (willemita), la cual se separa del
silicato de plawo, pernmneciendo &ste en estado amorfo. For esta razéne
sparecen burbujas en todo el producto, can la consecuente dismimicifn de
1a densidad,



La densidad de los grupos SII Ly IV I preparados e pertir de la fa
se Lquida (silicato de ploso) fué de 6,28 y 6.15 respect ivamente. Es--
tes fueran los densidades mes altes que se cbtuvieras, ya que el silica-
+o de plam (el cual se cbtuvo puro) es, de las fases preseates, le mas-
pesada.

In 1a fose sblids, ccnstitulds dnicemente por villemits, se deters
n una densidad de 4.5 para el grupo III Ly 4.62 pars el IV L. Ia re-
portads para willemite es de 3.9 - 4.3; 1o diferencia entre la densided-
reportads, y aqélla cbtenids, puede deberse a silicato de plamo en la -
miestra. Esto es posible, ya que una pequsia porcién de la fase liquida
Pudo haber quedado adherida a 1a #illenita (estado 551ido) en el proceso
de la separaciln, y de esta manera contribuir al incremento de la densi-
aoa.

Piezas sinterizadas.

AL efectusrse 1a sinterizecién de las plezas constituldas por la -
mezela de silicato de plamo y willemits, se forb wne meva fase, la lar
senits. Al mmentar la cantided de larsenita presente, dismimye la den
5184 ya que ésta es Ligermente menos densa que el silicato de plamo. -
4si, se obtienen valores un poco mas bajos para los grupos III L (4.92)-
¥ TV L (4.89) @e para el grupo I L (4,97) donde no hay presencia de lar
senita. ssta variscitn es my peguefis, ya que la densidad de la lerseni
48 (5.9 - 6.12) es my semejante a la del silicato de plamo cbtenido -
(6.28).

Ia densidad de las piezas sinterizades fommadas a partir de la fase

6



quida fué de 5.75 (ILL L) ¥ 5.68 (IV L). Estos valores se deben a la~
presencia de tres fases: silicato de plamo (pues la cristalizacién mo es
total), larsenita y willemita.

La fase s6lida presentd una densided de 4.35 (III L) y b.b3 (Iv L).
Se esperarfa un valor ligersmente mes bajo (3.9 - 4.3), pero este incre-
mento puede deberse mievmmente a la canteminscién de fase morfs, de la~
cual o su ves se form larsentta (ambas con densidades cansidersblemente

nayores a la willemita pura).

La densidad de los productos I - IV se encuentra dentro del interva
1o 3.82 - L.07. Ia diferencia de densidades de un grupo a otro es my -
pequefia camparada con 1a diferencia en 1os grupos I L - IV I, donde los-
1imites extremos fueran 3.90 y 6.28.

Ia sere I - IV, mmenta su densided con el grado de cristalizacin.
Sucedid exactemente lo contrario en la serie I, donde el meterial mes pe
sado estaba canstituldo por fase morfs.

Con la formacién de willemite, la densidad dismimye considersble.

mente. Cumndo se forma larsenits, aparece tabién willemits, por lo que
51 la densidad no deberia dismimuir considersblemente por la presencia -
de larsenits, de hecho s{ decrece debido a la sparicifn conjunta de ame-
bas fases.

La diferencia de densidades entre la larsenita (FoZasi0,) y la wi--
Llentta (20,510,) se debe o que e aélls, mo de los &cmos de a es -

sustituldo por P, el cual es considersblemente mes pesado.



CONCLUION:S

La estructura eristaline canstitulds por larsenita PZusioy y wille
nita 7,510, se farma en as dos series de silicats sintetizedos, a =
partir do %0, Zu0 y 510, {nicmente, quedando los deméis resctivos con =
estructura aorfa.

Se encontré que la temperstura Gptima prra lo formacién de larseni
ta es 800°C. A temperaturas inferiores es posible cbtener cristales -
cumdo el tienpo de calentmiento es my largo. La rapides, y por 1o -
tanto el grado de cristalizacién mmenta al sproximerse la temperatura a
800%. A temperaturas superiores e 800°C es mas diffeil obtener cristo-
lizacidn, ya que el punto de fusién estd ya my cercano (850°C - tempera
tura de reblandecintento); cumndo la sustancia funde, se rompe la red -
cristalina y se cbtlene vidrio mevamente (Serie I - IV).

I la serie I - IV, se detect willemita cono internediario en la -
fornacidn de larsenita a partir de la fase morfa. Sin embargo, en la -
serie I L - IV L slempre se encantrd willemita y munca material morfo -
aislado.

Ia formeeién de larsentta con la correspandiente dimmimicién de wi-
llenita y naterial morfo amenta can el ticmpo de calentamiento (& -
800%).

12 tamafio de 1a particula es my importante en la fornacién d 1a «

red cristalina (trmsfomacién a larsenita). La cristalizecién es wn fg
némeno que se lleva a cabo desde la superficie de la particula hacia el-

interfor. For lo tanto, cuendo la particuls es my grande, y el tiempo-

6



de calentaniento es proporcionalmente corto, la parte externs serd cris-

‘talina, pero el interior permaneceré camo fase vitrea (o willemita y fa-
se vitrea en la serie L). | Por el cantrario, si las part{cules ubilize--

das en la sinterizacién son pequefias, toda la pleza presentarh estructu~

ra cristaling, ya que la cristalizacién se Llevark a cibo en cads una de
las particules que la formen,

Ia formacién de cristales babién depende de la proxinidad de las -
particules entre s{. Se cbservd el hecho ya canocido en la Literstura -
de que se obtiene mejor sinterizecién cuendo ademés de ser las particu--
s miy pequefies, se encuentran my cercenes las wnes & las ctres. Lsto
e debe o que cumndo se tlene una gren cantidsd de microcristales, tato
el érea como 1a energla de wuperficie son my grandes. Al mmentar la -
‘temperatura y Lleger ol purto de sinterizacién (my cerceno al punto de-
fusién), los microcristeles se uwnen dmdo lugar a cristales cada vez mes
grandes, reduciéndose as el irea superficial. Por lo bamto, mientrss -
anror sea 1x presifn gio se spligue schre las pertitulas pequafias, los -
cristales serin mas grandes y el producto serd mas duro y resistente,

Ia intensidad del color estd relscionade con el gredo de cristeliza
cién, Les piezas totalmente amorfss son de color miy profundo; aquélles
en las cusles ha fundido finicemente su superficie, son wn poco menos os-
curas, pero presentan al igual que las emorfes, wie superficie my bri--
Llante. Al mmentar la cristelizacidn, el brillo dessparece, ¥ los to--
nos se ven haciendo ceda vez mas claros, Esto se debe a que los metales
de transicién, que sen los respnscbles de der la coloracién del silica-



to, no quedan dentro do las fases de la red cristalina, sino dispersos -
en la fese morfa. Cumdo este fase predcmina, el color es my intenso-
& que el metal de transicién se encuentra igualmente distribuido em to-
4a la estructura, Cusndo se mmenta ls proporcién de fases cristalines,
el metal de trasiciln se ve restringido en su distribucién sobre tods -
1a pieze, por lo que la intensided de la coloracién dismimye. La forma
clén de microcristales con indices de refraccidn diferentes al 46l vi--—-
drio hace que se produzca un tano "lechosd" en la pieza.

Desde el punto de vista de la spariencia externa de estos productos
decorativos, se pucde conclulr que & Bayor organizaciin de la microese—-
tructura (mayor cantidad de larsenita formada) el aspecto exterior de la
Pleza s menos stractivo. Les plezas mas benitas omasentalzente, oon &
quélles que no presentan fase cristalina (larsenits), o que la presenten
en ninina proporeién.

Les piezas constitufdes por silicato de plémo amorfo y willemita -
mezclados homogéneemente (I L), son a simple vists, idéntices ol jade na
tural, con la excepeidn de que éste presenta gran cantidad de impuresas,
¥ el obtenido en el laboratorio es totalmente puro.
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