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CAPITULO I,

INTRODUCCION.

La Direccibn de Promocibn Industrial Comercial y Artesanal del
Estado de M&xico, contratd al <Centro de Investigacibn de Materiales
para efectuar un estudio con fines cerfmicos de los materiales no ex
plotados que se encuentran en el Estado de México.

kn la exploracibén que efectud el Centro de lLnvestigacibdn de Ma-
teriales, se localizarbm varios yacimientos con caracteristicas pro
bables para su beneficio en cerfmica. |

La presente tesis tiene por objeto principal la caracterizacibn
del material de que est& constituido uno de los yacimientos més -
prometedores.

La importancia del desarrollo industrial regional de México es
uno de los factores que contribuyen al progreso del pafis. En Mé&xico
la explotacibn de los recursos minerales no met&licos ha sido casi
ignorada, debido al desconocimiento de sus propiedades y caracteris
ticas, por lo que al realizar el presente estudio se cree estar ayu

dando modestamente a dicho desarrollo.



= ) =
CAPITULO II.
GENERALIDADES.

El presente estudio tiene como fin primérdial el hallazgo de ma-
teriales que puedan utilizarse como materia prima en la industria ce
rémica, por tanto comenzaremos por dar una descripcién de estos mate
riales.

Las principales materias primas para la industria cerfmica son:
arcillas, silice y feldespatos. El término arcillas, incluye minera
les como: caolinita, montmorrillonita, illita, aléfano, haloisita,
vermiculita, etc., estos minerales junto con los minerales aluming
sos hidratados tales como: diésporo, gibsita, bohemita, etc. son los
principales minerales encontrados en las arcillas. El t&rmino silice,
se refiere a los variados estados cristalinos en que se encuentra el
5102 en la naturaleza, tales como: vetas de cuarzo, cuarcita, arenas
y como cuarzo en rocas de granito., La silice se encuentra como diato-
mita probablemente amorfa, y en forma microcristalina en rocas '"duras".
El feldespato es un término que incluye minerales como: albita, anor-
thita, oligoclasa, ortoclasa, etc..

Las arcillas, la sflice y los feldespatos, son las materias pri-
mas utilizadas principalmente en la industria que produce articulos
blancos. wLOs productos que contienen estos tres componentes se cono
cen como trifixiales., Mientras que productos que contienen otro ingre
diente, tal como: alf9mina, talco, pirofilita y ceniza de huesos, se
conocen como no triéxiales. Hasta ahora la mayor oroduccidn de arti-
culos blancos es del tipo triéxial.

Las arcillas, .a sflice , .0s feldespatos, también constituyen io0s
inrredientes princivales en la industria cel vicrio, articuios de es-

malte vi.reo, aigun~s re.ractarios, y rroauctos de arci:.in estruci.rai.
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Recientemente, los materiales cerémicos han adquirido im:ortancia
considerable en las &rcas de materiales para: altas teuveraturas, elec
trbnica, cerémica eléctrica y combustibles nucleares.

La wateria prima m&s importante para la fabricacidn de cerfmica -
son las arcillas, por lo que se describen en forma treve a continua -
cibn,

ARCILLAS.

71 t8rmino arcilla, es un término que se aplica con diferente sen-
tido, dependiendo del campo de que se trate; los ceramistas utilizan -
el té&rmino para‘materiales terrosos que se encuentran en la naturaleza,
Yy cuya principal caracteristica es la plasticidad que presentan cuando
se les mezcla con uana cantidad limitada de agua. La plasticidad es la
propiedad del material que permite deformarlo mediante presibm, reteni
endo la deformacibn cuando la presibn se retira; en el caso de las ar-
cillas &sta caracteristica les permite ser moldeadas en diversas for -
mas, que retiemen al secar.

Las arcillas desde el punto de vista fisicoquimico se consideran
como sistemas dispersos de particulas uinerales, en las cnales domina
el taumaio menor de dos micrones.

Las arcillas son derivados dé las rocas igneas o cenizas volchni-
cas nor acecldn de los procesos ordinarios de intemperismo, o vor ac -
cibn de soluciones que pueden ser de origen isneo o superficial, y se
encuentran frecuentemente acompafiadas de fragmentos procedentes de la
alteracibn y descomzosicibn de ainerale s constituyentes dc la roca ma-
.re, cuyo tamafio oscila entre el corresrondiente a rragmentos arena -
ceos y varticulas menores de .n aicrén. :n ambos casos el producte es
de caracter residual, recibiendo el anowm re de arcilla rosidual. Las =

arcillas residuales wueden ser re.ovidae ; trans-ortadas or ¢l agua
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y el viento principalmente; &ste tipo de arcillas transportadas y pos=-
teriormente depbsitadas se denbminan arcillas sedimentarias.

En su estado natural, las arcillas pueden estar constituidas por
minerales de origen primario, o por minerales de origen secundario.
Fntre los primeros se encuentran algunos remanentes de la roca madre,
y pueden presentarse ciertos minerales correspondientes a otras rocas.
El grado de alteracibén de estos minerales depende del grado de caolini
zacibén o de montmorrillizacibn que caracteriza a la arcilla. A este ti
po de arcillas es a las que se denbémina como residuales. En las arci-
llas que tienen minerales secundarios, los constituyentes han sufrido
diversos procesos de alteracibn que los han transformado o elimina&o
dando lugar a la formacibdn de una arcilla de gran pureza. La accibn
quimica y los agentes fisicos originan a los minerales secundarios, el
transporte y la lixiviacién naturales dan lugar a la formacibn de lo
que se dendmina arcilla sedimentaria.

La arcilla residual est& constituida por cantidades variables de
minerales no arcillosos de diversos grados de alteracibn. La arcilla
sedimentaria contiene muy poco o ninglin mineral no arcilloso. Ademés,
los diversos porcesos naturales a que estuvo sujeta la arcilla, le im
parten caracteristicas fisicas y quimicas espeg}fi;ggt

CLASIFICACION Y NOMENCLATURA PARA ARCILLAS.- ‘n cuan:0o a su cla-
sificacibn general, se les cataloga en el gruvro de minerales no meté-
licos. Se vresentan en gran nfimero de tipos y variedades, los que se
diferencian entre si por sus proviedades fisicas y quimicas; que de-
penden fundamentalmente ae varios factores geolbgicos, entre los que
se citan: origen, rrado de intemperismo, frado de lixiviacidn natural,
metamorfismo, y tiempo transcurrido desde su sedimentacidn. Las arci-

11 s sedime ‘tarias se caracterizan or el tamafio de sus rartficulas y
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vor la ausencia casi total de elementcs no arcillosos. %n las arcillas
residuales es comln la presencia de sflice libre, feldespatcs y fragmen
tos de la roca madre.

A continuacibn se dar& una clasificacibn basada en la estructura y

conposicibn de las arcillas.
TABLA 1. CLASIFICACION Dt L.AS ARCILLAS.
I. Amorfas.
Grupo AlSfana.
II. Cristalinas.

A. Tioo dos capas (estructura en forma de lamina, compuesta de
unidades arregladas como una capa de silicio tetraedral, y
una capa de aluminio octaedral).

1. zquidimensional.
Grupo Caolinita
Caolinita, Nacrita, etc.
2. @longada.

Grupo Haloisita

B. Tino tres capas {estructura laminar coupuesta de dos capas de
silicio tetraedral, y una capa central dioctaedral o trioctae-
dral).

1. Red de Expansibn.
a. “quidimensional.

Grupo Jdontmerrillonita
nont.uorrillonita, saucouita, ete.
Vermiculita

©. Alargada.
Grun.o Moatmorrillonita

Jontrita, zajoaita, hectorita.



2. Red no expandida.
Grupo Illita.

C. Tipo capas mezcladas regulares (apilamiento ordenado de capas

de diferentes tipos).
Grupo Clorita.

D. Tipo estructura en cadena (semejante a las cedenas de silicio
de la hornablenda, unidas junto con grupos octaedrales de oxi-
geno e hidroxilos conteniendo &tomos de aluminio y de magnesio).

Atapulgita.
Sepiolita.
Poligorksita.

En &sta clasificacibn se incluyen arcillas raras y de poca impor-
tancia. A continuacibn se dar8 una clasificacibn basada en sus carac-
teristicas fisicas y empleo industrial, para la cual se dividen en los
siguientes grupos:

A.- Arcillas fitiles a la industria cerfmica.

B.~ Arcillas bentoniticas.,

Ce~ Tierras de fuller.

D.- Arcillas empleadas como diluyentes, como materiales de relle-

no, ocres, pigmentos, cementos, etc..

El estudio del comportamiento que tienen los trozos de arcilla al
ser sometidos a la desintegracidm natural en agua permite hacer una
clasificacibn tentativa de las arcillas en los grupos industriales
mencionados, procediéndose a efectuar las pruebas gque definen sus ca-
racteristicas y su posible aprovechamiento.

La terminologfa utilizada por los ceramistas para dendminar a las
arcillas es muy diversa, lo que en ocasiones causa confusibn. Existen
términos basados en su comrosicibn mineraldgica, en su origen geolb-

gico, y algunos utilizados » los t&cnicos especializados gue difie-
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ren segfin la localidad geogr&fica. Sin embargo ocurren excepciones
tales como el uso del t&rmino caolin, que se utiliza para indicar que
el mineral est& constituido principalmente de caolinita. M&s adelante,
al describir algunas de las arcillas m&s importantes, se dar& una bre
ve descripcibn de la procedencia de sus nombres. '

FACTORES QUE CONTROLAN LAS PROPIEDADES DE LAS ARCILLAS.- Los fac-
tores y&s importantes son: composicién mineral, composiciém no mineral
(materia orghnica presente), intercambio de iones y sales solubles, tex
tura, y otros que describiremos brevemente.

El anflisis quimico de las arcillas demuestra que estfn formadas
principalmente de silice, alfimina y agua; aunque con frecuencia tam-
bién contienen cantidades apreciables de hierro, &lcalis y compuestos
alcalinos. Las principales familias de minerales que las constituyen
son: caolinita, (OH)8A1431u01O’ montmorrillonita, (OH)uA14818020.nH20,
illita, Ky(AlFeﬂthS)(Aly.sia_y)oao(OH)#, vermiculita, (OH)4(51A1)8
(MgFe)GOZO(Mg.Al)G(OH)12, se encuentran acompaiiadas frecuentemente de
otras familias que no mencionamos por ser de menor importancia. En aso
ciacibén con los minerales anteriores, comunmente se encuentran: la gib
sita, Al(OH)B, diésporo, HAlOZ, bauxita de composicibén indefinida pe-
ro que puedc considerarse como, Al.,0,.2H

2732
hojas de mica, pirita, feldespatos y otros mimerales no arcillosos.

O, calcita, dolomita, grandes

La materia orghnica se presenta en dos formas: como particulas de
madera, materia procedente de hojas, esporas, tec., no puede presentar
se como moléculas orglnicas adsorbidas sobre la superficie del mineral;
una pequefia cantidad de materia orghnica pued- tener un efecto de pimen
tacibn muy grande.

Algunos minerales contienern sales solubles en agua, que pueden --
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haber sido acumuladas en la arcilla por un proceso de alteracibn, co-
mo la oxidacibén de la pirita para producir sulfatos. Las sales solu-
bles en agua m&s comunmente encontradas son: cloruros, sulfatos, car
bonatos alcalinos, compuestos alcalinos, aluminio y hierro.

La textura de una arcilla se refiere a la distribucibén del tamaifio
de particula, la forma, la orientacidn en el espacio de una respecto
a otra, las fuerzas que mantienen unidas a las particulas constifuyeg
tes y quq son:

1.~ Fuerzas debidas a la atraccibn ejercida por la masa de una
particula sobre la masa de otra.

2.- Fuerzas intermoleculares resultantes de la cercania de una
particula a otra, con el traslape de campos de fuerza de mo-
léculas en las capas su-erficiales de particulas adyacentes.

3.~ Fuerzas electrostfticas debidas a cargas en la red cristali-
na como resultado de una sustitucidén sin balancear dentro de
ella, debidas a rompimiento de enlaces dentro de la red, y a
la fuerza atractiva que ejercen ciertos iones adsorbidos so-
bre la superficie del mineral.

L.- La accibn enlazante de moléculas polares adsorbidas sobre las
particulas que constituyen el mineral.

Una pequefia variacibn en la composicibn,hace que las propiedades

de una arcilla sean completamente distintas de las de otras.

La sflice libre puede presentarse como cuarzo o como otras varia-
ciones mhs reactivas, tales como: sflice coloidal, calcedonia, sfilice
opalina, etc.. iste compuesto ejerce su influencia reduciendo las pro
viedades de plasticidad y contraccidén en la arcilla, y disminuyendo
su resistencia. En ocasiones la silice reduce el pod.r refractario de

la arcilla.
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La vresencia de arcilla montnorriilonitica aumzenta la plasticidad
de la arcilla y ejerce una influencia nerjudicial sobre 21 proceso de
cocido, por los efectos dc expansidm y contracci’n que experiuentan -
las ~iezas tratadas té&rmicamente. iste cfecto es nocivo en la elabo -
racibn d- productos éerémicos vidriados, tales como muebles sanitarios,
porcelanas y azulejos.

Los feldespatos, y la accibn fundente de los oxidos alcalinos que
contienen, producen un abatimiento de .los puntos de fusiba de las ar-
cillas.

Los 6xidos de hierro, ademfs de sus caracteristicas perjudiciales
nor los colores que imparten a los »roductos, actfian como fundentes -
enérgicos.

CARACTERISTICAS D- LAS ARCILLAS DESTINADAS A LA FASRICACIOXN DE
PRODUCTOS CERAMICOS.- Los ceramistas utilizan en la elaboracibn de sus
vroductos diversas arcillas, entre las gue destacan por sus propieda -
des: la variedad conocida como "China Clay", el caolin comfin, arcillas
vlésticas conocidas como "Ball Clay", gue pueden ser refractarias o no,
Las arcillas imruras son empleadas en la elaboracibn de nroductos cono-
cidos como de barro.

A c6ntinuac16n daremnos una creve descripcibn de las arcillas nés

i.portantes para la industria cerémica, comenzadremos yor las del gru-

o caolin.

Caolines.- La valabra caolin, proviene del término chino “kau -
ling" que signirica "colina alta" , 5y es el nomobre de una colina cer-
cana a Jaucnau su, uina, de donde fué obteuldo yor vrimera vez el ma-
terial cue lleva su noadre.

"1 caolfn ec una arci.la derivaca or uescoaposicidn e inteuperis-

10 Ge rocas constituidas fundamentalwente de feldespato, imrurificadas
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con cuarzo, mica y 6xidos de hierro. La roca de¢ caolin esth constitu-
ida fundamentalmente por el mineral caolinita y acompafiado por los mi
nerales constituyentes de la roca madre.

La alteracibén o cescomposicibdn de los feldespatos sor intemperis-
mo se denbmina caolinizacidn. La aceibn del agua sobre el feldespato

ortoclasa se lleva a cabo de acuerdo con la siguiente reaccibn:

A1203.K20.65102 + 2E,0 =;A120

2 23102.2H20 + KZO.ASiO2

3
ortoclasa agua caolinita silicato de
potasio.
Algunos quimicos no aceptan la formacibn de silicatos en forma de si-
licato de ypotasio, un silicato alcalino resulta siempre de la descon-
posicibn del feldespato, pero &ste silicato a la vez se descompone por
la accibn del anhidrido carbbnico libre contenido en el agua (ajua hi-
drotermal), dando origen a la formacibn de carbonato de potasio o de
sodio y de sflice coloiaal.
K20.1+5102+COZ —_— KZCO3 + 45102

ol Y
st 1t anko anhidrido carbonato de sfilice (coloidal).

de potasio. carbbnico. votasio.
Sstos compuestos son senarados de la roca asi alterada por medio

del agua, quedando de este modo un material insoluble rico en silice,

alfimina y agua, que es el compuesto final resultante de estas reaccio-

nes, y al cual se le d& el nombre de caolfn con la férmula quimica ge-

20

Los caolines desde el nunto de vista de su couposicibn quizica, es-

neral: A1203.25102.2H

tan constituidos c¢sencialiicnte de fos unicaces estructurales. La =ori-
.era unidad esti formada por dos caras .¢ atomos de oxigeno e hnidroxi-
los siguiendo un conjunto compacto. .Jentros do las capas, los ioues :

aluainio, fierro II, fierro III o nagneziv, « .tAL on cooru:inacibn ort -
L] ’ =3



- 11 =

&drica (coordinaciba §). =1 aluminio ocupa 2/3 de las nosiciones po-
sibles para recuperar el equilibrio de las cargas {minerales diocta-
tdricos). 71 magnesio las ocupa en su totalidad (minerales triocta -
tédricos). La segunda unidad estf for.iada _or ios tetraedros do sfli-
ce, donde las bases éstén colocadas en un mismo plano de manera gue
constituyen lzs cavidades hexagonales.

=1 conjunto de las unidades define los diferentes minerales arci-
llosos que estin caracterizados ror las equidistancias basales de los
arreglos que los constituyen: capa tetra®drica-capa octabdrica, capa
tetraddrica, capa tetraédrica-octaddrica-tetra&drica etc..

Los caolines muy puros, y'. sean residuales o sedimentarios, fre-
cuentemente tienen composiciones que se asemejan a la de la caolinita.
La f6rmula general vor celdilla unitaria vara la caclinita es:

2 (2 3102.A1203.2H20 ) s siendo su distancia basal de 7 angstrons,no
existiendo una variedad quimica establecica, d& un anflisis tebrico de

46.5 % de 5102, 29.5 % de Alzog » ¥ 14 ;» de H 0, las impurezas que pre

2
sentan los caclines son trazas de: 6xidos de hierro, 6xidos de calcio,
6xicos de magnesio, &lcalis y b6xidos ce titamio.

Los caolines son ce color blanco, olanco gris, o blanco amarillen-
to. Se ;besentan en aasas compactas de rarticulas cuyas dimensiones va
rian de 0.5 a 3.5 micrones. Son refractarios, de punto de fusibm entre
1730 y 1785 °C , densidad de 2.4 a 2.3 g/cc. y de baja dureza y visco-
cidad. Tienen la proriedad de fijar moléculas de ajgua, y su capacidad
¢: intercaubio cd: cationes es bastante vaja. Zon :oco atacables ror ci
dos, a excerciba del &cico fluorhfdrico. “stos aiaeraics tiencn iwmpor -
tanies usos cowmo mnaterial para cerfmica. 'n las industrias de hule, pa-

ra reforzar ; endurec.r; en la Je navel, se le eutlea coxo rellenadur

5y revestidor on la su:rarficie .cl aismc, en plnturas como un pigmento,
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en adhesivos y productos farmac&uticos, y ¢n insecticidas coao mate-
rial inerte.

La industria cerfmica requiere arcillas de alta plasticidad, sue
tengan un minimo de¢ contraccibn después de ser tratadas al calor a tem
peraturas del orden de 1300°C y que produzcan materiales de color blan
co. El agua de plasticidad de los caolines oscila entre 23 y 35 % co-
rresponcdiendo el limite inferior a los caolines poco plésticos y el su
perior a los altamente plésticos.

Bl porciento de contraccibn total en un caolim aceptable oscila al-
rededor del 7 & y se acepta como una buena contraccibm un 10 % y a ve-
ces hasta un 15 % si otras de las caracteristicas restantes son satis-
factorias.

Arcillas del tipo "Ball Clay".- El término "3all Clay" tuvo su

origen en In:;laterra, y se utiliza para designar una arcilla sedimen-
taria muy pléstica. Este nombre se utiliza comunmente para cualquier
arcilla sedimentaria de muy alta plasticidad. Estas arcillas estén
compuestas principalmente de caolinita, con cantidades variables de
impurezasby materia organica. La montuworrillonita puede encontrarse
en cantidades variables Jjunto con otrss arcillas minerales. X1 color
de las arcillas puede ir descde muy oscuro nasta muy claro, y después
de someterse a altas temperaturas adquieren un color blanco, por lo
que son adecuadas para la produccibén de articulos blancos. 31 color
uespubs del cocido depende de las ianurezas presentes, siendo la als
imvortante los 6xidos de hierro.

La muy alta ~lasticidad de estns arcillas neraite irabajar f&ci_-
mente el cuerpo ceraasico en secou, nero tienen una alta tenaencia a la
contraccibn, lo gue vuede ocasionar ¢l ro. i.icnto Jsl arifculo d.run-

te el secado. Las ascillas Gel tipo "Eall ‘iay? o su tauaio de car--
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ticula muy fino (comunasente amenos de una micra) actfian como excelen-
tes agiutinantes, también sirven como una fuente para la obtencidn de
6xido de aluminio, 51203, y dibxido de silieio, SiOa, que puedea uti-
lizarse para vidriados y barnices.

El color de estas arcillas, varia de ligeramente gris hasta lige-
ramente rosado, su agua de plasticidad'varia de 34 a 45 i , su contrac
cibn lineal total varia de 14 a 18 % , despubs de cocerse todas adqui~-
eren color blanco, su punto de fusibn varia de 1700 a 1745 °C,

Arcillas del tivo "China Clay".- Si un caolin sedimentario..contiene

casi el 100 % de caolinita se le dendmina "China Clay". Por su origen
los caolines sedimentarios son los que contienen el n&x;nn de probabi-
iidades de estar coastituidos exclusivamente nor caolinita.

Bentonitas.- E1 t&rmino bentonita inicialmente se aplicé a las arci-
llas del cretfcico, localizadas cerca de Forth 3enton, Wyoming. E. T. A.
Las bentonitas para su estudio se ruedon dividir en dos grupos: bento-
nitas cuyo contenido contenido de alfimina es resistente a la accibén del
fcido sulffirico y sub-bentonitas, cuyo contenido de alfimina es atacado
7 disuelto por el &cido sulflirico. Zstas arcillas pueden o no ser acti
vadas mediante tratamiento &cido adquiriendo propiedades adsorbentes ,
Existe otra clasificacibn de estas arcillas de acuerdo con sus carac-
teristicas de adsorciSn, como la propuesta ror,Nutting, clasificacibn
que se menciona al referirnos a las tierras de fuller o arcillas deco-
lorantes.

La bentonita o arcilla bentonitica es una arcilla nlhstica, alta -
sente coloidal, que se dispersa y exrande notablemente en agua, auuien-
tando hasta cuarenta y cuatro veces su volumen original. Las suspensi-
ones cn agua tienen la nropieduod de formar geics tisotrbpicos, afin cuan

¢y la 2roporcibn de ocntonita es vastante baja. Zsta propiedad ha deter-
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minado una gran cantidad de usos industriales, siendo la principal su
enpleo en la yreparacifn de lodos de perforacibn. Otros usos se refie
ren al aprovechamiento de sus rnropiedades coloidales y aglutinamtes.

in cuanto a su origen se ha aceptado el que las arcillas bentoniticas
provienen de la alteracibn de cenizas de origen volcénico, estando coms
tituidas principalmente de montaorrillonita,

Zxisten otras arcillas que se encuentran clasificadas segflin sus
usos, y que vor considerarlas de menor importancia que las anteriores
no serén mencionadas.

Se requiere un balance adecuado de las difereantes caracteristicas
de las arcillas de mayor cemanda para fines cerfmicos, tales como pun-
to de fusibn, agua de plasticidad, norciento de contraccién total y -
color claro de los nroductos cocidos. Por lo general éste balance se
losra nediante la formacidn de mezclas en las que intervienen diver-
sos tivos de arcillas, cada uno con ciertas propiedades orominentes.

Las arcillas son y ser&n, una de las materias primas b&sicas »ara
la fabricacibn de productos cerémicos, para la industria del cemento
y otras gue utilicen las propiedades flsicas y quimicas que las dis-
tinguen.

La industria cerfimica requiere ;randes tonelajes de arcillas pre-
viamente tratadas, libres de impurezas y con d;terminadas propiedades
fisicas, zor lo que la distribuciba de tamaio de particula debe ser
constante y estar comprendida dentro de ciertos limites.

71 efecto que las impurezas cjercen sobre las propiedades de la
arcilla dependen de su naturalezz, comportaniento, cantidad y concdi-
ciounes a que estarfn sujetas durante el nroceso industrial.

L1 travajo de exvlotacibn co.rreide los siguientes pasos princi-

nales:

1.- .xrloracibn geolbgica.
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2.~ #liminacibn de suelos superiores al manto.

3.- Minado y transporte dc la arcilla cruda a la vlanta de oroceso.

Los procesos basicos, aplicables a la purificacibn de las arcillas
son dos:

1.- Proceso seco o ror clasificacibn neumbtica.

2.- Proceso himedo o por clasificacibéan de suspensiornes,

21 proceso seco incluye pulverizacibn de la arcilla previamente se-
cada, eliminacibn de impurezas y clasificacibn neumftica. Una vlanta pa
ra purificar y prevarar arcillas de grado comercial consta de un scca -
dor rotatorio y uﬁ molino de rodillos, acoplado en circuito cerrado a
clasificadores ciclénicos tipo whizzer, La arcilla cruda conteniendo

aproximadamente de 20 a 35 % de humedad, es alimentada en forma conti-

" -—nua a un secador rotatorio del que emerge con un contenido de 1 a 2 %

de humedad; el material seco se eleva a una tolva que alimenta a un mo-
lino de rodillos, y las impurezas y las diferentes fracciones por sepa-
rar se obtienen mediante el ajuste de los clasificadores.

El proceso hfinedo es u&s complejo, comprende: molienda en hfinedo ,
eliminacibn de impurezas mediante cribas vibratorias, suspensibn de la
fraccibn arcillosa, ajuste de la sedimentacidn para lograra la separa-
cibn de distintas fracciones, tratamiento de blanqueo y adicién de reac-
tivos a las fracciones finas, filtrado y secado. Una planta de este tipo
requiere el manejo de grandes vollmenes ce agua y consiste esencialmente
de un molino tubular de bolas instalado para efectuar una molienda con-
tinua en hfimedo, criba vibratoria, hidroclasificadores, tanques de olan-
queo, filtro contfnuo tino rotatorio y secadores.

LEPUREZ.S & ARCILLAS QUE 2IBHBEL ILiililAanCia JusDE ZL YUKLC DE
VISTA INDUSTRIAL ¥ LIMIITS.

)1 efecto de las imrurezas en las arcillas depende sobre todo:
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1.- De la naturaleza.

2.- De la proporcibém en que se encuentran.

3.- Del tamafio y forma de los granos de la arcilla.

L.- De las condiciones como interaccidnan, incluyendo la temperatura
alcanzada, duracidén del calentamiento, la atmbsfera existente en el
horno y los efectos de algunas otras sustancias que pueden estar pre
sentes.

Las.principales impurezas en las arcillas del tipo caolim, pueden
ser las siguientes: Cuarzo (3102), allimina (A1203), silicatos alcali-
nos R20(5103)n, silicatos de aluminio (Alzoj)m.(3104)n., compuestos
de fierro, compuestos que se encuentran en pequefiisimas cantidades en
los caolines, agua de humedad, agua coloide, materia carbonosa, agua
de constitucibn,

La silice se encuentra en los caolines formando minerales:

a).- En el estado 1libre como cuarzo, como silice amorfa hidratada

o silice coloide.

b).- Combinada, con la alfimina en forma de caolin y de otros
&cidos silico-aluminosos, con 6xidos y alfimina en forma de
feldespatos, micas y otros silico-aluminatos, con varias ba-
ses formando silicatos como la wolastonita (CaO.SiOz).

El efecto de la silice libre en los caolines es el siguiente:
reduce la plasticidad, es menor la contraccibdn en el secado y en la
coccibn, puede aumentar la resistencia a cambios repentinos de la tempe
ratura, reduce las propledades refractarias,

La sflice combinada tiene similares efectos a la silice libre pero
ésta no baja el punto de fusibn en el caolin.

Al'mina.- Se encuentra en los caolines en forma de fel:espato, mi-

ca, hornablenda v otrcs sflicc alum.nates sirilares, tedos ellos son mode
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radanente fusibles, la alfimina libre se encuentra raras veces en los
caolines, pero &sta allimina libre es abundante en las bauxitas y late-
ritas y estf presente en algunos caolines derivados de esos materiales.
Los compuestos aluminosos tienen los siguientes cofectos sobre los cao=-
lines: si la teuperatura es suficientemente alta reducen la plastici -
dad del caolin, reducen el poder refractario de los caolines; si ellos
estén en forma de silicos aluminatos. La alfinina libre aumenta el poder
refractario de algunos caolines.

Silicatos alcalinos y silicatos de aluminio.- Principalmente en -
los caolines existen los silicatos alcalinos, como silicatos de alumi-
nio; alcalinos tenemos el feldespato y la mica que son los minerales,
entre otros, compuestos de &lcalis insolubles en los caolines existi-
endo en &stos poco feldespato y poca mica. "l efecto del feldespato y
de la mica en las propiedades refractarias del caolin son negativas ya
que disminuyen su punto de fusibn dependiendo del porcentaje de feldes-
pato y mica vresentes.

Como sales solubles tenemos el sulfato de potasio, de sodio y clo-
ruro de sodio. Estas sales también reducen el poder refractario del ca-
0lin, pueden tambifn si estén rresentes en ran cantidad formar eflores-
cencias blancas en los articulos secos o después de cocidos. Las sales
solubles también afectan la plasticidad del caolin, algunas veces tien-
den a aumentarla, pero xor regla zeneral siempre las reducen.

Compuestos de fierro.- Los compuestos de fierro, tal como se encu-
entran en los caolines son como: &xido ferroso, 6::iido férrico, 6xido
ferroso férrico, sulfuro de fierro, carbonato de fierro, silicatcs fe-
rrosos, sales de fierro solubles, vprinciralmente como sulfato faorroso.
Los efectos principales de los compucstos e ficrro en el caolia soa:

afectan alterando 21 co.or de los caoliues, y reducicindo sus sronieda-
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des refractarias. Los compuestos de fierro solubles pueden formar eflo-
rescencias en el material, facilitan la conversidn del cuarzo a tridi-
mita.

Una pequefia cantidad de 6xido férrico es impropia para el color blan
co que se requiere tener en el material cocido, a menos que se encuentre
presente una comsiderable proporcibn de carbonato de calcio en el caolin,
entonces no es objetable cuando una proporcibén correspondiente de fierro
se neutraliza por el calentamiento y se obtiene un producto blanco, en
lugar del color rojo, (producto del b6xido férrico).

El 8xido férrico no reduce las propiedades refractarias de los cao-
lines cocidos, procurando por todos los medios mantener una atmbsfera
oxidante, ya que el 6xido férrico es altamente reductor. En una atmbs
fera reductora, por el contrario el 6xido f&rrico actfia como fundente.
Se ha encontrado que un caolin conteniendo 6xido férrico y que es calen
tado a una alta temperatura, reduce.rﬁpidamente las propiedades refrac-
tarias, cuando se encuentra presente en menos del 6 % del Sxido férrico.

Los b6xidos ferrosos y magnéticos son sumamente indeseables, ya que
obran como fundentes y se combinan con el caolin, formando silicatos
fusibles; silicatos ferrosos y sflico aluminatos de fierro, el silicato
més fusible es la fayalita cuyo punto de fusibn esth entre 1050 y 1075
‘C, y el sflico aluminato de fierro m&s fusible que la fayalita es el
que corresponde a la fbrmula: ZFeO.AIZOS.ZSiOZ, cuyo punto de fusibn
es de 1140 °C.

El carbonato ferroso algunas veces se encuentra presente en el cao-
1in, pudiendo se transformado en el proceso de coccidn a b6xido ferroso
con el correspondiente desprendimiento de dibxido de carbono, actfia co

mo agente mechnico de agitacifn que origina y da a la masa cocida un as
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vecto vesicular, y el 6xido ferroso da origen a masas negras indistin-~
tamente esparcidas en la masa cocida.

También nuede ser oxidado el 6xido ferroso s Hxido férrico que es
inofensivo, 3ieupre y cuando no se reculera tencr un mrocducto muy blan
co. La pirita que es un sulfuro de fierro, se descompone entre 400 y
600 *C, por lo que la mitad de su agufre que se desvreande lo hace en
forma de dibéxido de azufre y el resto queda en forma de sulfuro gue ,or
subsecuente oxidacidn wa origen al sulfato de fierro, que origina sobre
la masa cocida manchas y eflorescencias de &sta sal.

n una atmbsfera reductora se produce 6xido ferroso al someter a
una coc¢ibn una masa de caolin que contenga pirita, el 6xido ferroso
com. ya se indicbd arriba actfia como fundente, pero si la coccibn se efec
tua en una atmbds’era oxidante, el fierro es coanletamente oxidado a la
forma de b6xido férrico, el cual no oura como azente fundente y no cam-
bia las rropiedades refractarias decl caolin.

3ilicatos de fierro y sflico aluninatos de fierro obran de una ma-
nera siuilar al felcespato; siendo noderadameste fusibles, e incremen-
tan el aumento de materia vitrificante. Algunos silico aluminatos de
fierro como la nantronita son descoanru:stos en sus Oxidos correspondi-
entes al ser calentzados.

Los compuestos solubles de fierro usualmenge oroducen eflorescen-
cias de colores en la superfici. del material seco, y en la coccibn el
material adquiere manchas negras o grises.

Compuestos de calcio.- Se encuenira presente en los caolines como
carbonato de c:lcio, y tanoién en forma de calcita ¢ aragonita o en
otra forma del carvonato de calcio, algunas veces comu variedades de
la acatita, en forma de culfato 4. calcio, ,:s50 o0 anhidrita, ea forma

e silico.os <o a~uinio y caicio couo oligoclasa y la anortita.
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“stos compuestos tieaen por regla general puntos de fusibn bajos
Y actfian como fundentes de un modo semejante al §xido de calcio, vero
coa menos caergla.

Oxido de calcio.- .ste compuesto da origen a otros comnuestos dc
calcio cuando se encuentra en cantidad menor del 10 .i , reduciendo las
propiedades refractarias de los caolines, cue tienen un ~unto de fusibn
de 1435 a 1470 °C, Bi existe més del 10 % al 20 /- las propiedades re-
iractarias aumentan hasta 1520 °C, pero si llega a tenmer 34.5 % de -
Ca0, se tiemen caolines con un punto de fusidm de 1230°C; con el 50 %
del 6xido las propiedades refractarias se mantienen nasta 1520 °C ,
pero con el 59.7 % del 6xido las propiedades refractarias descienden
hasta 1330 °C , y con el 70 ¥ aumentan hasta 1610 °C.

Las propiedades del 6xido cde calcio en relacibn a la disminucién
o aumento de las propiedades recifractarias de los caolines, varian en
relacibn a las mol8culas de alfinina y sflice cue existen en el mate-
rial.

los aluminatos de calcio no son abundantes en los caolines nero
pueden ser formados al calentar la mezcla de 6xido de calcio y cao-
14n; éstos aluuinatos actfian como fuad:ntes suaves.

Compuestos de bario.- ~stos compuestos no se éncuentran ea los
caolines, pero si llegasen a encontrarse actuarfian de manera similar
a los compuestos de calcio.

Compuestos de magneslo.- La nresencia de estos compuestos en los
caoclines, se encuentran en la forma de magnesita silicatos comnlejos
¥y como silico aluminatos. Actfian como fundent:s y reduccn las provie-
daces refractarias de los caolines. La accibn de estos counuestos dé
magnesio, casi son semejanles a .os coupuestoc uc ca.cio, Mero com

menor accibn.,
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Coupuestos de titanio.- Actfan como fundentes en 108 caolines, pe-
ro zeneralamente se encuentran en proporciones que no cxceden del 2.5 ¥,
siendo su accibn negativa.

Comvuestos de manganeso.- Zuando se encuentra presente en los cao-
lines, actfia como fﬁndente Y en varios aspectos su accibn es semejante
a la que tienen los compuestos de fierro.

Compuestos de flsforo y vanadio.- Estos compuestos se encueniran
en pequeiniisimas cantidades en ios caolines, uero por resla gemeral su
accibn es negativa. Si se encuentran en cantidades avreciables, los
efectos que ejercen son comsiderables, porque reducen las propiedades
refractarias del caolin, or ejemplo, alguna variedad de la apatita,
algunas veces el vanadio n»roduce un color verdoso en el caolin coci-
do.

Azufre.- Se encuentra presente en los caolines; en forma de pirita
o en forma de sulfato de calcio; los sulfatos son amfs solubles, pero
se encuentran vresentes en los caolines debido al proceeo de oxidacién
de los sulfuros, y también a la masa en el procesc de coccibdn sufre
contaminacidn del azufre que se eancuentra sresente en el combustible
que se usa para calentar el hormo, o taubién contazinacibén con las
aguas que se usan para hacer las pastas »rincipalmente si son ricas en
sulfatos. )

Accibn del calor sobre los sulfatos.- EZstos se cescomponen entre
800 y 1000 °C ; a 700 °C , en vresencia de gases reductores y nor re -
sla general se reducen a sulfuros. Los comruestos de azufre insolubles
no son usualmente rechazados cuando el mzaterial es usado para vidriado.

Los sulfatos solutles son altamente perjudiciales debido a ue vro=-

ducen en el material ya seco eflorescencias blancas.
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TABLA 2.- LIMITES DE IMPUREZAS <N LOS CAOLINES.

21 caolin "China Clay" y caolines puros deben contener:
8102................................. 46,00 %
AlZOB................................ 40.00 %

BERRsrels oin wo-ain ¥ 50 #/0is #78 Sreieeie wieesess ey ee V00 B
Los caolines comerciales e industriales contienen:
510 5. cmieienicnteetenieticiiencinnns 45.00 %
A1203"""""""""""""""" 39.00 %
ABUA & o556 536 w ors 56 & 0w Sed 6o 614 ® 26 605 maim wiaes 15200 %
IMDUTEZAB, o0 o5 ssw e senensemsnseaanse IO %

Las impurezas como ya se indicb, son los 6xidos de calcio, magnesio,

fierro, cuarzo, etc..

Comercialmente los caolines no deben pasar del 3 % de impurezas
ya que éstas impurezas actfian como fundentes.

De estos 6xidos el 10 % de ellos obran como fundentes reales y un
7 % se combina con la silice y la alfinina. Algunas de las impureczas
de los caolines y el ''china Clay" , no se encuentran como simples 6xi-
dos, sino éomo silicatos y sflico aluminatos, tales como feldespatos,
mica etc..

31 un caolin contiene més del 4 % de &lcalis se le da el nombre de
caolin alcalino; y si eiiste una jsran cantidad de minerales solubles,
&stos pueden ser eliminados ffcilmente por lavado.

Se les d& el nomore dz caolines ferruginosos a aquellos que conti-
enen sran cantidad de fierro, que =»or comsacuencia nf dan un wmaterial
blanco; en la molienda de los materiales se emplean imanes con el ob-
jeto de quitar ei fierro, rara la manufactura de articuios ce loza las
impurezas obtenicdas no doben ser aayores &2l 0.5 4 cel bxido de calcio,

aungque hay caolines que llegan = coatener aasia 3, , el §:icdo de aag-
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nesio no debe encontrarse en cantidad mayor del 2 ., vero en un mate-
rial de calidad no debe rasar del 0.2 %.

La silice libre en los caolines no debe exceder del 10 ¥, las mues
tras comerciales que tienen entre 1C y 25 % de silice se les da el nom
bre de caclines silicicos.

Los caolines para la fabricacibn de cerfaica, generalmente tiemen
la siguiente composicibn:
5105.0ceecnnnn wio 50 swsen wp mee manssans 40 8 SU %
A1203............................... 32 a 36 %
F°2°3""""'""""""“”""" 1a2%
Cal ¥ Mg0uid sswow iin sin sis spsmnmmennns 1 & 15 %
Na 0 ¥y KJ0uernnvineininrnninncnaceee 1 a %
El 6xido de calcio no debe exceder el 2 ¢ ; el 6xido de magnesio
no debe exceder el 1 j: y los &lcalis no deben exceder el 4 %,
El preseate estudio, tiene como fin primordial la localizacién de
materiales oue puedan utilizarse como materia prima para la industria
cerfimica, -or lo que es conveniente dar una creve descrincibn de lo

que se conoce como cermica.

CERAMICA.

La cerfizica es conocida or el hombre desde tiempos muy remotos.
Z1 hombre, ha sabido arrovechar la cualidad qup tienen las arcillas,
de dejarse .oliear cuando estln hfiuedas ; conservar &sta forma cuan-
do eostln secas , cociacas.

La vralapbra cerfinica vrocede del griego "kerauos" que significa
arcilla.

‘0 existc una definiciba orecisa de lo aue es cerfmica, devido a
gue 105 orijones de este caurd se ~ierden en ia aatigliedad, moderna-

. .wiz Se ua intentado ¢oiiir sste térxi.o, Jivaundo _ran co.trove:r L...
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y confusibn; una de tales definiciones es la siguiente:

"Cerfmica (sustantivo nlural), comnrcade todos los materiales de
ingenierfa o productos que quimicamente se consideran como inorfnicos
a excepcibn de los metales y aleaciones metllicas, y que esencialmente
scn fitiles y duraderos en los procesos realizados a aita temperatura.
La palabra cerfimica puede utilizarse como un sustantivo singular, pero
tanbpién puede utilizarse womo un adjetivo que significa inorzénico no
aet&lico. Una diferencia »rimordial entre la cerfmica y los metales es
su enlace quinico. Esta diferencia es la que causa las proniedades y la
conducta gue caracterizan a la cerfmica. Compuestos tales como combina-
ciones cerfmica-metal y otras que incluyen unateriales or:z&nicos pueden
inclairse como materiales cerfmicos". Como puede observarse esta defi-
niqibn es demasiado confusa, ~or lo que consiaeraremos cuc no existe
una definicibn precisa de lo que es cerfmica, pero la industria ceri-
mica comprende la fabricacibn de todos aquellos productos derivados de
materias minerales inorghnicas, cue se obtienen mecdiante un tratamien-
to térmico suficienteuwente fuerte, para alcanzar una vitrificacibn o
descomposicibn parcial en una de las fases de la produccidn,

Los productos cerfmicos son muy numerosos y se sueden clasificar en
varios gruros:

GRUPO I.- Productos derivados de las arcillas {caolines y barros).

in estos productos se aprovechan las cualida.e: esneclales de las
arcillas. :n el cuer.o de estos productos se alcanza una vitrificacibn
parcial cue le da dureza y resistencia mechnica. Zjem:los: ladrillos,
tejas, tubos de Jirenaje, laérillos refractarios, loza don%stica, etc..

-RUPO 1I.=- Vidrios.

n sste -rumo os in recionies se fuadon naste alccasar unea fusibu

cospleta y 10s productos s.¢ .oi.ei: s sstaco ve .t oiio, viscosu. 1
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oroducto final se ovtiene por medio del enfriaasiento controlado.
~jemplos: Vidrios para ventana, vasos, jarras, espejos, copas, etc.

CRUPC III.- Cementos y aglutirnaatcs en general.

TLaz zmaterias ~rimas, se calcinan y se obtienen zroviedades cemen-
tantes (aglutinanteé). El producto final, se obtiene por medio de una
molicnda del material calcinado.

Zjenzlos: Cemento sortland, yeso, cal, ectc.

-0y en dia, la cerfmica co: 'rcnde una _ran variedad de materiales
7 procuctos. La cerfmica convencicnal est& caracterizada por una gran
resistencia al atacue qui.ico (a temperatura ambiente y a altas tempe-
raturas), y vor su conducta frfgil y quebradiza bajo condiciones de
tensibn e imvacto a bajas temperaturas o temperaturas moderadas.

La cerfmica es uno de los materiales qué tiene una zran cantidad
de proplecades que la hacen fitil para los z8s variados campos. =1l&c-
tricamente su rango va de semiconcductores hasta aisladores de extre-
madamente alta constante diel&ctrica. Uoticamente varfan de opacas a
trans»arentez. La mayoria de las cerfuicas se comportan como aislan-
tec térumicos; sin eambargo, unas cuantas como la alfimina, carburo de
silicio, y eswecialmeate la berilita, se -ncuentran en un rango de
conduccidn intermedia del calor.

-n los prbximos capitulos, se describirfn ep detalle los métodos
vtilizados para el analisis del material, gue est& destinado a la fa-
bricacibn de »roductos cerfmicos. Puesto jue la arcilla debe tener
ciertas crociecdades alguanus se i.:antificarfn uediante medios fisicos

y oiras mediaate nzedios quiiicos.
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CAPITULO IITI.
PRUEEAS FISICAS Y QUuINMICAS.

AGUA DE PLASYTICIDAD.- Se manifiesta en el hecho de que la mate-
ria mezclada coan azua, puede adoptar toda clase de formas mediaute
presibn y modelado; al cesar la »resibn la arcilla conserva la forma
dada. La plasticidad es la uropiedad de las arcillas que les vperaite
variar de forma vor presibn, torsibnm, traccibn, etc., y que les rmer-
mite comservarla sin romperse después que ha cesado la fuerza que lo
ha producido.

A consecuencia de la absorcibn de agua, por las arcillas secas se
produce un _ran hinchansiento de las mismas, Jue es mayor en las arci-
llas plhsticas, que en las menos plhsticas.

Se puede medir gl hinchamiento de una arcilla determinando el au-
mento de volumén de una bola de arcilla introducida en una probeta ;ra
duada, el aumento de volumen es de un ordea de 6 a 44 %, es decir, dis
tinto para cada clase de arcilla, la absorcibn de agua tieme lugar has
ta alcanzar el estado mAxiamo de plasticidad.

/ Los fenbmenos cque ocurren entre la arcilla y el agua vueden ex>li=-
carse oor la accibn simulténea de cuatro causas:

1.- La carga eléctrica de las particulas de arcilla.

2,- Su forma laminar.

3.- La absorcibén de un manto de agua por la particula.

4.- La elevada tensibn superficial del agua.

La distribucibn de las narticulas de arcilla influye so.re la
rlasticicad y dcformabilidad de las nastas necnas cou ellas., Las .ar-
ticulas inicialaente desordenadas =or el proc.so de 10ldeo, se sitfan

varalelamente unas con otras, coi lo oue au=z- :ta c> naiieraciemcate zu
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cohesibn y plasticidad.

Para determianr la cantidad de agua de rlasticidad se procede de la
siguiente manera: a un peso determinado de arcilla seca, se le agrega
»0co a noco agua (de una probeta ;raduada) amasfndose intensamente hag
ta llegar a su m&xiﬁa plasticidad.

Segfin su contenido acuoso, la arcilla adquiere diferentes propie-

dades. Con ésta base se ha formulado el siguiente esquema:

Limite de merma Limite de pegajosidad Fluido
No moldeable Moldeable Liq. Esp. Ligq.
361ido S6lido no pegajoso Pegajoso

Regibn nlhstica.

Linite de enrrollamiento Limite de fluidez.

81 1limite de fluidez significa el norceataje de agua, en el que
dos masas de arcilla separadas, pero tuestas en el mismo recipiente
ya no se deshacen ni se juntan en una sola masa fluida al dar un fuer
te golpe en el borde del recipiente.

1 campo pléstico alcanza desde el limite de enrollamiento, en el
que la arcilla no se deja enrollar con uenor contenido de agua, 1la
arcilla no —uede moldearse con la mano.

vichos 1imites y la distancia entre ellos oscila amucho seglin la
arcilla, —or ejemplo: en ciertas arcillas nlhsticas procedentes del
veriodo t-reiario ( 2o - 70 millones do afios;, -h areillas amarillas,
la noldeabilidad abarca cdesdc 27 a ©Q % de agua, mientras que es de
12 a 20 ,. para las arcillas acuosas 'morenas’.

sl 1iaite cde pegajosidad es iutlermedio catire cstas zoaas, y corres

vpondc -or lo tanto, a la plasticidad méxima aceptable por la arcilla
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CONTRACCION AL SECAR.~- La formacibn de grietas durante el secado
de una pasta se considera ocasionada por la contraccibén irregular, de-
bida a la distribucién irregular del agua en la arcilla.,

Por eso los objetos hecihos de la arcilla hfimeda se contraen al se-
car. La contraccibén lineal puede medirse en porcentajes, midiendo antes
y después del secado la distancia entre dos puntos marcados, como se men
ciond antes, la merma es mls graande para las arciilas del tipo caolin y
menos para las calchlreas, la contraccibén lineal de las arcillas para al-
fareros es de 5 a 9 % normalmente, en las arcillas calclreas la merma es
muy reducida 91 a 2 %).

La arcilla seca se tritura y se amasa con agua hasta que se crea
naber adquirido la mf&xima plasticidad, ro debe ser demasiado hfimeda
(lo que se conoce peghndose la arcilla a los dedos) ni demasiado seca
(lo que se conoce por quebrarse flcilmente las varras de esta arcilla
al doblarse un poco). Despubs se aplana sobre una plancha de yeso,

suavizando esto un poco ¥ procurando que la pasta (llamada generalmen-

te pastel tenga un grueso uniforme de 5 a 7 mm, de grueso; la arcilla

de fundicibn puede verterse en vlanchas de yeso y esperar a que la ar-

cilla quede mate; después con la ayuda de un cuchillo, se corta la ar-

cilla en nedazos de 5 a 12 cms., aproximadauente; con un calibrador se

hacen dos marcas 1o nés rronto rosible sobre la arcilla, a una distan-
cia de 10 cms. Se debe dar tieupo al secado especialnente al »rincivio,

no apresuréndolo con calefaccibn., Alcanzando cierto punto el nroceso,

la contraccién Sesa, porque se ilega al limite de ésta;

cas esté&n secas, se .ide

crando las “la-

auevameite la distancia entre las dos marcas
ce i o i
1 calibrador. ssta contraccibn se indica couo un corcentaje de la lox
J =0ll=

&itud original,
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CONTRACCICHK VOLUMETRICA.- Para efectuar esta medicibn, se coloca
una porcibn de la arcilla dentro de una rrobcta jraduada y se lee el
volumen, se seca el barro a una temperatura de 100 °C hasta elimina-
cibn total del asua, se vuelve a introducir en la probeta y se hace
la lectura, el resultado ecs la diferencia entre los dos volfimenes y
se exrresa en % en volumen.

RESISTIKCIA.- La resistencia a la rotura en seco es la que oponen
los objetos favbricados ccn arcilla desvués de secarlos al aire o a
temperatura ambiente, &sta resistencia depende de la arcilla, y de la
manera como sea tratada para darle forma, (prensado, torneado, vaciado
en molde) y puede determinarse por ensayos esthticos o din&micos, las
barras deven secarse a 110 0 115 °C hasta nérdida total de humedad.

Las Sarras hechas en forma de prisma rectiagular se colocan sobre
dos cuchillas paralelas y horizontales senaradas 20 cm. Se lastra con
un cuchillo de presibn que estf unido con el canjilém y a su vez esth
unido con un marco de suspensibn. El canjilén vacfo y la suspensibn
est&n equilibradas mediante un contrapeso que pende de ua cordém. Los
perdigones gue sirven de carga se introducen wor una abertura adecua-
da y cesan cde entrar en el mnomento en que se procuce la rotura con la
carga P. n kilogrémos se calcula la resistencia.

La férumula que se emplea es la siguiente:'

N = 3/2 Pa.l  Xg/cm°.

b. n®
Donde: M = mbdulo de rotura.
P = peso en ig.
b = ancho de la barra.
1 = longitud,

h = altura de la barra.
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Otra manera de efectuar este proceso, es sometiendo barras de di&-
metro conocido hasta que se quiebren,

Se pueden formar cuerpos prisméticos que se trituran en prensas
midiendo la presibn correspondiente a la resistencia, expresfndola en
lb/in2 o Kg/cma.

La pasta tiene resistencia a la rotura por tres tipos de esfuerzos:
compresibn, tensibm y cortante.

Las barras que se utilizan como muestra, ya secas, tienen dimen-
siones aproximadas de 1 x 1 x 6 , existen moldes especiales que son de
fierro y estfn atornillados para poderse desarmar y limpiar perfecta-
mente, con el fin de tener barras completamente regulares.

DETERMINACION DEL TAMARO DE PARTICULAS DE UN MATERIAL A -200 MALLAS.
1) PREPARACION DEL MATERIAL:

El material se dispersa cuidadosamente en el medio liquido escogi-
do, usando agitadores mecinicos y si es preciso algln agente dispersan
te que variar& con el material que se haya escogido. Para arcillas y
suelos pueden usarse unas gotas de amoniaco, de silicato de sodio, de
oxalato de sodio etc.. La concentracibn debe ser aproximadamente de 20
a 30 grs. de material seco por litro de suspensibn.

MATERIAL: Una probeta de 1000 cc por cada muestra.
Un vaso pyrex de 600 ml.
Una pipeta aforada de 20 ml.
Seis vasos pyrex de 30 &6 50 ml.
Estufa y balanza analfitica con sus pesas.

Pésense 20 grs. del material seco a 110 °C, pbnganse en el vaso
de 600 ml con 5 ml de amoniaco y agitense por espacio de 15 mim. con
500 ml de agua destilada. P&sese esta suspensibn a una probeta de 1 1t

y déjese reposar vor 24 horas.
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METODO DE DETERMINACION POR PIPETEQO: La uspensibn es agitada cuida-
dosamente y dejada en reposo, anotando el tiempo. Exactamente 1 min,
y 56 segs. despubs, se toman 20 ml, por medio de una pipeta insertada,
de suerte que la punta esté exactamente 10 cm abajo de la superficie
de la suspensidn. El contenido de la pipeta es pasado a uno de los va
808 de 50 ml, previamente tarado y se evapora suavemente teniendo cui-
dado de que no haya pérdida. £l residuo es pesado y el resultado mul-
tiplicado por450 para saber la cantidad de material de 31 micras o me
nor, en la muestra. Esta cantidad es restada de la cantidad original,
déndonos la cantidad de material mayor de 31.25 micras.

La suspensibn es agitada nuevamente y exactamente a los 7 min., y
44 segundos, se repite la operacibn. El peso del material extraido
corresponde a la porcibn menor de 15.63 micras. Del peso de la mues-
tra inicial se resta el material menor de 31.25 micras y él del ma-
terial menor de 15.63 y el resultado nos representari el material
entre 31.25 y 15.63 micras.

Repitanse estas operaciones hasta obtener todos los datos nece-
sarios, tomando el tiempo de asentamiento de la tabla adjunta, pero

excluyendo la agitacidn de la suspensibn entre pipeteada y pipeteada.

TIEMPO DE SEDIMENTACION PARA ANALISIS POR PIPETA.

DIAMETRO VELOCIDAD ALTURA HORAS MINUTOS SEGUNDOS
mm, Micras cm/seg. H en cm.

1/16  62.50 0.347 20 0 0 58
/32 31.25 0.0869 10 0 1 56

1/64 15,63 0.0217 10 0 2 44



- 322 <

DIAMETRO VELOCIDAD ALTURA HORAS MINUTOS SEGUNDOS
mm, Micras cm/seg. H en cm,

1/128 7.82 0.00543 10 0 3

1/256  3.91 0.00136 10 2 3

1/512  1.95 0.00034 10 8 10

1/1024 0.98 0.000085 5 16 21

1/2048 0.49 0.000021 = 65 25

DEFLOCULACION.- La arcilla es un coloide, la carga eléctrica de
las particulas es la causa de la estabilidad de la suspensibn.

Las arcillas son eléctricamente neutras y su carga negativa pro-
cede de los hidroxilos absorbidos por el agua.

Cuando se adiciona arcilla a una solucibén que contenga iones hi-
droxilo dismi;uye el pH de la solucidn, la dismunucibén del mismo au-
menta con el tiempo, este fendmeno resume que la arcilla absorbe io-
nes hidroxilo. Las arcillas en la electrolisis se desplazan al anodo,
de esta manera se logra que las particulas coloidales se separen en
forma de polvos finisimos, este fenbmeno es usado en algunos lugares
de Europa para la purificacibn de las arcillas, en lugar del tamizado
que actualmente se conoce, es uno de los mas caros, pero es el més
préctico para purificar, y se llama electroforesis.

Para la determinacibn de la cantidad de sosa en la preparacibn de
la barbotina como para el control diario de la consistencia de &sta,

se necesita un aparato para medir la viscosidad.
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Procedimiento empleado: Se hace una parilla de la muestra de arci-
lla con agua, procurando que tenga mayor plasticidad, se le agrega si-
licato de sodio poco a poco y se da el resultado en norciento de sili-
czto de sodio que se necesitd rara acue la arcilla tuviera la consisten
cia de una barvotina.

PROPIZDALES A LA COCCION.- POROSTIDAD.- Se llama porosidaa de um
arcilla a la suma de sus poros y a la capacidad de absorcibln de una
cantidad de agua en porciento de volumen o en peso que admiten todos
sus huecos capaces de absorterla., Los huecos pueden ser n»oros abier-
tos o soros cerrados. Los poros cerrados son inaccesibles a los liqui
dos de impregnacibn, los abiertos scn abarcados completamente al deter
minar la capacidad de absorcidn de agua, segfin la clase de arcilla y el
método clegido puesto que estos poros se comunican con la superficie,
por lo que nos damos cuenta de que hay porosidad real y porosidad
aparente, La porosidad aparente es la que coumprende los poros abiertos
Ginicamente y la rorosidad real comprende los poros abiertos y cerrados,
pero generalmente los poros son abiertos y los cerrados son tan peque-
fios que éasi no se toman en cuenta en algunas determinaciones.précti-
cas. La porosidad aparente que es la que importa en la industria cerf-
mica, se determina para la capacidad en rorciento en neso y de absorci-
6n para el agua.

Se considera como poros a los huecos que se han originado debido
a la naturaleza de la arcilla y a la forma de elaboracibn de la mis-
na.

También existen poros formados ror influencia exterior cuando se
forman cavernas hechas or sustancies de taLaio ;rance como el fierro,

pirita, marcasita, etc., » taabifn -edazst ¢ umadera gue ce gue.ian du-

rante la coccibn; toios estoc factore: iesben Lowarse en cuenta »ara no

forumarse un criterio errdneo ac le caiidad de esa arcilla,
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_esrués dc haoer ensayade varios m&todcs nara determinacibn de la
~orocidad, el de mejores resultados y ufs f&cil aplicacibn es:

La arcilla cocida en forma de barras ;y liore de huizedad se pesa,

Yy se sumerge cdentro de un reciviente con agua teniendo la precaucidn
de que la distancia de la barra a la superficie del agua sea de 5 a 10
cm, con objeto de que el agua no ejerza presibn sobre el aire que se
encuentra en los noros de la nmu-stra.

Se somete a un calentaniento de 100 a 120 °C aproximadamente 2 ho-
ras, inmediatamente después se sumerje la muestra en otro recipiente
que contienc agua fria por un tiemvo razonable nara su enfriamiento
connleto en seguida, se seca, se enjuga en un baifio hfimedo y se pesa
répidanente. La diferencia de vpeso expresada en porcentaje es el re-
sultado.

COLOR.~- las arcillas se presentan en todos los colores aunque es-
tos casi siempre tienen tonalidades sucias, esta coloracibén se halla
deteruinada »rincipalmente cor la presencia de compuestos solubles de
fierro. La adicién de &cido t&nico da lugar a las nhs diversas colora-
ciones caracteristicas, la intensidad de la ccloracibén depende de la
cantidad de hierro disuelta.

Las arcillas pardas y negras adouieren ese coloracibn por el humus
y el lignito que contienen, élaunas de cstas Foloraciouos también 1=
dan las resinas, ceras, srasas y proteinas. Se disuelven en disolven-
tes orglnicos. La nrinciral coloracibén de la arcilla es la que toma
después de la coccidn.,

Yodas las arcillas y caolines calcinadas eén coavustidn oxidante,
toman un color que oscila del amarillo al pardo.

“n lae arcillas que tiznen -cco fierro, el color amarillo es dé-

bil, y si la coccilén se hace a mhs de 1300°C, el color amarillo des-

ararece en ‘ran parte, Jeoido a que aparece el color azul del silica-
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to ferroso.

¥l coatenido de 6xido ferroso disminuye hasta los 1000°C, en cam-
bio el bxido férrico aumenta. “n la combustiba oxidante se reduce el
contenido de 6xido férricc, ya que &éste empieza a purder oxizeno a los
1000 °C, este paso de férrico a ferroso es la causa de que se aclare el
color de las piezas cerfimicas al aumentar la tempveratura de coccibn.

El aumento de alfimina disminuye el color. Para el color de nroduc-
tos cerfimicos eg auy importante la presencia o ausencia cel oxfigeno cel
aire, durante el enfriamiento? puesto que de este denendc la oxidacibn
del fierro de la capa exterior de la pieza cocida.

31 obscurecimiento producido vor la accibn de temperaturas eleva-
das, 0 por reduccibn de las arcillas ricas en fierro, puede aclararse
nuevamente mediante coccibn oxidante.

La coloracibn roja es debida a la rresencia de cal en las arcillas
que tiemen 2 8§ 3 veces més alfimina que 8xido ferroso.

Cuando hay coloracibn verde amarillenta es provocada nor las sales
solubles de vanadio. #1 fierro y manganeso producen en la superficie ex
terna matices de color negro.

RESISTENCIA A LA COCCIOL.- Casi todas las arcillas cocidas nresen-
tan una elevada resistencia a la couvresidén y una reducida resistencia
a la traccibn. Cuando se dobla una barra se efectfia en las capas inte-
riores el trabajo de compresién y en las sureriores la traccibn.

La resistencia a la flexibén, tienc una iunortancia mayor »ara los
productos cerfuicos.

La resistencia se eleva elevando la temnmeratura de coccibn. La re-
sistencia wis elevada no comurende en todos Logs casos a las pastas con
mayor compacidad.

7S

las resistencias elevadas cewenden fund.. %t Laente @ la ex.suvici-
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dad de las pilezas cocidas, Como en el caso de la resistencia al secar,
esta prueba sigue el mismo camino con la diferencia que las barras he-
chas para &csta son mls delyadas, a fin de no necesitar mucha fuerza pa
ra rouperlas y utilizar algfin fundente para hacer una pieza sblida.
Para quemar una arcilla se controla el cocimiento dentro del hormo
vor medio de conos pirométricos. Estos conos hechos de diferentes ma-
teriales y composiciones llamadas de temperatura alta, de temperatura
baja y de temperatura media segfin el mayor o menor fundente que tenga

el cono. Los fundentes que se utillizan en los conos son:

Fundentes positivos: Fundentes negativos:
KZO Feao3
el 810,
PbO
BZO3

51 cono tiene couo caracterfstica muy importante, su forma pira-
midal con un determinado &ngulo vara que la temperatura a la cual ce-
den, siempre caigan para un solo lado, istos conos estan numerados pa-
ra dif:renciarlos, llevando una diterencia de temperatura entre cada
uno de ellos cuando mayor sea el afimero que tenga, mayor es la tempe-
ratura gue resiste.

Los conos no miden la temperatura, finicamepte sirven para conocer
la temperatura a gue se 1llevdé a cabo la coccibn.,

COHTRACCION AL QUEMAR.- La contraccidm al quemar, y la coniraccibém
total se miden de la nmisma manera, cxpresandoclas como un porcentaje de
la longitud primitiva de la pieza, es decir, secado al aire o con la
humedad de moldeo respectivamente y :n caso necasario también se pasa
de la dimensibn total a la dimensi8n cfibica. Para medir esta countraccidnm

se procedc a nacer el is.ao trabajo que en la contraccidn al secar,
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Para la contraccién total hay que calcular las medidas finales de
la nieza cocida debido a que en raras ocasiones =8 igual a la sﬁma de
la contraccibn al secar y la contraccibédm al quemar.

PRUEBAS PARA CARACTSRIZAR A UNA ARCILLA.

PRUEBA GENERAL.-

Consiste en la desintegracidn natural en agua y observacibén del
comportamiento final de la arcilla al cabo de 24 horas. Los resultados
se interpretan de la manera siguiente:

CLAVE A. CARACTERISTICA ULSCRIPTIVA.

Arcilla coloidal, con grumos celoidales, grado de hinchamiento ma-

yor de 15 veces el volumen original. Clasificacibn tentativa: bentoni-

ta de primera calidad. Determinaciones por efectuar: hinchamiento, vis-

cosidad, poder decolorante.

CLAVE B. CARACTERISTICAS DESCRIPTIVAS.

Arcilla coloidal, eh grumos coloidales bastante notables, buen gra
do de hinchamiento, 10 veces el volumen original. Clasificacién tenta-

tiva: bentonita de segunda, o sub-bentonita. Determinaciones por efec-

tuar: hinchamiento, poder decolorante, alfimina soluble en %cido sulffi-
rico, absorcibn de aceite, elementos solubles en tetracloruro de car -
bono, color de calcinacibn, plasticidad y pérdida de calcinacibn.
CLAVE G. CARACT:RISTICAS USSCRIPIIVAS.
Desintegracidn en escamas o laminilas de textura coloidal, de fo-
lio o laminillas sin ninguna orientacibn, de aspecto coloidal, jabono-
50 0O terroso! forman pequeiios monticulos o se asientan, pueden hinchar

se., Clasificacibn tentativa: Arcilla impura. Leterminaciones por efec-

tuar: ninchasiento, podsr decolorante, alfimina soluble en f&cido sulffi-
rico, color de calcinacibn, nlasticidad, »&rdica wor calcinacibu,
CLAVS Y. CARACT 'RISTICAS D SCRIPLIV.S.

Desintegracidn en escamas v laminillas _rances, do textura coacol-
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dal, laminar o de folio, de aspecto concoidal, jabonoso o terroso.

Clasificacibn tentativa: arcilla impura. Determinaciones por efectuar:

hinchamiento, poder decolorante, alfimina soluble en &cido sulffrico,
color de calcinacibn, plasticidad, pérdida por calcinacibn.

CLAVE I. CARACTERISTICAS DESCRIPTIVAS.

Gr&nulos finos de aspecto terroso, forman monticulos o se asientan.

Clasificacibn tentativa: arcilla impura. Determinaciones por efectuar:

hinchamiento, poder decolorante, alfimina soluble en &cido sulffirico, co
lor de calcinacibn, plasticidad, p&rdida por calcinacibn.

CLAVE J. CARACTERISTICAS DESCRIPTIVAS.

Grénulos gruesos de aspecto terroso, forman monticulos o sedimentos

(terrones de tierra vegetal). Clasificacibn tentativa: tierra vegetal y

arcilla impura. Determinaciones por efectuar: plasticidad, color de cal-

cinacibén, pérdida por calcinacibn.

CLAVE K. CARACTERISTICAS DESCRIPTIVAS.

Desintegracibn parcial o nula, gran abundancia de gr&nulos o impure-
zas notables: arenas, feldespato, cuarzo, remanente de la roca original

cementados por arcilla, compactas o silicificadas. Clasificacibén tenta-

tiva: arcilla impura. Determinaciones por efectuar: se desecha o se de-
termina el contenido de cuarzo y porcientos de feldespato, efectmando
las determinaciones de sfilice, alfimina y &lcalis totales.

CLAVE L. CARACTERISTICAS DESCRIPTIVAS.

Desintegracidn nula o incipiente, terrones de restos vegetales.

Clasificacibén tentativa: tierra vegetal. Determinaciones por efectuar:

se desecha,
CLAVE M. CARACTERISTICAS LDESCRIPTIVAS.

Desintegracifn nula o incipiente, no coloidal, aspecto de toba se-
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miconsolidada silicificada o caolinizada, alterada, pesada, Clasifica-
cibn tentativa: productos de transicibn entre arcillas y tobas. Deter-

minaciones por efectuar: color de calcinacibn, plasticidad, pérdida

por calcinacibn.
CLAVE N. CARACTERISTICAS DESCRIPTIVAS.
Desintegracibn nula o incipiente, no coloidal con aspecto general

de un caolin pesado. Clasificacibn tentativa: caolin impuro o arcilla

caolinizada. Determinaciones por efectuar: color de calcinacibn, plas-

ticidad, pérdida por calcinacibn.

CLAVE O. CARACTERISTICAS DESCRIPTIVAS.

Desintegracibn parcial en trozos pequefios de tamafio diverso, de
fractura concoidal con aristas agudas de aspecto jabonoso, terroso y

pesado. Clasificacifén tentativa: caolin pléstico, arcilla caolinizada

pléstica. Determinaciones por efectuar: plasticidad, color de calcina

cibén, CPE, distribucibn de particulas.

CLAVE P. CARACTERISTICAS DESCRIPTIVAS.

Desintegracibn nula o incipiente, notablemente, flota en el agua
hundiéndose lentamente conforme se hidrata aparecen fracturas y formae-

ciones de pocos grénulos. Clasificacibén tentativa: tierra de fuller im

pura, arcilla absorbente, tierra diatomacea. Determinaciones por efec-

tuar: adsorcibn de aceite, adsorcibn de querosina, poder decolorante,
observacibn microscbpica.
CLAVE PP, CARACTERISTICAS "ESCRIPTIVAS:

Igual comportamiento, pesado o semipesada. Clasificacibn tentativa:

toba sedimentaria, o tierra diatomacea. Determinaciones por efectuar:

observacibén al microscopio.
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CLAVE Q. CARACTERISTICAS DESCRIPTIVAS.
Desintegracidn nula o incipiente, notablemente ligeras, flotan hun-
diéndose lentamente conforme se hidratan. Clasificacibn tentativa: tie-

rra de fuller, arcilla adsorbente, tierra diatomacea. Determinaciones

por efectuar: absorcibn en aceite, adsorcibn de querosina, poder deco-
lorante, observacibén microscdpica.

CLAVE R. CARACTERISTICAS DESCRIPTIVAS.

Desintegracibn nula o incipiente, de color rojizo, amarillento u
ocre, textura pizoolitica, con esferulitas, mediana dureza. Clasifica-

cibn tentativa: bauxita, laterita. Determinaciones por efectuar: alfimi-

na total, silice total, alfimina soluble en sosa, 6xido férrico total.
CLAVE S. CARACTERISTICAS DESCRIPTIVAS.
Arcillas muy ligeras en peso, flcilmente desintegrables, suaves y
. - producen senaaciQn de talco al tacto, no abrasivas, altamente absorben-
.tes, de color blanco o crema, pueden o no desintegrarse. Clasificacibn

tentativa: tierras diatomaceas. Determinaciones por efectuar: observa-

cibdn microscbpica.

CLAVE T. CARACTERISTICAS DESCRIPTIVAS.

Material suave, color gris claro, como terrones, grumos, arenas O
arenillas de aspecto vitreo, fhcilmente deleznables, abrasivos. Clasi-
ficacibdn tentativa: pumicita, ceniza y vidrio volchnico. Determinacio-

nes por efectuar: observacidn. microscbdpica.

GRADO DE HINCHAMIENTO EN AGUA. Volumen final que adquieren dos gra
mos de muestra al término de 24 y 48 horas. Un volumen final de 18 cc
amerita la prueba siguiente:

VISCOSIDAD DE UNA SUSP<NSION DE ARdILLA EN AGUA. AL o % EN PESO.

Una viscosidad de 10 centipoises sugiere posibilidades oue deben in
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vestigarse,

ALUMINA SOLUZLE EN ACIDO SULFURICC AL 35 % EN PESO AL CABO DE UNA

HORA.

Una proporcidn cercana al 30 % indica nresencia de Haloysita.
Un valor de alfimina soluble al 12 % indica probable sub-bentonita,
con posibilidades de ser activada.

PODER ADSORBENTY, ABSORCION DE ACEITE D& LINAZA.

Técnica de Gardner Coleman. Los resultados se interpretam de acuer
do con las esrecificaclones propias para vinturas.

PODER DECOLORANTE, ADSORCICK DE AZUL Dz METILENO.

Una adsorcibn superior a 73 por 100 g de arcilla, amerita inves-
tigacibn.

Grado de acidez o potencial de hidrbgeno.pH. T&cnica Hiiber Corp.

Observacibn de color natural o determinacibén fotomé&trica de color.
La muestra se muele a menos ce 100 mallas. Técnica Hiiber Corp.

Color final de calcinacibn se efectfia a 13500°C.

Plasticidad o porciento de a.ua de plasticidad.
Prueba modificada por Atterberg.

Contraccibn tctal se efectfia a 1300 °C.

DITERMINACION D L:i TEMPERATURA EQUIVALENTE AL CONO PIROMETRICO

T.EB.C,; Fs » ‘

DISTRIBUCION NATURAL DZ PARTICULAS. Anflisis granulométrico previa
disgregacibn en agua mediante el uso de desfloculantes.

ALUMINA SOLUBLE =¥ ALCALIS, 30SA AL 10 % AL CABO DE UNA HORA.

Un valor superior al 30 i de 8xido de aluminio sugiere mayor inves
tigacibn nrobable presencia de lateritas o bauxitas.

DETRMINACION D= SILIC., ALUNINA. 7 FIWRRO TOPAL .

orororciones uuy oajas de fierro , elevadas en silice, o bajas en
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silice y fierro y elevadas en alfimina, caracterizan a materiales fiti-
les a las industrias de vidrio y cerfmica.

DETERMINACION DE FIERRO SOLUBLE EN ACIDOS.

Bajas proporciones de fierro en arcillas adsorbentes caracterizan
a materiales fitiles a la industria de insecticidas a base de cloro.

DETERMINACION DE CARBONATO DE CALCIO, CARBONATO DE MAGNESIO Y

MAGNESIA TOTAL.

Bajos contenidos de magnesio y elevados en cal determinan la posi-
bilidad de emplear esa arcilla en la industria de cales y cementos.
Elevados porcentajes de magnesio determinan la probable presencia de
una roca dolomitica itil a la industria de refractarios.

PRUEBAS QUIMICAS.
Identificacién de los compuestos més importantes de una arcilla.
ALUMINIO.~- A 0.2 g de la muestra contenida en un crisol de plati-

no de 25 ml., se agregan 2 ml. de Haso diluido 1:1 y 20 ml. de HF. Se

4
evapora hasta la aparicibn de humos densos.

Se lava con agua y se filtra por filtro Whatman No. 1. Al filtrado
se le agregan unas gotas de anaranjado de metilo y amonfaco diluido
1:1 hasta reaccién alcalina. Un precipitado blanco gelatinoso indica
la presencia de aluminio.

MATERIAS ALCALINAS.- El filtrado de la identificacién de aluminio
se evapora a sequedad, se agregan unas gotas ée agua y se identifican
en la flama usando vidrio de cobalto para identificar el potasio.

SILICIO.- Se pesa una muestra de 0.20 g y se pasa a un vaso de 100
ml, Para tratarla con 10 ml de HZSOl+ 1:1. El1 contenido se calienta has
ta la aparicibén de humos blancos agregéndole después de enfriado 25 ml
de agua. Se filtra en papel filtro Whatman No.42 y se lava dos veces

con agua caliente.

%1 vapel filtro y su conternido se pasan a un crisvi de platino, se
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seca y se calcina nasta que el carbdn del papel filtro se haya oxidado
y el residuo esté blanco.

Se deja enfriar y por medio de un vincel vasando la ceniza a uana
cépsula peauefia de plowo, agreghndole un poco de CaF2 s6lido y se mez-
cla por agitacibn, a continuacibn se agregan varias gotas dc &cido sul-
firico para remojar el sblido. La chpsula se cubre con una tapa de plo-
mo especial que tiene un agujero de 1/4 de difimetro en su centro.

Un pedazo de papel filtro negro se humedece con agua y se pome en la su-
perficie exterior de la tapa de plomo. Un vaso pequeiio que contiene
agua fria se pone sobre el papel filtro y todo el conjunto se pone so-
bre una plancha de vapor, de tiempo en tiempo se remueve el vaso y una
o dos gotas de agua se agregan al papel filtro para mantenerlo hfimedo
durante la prueba.
Después de 5 minutos, el papel filtro se remueve y se examina; un
punto blanco que coincide con el agujero de la tapa indica silicatos.
DETSRMINACION DE SiOz.-
MATERIAL:
Crisol de platino de 30 ml.
Alambre de platino.
RSACTIVOS:*
Carbonato de sodio (amhidro).
Acido perclbrico al 72 %
Acido clorhidrico 1:4.
Acido sulffirico al 10 %
Acido f.uorhfdrico al 4J %.
Se funde medio gramo de zuesira con C.b ¢ du 71200 en el crisol de
vlatino. 3e enfria el crisol y su coutenico , = asa iR vaso limpio

de 400 ml. manteniendo el crisol vertical. Se¢ ileia 21 criscl zasia 3/h
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partes de agua destilada, y el vaso con su contenido se nasa sin ta-
varlo debajo de una plancha calentada por gas o su equivalente em ca-
lor de manera que el contenido del crisol sea calentado ror arriba.

Se evapora el agua hasta que la auestra esté seca. Se remueve el vaso
Y el crisol de la fuente de calor, se recubre con un vidrio de relojJ
(para evitar »royecciones debido a la contraccifr de la muestra al en-
friarsze! y se enfria hasta temperatura ambiente. Se llena ;1 crisol
con HCl 1:4 hasta 3/4 (usando piseta) y se pasa otra vez debajo de la
plancha caliente volviendo a evaporar a sequedad antes de agregar el
aismo voluuen de [ICl conc., se repite el tratamiento con HCl cone. y
finalmente se evanora a sequedad cuidando de no sobrecalentar, durante
una hora a 110 - 115 °C., Se enfria y se llema el crisol casi hasta el
borde con &cido percibrico al 72 %, se tapa el vaso y se pone sobre
una plancha de vapor por un minuto, esto afloja la masa dentro del
crisol. Ahora se lacdea el crisol y se lleva a una ligera ebullicibn
sobre una vlancha caliente uanteniendo el vidrio de reloj encima del
crisol mediante sovortes; se continua esti ebullicibn por 10 min. se
reaueve de la plancha caliexte y se enfria, a continuacibén se remueve
el crisol de la solucibn y cse lava bien con agua a.regamdo 150 ml. de

Haso 1 calentando la solucibn a SC °‘C., filtrando inmediatamente

4 13
la silice por papel filtro ‘hatmen io.42. Se lava alternativamente do-

ce veces con agua caliente s .50, al 10 ¥ y finalmente tres veces con
< t

5
agua. 3e calcina el residuo em un crisol de platino hasta peso constan
te. Se asreczan unas cuantas jotas de agua a la sflice calcinada y un
al. de 1530, 1:1 abs 15 wl. ce iF y se evajora hrasta aparicibn de hu-
®wOSs usando un radiador para crisdl soore un mecnero de fisher después
do ensiriar se a rezan 15 :@i. ds IF ;7 se vuelve a evaporar hasta la apa
430, se caliecta con cuidade sobre una flama direg

Sase = 3 ey e
. aadn G2 lmavs de ..o
&
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ta hasta que todo el stok se halla elininado y entonces se calcina
a 1000 °C duraate 15 minutos. La pérdida de peso da la silice.

El material no volftil que quedd cono residuo en el crisol se fun-
de con carvonato de sodio disolviéndose con HCl diluido y se agrega al
filtrado de aluminio.

CALCULOS:

% 8102 = (A - B) x 200
DETERMINACION DE OXIDO DE ALUMINIO,

Material:

Crisol de »altino de 25 ml.

Reactivos:

Agua de bromo.

Nitrato de amonio al 25 “.

Procedimiento:

21 filirado de la determinacibn de la sflice, se concentra a 300
ml. agregando 10 ml. de bromo y calentando a ebullicibn.

Por nedio de un gotero se agrega amoniaco hasta que la solucibn
quede sin coloracibn, usando como indicador rojo de metilo se sigue
agregando aumonfiaco hasta canbio de color, calentfndose ror un tiempo
hasta que el olor del amonfaco desaparezca.

Se filtra y se lava el precipitado con agua, agreghndole después
&cido clorhidrico diluido hasta disolverlo totalmente rer»itiéndose una
vez m&s éste proceso, finalmente se deja decantar sobre una vlancana de
vapor, se filtra 7 se lava con una solucidn al 2 i de nitrato de amonio.
Bl precivitado se calcina en un crisol de platino nasta veso coastaatc.

Calculos:

¢ AlZO5 (?e203) = peso del RAO3 x 200,

=ste porcentaje incluye todos los elementos recinitzces con amoniaco.
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Si se determina el fierro o cualquier otro de estos elementos por
otros métodos, &stos se deben restar para dar el verdadero valor del
A1203.

DETERMINACION DEL CaO.

Reactivos:

Solucibén saturada de oxalato de amonio.

Acido sulffirico 2 N.

Solucibn 0.1 N de KMnO,.

Procedimiento:

Al filtrado alcalino de aluminio y fierro se le calienta a ebulli-
cibn agreghndole 10 ml de solucibédn de oxalato de amonio. Poniéndose en
una plancha de vapor por una hora, filtréndose y lavhndose con agua ca
liente hasta la eliminacién del oxalato. En el filtrado se hace la de-
terminacibén del magnesio. El residuo y el papel filtro se digieren en
&cido sulffirico 2 N, a una temperatufa que no exceda los 70 "C y se ti
tulan los oxalatos con solucibén de permanganato 1 N.

Calculos:

% Ca0 = ml de KMnO‘+ normales x 5.6

DETERMINACION DEL OXIDO DE MAGNESIO.

Reactivos:

Solucién de fosfato diambnico al 10 %

Amoniaco.

Procedimiento:

El filtrado de Ca0 se evapora a 300 ml dejéndose enfriar se acidu-
la con HC1l dilufido agregando después 25 ml de solucibén de fosfato
diambnico y 100 ml de amoniaco concentrado dejhndose reposar por al-

ghn tiempo. Se filtra y se lava con amonfaco y se calcina en un cri-

gol de porcelana, se pesa como Mg2P207.
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Calculos:
% de MgO = 36.1 x peso de M52P207/Poso de la muestra.
DETERMINACION DE Fe203.

Material:

Cépsula de platino de 100 ml.

Colorimetro fotoeléctrico.

Reactivos:

Acido sulffirico dilufdo.

Acido fluorhidrico 48 %

Acido tartérico.

Mercaptoacetato de amonio.

Procedimiento:

Una muestra de un gramo en una cépsula de platino se le agregan 40
ml de Hasou Yy 3/4 partes de &cido fluorhfdrico, evaporfndose hasta
aparicién de humos densos de 503. Se deja enfriar agreghndole despues
agua hasta 250 ml. En un matraz volumé&trico de 500 ml se agregan 2 g
de &cido tartérico se alcaliniza con amonfaco y se agregan 5 ml. de
solucibdn de mercaptoacetato de amonio. El color rojo indica la presen-
cia de fierro. Se diluye a 500 ml y se pasa al colorimetro fotoeléc-
trico utilizando un filtro de color azul. La muestra se compara con
una muestra estandar.

Calculos:

% Fezo3 = lectura de la muestra x g de estandar x 100
lectura del estandar 1.0
DETERMINACION DE ALCALIS.

Material:

Cépsula de platino de 75 ml.

C&psula de porcelana de 300 ml.

Reactivos:
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HF al 43 %

Ca0

Procedimiento:

0.5 g de muestira que se haya tamizado mediante un tamiz de 150 ma-
llas y previamente seca, se pasan a una cépsula de platino de 75 ml.
Yy se humedecen con agua. Se agrega un exceso de HF (10 ml. son sufi-
cientes) y se evapera a sequedad mediante baio marfa. El residuo se
trata con agua y se pasa a un vaso de 100 ml. al cual se le han agre-
gado previamente 2.5 g. de Ca0 purificado. La chpsula se lava con agua
paséndose el producto a un vaso, se agita, y desrubs de llevar a ebu-
1licibn por 5 minutos se filtra mediante papel filtro de porosidad fi-~
na recibiéndose el filtrado en un# clpsula de porcelana de 300 ml..
Los hidrbéxidos y fluoruros precipitados se lavan varias veces con asua
hirviendo y el residuo se tira.

El filtrado se trata con cuatro gotas de oxalato de amonio y sin
taparse el vaso se digiere nor una hora a una temperatura un poco me-
nor que la temperatura de ebullicién, reduciéndose el volumén despuds
a 50 ml,

Se filtra mediante un papel filtro fino recibiéndose el filtrado
en una chosula de platino, lavando el residuo poco, pero bien con una
solucibn al 1% de oxalato de amonio. Desnués de tratar el filtrado con
un exceso de HCl (para convertir los carbonatos a cloruros) bste se eva
vora a sequedad a baio maria.

La sal de amonio se volatiliza comvletamente a temperatura baja
fundiendo apenas la sal. %1 residuo se disuelve con un ..fniuso de ajzua
y se filtra con un papel filtro pequefio, recivicndo el filtrado en una
capsula de -lfstico tarada. %1 residuo se lava con un noco de agua <ria
y se tira, se asgregan unas zotas d¢ HCl al fil.rado nara convertir los

carbonatos a cloruros ; s¢ repite la evavoracibn.
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La sal se deja anenas fundir soore una flama chica y se seca en
un desecador, se pesan rfpidazente y se reportan coao &lcalis totales
en forma de cloruros. El residuo se reserva para la determinacibn de
sodio y votasio.

La materia no volatil renovida vor filiracibn uespués de la pri-
zera volatilizacibén de las sales de amonio, es de poca consecuencia,

%1 el caso especifico de los caolines, c¢s necesario conocer algu-
nos comvonen.es unls de los gue se descritiercn anteriormente, que pue
den ser perjudiciales, en sus diferentes aplicaciones industriales, pa-
ra que una vez conoclidos, se busque la manera de sustraerlos o de neu-
tralizar sus efectos, por medio de revolturas con otras arcillas o de
lavados. .Istos componentes son los que se Gescriben a continuacidn:

DETZRr:INACICN DE DIOXIDC D JITANIO: TiOZ.

5i el material »roblema es probablezente caolin, se pulveriza fi-
nasente y se pasa por malla cel No. 200, previamente secado de 100 a
110 °C, ea la estufa durante dos horas; se pesa una vporcibn de 0.5 a
1.00 g. temiendo cuidado de no exponerlo mucho al aire durante la
operacibn de pesada, ya que el caolin s muy higroscbvico.

71 caolfn se mezcla con sels veces su peso con una mezcla de car-
bonato de sodio y carvonatq de potasio puros y amhidros.

»

La aezcla de caolfn y fundente, se coloca en un crisol de plati-
/

no, se tapa y se calienta primero a temveratura baja, para evitar que
el cesprendimiento gaseoso sea brusco y provoque pérdidas; despubs de
&éstu se aplica la flama del wechero a su a&xima intensidad, durante
unos quince wminutos, hasta fusibn traaquila. Terminada la reaccibn,
se deja enfriar el crisol. n &stas concicio.es, la masa solidificada
se separa y c£€ -one 21 un vaso o clpcula, se cubre con un vidrio de
reloj, s€ & recpa agua ;s Acido clorhfdrico, hasta que cese la eferves

cencia. sSe lleva a evazorar a connleta cecuedad y ¢l residuo sblido
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se wantiene vor dos noras a 105 °C. Una vez frio, se ajrega de nuevo
&cido ciorhidrico y agua, se calienta alrcdedor de 1. uinutos, se fil
tra lavando muy bien con agua caliente, hasta que una gota del liquido
filtrado no de rcaccidn de cloruros. Se recomienda hacer dos o tres
evavoraciones, 1 &cido silicico permenece en ¢l papel filtro.

31 filtrado de la separacibn del fcido silicieo, se le atade 4ci-
do nitrico en pequefia cantidad, con el fin de oxidar las sales ferro-
sas a férricas, se hierve y se agrega de tres a cuatro :ramos de clo-

ruro de amonio y una vez que est& disuelto, se le deja caer con agita-

cibn continua asoniaco concentrado, nasta ligero olor a amoniaco o vire

con el indicador, se hierve dos minutos wfs y el precivitado obtenido
se filtra, se disuelve en &cido clornidrico, se vuelve a rnrecipitar y
filtrar, lavando con agua caliente y con una solucibn de nitrato de
amonio al 2 {. ¥l precivitado se diduelve con &cido sulffirico diluido
calentando hasta que est& completamente disuelta.

Se toman 57 cc de &sta solucibn y se colocan en un vaso de 100 cc
se agregan unas gotas de &cido sulffirico ;y agua oxigenada, se mezcla
y se afade agua oxigenada, hasta que no haya m&s aumento de color, en
estas condicioaes se lleva a coaparar con el coloriuetro fotoeléctri-
co de Duboscq o mediante comparacidn con soluciornes tino. sl cllculo
de porciento de titanio en forma de dibxido de titanio, se calcula uti

lizando la f6rmula de beer, que es como sigue:
e, xC

Cl _ €2 5 C‘ = e Sl C1= concentracibén de la so-
02 e, e, lucibn wroolema.
C, = conceatracibn de la
c
solucibn tivo.
e. = lectura de la solucibn rrovleaa.

lectura de la solucidn tiro.

n
]
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DETSRNINACION DIL FOSFATO: PZOB‘
il contenido de una de las copas del colorimetro, corresnondiente

a la cora que tiene la sclucibn pro:clema se vierte a un vaso y se la-
va la con.. coan agua destilada, el vaso contenienao la solucibén proole
ma s¢ coloca sobre uma parrilla hasta que se decolora por ebullicibm ,
una vez decolorada, se agrega amoniaco hasta formar un ligero preci-
pitado, se trata con &cido nftrico en pequeia cantidad con el fin de
disolver el preciritado, se le agrega molibdato de amonio, con el cual
se forua un p:ecinitado de fosfo-molibdato de amﬁnio, se lleva de nue-
vo a la parrilla hasta tener vrecipitacibdn com:leta, se deja en rezoso
por dos horas, terminado este tiemno, se filtra y se lava nhasta que
uns gota de liquido fil rado no d& color coa el ferrocianuro, debido
al fierro cue pasa en el filtrado; se nrocede z disolver el -recipita-
do contenido en el filtro coa una solucibén de amoniaco 1:2, una vez di
suelto se trata con mezcla magnesiana y amoniaco, se dcja reposar du-
rante 2. horas, despufs de &ste tiempo se filtra, lava, calcina y se
pesa como h$2P207; que multiplicado nor el factor nos da la cantidad
de P205:

M52P207 x 0.6377 = Paoj.
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En el siguiente cuadro se esquematiza un método para realizar anl-

lisis de arcillas, distinto al que se describid en detalle anteriormen

te.

aterial fundido con 10 g de (NaZCOB'KZCOS)' Disuelta la fusibén en HCl
evaporada a sequedad. Redisuelta con HCl y lavada hasta eliminacibn

total de cloruros.

de 5102.
enfria y
siduo se
y stok.

PRECIPITADO: 93 - 99 %
Se calcina,
pesa.

trata con HF

El re-

A

FILTRADO:
las siguientes alicuotas:

"a" Aforarlo a 200 ml. y tomar

s

¢

L

5 ml determinar la
$i0,, afin en la so

lucién,

100 ml pre-
cipitar R
con NH, OH.

205

|

S0.

50 ml precipi
tar con BaClz.
Pesar BaSO, e

informar como

L4

PRECIPITADO: Calcinarlo y pesarlo.
Comprobar el peso en una calcinacibn

adicional.

FILTRADO: Evaporar a 200 ml.

Afiadir HZCZOA

con'NHAOH.

y alcalinizar

== |

P

PRECIPITADO: Titlilese permangano-
métricamente el (:aCZO‘+ siguiendo

la técnica usual,

FILTRADO: Afiadir &cido ascbrbico,
solucibn complejante y NH
Titular con EDTA usando Eriocro-

QOH.

mo negro T como indicador.

Solucibn "b": A 1,000 g de muestra afiadir H
sequedad hasta eliminacibn total de 503. Se agrega HZSO

a hervir hasta que se han disuelto todas las sales solubles, enfriar y

T

aforar a 200 ml y tomar las siguientes alicuotas:

HNO5 y HF. Evaporar a

L

y agua, se pone

[

5 ml para 1) ml para 10 ml vparal 10 ml para 50 ml para 10 ml par
re 05 colo- Na,O flamo-| |K,0 flamo- Ti0, colori-| |P,05 colory |in0 colori
rimetrico métrico. métrico. métrico, métrico métrico.
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CALCULO D=L ANALISIS NORMATIVO DE LOS CACLINES.
sn todo an&lisis quiwmico de caoclines, es importante verificar el
cllculo del anflisis normativo de ellos. Este cllculo del anflisis ra
cional nos indica de una manera ffcil las cantidades que existen en el
caolin de minerales impurificantea, tales como feldespato, cuarzo, li-
monita, apatita, mica, ademfs de la cantidad real de caoclinita y agua.
Para el c&lculo del anflisis normafivo, se debe de conocer primero los
pesos moleculares y las f6rmulas quinicas de los minerales mormativos

de los caolines y que son los sigulentes:

TABLA 2,

Jombre del mineral Férmula quimica Peso molécular.
Caolinita (K1) A1203.25102.2H20 258
Ortoclasa (Or) KZO.A1203.65102 556
Albita (Ab) N‘20°A1203'6Si°2 524
Anortita (An) CaO.A1203.23102 278
Muscovita (Mu) K20'2H20'3A1203°65102 781
Limonita (Lm) F3203.320 178
Apatita  (Ap) 3Ca0.P 0. CaF,/3 336
Rutilo (Ru) TiO2 80
Serpentina (Sp) 3&&0.23103. 28,0 276
Cuarzo (Q) s10, 60
Agua (Aq) HZO 18.

Partiendo del anflisis quimico se calcula el No. de moles, divi-
diendao el -orciento de cada uro de los commonentes entre su peso mo-
lecular.

Cbtenidos los valores correspondientes al nfimero de moles, se pro-
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cede a calcular el porciento de cada mineral que constituye el caolin
con ¢l fin de obtener la normativa mineral que serf llamado anfilisis
normativo, se procede a calcular el porciento como sigue:

1.- Se calcula la ortoclasa como sigue: se multinlica el No. de
moles encontrado para el xao por el peso molécular de la ortoclasa que
es de 556.

2.~ Se calcula la albita partiendo del No. de moles para Nnao mul-
tiplicando este valor por el peso moiecular de la albita que es de 524.

3.- La serpentina se calcula partiendo del nfimero de moles corres-
pondiente a Mg0, multiplicado este valor por el peso molecular de la
serpentina que es de 276. Se divide el resultado entre tres debido a
que la sepentina tieme tres moleculas de Mg0 y s8lo ha sido calculada
en el anflisis una molécula de Mg0.

4,- Para calcular la cantidad correspondiente de limonita se parte
del No. de moles para el rezos, el cual se multiplica por el peso mo-
lecular de la limonita que es de 178.

5.- Se calcula la cantidad de Rutilo partiendo del No. de moles
del Tioa, que se multiplica por su peso molecular que es 80.

6.- Para calcular la cantidad de apatita, se parte del No. de mo-
les vara el PZOB’ el cual se multiplica vor el peso molecular de la
apatita que es de 336. .

7.- Para el cllculo de la cantidad de caolinita, se parte de la
ﬁiferencia que se obtiene de restar el io. de moles para el Alzoj,
las cantidades de A1203 requeridas para formar las otras mol8culas de
los minerales normativos que son la albita y la ortoclasa; este valor
es restado del No. de moles de AlZO3 ¥ la diferencia se multiplica por
el peso uolecular de la caolinita que es de 258.

3.- Para el cllculo de la cantidad de agua se vnarte del No. de uo-
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les y de este valor se restan las cantidades de agua requeridas por
otros minerales que son la limonita, caolinita, y la sepentina, la
diferencia se aultiplica por 18.

9.~ Para calcular la cantidad de cuarzo, se parte del No. de mo-
les de Sio2 7 de esta cantidad se restan las cantidades de 5102 re-
queridas por los ninoraloé, ortoclasa, albita, sepentina, caolinita,
J la diferencia se multiplica nor el peso molecular del cuarzo que
es de 60.

Reunidos todos los datos anteriores, se tiene la composicibn mi-
neralbgica del caolin en estudio, a este conjunto de minerales asi
calculados, se les d& el nombre de anflisis normativo. £l anflisis
normativo es imporfante porque nos indica, cuales son los minerales

que impurifican a los caolines en estudio.
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CAPITULO IV.
ANALISIS TERMICO DIFERENCIAL.

El anfilisis térmico diferencial, es un producto de las investiga-
ciones cerfimicas modernas, ha venido a ayudar a la industria citada a
resolver con eficacia algunos de sus mls grandes problemas, tales co-
mo el mejoramiento en el control de la materia prima, desde que esta
se encuentra en su fuente de origen, hasta que se almacena, obtenién-
dose asi el anflisis mineralbgico, répido y econbmico de multitud de
muestras que se toman, ya sea con el objeto de encontrar mejores fuen
tes de abastecimiento o con el propbsito de controlar la calidad de
la arcilla extraida.

Hasta hacé’nlgunos afios se utilizaba finicamente el anﬁlisiquui-
mico para la identificacibn de las arcillas, pero debido a que el
comportamiento fisico de &stas, se debe a su composicidn cristalogrh
fica y a las impurezas que contienen, el referido anflisis quimico
daba poca informacibn en cuanto al comportamiento fisico de las ar-
cillas.

Para obtener informacibn mfs amplia se han venido utilizando di-
versos métodos, desde los rayos X , hasta los que utilizan el micros
copio petrogr&fico, microscopio electrbnico; el primero de ellos se
describiré en otro capitulo, el segundo y tercero no los describire-
mos por no haberlos utilizado.

El anflisis térmico diferencial es el m&todo que cumple con los
requisitos de rapidez y exactifud, ademfis de ser m&s econbmico que
los anteriores, sin embargo, no siempre dice la filtima palabra.

HISTORIA.% En 1887 Le Chatelier describe una nueva técnica expe-

rimental que utilizaba la accibn del calor sobre las arcillas y dib
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origen a la té&cnica llamada hoy en dia an8lisis térmico diferencial.
Le Chatelier y otros investigadores como, Ashley Wholin Rieke %alach
¥ellor y ioldecroft estudiaron los canbios téruicos que se llevan a
cabo en una sustancia cuando es calentada al sraficar su temperatura
que ha side medidé con un termopar en funcibén del tiempo. RGpturas en
la curva de calentamiento se obtuvieron en esa forma, indicando la des
hidratacibn, descomposicibm, transiciones de fase y otras reacciones
que se llevan a cabo éor medio del calor. Zste m&todo de la curva de
calor no era muy sensitivo para pequefios efectos y cra adversamente
afectado vor el ritmo de¢ calentamiento y el equipo de graficacibn.

En 1399 Roberts Austen sugiribd que se usara un sistema de dos ter-
mopares en lugar de uno en la determinacién,'uno de los termopares ful
puesto en la muestra problema y el otro como referencia dentro del hor
no nor lo que se lefa una temperatura diferencial, la cual era muy sen
sible a pequefios cambios de temveratura que el m&todo en el que se usa
ba un solo termovar.

En 1503 en una comunicacibn olvidada 3urgess discute la represen-
tacibén de¢ una curva de enfriamiento sobre la temperatura y el tiempo

tomando como referencia a2 un cuerpo neutro cua temveratura esté T+
y graficaba dT/dt contra dt/dT estas representaciones varias fueron

interpretadas para tres clases de tranaformaciqnes:
a.- La sustancia permanece a una temperatura constante.
b.- La sustancia se enfria a un ritmo constante que pued= o no ser
constante sovre una porcibn de la transformacibn.
c.- La sustancia adquiere un incremento ce la temperatura durante
la rrimera narte dc¢ la transformacién.
_urgess taubién aiscute Los diversos ti~os y arreglos experimen-

tales -raficadores gue se counocian ea su &coca. Tamoibn presentd ecua
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ciones que permitian el cllculo de los calores de transformacibn oue
fueron observados.

La primera aplicacibn del termopar diferencial para el estudio de
un problema quimico fu® hecho por Houldsworth y Cobb aunque previamen
te Fener ya habia estudiado las transiciones de fase de los silicatos
minerales. =ste filtimo investigador estudid el comportamiento de arci-
llas piroplésticas y bauxitas por el calor.

Después del nrimer escrito publicado, numerosos investigadores han
informado de los comportamientos de las arcillas y los minerales. Muy
recientemente el anflisis térmico diferencial se ha aplicado a proble-
mas b&sicos de la quimica, aparte del estudio de los sistemas inorghni-
cos y orglnicos, el estudio de polimeroa ha despertado un interés muy
grande.

Se ha logrado una gran perfeccibn en el método y en los aparatos
usados, por lo que actualmente es un elemento de trabajo indispensable
en toda industria cerfimica moderna.

BASE DEL METODO.- El anflisis térmico diferencial mide las varia-
ciones en&otérmicae o exotérmicas asocliadas con los cambios fisicos y
quimicos, de un material cuando bste se calienta a un gradiente uni -
forme con respecto a un material inerte a los cambios térmicos. Las
diferencias se registran en gr&ficas y son caracteristicas para una
sola sustancia.

Los cambios de calor o de entalpia ya sean endotérmicos o exotér-
micos son causados por las transiciones de las fases, tales como fu=-
sibn, estructura cristalina, inversiones, ebullicién, subliunaciba y
vaporizacibn, reacciones de deshidratacibn, reacciones de disociacibn
o reacciones de oxidacibn y reduccibn, destruccibdn de enrejados cris-

talinos, y reacciones quimicas. In t&rminos generales, transiciones
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de fase, deshidratacibn, reduccibn y alzunas reacciones de descompo-
sicidn producen efectos endotérmicos, aientras que cristalizacibn,
oxidacibn y algunas reacciones de descomposicién producen efectos exg
téruicos.

Los efectos calorificos que ocurren durante estos éambios fisicos
y quimicos son medidos por el método "diferencial" de ahi el nombre de
an&lisis térmico diferencial. En el anfiisis t&rmico la temperatura de
la muestra es medida como una funcibn del tiempo y una curva de calen-
tamiento o de enfriamiento es graficada. En &sta técnica la temperatu-
ra de la muestra es continuamente comparada con un material de referen
cia, la diferencia en temperaturas es graficada como una funcidn de la
temperatura del hormo o el tiempo, si se supone que la temperatura del
norno es una funcibn lineal con respecto al tiempo. _Xperimentalmente
esto se logra empleando un hormo que contiene dos célmaras idénticas y
simétricas. Cada una de ellas contiene un termopar o cualquier otra
clase de termbmetro. La nuestra que se va a investizar es puesta en una
Ge las chmaras y la sustancia térmicamente inerte es puesta en la otra,
la muestra de referencia debe tener una capacidad calorifica similar,
tal como la alfa alfimina (Alzos), la muestra y la alfa alfimina son ca-
lentadas a un ritmo constante por el hormo y la diferencia en tempera-
turas (At) entre ellas, es detectada por los implementos de deteccién
que se tengan, esta diferencia de las temperaturas se srafican ya sea
en funcibn de la temperatura del horno o como una funcibn del tiempo.
La curva ce anflisis térmico diferencial da una medida mucho uhs sen-
sible c¢¢ los ca.:bios encotérmicos o exotérmicos que si simplemente se
sraficara la temccratura de la muestra sin un patrbn de referencia. La
nosicibn, ¢l nZicro s la for.a d< los vicos exctéraicos o endotéraicos

.vu. da in. forma de icentificar cualitativamente la sustancia en cues-
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tidn. Adeals couo el &rea bajo o soore la curva es orovorcional al can
bio de calor que se¢ involucrbd esta técnica es Gtil en detcrminaciones
semicuantitativas o en al unos casos cuantitativa de com»uestos orzh-
nicos o inorghnicos coi0o arci_las, metales, rinerales, -rasas, aceites,
materiales poliméricos, caroones, carconatos, maderas y oires sustan-
cias.

Tambifn ruede ser usado mara detruinar el dafio que sufre un poli-
zero nor el calor, calor de adsorcibn. La efectividad dc materiales
catalf{ticos, calores de nolimerizacibn y otros cuantitativamente, se
puede usar para la detrminacibén de uu counoneante reaccionante en una
mezcla o el calor de reaccidn que se involucra en un caubio fisico o
quimico.

<n todas las teorfas que explican el comportamiento del anfiisis
térnico diferencial se involucra de una forma u o.ra el frea bajo la
curva diferencial producida nor los cambios energtticos; las ecuacig
nes que revresentan a los diversos parémnetros fucron .esarrolladas a
través de las relaciones convencionales de transferencia de calor en
ire geomefria de la auestra y la muestra de referencia.

En la teorfa desarrollada por 3reil y otros y nodificada .or Zerr

7 Zulp el &rea encerrada ~or la curva diferencial esti dada por:
c

M (AH) - a AT dt donde:

gk
s = masa de la muestra reactante.
= caler de reaccibn.

= constante geox8trica que de-

o

aenende ael a arato.
2 = conductivicad téruaica de la
LSMestTa,.

AL = temrcratura diferencizl.
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a, ¢ = 1imites de integracibn de la
curva ciferencial.
zst& expresibn es quizf la mls simple que relaciona el calor de reac-
cibn de la muestra al &rea cel pico a través del uso dc constantes de
vroporcionalidad; désprecia los términos diferenciales y los gradien-
tes de temjperatura en la ..uestra y solo considera el &rea del pico in-
dependientemente Jdel calor especifico de la nuestra, por 1lo tanto es

bhsicamente una relacibébn ce aproximacidn.

u
Jjold obtuvo la siguiente expresibn: —— (dT) = (9!) TA (y-Ys).
cs ar dt
Donde:
cs = capacidad calorifica de 1la celda 2&s su contenido, f es la
fraccibn de la muestra transformada a un tiempo t dado.
y = temperatura diferencial.

Ys = temperatura diferencial en un estado constante y que se ob-
tiene a lo largo de un tiempdo suficientemente grande.

Al vrincipio el pico Ty = O cuando t = ti = 0 la temveratura dife-
rencial luego se eleva a un valor ¥Ys dependiendo primeramente de la
capacidad calorifica de la muestra y el zaterial de referencia, el pro
medio de elevacifn del calor y los coeficientes de transferencia de ca
lor. Cesvués de que una transformacidn es cowpletada la temperatura di
ferencial nuevamente se arroxima a Ys de acuerdo con la ecuacibda dada.

iUn anflisis créctico de andlisis térmico diferencial incluye el
sraficado del logaritmo de ; - Ys contra el tiempo eupezando en la ci-
na del pico, los puntos deberfn guedar soore lz curva que viene a ser
liceal al fin:ol de la iransformaciln y nos da un vasor Gel tiempo en
el cual la transformacibn ha sido coirletada.

Las liwitaciones inuere..cs de esta teoria ue acuerdo coa vold sonm:

snroner que ¢s constante la cavacicad caiorifica de la aucstra y que la
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temperatura de la muestra es uniforme a cada instante del tiempo. La
capacidad calorifica de la wuestra es la de la cetda mls la de la
muestra, ads la cantidad de uuestra transioruada, mfs la cantidad de
auestra no transformada; estas cantidades cambian durante el curso de
la reaccibn por lo tanto en la prfctica la capacidad calorifica de la
celda se bace wuy grande de tal manera que las fluctuaciones sean con
sideradas como menores aunque la sensibilidad sea reducida. La temve-
ratura no uniforme de la muestra no se considera de importancia aun -
que afecte la temperatura de transformacibn. Hay muchisimas teorias
que explican con mayor detalle el anflisis téramico diferencial.

Las curvas de anflisis térmico diferencial no son muy reproduci -
bles de un anarato a otro; nuesto que los datos son bastante empiri -
cos, no se puede hacer una correlacibn, cor ejemplo, entre la tempe =~
ratura del pico y la estabilidad t&rmica del material problema; no sb
lo soa las tempcraturas del pico dependientes de los instrumentos y
parfmetros de la muestra sino en géneral la forma de la curva y la mag
nitud de los picos y &reas de los mismos. Ya que las curvas dependen
tanto de los factores del instrumento como de los de la uusstra. Se
han dado consicderaciones especiales para que todas las unidades sean
estandarizadas principalmente en lo gue respecta a las celdas y los
nornos. Las curvas de anflisis téruico diferencial dependen en gene- -
ral de dos tipos de variables que son: Factores de iastrumento, at -
ubsfera del horno, forma y tamado del i:orno, material de la celda,
geometria de la celda, tamaiio del unto d» uniéa del ter owar, alza.-
tre emnleado en el teruopar, tiempo de calentaziento, velocidad y res
puesta del instrumento detector, posicibn del ter opar en la muesira.
Saracteristicas de la muestra, tasaio de —articula, conductivi-ad tér

mica, capacidad calorffica, densi.au ue cuvacaniento, i.caaddento o
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encogimiento de la muestra, cantidad de muestra, efecto del diluyente,
grado de cristaliuidad. .

PREPARACION D2 LA »ULSTRA.- Debido al i.terés cn las investiza-
ciones y adelantos en lo jue a an@iisis té€ramico difereuacial se refiere,
las sociedades cerfmicas de casi todos los paises nas propuesto una se-
rie de normas que deben cumplir tanto el aparato como la t&cnica a se -
guir, asi co.0 el material nmisuo en el momento de hacer la prueba, La
distinta rrocedencia ue lLos materiales de prueba, con sus diferentes
caracteristicas y los variados tinos dg aparatos existentes, obligan a
cada investigador a variar las nourias establecidas, aunque siempre se
procura que los cambios sean los menos posibles. Las normas propues-
tocs por las sociedades cerfmicas nueden reunirse en:

a.- 1l gradicate de calentamiento ceber& ser uniforme y siemvre el

mismo,

b.- 71 tamaiio de particula para cada tiro de material deberf ser
uniforme y siempre el uismo.

c.- Se »nrocurarf que el empacarmiento de las muestras y de los ma-
teriales de comparacibn en los recipientes d: prueba, sea sieu
pre el uiswo.

d.- La cantidad de uuestra para un tipo determinado de material
serf sieapre el aismo.

e.- 3e especificar&n todas las difereacias .otavles conforuc a las
normas geaerales en el teruwograna obtenido,

1 taamafio de partficula nuede influir =u la waznitud de las curvas
obtenicas, dependiendo casi exclusivaac:zte del material usudo, sa cue
por ejewplo en los ainerales de wontmorrillonita es wuy imrortante con

trolar la _ranu.ometrfa y en las arcillas no i.rorta, la razbn no es
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conocida, pero probablemente esté relacionada con los factores es-

tructurales. Para tener un criterio uniforme conforme al tamiﬁo de

particula, se acostumbra moler a 65 mallas Tyler (0.0208 mm.) todos
los materiales sin importar su origen.

La cantidad ideal de muestra seria la que formara una esféra in-
finitamente pequefia que cubriera en su totalidad la unibn de los ter
mopares, las muestras grandes tienden a dar curvas amplias que se in
terfieren entre si, en general se prefiere que sean pequefias, tanto
como lo permita la sensibilidad del aparato. La cantidad usual varia
de 0.2 a 1.0 gramos sin tener diferencias apreciables en las curvas
obtenidas.

MATERIAL INERTE DE COMPARACION.- Como material inerte comunmente
se utiliza alfimina calcinada pero se ha llegado a emplear parte de la
muestra tratada a 1000 *C, esto tiene la ventaja de dar el mismo ta-
mafio de particula de material inerte y de muestra, pero hay el peli-
gro de que ocurran reacciones reversibles y den datos falsos. El cuar
z0 calcinado (deber& estar libre de caolinita) también se emplea y en
general se puede usar cualquier tipo de material con tal de que sea
inerte a los cambios de temperatura, una cosa es indispensable, el ta
mafio de particula deber& ser lo m&s similar posible entre la muestra
y el material de comparacibn. ;

RECIPIENTES DE PRUEBA.- Todos los aparatos para A.T.D. necesitan
de compartimientos especiales para alojar los materiales de prueba,
para ello se utilizan diversos tipos de recipientes, la forma de ellos
varia desde los que tienen forma de crisol hasta los cilindricos, la
capacidad de los compartimientos depende de las muestras que se van a
investigar, vero generalmente son de poco volumen, (0.25 a 0.50 g.) la

razdn de "sto es, vorque usando pequeiias cantidades de material alrede
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dor de la punta del termopar se observan picos més agudos en las gra-
ficas obtenidas, generalmente se disefian para dar el mhximo efecto con
la menor cantidad de muestra.

Como material de construccibn de los recipientes se empiea metal
o productos cerfmicos, el m&s comfin de los primeros es el niquel, pe-
ro también se usan el platino, piata, cobre, aleaciones como platino-
rodio, etc.. Los crisoles metflicos tienen la ventaja de ser més f&-
cil su construccidn y no ser porosos; pero tienen la desventaja de que
los picos registrados son pequefios debido a la répida transmisibn del
calor a través de la pared._del recipiente. Los crisoles cerfmicos dan
curvas mayores para el mismo espesor de pared, por el pequefio grado de
calor transmitido, eso los habilita para dar la misma sensibilidad con
menor cantidad de muestra, tienen adem&s la ventaja de que no hay que
aislar los termopares, pero tienen el inconveniente de que su posici-
6n en el hormo es muy dificil de establecer por su baja conductividad
térmica y por su naturaleza porosa que puede influir en los cambios
térmicos de la muestra. El tamaifio de los crisoles influye en los picos
de oxidacibn y es mfs, si el espesor de la pared en los recipientes de
prueba met&licos es delgado, influye hasta la forma en que han sido di
sefiados. Casi todos los recipientes son cilindricos, ya sean cortos o
largos, &sta dependerh de los resultados que se. quieran obtener, ya
que por ejemplo: un recipiente largo y angosto, tender& a disminuir
las reacciones de cristalizacibn.

Para tener un medio ambiente m&s estable dentro de los recipientes
de prueba, es recomendable cubrirlos con una tapa. Es dificil escoger
un tipo determinado de cubierta, puesto que influira en las salidas y
entradas de vapores que pueden aumentar o modificar alguna reaccibn.

Una tapa de material metflico evitard reaccioues de oxidacibn y v~ ~=-
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terial voroso darf un medio mbs estable.

COMPARTIMIENTO AISLADOR.- Para lograr una buena distribucibn de
calor se acostumbra usar un compartimiento aislador, y que al igual
que los recipientes de prueba puede ser met&lico o de material cerk-
mico, aunque se prefiere metal por su ripidl transmisibén del calor,
ya que los cerfmicos dan hasta 70 ‘C de diferencia entre la superfi-
cie externa y el centro de los materiales probados, pero tiene la ven
taja de anular todas las irregularidades del gradiente de calor.

FUENTE DE CALOR.~- Las caracteristicas que necesita llenar un sis-
tema para proporcionar calor al aparato son las de: producir tanto ca
lor como para llevar el sistema a una temperatura preestablecida y a
una velocidad de calentamiento uniforme, generalmente se logra esto
usando una resistencia eléctrica, pero es posible utilizar otros sis-
temas de calentamiento, con tal de que se cumplan los requisitos men-
cionados.

MEDICION DE LA TEMPERATURA.- Para medir la temperatura de las mues
tras y de el material inerte de comparacibn se ha acostumbrado usar
termopares por diversas razones, la primera de ellas es que no son ata
cados f&cilmente, las siguientes, porque dan medidas répidas, dan opor
tunidad de usar poca cantidad de material y ademfis su ubicacibn dentro
de los recipientes de prueba no tieme problemas, ya que el espacio que
ocupan es muy pequefio. Los termopares pueden ser de los del tipo "base
metal" que son econdmicos, de f@cil construccibén y reparacién, ademés
de generar bastantes milivoltios, pero son relativamente fliciles de ata
car por 1o que su vida es corta. Los termopares mhs usuales son los de
metales nobles, como los de platino con platino - rodio; se caracterl -
zan por ser muy resistentes y por lo tanto su vida es mls larga en com

varacibén con los "base metal" y »ara temperaturas de 1000 a 1500 °C
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son esenciales., De las desventajas que tienen ficicamente es de men-
cionarse &sta, requieren de un equipo para registrar temperatura més
sensible que en el otro tipo de termopares, porque la diferencia de
potencial provocada es menor,

CONTROL DE TEMPERATURA. - Parg poder obtener futuros termogramas
que sean comparables entre si es necesario que el control de tempera-
tura pueda reproducir fielmente un determinado incremento de calor.
No es importante, pero si deseable en la préctica que el incremento
sea uniforme y es preferible que el control sea autom&tico y no manual
(control de corriente o de ciclo), pues éste conduce a errores con el
tiempo.

INCREMENTO DE TEMPERATURA.- Desde los primeros métodos de an&li-
sis térmico diferencial se ha buscado el mejor incremento de tempera-
tura y se han experimentado velocidades de calentamiento desde 0.5
*C/min. hasta 200 ‘C/min. con diferentes resultados.

En general los efectos observados son los siguientes: a baja ve-
locidad de calentamiento las curvas producidas son pequefias y angos-
tas y conforme se incrementa, las curvas van aumentando de tamafio,
haciendose m&s anchas y altas, hasta que llega un momento (diferen-
te para cada tipo de material), en que los picos se cruzan entre si,
dificultando su identificacibn.

Para casi todos los trabajos de mineralogia se acostumbra usar
10 ‘C/min. ya que para esta velocidad las curvas son-de razonable ta-
mafio, pero no tan grande que el cruzamiento sea problema,

INTERPRETACION DE TERMOGRAMAS DE CAOLINES.- Para la interpretaci-
8n de los termogramas se toma en cuenta generalmente: el grado de in-
clinacibn de las curvas, su magnitud, lz temveratura en la cual empie

zan a formarse, la temveratira a la cual tiene lugar su =maxinzo efe-*
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térmico las reacciones, la temperatura en la cual tienen final las
curvas y principalmente la relacibn entre ellas.

Es importante saber si la muestra se secb a 100 °C, o se analizd
sin secar, si tenfa materia orghnica o no, pues la combustibdn de los
componentes orghnicos asf{ como la oxidacibn de pirita (FeS) u 8xidos
similares pueden enmascarar reacciones caracteristicas, para evitar
que la materia orgénica interfiera se utiliza la extraccibn con sol-
ventes u oxidacibén con agua oxigenada, para eliminar el efecto que
producen las dem&s sustancias que estorban, se ha llegado a utilizar

atmbsfera inerte.
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CAPLTULO YT,
RAYOS X.

Los rayos X fueron descubiertos el 8 de noviembre de 1895 por el
Prof, de Fisica de la Universidad de Wirzburg, Alemania, Wilhelm Con
rad Réentgen y fueron llamados asi debido al desconocimiento de su
naturaleza en ese tiempo. Fueron usados sin un entendimiento preciso
de lo que eran; no fue’sino hasta el afio de 1912 cuando se establecid
su naturaleza. En ese afio, Laue, razonando a partir de la teoria on -
dulatoria electromagnética desarrollada por Maxwell, predijo que los
rayos X serfan difractados por cristales, los cuales servirian como
enrejado trididensional, de la misma manera que la luz es difractada
por un enrejado 6ptico ordinario que es esencialmente bidimensional.
La verificacibn hecha por sus asistentes Friedrich y Knipping, esta-
blecib, sin duda alguna la idéntica naturaleza de los rayos X y la
luz. Se distinguen solamente por el hecho de que los rayos X tienen

longitudes de onda mbs cortas que las de la luz. (6 x 10’11 cm. ge-

nerados en tubos de rayos X comunes, 1.2 x 10-]2 cm, generados por

el betatrbn de cien millones de volts, 3.5 x 10"13 cm. generados a
350 millones de volts, y 1 x 10 =13 cm. generados a mil millones de
volts); mientras que la luz tienme un promedio de 6 x 107k cm, de lon-
gitud de onda.

Roentgen descubri® los rayos X durante un estudio sistem&tico
para determinar si se podrfa producir una radiacibn capaz de atra-
vesar la materia opaca por la cual no podia pasar la luz. Para lo-
grar este fin mand® una carga elfctrica a través de un tubo al al-
to vacio. La radiacibén, en caso de presentarse se descubriria sobre
una nantalla de papel recubierta con cristales de »latocianuro de

bario. Al tapar con papel saco el tubo encontrd fluorescencia en
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la pantalla. Cuando interponfia un objeto pesado entre el tubo y el
cristal la fluorescencia se apagaba, de donde se deducia que el efec
to se debia a un tipo de radiacibn expulsado por el tubo. Esta radia-
cibn recibid el nombre de rayos X para indicar su naturaleza descono-
cida.

Aparte de producir fluorescencia en algunas sales, estos rayos
aparecian sobre las placas fotogr&ficas y tenfian la propiedad de ioni
zar los gases, por lo que existian tres métodos para analizarlos: el
visual, el fotogr&fico y el eléctrico. Se demostrb que los rayos X ha
cen efecto,. aunque a menor escala, directamente sobre la retina para
producir una ligera iluminacién de todo el campo visual. Los rayos mno
sufrian ni refraccidn ni reflexibn como la luz, ni se doblaban en el
campo magn&tico como los rayos catbdicos. No obstante los rayos se di-
fundian en presencia de cualquier sustancia y se absorbian parcialmen-
te por cualquier clase de materia. Los elementos de alto peso atbmico
los absorbian en mayor grado que los elementos de bajo peso atfmico.

Los rayos X se producen cuando una particula cargada con suficien
te energia eléctrica es desacelerada r&pidamente, Generalmente se usan
electrones para este propbsito; la radiacibn es producida en tubos de
rayos X que contienen una fuente de electrones y dos electrodos met&-
licos; el alto voltaje mantenido a través de 1os electrodos hace que
los electrones se dirijan r&pidamente al &nodo chocando contra el elec
trodo positivo, anticftodo o blanco donde se estrellan a gram veloci-
dad. Los rayos X se producen en el punto de impacto y son emitidos en
todas direcciones. Si e es la carga del electrbén (4.8 x 10°'°u.o.s. )
y V el voltaje enu. e . s . ( 1 volt en unicades précticas = 1/300
volt u.e.s.) entre los electrodos, la energifa cinética en ergs del

impacto del electrbn esti dada por la ecuacibn:
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Ec = eV = 1/2 Ilﬂa

Donde:

"

m = masa del electrdn (9.11 x 10

u

"

velocidad antes del impacto.

La mayor parte de la energia cinética se convierte en calor. Me-
nos del 1 % se tramsformarf en r;yos X.

Cuando se analizan los rayos provenientes del antic&todo, se en-
cuentra que estSn constituidos de una mezcla de radiaciones con dife-
rentes longitudes de onda, y la variacibn de la intensidad con &stas
depende del voltaje del tubo.

El espectro continuo se debe a la rfpida desaceleracibn de los eleg
trones, golpeando el antic&todo, pues como ya se menciond, cualquier
carga desacelerada emite energia. Sin embargo, mo todos los electro-
nes son desacelerados de la misma manera, algunos frenan con un solo
impacto y ceden toda su energia instanténeamente, mientras que otros
resultan desviados de su trayectoria por medio de los &tomos del anti-
citodo, perdiendo sucesivamente fracciones de su energia cin&tica to-
tal, hastﬁ que se consume en su totalidad. Los electrones frenados de
un solo impacto dan por resultado fotones de m&xima energia. Tales

electrbnes transfieren toda su energia a la del fotén por lo cual:

. =2 c
eV = h¥Vméx, ; Vaky, = =— ; Aloc e T

sustituyendo méx:
_ _c _ hc . _ 12,400
Alog = Yox. T eV Aloc = T
Esta ecuacibén da el 14imite de la longitud de onda corta ( A loc)
en angstrons como una funcibén del voltaje aplicado V'(en unidades
précticas). Si un electrbdn no para con el primer impacto, sino que

se desvia, decreciendo solamente su veiocidad, entonces solo se emite

como radiacidn una fraccibén de su enerzia y el fotén producido es de
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menor energia que el fotdn de mlxima intensidad. El rayo X correspon-
diente tiene una frecuencia menor que la frecuencia mlxima y unsa lon-
gitud de onda més grande que la onc. La totalidad de las longitudes
de onda de rango superior al de Aloc, constituye el espectro continuo.
Cuando el voltaje en un tubo de rayos X se eleva ar;iba de un cierto
valor critico, caracteristico para el metal del antic&todo, aparece una
intensidad méxima precisa para ciertas longitudes de onda, superpuestas‘
sobre el espectro contfnuo. Debido a que estas longitudes de onda son
estrechas y caracteristicas del metal usado como blanco se llaman 11-
neas caracteristicas. Estas lineas caen dentro de varios grupos, refe-
ridas como K, L, M, etc., en el orden de incremento de las longitudes
de ondas, todas Yas lineas juntas forman el espectro caracteristico
' del metal usado como antic&todo.

Para un blanco de molibdeno, las lineas K tienen una longitud'de
aproximadamente 0.7 angstrons. Las lineas L, cerca de 5 angstrons, y
las lineas M, longitudes de onda afin m&s altas.

Las componentes o( 1 y &K > tienen lorgitudes de onda tan cerca-
nas que no siempre se resuelven en linea separada; si hay resolucibn,
son llamadas K o doble, y si no, simplemente la linea Ko{. Similarmen-
te K @] usualmente se refiere como la linea K(3. K 041 es siempre cer-
ca de dos veces mfs fuerte que KX 29 mientrag que el radio de la in-
tensidad l”(o41 a kK (5‘ depende del nfinero at®mico, pero tiene un pro-
medio de alrededor de 5/1.

Las lineas caracteristicas de .0s rayos X fueron descubiertas por
W.H. Bragg y sistematizadas por H.G. Moseley. El filtimo encontré que
la longitud de onda de una linea en particular decrece con el nfimero
atbmico a medida que el emisor se incrementa. En particular, Moseley
encontrd una relacibn lineal entre la raiz cuadrada de la frecuencia

y el nfimero atbuico Z:



= 9 o

v =0cz-m)
donde C y son constantes.

Mientras que el espectro contfnuo es causado por la desacelara-
cibn r&pida de los electrones por el antic&todo, el origen del es-
pectro caracteristico est& en los &tomos del material de que est&
hecho el antic&todo. Para entendér este fenbmeno, es suficiente el
considerar al A&tomo como consistente de un nficleo central rodeado
por electrones que gquedan en varias celdas. Si uno de los electrbnes
que bombardean el antichtodo tiene suficiente energia cinética, pue-
de desplazar a un electrdn fuera de la celda K, dejando al &tomo en
un estado de exitacibn de alta energia. Uno de los electrones exterio
res cae inmediatamente dentro del lugar vacio de la celda K, emitien-
do enérgia en el proceso, y el &tomo estar& otra vez en su estado de
energia normal. La energia emitida en forma de radiacibéhn, de una lon
gitud de onda definida, y es la radiacibn K caracteristica.

El hueco de la celda K puede ser llenado por un electrbédn de cual-
quiera de las celdas exteriores, dando esto origen a series de lineas
K; lineaé Ke¢, y lineas Kp; por ejemplo, resultado de llenar el hueco
de una celda K por un electrbn de las celdas L o M respectivamente.

Es posible llenar el hueco de una celda K, ya sea desde la celda L o
M, de manera que un &tomo del blanco puede estar emitiendo radiacién
Ke<, mientras que su vecino est& emitiendo Kg . Sin embargo, es més
probable que la celda K sea llenada por un electrbédn L que por un elec-
trén M, y el resultado es que la linea K, es mhs fuerte que la 1f-
rea K p. De aqui también se deduce que es imposible exitar una linea
K sin exitar todas las dem&s. Las iineas caracteristicas L se origi=-
nan de una manera similar: Un electrbfn es desnlazado ae la celda L y

el hueco es Llenado por u. elesctr’n de alguna Htra celda. Se ve que
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debe haber un voltaje critico de exitacibr para la radiacibn caracte
ristica. La radiacibn K, por ejemplo, no pu:de ser exitada a menos
que el voltaje del tubo sea tal, que los electrones que bombardean
tengan suficiente energia para desplazar un electrbdn de la celda K
de un &tomo del antichtodo. Si Tk es el trabajo necesario vara remo-
ver un electrbn K, luego la energia cinética necesaria del electrbn
esth dada por:

1/2 mu2 = Tk

Se requiere menor energia para remover un electrédn L, que para
remover un electrdn K, puesto que este filtimo esth més lejano del
nficleo. De aqui se deduce que el voltaje de exitacibn para L es me-
nor que para K y que la radiacibn caracteristica K no puede ser pro-
ducida sin la radiacibn acompafiante L, M, etc..

Cuando los rayos X chocan con cualquier forma de materia, son
en parte transmitidos y en parte adsorbidos. Los experimentos mues-
tran que la disminucibn fraccional en la intensidad I de un haz de
rayos X a medida que pasa a través de cualquier sustancia homogénea,
es proporcional a la distancia recorrida x. De tal manera que:

daI

= - 0
dx /“

donde la constante de proporcionalidad es llamada coeficieante de ab-

sorcibfn lineal y devende de la sustancia considerada, de su densidad
y de la longitud de onda de los rayos X; resolviendo la ecuacibn di-

ferencial anterior:

o u dx



In I = i/4 b4

Ix _ - Mx
Ix = Io e~ ¥

donde Io es la intensidad del haz incidente de rayos X, e Ix es
la intensidad del haz transmitido después de pasar a través de un es-
pesor X.

Bl coeficiente de absorcibén lineal « es vroporcional a la densi-
dad /9, lo cual significa que la cantidad 4% es una counstante del ma-
terial, e independientemente de su estado fisico (sb.ide, lfiquido, o
sas). zsta filtima cantidad, llamnada coeficiente de absorcibn de masa,

2s usualaente.la que se taoula.

La ecuacibn puede entonces escribirse como:

e, e P

X

Ccasionalmente es necesario conocer el coeficiente de absorcibn
ie masa de una sustancia que contenga n&s de un elemento; en donde la

sustancia es una mezcla meclnica, una solucibn ¢ un com-ussto quimico,

H

sa sea en estado s% ico, liquido 0 maseoso, su coeficieirte de acsorci-
$: es simvlemente el promedio de los coeficientes ce acsorcidn de uasa
e

us elecmentos co.stituyentes. Si Pys Do etc., son 1Los resos de las

(7

‘raccioes de los eleumentos 1, 2, etc., en la sustancia y G“ép)] ¥

v“j/)a, sus coceficienies de atsorcibn de 1aza, lueso el cceficieite
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de absorcibén de masa de la sustancia est& dado por:
s

2 = PT(;;r

La forma en que el coeficiente de absorcidén varia con la longitud

)y *+ P, (?-—)2 ¥ vsenreanes ¥ BTN

de onda, proporciona una explicacibn de la interaccibn de rayos X y
ftomos. La curva de la figura 1. muestra esta variacibn para un absor-
bedor de niquel, que es caracteristica para todos los dem&s absorbedo-

res.

aristade absorsion..

? (%1¥°° it FI6G. 1
o
150 / :/ /XK
ﬁ/

%

05 1.0 V5 20 25
AA

La curva consiste de dos ramas similares, separadas por uma disconti-

nuidad llamada arista de absorcibén. A lo largo de cada rama, el coefi-
ciente de absorcibn varia con la longitud de onda aproximadamente, de

acuerdo con la relacidn:

A g3 g3

A

donde K es igual a una constante, con un walor'diferente para cada ra-
ma de la curva y Z el nfimero at8mico del absorbedor. En la expresibn
anterior se deduce que los rayos X de longitud de onda muy corta son
altamente penetrantes, denominandoseles "duros", mientras que los ra-
yos X de longitud de onda larga son flcilmente absorbidos y se dice

que son '"blandos".
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La materia absorbe rayos X de dos maneras diferentes: por disper-
sibén y por absorcibn verdadera. Estos dos procesos juntos, hacen la
absorcibn total, medida por la cantidadlfép. La dispersibén de rayos
X por &tomos es similar en algunos aspectos a la dispersibn de la luz
visible, por particulas de polvo en el aire. Se efectfia en todas direc
ciones y, puesto que la energia &e los haces dispersados no aparece en
el haz transmitido, se dice que, por lo que se refiere al haz transmi-
tido, esta energia fue "absorbida".

El fenbmeno de dispersibdm, excepto para los elementos muy ligeros,
es responsable s6lo de una pequefia fraccién de la absorcidén total. La
verdadera absorcibn es causada por la transmisidén electrbnica dentro
del &tomo y se visualiza mejor cuando se observa desde el punto de vis-
ta de la teoria culintica de la radiacibn.

Un electrbén de suficiente energia puede chocar con un electrbn K
y sacarlo del &tomo, causando la emisidn de una radiacidn caracteris-
tica K. Un cuantum de rayos X incidente también puede proporcionar la
cantidad minima de energia. En este caso el electrbdn expulsado se lla-
ma fotoeiectrbn ¥ la radiacibén caracteristica emitida se conoce como
radiacién fluorescente, la cual radia en todas direcciones y tiene
exactamente la misma longitud de onda de la radiacibdn caracteristica
causada por el bombardeo electrbnico sobre un antic&todo del mismo
elemento, ya que un &tomo que contenga un hueco en la celda K, al ser
llenado éste, independientemente del proceso que origind dicho hueco.

Cualquier tubo de rayos X debe contener:

1.- Una fuente de electrones.

2.- Un acelerador de alto voltaje.

3.- Un antic&todo de preferencia met&lico.

Ademls ‘uesto que parte de la energfa cinética de los electrbnes,
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se convierte en calor en el anticltodo; este Gltimo debe refrigerarse
por medio de agua, para prevenir su fusibn. Los tubos de rayos X pue-
den dividirse en dos tipos bésicos, de acuerdo con las caracteristi-
cas de las fuentes que proporcionam electrones: tubos de filamento,
en donde la fuente de electrones es un filamento caliente, y tubos de
gas en donde los electrones se producen por la ionizacibémn de una pe-
quefia cantidad de gas en el tubo.

Los rayos X se propagan como ondas electromagnéticas, emitiendo
"paquetes" discomntinuos o cuantos, de acuerdo con la ecuacibédn de Planck
E = hy, donde E es la energia en ergs, h la constante de Planck

27 erg. seg.) yVYla frecuencia en seg'1 del corpfisculo o

(6.6 x 10”
cuanto, llamado fotbm.
PROPIEDADES DE LOS RAYOS X .
1.- Son invisibles y pasan a través del espacio sin transferencia
de materia.
2.- Se propagan en linea recta.
.- Son reflejados, difractados, refractados, y polarizados como
la luz.

10 cm/seg, co-

L.- Se propagan a una velocidad aproximada a 3 x 10
mo la luz.

5.- Son vibraciones transversales electromagnéticas.

6.- Se caracterizan por un amplio rango de longitudes de onda

8 4

(aproximadamente de 1 x 10 "~ cm. a 1 x 10” "cm.).

7.- Se producen por el impacto de rayos catbdicos (y también por
iones positivos) con la materia; probablemente generados en
el interior de las estrellas; producidos durante la desinte-
gracibén nuclear; por bombardeo en el ciclotrbm y en las bom-
bas atbémicas.

8.~ Son capaces de imvresionar una vlaca fotogr&fica.
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9.- Son capaces de producir fluorescencia y fosforescencia en al-

10.-

"3."

4.~

15.-

16.-

18.-

19.-

20.-

gunas sustancias y colorear algunos minerales.,

Pueden ionizar gases e influir en las propiedades el&ctricas
de los liquidos y sblidos.

Son absorbidos diferencialmente por la materia.

Pueden liberar a fotoeléctrones Yy producir pares electrbn -
positrbm, a energlas superiores a un millén de eV y mesones

a energias afin mayores.

Son capaces de actuar fotoquimicamente,

Pueden dafiar o matar c&lulas vivas y producir mutaciones gen-
ticas.

Son emitidos en un espectro contfinuo, cuyo limite de longitud
de onda corta queda determinado exclusivamente por el voltaje
en el tubo.

Son emitidos con una linea espectral caracteristica del ele-
mento quimico del antichtodo.

Tienen la absorcibn espéctral caracteristica de los elementos
quimicos.

Son difractados por cristales que actfian como enrejados, de
acuerdo con la ecuacién fundamental nA= 2 d sen®,

Se difractan en enrejados 6pticos y se reflejan totalmente

a muy pequefios &ngulos, en espejos, para formar imégenes au-
mentadas que se utilizan en microscopios de rayos X.

Actfian como ondas en fenbmenos de interferencia; pero en otros
fenbmenos como cuantos discretos de energia, que rueden disver

sarse por electrones.

METODOS DE DIFRACCION DE RAYOS X.-

Cuando un haz monocrombitico de rayos X incide sobre un monocristal.
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su direccibn puede no ser la adecuada para ser reflejado por uno de
sus planos. Para que esta reflexibn sea posible es necesario que A
o © sean compatibles con la ley de Bragg. Segfin la forma en que es-
to se logra, se distinguen fundamentalmente los m&todos normales de
difraccibn que se emplean en los anflisis de los cristales.

Método de Laue.- En el que se mantieme fijo un monocristal y sobre
é1 se hace incidir la radiacibn blanca que,en general procede de un
anticftodo de Woulframio. En este caso la variable es la longitud de
onda.

Método de los polvos.- Siendo @la variable, porque en &l se colo-
ca el material cristalino pulverizado incidiendo sobre &1 un haz mo-
nocromético y entre las miriadas de particulas orientadas al azar siem
pre habrf algunas con la direccibén conveniente para que se produzcan
todas las reflexiones de los posibles planos reflectores,

M&todo del cristal giratorio.- 2Zn donde se hace girar (u oscilar)
un monocristal en .n haz monocrom&tico de rayos X. La rotacibn lleva
los distintos planos a la orientacibn necesaria para que se produzca

la reflexién. La variable es entonces ©.
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CAPITULO VI ,

EXPERINENTACION.

Las pruebas de caracterizacién de la arcilla, se realizaron si-
guiendo las t&cnicas descritas en el capitulo III de la presente te-
sis, denbminado pruebas fisicas y quimicas.

Los resultados obtenidos fueron los siguientes:

DATOS FISICOS:

Tipo: Arcilla
Localizacibn: Tecomatepec Estado de Mé&xico.
Color: Café rojizo.
No. de Attberg: 30 %
Plasticidad: Ligera.
Trabajabilidad: Mediana.
Compasidad: Alta.
Arenosidad: Mediana.
Tersura: Mediana.
Tixotropia: Mediana.
Pegajosidad: Mediana.

No. de Briquetas: 6.5
Contraccibn al secado: 8 %

CARACTERISTICAS AL QUEMADO:

Temperatura °C.

900 1000 1100 1200
Tersura: Alta Alta Alta Alta.
Hinchaniento: Nulo Nulo hulo Nulo.
Sinterizacibn: Nula Nula Nula Nula.
Fracturas: Nulas .ulas ulas Nulas.

Color: Caté claro Laarillo Tafé Ca’e
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Acabado: Bueno Bueno Bueno Bueno.
Dureza

(respecto al acero) Menos Més M&s Mis.
Eflorescencia: Nula Nula Rula Nula.
Deformaciones: Ningunas Ningunas Ningunas Ningunas.
Contraccibn: 2% 2% 2% 6%
Peso seco: 13.20 1375 13.59 15.38
Peso saturado: 15.24 15.70 15.24 14,22
Peso suspendido: 8.16 8. bl 8.42 8.10
% de absorcibn: 19.56 18.68 129N 9.96
Peso especifico aparente: 2.6 245 2.6 2.5

Cono pirom&trico equivalente: Nortom No. 13

ANALISIS QUIMICO:

Silice (510,) 65.15 % 520+ 4,35 %
Alfimina (A1,04) 15.48 % H,07 2.07 %
Potasio (K,0) 1.35 %
Sodio (Na,0) 0.95 %
Fierro (F°2°3) 6.06 %
Fierro (FeO) 1.22 %
Fbsforo (P205) 0.00 %
Manganeso (MnO) 0.07 %
Magnesio (Mg0) 0.00 %
Titanio (T102) 0.86 %
Cal (Ca0) 0.90 %
504 0.23 %

co, 0.87 %
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Se realizb un estudioc de la muestra por difraccibn de rayos X (fi-
gura 1), dando por resultado: alfa cuarzo, feldespatos, montmorrillo-
nita e illita.

Para realizar un mejor estudio de la muestra por difraccibm de ra-
yos X, se deferrb y se preparb de la siguiente manera:

ELIMINACION DE FIERRO. '

Reactivos:

Bicarbonato de sodio (Nchoj), N

Citrato de sodio (Na3C6H507), 0.3 M

Ditionita de sodio (Naasaog), en polvo.

Procedimiento:

Se colocan 5 g de arcilla en un tubo centrifugo de 90 ml, se afiaden
S5 ml de Ncho3 N y hasta 40 ml de citrato de sodio 0.3 M.La mezcla se
calienta a 70 °C (mo por encima de 80 °C) en un bafio de agua, se agre-
ga de 1 a 2 g de Nazsaoh, se agita durante un minuto y luego se agita
intermitentemente durante 15 minutos, Se decanta el 1iquido sobrenadan-
te y se conserva para el anflisis de fierro. Se repite el tratamiento si
la arcilla tiene un alto contenido de fierro,

PELICULA DELGADA EN VIDRIO, PRETRATAMIENTO DE SOLUCION.

Reactivos:

Cloruro de potasio (KCl), 1 N.

Acetato de magnesio (Mg(OAc)a), 1N.

Cloruro de magnesio (MgCla), 1 N.

Glicerol, al 10 por ciento, por volumen, en etanol.

Procedimiento:

Se coloca una alicuota que contenga 50 mg de arcilla en un tubo
centrifugo de 50 ml. Se afiaden unos cuantos ml de KCl1 1 N, se centri-
fuga y se decanta el sobrenadante claro. Se combinan los sedimentos

para obtener 50 mg en el tubo. Se lava cuatro veces, suspendiendo y
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centrifugando en porciones de 20 ml de KC1 N. Después del filtimo la-
vado con KC1l N, se lava con agua hasta que parte de la arcilla quede
suspendida después de la centrifugacibn. Agregar unas cuantas gotas
de acetona o centrifugar a mayor velocidad, o ambas cosas, para flo-
cular la arcilla. Déacartar el sobrenadante. Las arcillas estarfn ya
libres de cloruros. Se suspenden los sedimentos en agua y se ajusta
el volumen de la suspensibn para tener el peso deseado de arcilla
por placa. Para la mayor parte de las arcillas, 50 mg por placa (27

X 46 mm) da la intensidad mfxima de reflexibm, con un desmoronamiento
minimo de las peliculas de arcilla, Para las arcillas amorfas, es ade
cuado utilizar 25 mg por placa, si se secan las placas de vidrio en
una atmbsfera de baja humedad.

Para la saturacidn de magnesio y la solvatacién de glicerol, pbn-
gase una alicuota que contenga 100 mg de arcilla en un tubo centri-
fugo de 50 ml. L&vgse dos veces con acetato H;(OAc)2 N, ¥ a continua-
cibn, tres veces con MgCl, N. Lavese la suspensibn, para eliminar los
cloruros o hasta que la arcilla se disperse. Pbnganse 2.5 ml de sus-
pensibén de arcilla que contenga 50 mg de arcilla en una placa de vi=-
drio (25 mg de arcilla si es amorfa). SolvAtese la arcilla restante
en el tubo de ensayoe, con glicerol (aproximadamente 0.5 ml de glice-
rol al 10 por ciento, en etanol, por 50 mg de arcilla). Méxclese bi-
en y pipitéese 50 mg de arcilla a la placa de vidrio. Zsta Gltima de
ber& estar hfimeda; pero no mojada. O bien, prepirese la placa de gli
cerol, afiadiendo este al 10 por ciento, gota a gota, a las placas,
hasta que la pelicula de arcilla esté hfimeda.

El estucio de la muestra tratada vor difraccibn de rayos X de la
muestra tratada se muestra en la ficgura 2, que dib ror resultado: mont

morrillonita, clorita de aluminio, arcilla interstratificad:z v muscovita,
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Se realizb tambibn un estudio de la muestra por anflisis térmico
diferencial (figura 3), dando por resultado: montmorrillonita e illi-

ta.
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EAPITULO Y1IT.,
CONCLUSIONES.

De acuerdo a los anflisis de laboratorio efectuados, se deduce que
el material estudiado, presenta las caracteristicas necesarias para
usar dicho material en trabajos de alfareria; lo cual a la vez ubica
un nuevo yacimiento de arcillas en el Estado de México, que debido a
su potencia puede ser explotado por muchos afios, para beneficio de las
comunidades rurales cercanas a dicho yacimiento.

Con la terminacibn del presente trabajo, se cree haber hecho una
pequeiia contribucibén al desarrollo del pais, y haber cumplido con los

objetivos que se habian fijado.
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