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Prologo

Prologo

La presente tesis forma parte de un proyecto multidisciplinario en donde intervienen
la Facultad de Ingenieria y el Instituto de Ingenieria de la Universidad Nacional Autonoma
de México que tiene como principal objetivo la obtencion de un material ceramico celular
con caracteristicas mecanicas de resistencia a la compresion extraordinarias a partir de una
mezcla de arcilla y lodo. Este trabajo consiste en una parte exploratoria y preliminar.

La realizacion de la fase experimental consistié en la obtencion del material y las
caracterizacion de las propiedades de éste incluyendo pruebas mecanicas. Se llevo a cabo
en las instalaciones de los laboratorios del Instituto de Ingenieria y de Ingenieria Mecanica
de la Facultad de Ingenieria, dentro de la Unidad de Investigacion y Asistencia Técnica en
Materiales (UDIATEM). El trabajo de Tesis fue dirigido por el Doctor Rafael
Schouwenaars Franssens.

El trabajo se divide en cinco capitulos. En el primero se explica brevemente y a
manera de introduccion algunos conceptos relacionados con el estudio del material
trabajado. En el capitulo dos se analizan algunos antecedentes tedricos relacionados con el
origen del material, caracteristicas, aplicaciones y técnicas de caracterizacion, cuya correcta
aplicacion es fundamental para el analisis de los resultados que se obtendran a partir del
proceso experimental que se explicard a detalle en el capitulo tres.

Los resultados obtenidos a partir de la experimentacion se muestran en el capitulo
cuatro. Destacan las propiedades mecanicas que se consideran importantes en materiales de
construccion. También se encuentran los resultados obtenidos por cada una de las técnicas
de caracterizacion mencionadas en el capitulo anterior. Seguido a esto, el capitulo cinco
contiene el andlisis e interpretacion de los resultados. Se enfatiza en los pardmetros que
influyen durante el proceso de fabricacion y el comportamiento del material. Por tltimo se
presentan las conclusiones generadas del trabajo de la tesis.



Objetivo

Objetivo

Para disminuir la excesiva acumulacion de lodo, desecho obtenido
como resultado del proceso de potabilizacion de agua, esta tesis tiene como
objetivo: “Explorar las condiciones Optimas para la fabricacién de un
ceramico celular mediante la mezcla de arcilla y lodo y con esto dotar a las
investigaciones futuras de una guia que permita optimizar el proceso de
produccion, con la finalidad de lograr la obtencion de un nuevo material
con caracteristicas extraordinarias para su aplicacion, en la industria de la
construccion como en otras”.




1.Introduccion

Capitulo 1. Introduccion

1.1 Valorizacion de desechos industriales

La enorme cantidad de residuos industriales que genera la sociedad es un problema
con importante connotacidon econdmica, implicaciones ambientales y ecoldgicas y con
frecuencia un tema sanitario. Es por esto que la valoracion de desechos industriales es un
tema amplio y de gran interés que ha estado sujeto a constante investigacion debido a que
son una fuente de contaminacion. Estos estudios abarcan industrias como la agricola, la
petrolera, tratamiento de aguas y minera.

Dentro de los ejemplos a citar, en la mayor refineria de petréleo en México en
Cadereyta Nuevo Leon, el residuo mas importante que se genera es el coque de petroleo
(3000 toneladas por dia). Investigaciones realizados por Ramirez Zamora et al. (2000) y
Schouwenaars ef al. (2004) estudiaron la factibilidad de reutilizar el coque de petroleo, con
alto contenido de azufre, para la produccion de carbon activado y utilizar el coque en el
tratamiento de agua (eliminacion de metales pesados y fenol). En estas investigaciones, se
realizd la caracterizacion fisico-quimica y las pruebas de absorcion de plata con cinco
diferentes absorbentes: coque bruto de petroleo, tres coques activados mediante activacion
quimica con H3;PO4, NaOH y ZnCl, como agentes activadores quimicos y, un agente
comercial activador de carbono (LQ1000).

Se determind que el coque activado con H3PO, presentd una mayor capacidad de
absorcion de mercurio y plata. Con lo anterior se demostr6 que el proceso es muy
prometedor para la produccion de carbon activado destinado a la eliminacion de metales
pesados presentes en aguas residuales.

Otra investigacion sobre la utilizacion de residuos realizada por los autores antes
mencionados fue encaminada a optimizar, a través de la Metodologia de Superficie de
Respuesta, las condiciones del proceso de elaboracion de materiales ceramicos mediante la
utilizacion de lodos generados en una planta potabilizadora mezclados con arcilla para
elaborar ladrillos (Ramirez Zamora ef al., 2008).

El analisis de resultados en este estudio permitié determinar que la optimizacion
adicional es posible debido a que se obtuvo un ladrillo de baja densidad y propiedades
mecanicas similares a las de un producto comercial.

El gran interés en la valorizacion de este tipo de residuos es principalmente debido a
su gran cantidad generada. En la Planta Potabilizadora “Los Berros” perteneciente al
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1.Introduccion

sistema Cutzamala, se estima una generacion de hasta 14,451 toneladas por afio (Ramirez
Zamora, et al., 2008).

1.2 Uso del lodo (Residuo de potabilizacion) en la elaboracion de material para
construccion

Por las caracteristicas de este tipo de residuos, compuestos principalmente por
hidroxidos de aluminio precipitados (Espejel, 2007), se puede plantear la posibilidad de ser
reutilizados en diversas aplicaciones industriales. Una de ellas es la industria de la
construccion. A continuacion se describen algunos estudios relacionados a la utilizacion de
este tipo de residuos.

Fabricacion de materiales ceramicos para la construccion a partir de lodo generado
en una estacion de tratamiento de agua potable (Cerdeiio, 2006)

En un estudio realizado por el Departamento de Materiales de Construccion de la
Asociacion para la Investigacion y Desarrollo Industrial de los Recursos Naturales
(AITEMIN) se utilizod lodo generado en una Estacion de Tratamiento de Aguas Potables en
Asturias, como materia prima en la fabricacién de productos ceramicos. El analisis quimico
y mineralogico del lodo indico que esta compuesto en un 75% de minerales arcillosos y el
resto en minerales calcareos (calcita), cuarzo y hasta 2.5% de materia organica (Cerdefio,
20006).

En ese estudio se elaboraron probetas con técnicas y equipos similares a los usados en
la industria ceramica. Se realizaron mezclas de lodo y arcilla empleada comtinmente en la
fabricacion de materiales ceramicos para la construccion.

Se llegd a una proporcion de 2% del lodo y el resto de arcilla. Las caracteristicas que
cumplieron estos especimenes se muestran a continuacion y cumplen con la Norma
Espaiiola UNE-EN 771-1:2003 titulada: Especificaciones de piezas para fabrica de
albafiileria. Parte 1: Piezas de arcilla cocida.

Tabla 1.1 Especificaciones de piezas para fabrica de albanileria: Piezas de arcilla cocida
(UNE-EN 771-1:2003 ).

Parametro Valores
Dimensiones (mm) 240x90x120
Densidad aparente( g/cm’) 0.76+0.08
Densidad absoluta( g/cm’) 1.88+0.19
Resistencia a la compresion (MPa) 6.6
Adherencia (MPa) 0.15
Absorcion de agua (%) 6




1.Introduccion

Uso de lodo para la elaboracion de agregados para la construccion incluyendo ladrillo
(Weng, et al., 2003)

En este estudio se evaluaron ladrillos fabricados con lodo seco proveniente de 34
plantas de tratamiento de aguas residuales en Taiwan. Debido al volumen de desechos
generados anualmente de aproximadamente 0.67 millones de toneladas, se intentd darle una
utilidad a este tipo de residuos cada vez mas dificil encontrar lugares adecuados para su
disposicion final en rellenos sanitarios. Ademds, con esta tecnologia se logro la
inmovilizacidon de metales pesados de la matriz, oxidacion de materia orgéanica y reduccion
de patogenos debido al proceso de coccion.

Las muestras de lodo fueron tomadas de un secador, a una temperatura de 250 °C. La
arcilla se obtuvo de una fabrica de ladrillos local. La Tabla 1.2 muestra las caracteristicas
de lodo deshidratado, lodo seco y la arcilla utilizada para la fabricacion.

Tabla 1.2.Caracteristicas de lodo y arcilla

Caracteristicas Lodo deshidratado Lodo seco Arcilla
pH 7.19 7.27 8.09
Densidad (g/cm3) 1.16 1.75 2.52
Materia volatil | 56.9 61.3 5.9
(combustion a

550+£50°C por 3 h)

(%, peso)

Contenido de | 84.1 41.0 1.4
humedad (%)

Pérdida por ignicion | 94.6 76.6 7.9
(800£50 °C por 3 h)

(%, peso)

Metales (mg/kg)

Cd 3 5 <0.1
Cr 537 1713 16
Cu 29 212 85
Co 10 24 5

Fe 5265 18 070 8530
Ni 167 1131 20
Pb 3 35 <0.1
Zn 264 628 98

El proceso de fabricacion de las muestras, inicid con la mezcla de diferentes
proporciones de lodo. Se us6 una maquina de vacio para extraer el aire contenido en la
mezcla para evitar cuarteaduras durante el proceso de coccion. La mezcla fue vaciada en
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1.Introduccion

una serie de moldes con las siguientes dimensiones: longitud 230 mm, ancho 110 mm y
espesor 60 mm. Después de 24 horas de reposo y otras 24 horas de secado a 103°C, se

sometieron a un proceso de coccidon en un intervalo de temperatura de 880, 920, 960 y
1000°C por 6 h y un contenido de lodo de 0, 10, 20, 30 y 40%.

Para fines de analisis de los resultados, la Tabla 1.3 presenta la clasificacion de los
ladrillos, de acuerdo a sus propiedades fisicas.

Tabla 1.3 Criterios para ladrillos (CNA, 1999)

Caracteristica Ladrillo de lera clase | Ladrillo de 2da clase
Densidad aparente (g/cm?) 1.8-2.0 1.8-2.0

Contraccion a la coccion (%) 8, maximo 8, maximo

Peso perdido en la ignicion (%) 15, maximo 15, maximo
Absorcion de agua (%) 15, maximo 19, maximo
Resistencia a la compresion (MPa) 14.71, minimo 9.81, minimo

Se determind que el contenido Optimo de humedad (COH) fue del 23%. Este
parametro es muy importante ya que afecta el desempefio del ladrillo.

Las pruebas realizadas para determinar la absorcion de agua en las diferentes mezclas
muestran que el porcentaje de absorcion de agua se incrementd a menor temperatura de
coccion y mayor cantidad de lodo. Cuando la mezcla present6 menos del 15% de lodo y fue
cocido a una temperatura mayor de 960 °C, el porcentaje de absorcion de agua corresponde
a ladrillos de primera clase. Por otro lado, con un contenido de 30% de lodo a 1000°C, el
ladrillo obtenido se puede clasificar como de segunda clase.

Respecto al parametro contraccion por la coccidon, a mayor temperatura y porcentaje
de lodo en la mezcla esta aumenta. Normalmente para un ladrillo convencional este
porcentaje debe ser menor a 8%. Los ladrillos elaborados con 10, 20 y 30% de lodo cocidos
a 880y 920° C cumplen con este pardmetro. Incluso, el ladrillo elaborado con 40% de lodo
y cocido a 880°C present6 una contraccion por coccion menor al 8%.

Entre mayor fue el contenido de lodo incorporado, mayor fue ¢l % de perdidas por
ignicion. Tomando en cuenta que el limite maximo es del 15%, con menos de 10 % de lodo
en la mezcla se cumple este criterio. El valor de densidad de los materiales elaborados
resultd ser inversamente proporcional a la cantidad de lodo contenido en las mezclas. Este
resultado estd estrechamente relacionado con la cantidad de agua absorbida. La temperatura
de coccion también puede afectar la densidad de las particulas de los ladrillos. Los
resultados muestran que el aumento de la temperatura resulta en un aumento de la densidad
de estas particulas.
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1.Introduccion

La resistencia a la compresion indica que depende en gran medida de la cantidad de
lodo en el ladrillo y la temperatura de coccion. Con 10 % de lodo anadido a la pieza
ceramica y cocida a 1000°C, la resistencia mecanica puede ser tan alta como los ladrillos
convencionales. Con un 20% de lodo y una coccién también a 1000° C, se obtuvo un
ladrillo de primera clase. Un ladrillo elaborado con un 30% de lodo y cocido a 1000°C, el
producto obtenido se pudo clasificar de segunda clase.

Este trabajo demostré las condiciones adecuadas para el uso de lodo seco como
sustituto de arcilla para producir un ladrillo de calidad. La proporcion de lodo en la mezcla
y la temperatura de coccion son dos factores claves que afectan la calidad de los ladrillos.
En conclusion, la proporcion recomendada de lodo en el ladrillo es de 10%, con un
contenido optimo de humedad del 24% y una temperatura de coccidon entre 880°C y 960°C.

Uso de cenizas obtenidas a partir de lodos de depuracion como material para la
elaboracion de ladrillos (Lin, ez al., 2001)

Realizaron pruebas con la ceniza resultante de la incineracion del lodo obtenido de
plantas tratadoras de agua. La mezcla de la ceniza con la arcilla se realiz6 en proporciones
de 0, 10, 20, 30, 40 y 50%; y temperaturas de coccion de 950, 1000 y 1050°C.

El COH determinado en este caso fue de 13 a 15%. Los resultados obtenidos en
relacion a la absorcion de agua muestran que este se incrementa proporcionalmente
respecto a la cantidad de cenizas anadida y se reduce al aumentar la temperatura de
coccion. El contenido 6ptimo de ceniza para un ladrillo, para que cumpla las caracteristicas

de primera clase respecto al valor de absorcion de agua, fue de menos del 25% cocido a
1050 °C.

El valor de porcentaje de contraccion por la coccion presentd una relacion lineal con
la proporcion de ceniza a partir del 10 % y hasta el 50% de ceniza afiadida. El aumento de
la temperatura gener6 un incremento en el porcentaje de contraccion. Un ladrillo de buena
calidad se obtuvo con las siguientes caracteristicas: un contenido de ceniza mayor al 15% y
cocido a 950 °C; un contenido de ceniza mayor al 20% y cocido a 1000°C; un contenido de
ceniza mayor al 30% y cocido a 1050°C.

El aumento de porcentaje de ceniza produjo una disminucién en la pérdida de peso
del ladrillo aunque todas las muestras cumplieron con el criterio de pérdida de peso. La
densidad aparente de los ladrillos resultd ser inversamente proporcional a la cantidad de
cenizas anadida en la mezcla.

Los resultados de las pruebas de resistencia a la compresion muestran que el
contenido optimo de ceniza fue del 20% y la temperatura de coccion fue de 1000° C, para
obtener una resistencia mayor a 24.5 MPa (Chang, ef al., 2003). Cabe destacar que todos

11



1.Introduccidon

los materiales cumplieron con las caracteristicas de los materiales de segunda clase respecto
al valor de resistencia a la compresion, incluso los elaborados con 50% de cenizas.
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2.Antecedentes

Capitulo 2. Antecedentes

En el presente capitulo se abordan los conceptos bdasicos del proceso de
potabilizacion de agua, enfatizando aquellos conceptos en los que la obtencion del lodo esté
directamente relacionada. También se mencionan los diferentes tipos de lodos para
entender el efecto que presentarian al utilizarlos como materia prima en la elaboracion de
materiales ceramicos.

Ademas se lleva a cabo la descripcion de los ceramicos, los silicatos y
especificamente de las arcillas como principales materiales conformadores de los materiales
ceramicos estudiados. Los solidos celulares y en especial los cerdmicos celulares son temas
que estan directamente relacionados con el tipo de material obtenido. Al respecto se
mencionan cuestiones referentes a las propiedades de estos materiales como su estructura,
aplicaciones y métodos de fabricacion. Debido a las caracteristicas estructurales del
material a estudiar se hara una descripcion general de los solidos porosos. Las
caracteristicas de los ladrillos y de su proceso de fabricacion son importantes mencionar ya
que estos sirven de guia para evaluar la posible aplicacion como material estructural en la
industria de la construccion. Por ultimo se describiran técnicas de caracterizacion como el
ensayo de compresion para determinar su comportamiento mecanico y la resistencia del
material. La Difraccion de Rayos-X (DRX) permitira identificar los compuestos formados.
Ademas, la microscopia petrografica complementara esta caracterizacion mineraldgica, asi
como permitird observar la porosidad formada en los materiales.

2.1 Caracteristicas generales del proceso de potabilizacion de agua

El agua conforma tres cuartas partes de la superficie de la Tierra localizada
principalmente en mares, lagos, rios, manantiales, etc. Por otro lado, constituyen en su
mayoria el peso de todas las plantas y animales incluyendo al ser humano. Sin embargo
esta agua puede contener componentes disueltos o suspendidos. De aqui el hecho de que no
toda el agua puede ser apta para el consumo humano. Por ejemplo, el agua de mar contiene
una cantidad importante de minerales salinos que la hacen inadecuada para su consumo.
Para el caso del agua de mar, se debe llevar a cabo el proceso de desalinizacion para
disminuir el contenido de sales disueltas y hacerla adecuada para su consumo. En el caso
del agua denominada como dulce, el proceso para convertirla adecuada para su consumo
humano se denomina potabilizacion. EI proceso de potabilizacion de agua es la ejecucion
de una serie de operaciones unitarias y procesos encaminados a producir agua apta para el
consumo humano que no contenga contaminantes perjudiciales con caracteristicas quimicas
y microbioldgicas.
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2.Antecedentes

El suministro de agua potable implica diversos aspectos entre los que se encuentra la
adecuacion de su calidad para consumo humano. Para ello se requiere encontrar la forma
mas conveniente de hacerlo, tanto desde el punto de vista técnico como del economico. Lo
mas comun es efectuar el suministro de agua a partir de las denominadas fuentes
convencionales, compuestas por las aguas subterrdneas (acuiferos) y las superficiales como
rios, lagos y presas (CNA, 2007).

2.2 Descripcion general del proceso de operacion de una planta potabilizadora

En el caso del denominado Tratamiento Primario Avanzado (TPA), este proceso
inicia con la recepcion de agua cruda en un tanque de almacenamiento. Posteriormente el
agua es bombeada a la caja de distribucion de los canales Parshall que son una estructura
hidraulica que permite medir la cantidad de agua que pasa por una seccion de un canal
(Pedroza, 2001). En la mayoria de los casos solo se usa para hacer una mezcla rapida. En
este caso se hace precloracion y se agrega sulfato de aluminio en forma liquida,
aprovechando la transicion de canal a tuberia para un buena dilucion antes de su llegada a
los tanques de floculacion. Una vez agregado floculante, el liquido se pasa al tanque de
floculacion hidraulica en donde por medio de un movimiento de agitacion lenta, se propicia
la formacion de floculos, posteriormente a esto el agua pasa al tanque de sedimentacion y
después a un sistema de filtracion y cloracion en linea, para finalmente ser bombeado a la
red de distribucion. Los lodos recolectados en los tanques de sedimentacion son
distribuidos a unos concentradores de lodos y posteriormente son espesados y transferidos a
una laguna de almacenamiento. La Figura 2.1 muestra el tren de tratamiento de una planta
potabilizadora.

2.2.1 Coagulacion-Floculacion

Ya que las aguas superficiales son generalmente mas turbias que las aguas
subterraneas y contienen un mayor numero de sélidos suspendidos y bacterias, es necesario
aplicar coagulantes para mover los solidos suspendidos generando como resultado lodos.
La coagulacion-floculacion es el proceso mediante el cual se afiaden al agua compuestos
quimicos, sulfato de aluminio Alx(SO4); y los policloruros de aluminio (PACs),
principalmente para reducir las fuerzas que separan a los s6lidos suspendidos menores a 10
um (orgéanicos e inorganicos) para que formen aglomerados o floculos.

Este proceso se lleva a cabo en dos etapas. La primera es denominada coagulacion.
Aqui las fuerzas interparticulares responsables de la estabilidad de los coloides, son
reducidas o anuladas por la adicion de reactivos apropiados. La segunda etapa se denomina
floculacion. En esta las colisiones entre las particulas originadas como consecuencia de la
agitacion favorecen el crecimiento de floculos que posteriormente son eliminados
mediante la sedimentacion. En la practica, la primera etapa se realiza mediante un
mezclado rapido para dispersar el coagulante y favorecer su contacto con las particulas en
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suspension. La segunda se efectia en forma lenta con el fin de promover la formacion y el
aumento de tamafno y/o densidad de los floculos formados. Estos ultimos son eliminados
finalmente del agua por medios fisicos como la sedimentacion, flotacion o filtracion (CNA,
2007). Los contaminantes que se eliminan por coagulacion son aquellos que poseen un alto
peso molecular y son hidrofobos. La coagulacion-floculacion elimina parcialmente
compuestos organicos solubles.

2.2.2 Sedimentacion

La sedimentacion o clarificacidon es una operacion unitaria disefiada para concentrar y
remover solidos suspendidos, este proceso actiia por gravedad debido al peso y tamafio de
la particula. El sedimentador es la estructura que reduce la velocidad del agua para que se
puedan realizar el proceso de sedimentacion, esto incluye la factibilidad para recoger y
descargar los lodos que se crean, asi como concentrarlos para facilitar su manejo,
tratamiento y disposicion. Puede ser de dos tipos: simple o secundaria. La sedimentacion
simple se emplea para retirar s6lidos mas pesados sin someterlo a otro proceso, ya que
mientras mayor sea el tiempo de reposo mayor serd el asentamiento de estos solidos, por
otra parte, la sedimentacion secundaria ocurre cuando se aplica un coagulante para producir
el asiento de la materia sélida contenida en el agua.

Adicién de

AL(SO,); Floculador
Cloracidn * Mezcla rdpida | | | |
Tanque de + Medidor * J_ _L J_ _L
recepciénde  f————————— . o [P
aguas crudas
Desinfeccién
Agua tratada Sedimentadores
Almacenamiento |- . -
Filtros
‘ Lodos
Planta de
Tanque de
bombeo recepcién
de lodo

'

Distribucién

Al tanque de
recepcion de <

aguas crudas

Espesadores

Disposicién del lodo
(Lagunas de secado)

Figura 2.1 Tren de tratamiento de una planta potabilizadora
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2.3 Definicion de Lodo

Las actividades de desazolve de los sistemas de alcantarillado urbano o municipal,
asi como en las correspondientes a la operacion de las plantas potabilizadoras y de plantas
de tratamiento de aguas residuales generan lodos (NOM-004-SEMARNAT-2002).

De acuerdo a la fuente de suministro de agua se generaran diferentes tipos de lodos de
acuerdo a sus contaminantes. Dentro de estos contaminantes se encuentran:

* Particulas que se decantan de forma natural o provienen del tratamiento fisico-
quimico.

* Exceso de microorganismos procedentes del tratamiento de la materia orgéanica
disuelta.

* Material mineral que no es biodegradable.

Todos estos productos se suspenden en diferentes concentraciones y el liquido
resultante se denomina “lodo” (SEN', 2003).

2.3.1 Diferentes tipos de Lodos
Este tipo de residuos pueden clasificarse de la siguiente manera (SFN, 2003):
* Lodo Primario.

El lodo primario proviene del proceso de sedimentacion en una planta de
tratamiento. Se forma a partir de particulas grandes y/o densas y tiene un bajo nivel de
contenido de so6lidos volatiles.

* Lodos Bioldgicos.

Provienen del tratamiento bioldgico del agua residual. Se origina de una mezcla de
microorganismos. Estos son principalmente bacterias que forman floculos bacterianos a
través de la sintesis de exo-polimeros. Una simple decantacion en el clarificador separa
facilmente los floculos bacterianos del agua tratada.

¢ [Lodos mezclados.

Son una mezcla de lodo primario y lodo biolégico con una relacion de 35% a 45% de

1 SNF: SNF Group. Francia
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lodo primario y de 65% a 55% de lodo bioldgico. Este tipo de mezcla permite una facil
deshidratacion por las propiedades intrinsecas del mismo que se encuentra entre los otros
dos tipos.

* Lodos digeridos.

El lodo digerido proviene de una etapa biologica de estabilizacion. Los lodos
sometidos a esta estabilizacion son lodos organicos o mixtos. Se puede realizar bajo
diferentes temperaturas (mesoéfilico o termofilo) y con o sin presencia de oxigeno (aerobia o
anaerobica). El objetivo de este proceso es modificar las propiedades del lodo para su mejor
manipulacion.

* Lodos fisicoquimicos.

Este tipo de lodo es resultado de un tratamiento fisicoquimico del agua. Esta
compuesto por fléculos originados mediante los procesos de coagulacion-floculacion y
sedimentacion usando agentes quimicos como el sulfato de aluminio o el cloruro férrico.
Las caracteristicas de estos lodos es el resultado directo de los productos quimicos
utilizados (coagulantes organicos o minerales) y por supuesto de los contaminantes en el
agua. Los lodos quimicos son los sélidos generados en los procesos de tratamiento de agua
por la accién de un agente quimico al combinarse con las impurezas del agua. Otros
residuos considerados como lodos fisicoquimicos son los provenientes de unidades como
filtros y sedimentadores (RAS?, 2000).

¢ [odos Minerales.

Este nombre se le da a los lodos producidos durante el procesamiento de minerales
tales como minas, canteras o los procesos de mineria. Su naturaleza es de particulas
minerales de diferentes tamaios, incluyendo arcillas. Aunque existen distintos tipos de
lodos como se menciond, el presente trabajo referira a los lodos fisicoquimicos.

2.3.2 Biosolidos

Los biosoélidos son el producto originado después de un proceso de estabilizacion de
lodos provenientes del tratamiento de las aguas residuales. La estabilizacion se realiza para
reducir su nivel de patogenidad, asi como la susceptibilidad a la descomposicion.

? RAS: Reglamento Técnico del Sector de Agua Potable y Saneamiento Bésico. Colombia
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Historicamente conocida como lodos de aguas residuales, los biosolidos son el
material solido orgédnico producido a partir de procesos de tratamiento de aguas residuales
privadas o comunitarias que pueden ser provechosamente utilizado para otros fines (EPA’,
1999).

2.3.3 Caracteristicas de los Lodos

Se ha considerado que los lodos por sus caracteristicas propias, o por las adquiridas
después de un proceso de estabilizacion, pueden ser susceptibles de aprovechamiento. Para
esto deben cumplir con los limites méximos permisibles de contaminantes establecidos en
Norma Oficial Mexicana o en su caso se dispongan en forma definitiva como residuos no
peligrosos. Lo anterior para mitigar sus efectos contaminantes hacia el medio ambiente y
proteger a la poblacion en general (NOM-004-SEMARNAT-2002). En un estudio realizado
previamente sobre los lodos residuales de la planta potabilizadora “Los Berros” se
presentan las caracteristicas del lodo, el cual esta constituido principalmente por sélidos
fijos, y destacando el aluminio, hierro y silice. Ademas, se observa una baja concentracion
de solidos volatiles que muestra la escasa presencia de materia orgénica.

Tabla 2.1 Caracteristicas de lodo producido en la planta potabilizadora de Los Berros
(IMTA*, 2005).

Muestra | pH | Al(mg/L) | Fe(mg/L) | Si(mg/L) | ST(g/L) | STF(g/L) | STV(g/L)
1 7.14 | 50.0 ~ 46.0 0.575 0.47 0.105

2 7.09 | ~ ~ ~ 0.923 ~ ~

3 7.15 1 23.0 5.61 19.0 0.4425 |~ ~

4 6.51 | 157.0 34.38 98.90 2.025 23 0

Al=Aluminio; Fe=Hierro; Si=Silicio ; ST=So6lidos Totales; STF=Sdlidos totales fijos;
STV=Solidos totales volatiles; ~ No determinado.

En este cuadro se pude apreciar que la composicion de estos residuos tiene una gran
cantidad de silice, asi como materiales como aluminio y el hierro.

* EPA: Environmental Protection Agency Municipal and Industrial Solid Waste Division

*IMTA: Instituto Mexicano de Tecnologia del Agua Jiutepec.
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2.4 Ceramicos

El término “ceramico” proviene de la palabra griega “keramikos” que significa “cosa
quemada”. Este término se utilizd para indicar que las propiedades deseadas de estos
materiales se alcanzan después de un tratamiento térmico a alta temperatura que se
denomina coccion (Callister, 2003). Los materiales ceramicos son compuestos quimicos
inorganicos formados generalmente por elementos metalicos y no metalicos. Debido a que
este tipo de materiales tienen una amplia gama de propiedades mecanicas y fisicas las
aplicaciones varian desde productos de alfareria, fabricacion de ladrillos y azulejos,
utensilios de cocina, tubos de albaiileria, vidrio, materiales refractarios, fibras y abrasivos.

Por su enlace interatomico, que puede ser de cardcter idnico o covalente,
predominando el enlace i6nico, los materiales ceramicos por lo general son duros, fragiles,
con un alto punto de fusion, baja conductividad eléctrica y térmica, buena estabilidad
quimica y térmica y elevada resistencia mecanica. Teoricamente la resistencia de los
materiales ceramicos debe ser mas alta que la de los metales, debido a que los enlaces
atomicos que los constituyen son mas fuertes que los enlaces metalicos. Comparado con
otros, la mayoria de los materiales ceramicos son mas ligeros que los metales y mas
pesados que los polimetros Los puntos de fusion son mas altos que la de los metales. La
conductividad térmica y eléctrica asi como los coeficientes de expansion son mucho
menores que en los metales (Groover, 2004).

Existen tantas clasificaciones de los materiales ceramicos como criterios que se
adopten para las mismas. Una clasificacion mas generalizada es la basada de acuerdo al
proceso que son sometidos, por lo que pueden clasificarse de la siguiente forma:

* Ceramicos ordinarios o tradicionales: se utilizan a temperatura ambiente.

* Ceramicos refractarios: Se utilizan a temperaturas elevadas, compuestos
fundamentalmente de silice, alimina y algunos 6xidos metalicos.

2.4.1 Silicatos

Los silicatos son el grupo de minerales de mayor abundancia pues constituyen mas
del 95% de la corteza terrestre. Ademas pertenecen al grupo de mas importancia geoldgica
por ser petrogénicos, es decir, los minerales que forman las rocas. Todos los silicatos estdn
compuestos por silicio y oxigeno. Estos elementos pueden estar acompanados de otros
entre los que destacan aluminio, hierro, magnesio y calcio. Los silicatos forman la mayoria
de las rocas, arenas y arcillas.

A menudo los silicatos no son considerados i6nicos puesto que tienen un significativo
caracter covalente en los enlaces Si-O, los cuales son direccionales y relativamente fuertes
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(Callister, 2003). Este es el caso del silice que quimicamente es el silicato mas sencillo y
también es llamado didxido de silicio (SiO,) siendo una de las principales materias primas
para la elaboracion de cerdmicos. Los tetraedros de silicio-oxigeno (Figura 2.2) son las
unidades estructurales fundamentales de la silice.

Figura 2.2. Tetraedro silicio-oxigeno (SiO4™).

El silice es el principal componente del vidrio y otros materiales ceramicos
incluyendo los refractarios y los abrasivos. Este material se encuentra disponible en la
naturaleza en varias formas como lo es el cuarzo, la forma cristalina del silice y la mas
importante. Debido a la abundante presencia de la arena, el silice es un material
relativamente fécil de obtener y por lo tanto econdmico. Otras formas menos comunes son
la tridimita, la cristobalita, la silice amorfa, el pedernal, el opal y las diatomeas (Mari,
1998).

2.4.2 Arcillas

Las arcillas son el producto de la disgregacion parcial o total de rocas igneas por
accion del agua o agentes atmosféricos, como ¢l didxido de carbono, la temperatura y la
presion durante muy largos periodos de tiempo (miles de afios). Por esta razon el término
“arcilla” no corresponde a una composicion quimica o mineraldgica definida. Las arcillas
son mezclas de diversas especies minerales y su composicion depende de la roca matriz y el
proceso de meteorizacion (Mari, 1998). Las arcillas mas comunes se basan en el mineral
denominado caolinita, otras arcillas varian en termino de composicién de los ingredientes
basicos y por la adicion de otros elementos como el magnesio, el sodio y el potasio.

Las arcillas consisten en finas particulas de silicato de aluminio hidratado que se
convierten en una sustancia plastica y facil de moldear cuando se mezcla con agua. Las
impurezas contenidas en estos materiales dan origen a diferentes familias de arcillas. Las
impurezas de origen mineral presentes en las arcillas (“de origen secundario” por ser de
origen de meteorizacion geologica, y de cuarzo libre, que tiene el mismo origen), también
contiene en proporcion variable de minerales de “origen primario”. Estos Gltimos son restos
de rocas igneas originales como feldespatos, micas, cuarzo y otros. Mari (1998) hace un
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listado de arcillas mas comunes y describe su contenido en masa de minerales y materia
organica en cada una de ellas, como se muestra en la Tabla 2.2.

Tabla 2.2 Composicién quimica tipica de distintas arcillas, % en masa (Mari, 1998).

(Si0,) | (ALO,) | (Fe,0;) | (CaO) |(MgO) (Na,0 |(TiO,) | Pérdida por
+K,0) calcinacion

“China 48.3 | 37.6 0.5 0.1 - 1.6 - 12.0
clay”
(Inglaterra)
“Ball clay” |46.9 |33.2 2.0 0.3 0.4 0.7 - 16.5
(USA)
Arcilla 42.8 |39.7 1.1 0.1 0.3 0.2 2.2 13.8
refractaria
(USA)
Arcilla para | 43.7 | 15.0 4.84 13.2 2.5 4.7 0.5 15.03
azulejo
(Espafia)
Caolin para | 48.0 | 36.0 0.6 - - 2.0 0.4 12.2
porcelana
Arcilla roja | 60.0 | 21.0 6.0 0.5 1.5 4.0 - 7.0
para cafieria
Arcilla roja | 35- | 10-25 5-8 5-10 | 2-8 2-6 1-2 | 10-15
para 65
ladrillos
comunes
Montmori- | 51.1 | 19.7 0.8 1.6 3.2 0.1 - 23.0
lonita
(Francia)

(SiOy=Silice; (Al;03)=Alimina; (Fe,0,=0Oxido de hierro; (Ca0)=Oxido de calcio;

(MgO)=0Oxido de magnesio; (Na,0 +K,0) —(xido de Sodio+ Oxido de potasio;
(T10,)=Dio6xido de titanio.
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2.5 Solidos Celulares

La palabra célula deriva del latin cella que significa “pequefio compartimiento,
espacio cerrado”. Especificamente se enfoca a grupos de células. Los sélidos celulares se
pueden definir como un material que estd compuesto por un conjunto o un ensamble de
pequefios compartimientos con bordes o caras solidas interconectadas (Gibson, 1999).
Estos materiales son muy comunes en la naturaleza como por ejemplo, la madera, el
corcho, las esponjas y el coral. En la actualidad el hombre ha fabricado sus propios so6lidos
celulares con materiales organicos, cerdmicos y metales. Una de las caracteristicas mas
importantes de los solidos celulares es lo que llamamos densidad relativa, definida por:

Ed

Jo,
o=
Ps

donde:
P = Densidad del material celular.

P, = Densidad del material que forma el sélido.

Los materiales celulares pueden alcanzar densidades relativas del orden de 0.001 en
espumas de ultra baja densidad, hasta valores de entre 0.15 y 0.4 para maderas. Gibson y
Ashby (1999) se refieren a materiales con una densidad relativa inferior a 0.3 como
verdaderos solidos celulares. Algunos ejemplos de densidades relativas en materiales
celulares estan dados en la Tabla 2.3.

Tabla 2.3 Densidad relativa de algunos materiales celulares.

Material p
Espumas especiales de densidad ultra baja | 0.001
Espumas poliméricas 0.05-0.20
Corcho 0.14
Madera 0.15-0.40

Casi cualquier material puede ser espumado. Los mas comunes y faciles son los
polimeros. Los metales, ceramicos y vidrios pueden ser fabricados en celdas. Segin su
origen este tipo de materiales pueden clasificarse en:

* Naturales: madera, corcho, esponja, coral y hueso.

* Artificiales: espumas, poliuretano, polietileno, esponjas metélicas, ceramicos
celulares y pan.
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2.5.1 Estructuras de los Solidos Celulares

La estructura de los materiales celulares es de dos tipos (Figura 2.3). El mas simple es
el formado por una matriz bidimensional de poligonos que se agrupan para cubrir un area
plana, como las celdas hexagonales de las abejas. Por esta razon a estos materiales
bidimensionales se denominan panal de abejas o honeycombs en inglés. En otras
ocasiones las células son poliedros o cuerpos tridimensionales que se agrupan para llenar el
espacio como las espumas (Gibson, 1999). Las estructuras de los solidos celulares a su vez
pueden dividirse en dos grupos, celdas abiertas o cerradas. Los materiales de celdas abiertas
consisten en una red interconectada de varillas donde el material se encuentra en el borde
de las celdas. Las estructuras de celda cerrada estan formadas por una red interconectada de
placas o cascaras, aislando cada celda de las adyacentes (Grenestedt, 1999).

| 7Y T
'vv‘ t’?‘sk‘f"a;;;':’l

I
a) !’A

c)

Figura 2.3 Ejemplos de solidos celulares (Gibson, 1999). a) S6lido bidimensional: b) Sélido
tridimensional con celdas abiertas: ¢) Solido tridimensional con celdas cerradas

2.5.2 Propiedades de los Solidos Celulares

Los sdlidos celulares (ceramicos, polimeros, metales) tienen propiedades que
dependen tanto de la topologia como del material que esta hecho. De las tres clases, las
espumas de polimeros son las mas ampliamente investigadas y es a partir de estos estudios
que se deriva la gran parte de la comprension actual de estos materiales. Seguido de esto, el
avance en las técnicas para la formacion de espumas metélicas amplia el conocimiento. De
las tres clases, los ceramicos celulares son los menos caracterizados (Scheffler y Colombo,
2005).

Los principios que influyen en las propiedades celulares son comunes en las tres
clases. Los tres factores dominantes son:
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* Las propiedades del s6lido del que estd hecha la espuma o el solido celular.
* Latopologia (conectividad) y la forma de las celdas.
* Ladensidad relativa p /p, de la espuma o el sélido celular.

Al igual que los so6lidos densos los materiales celulares poseen propiedades fisicas,
mecanicas y térmicas que pueden medirse a través de los mismos métodos. El amplio rango
que abarcan las propiedades de estos materiales los hace aptos para cumplir funciones que
los solidos densos o convencionales no son capaces de cumplir.

La Figura 2.4 muestra el rango de cuatro propiedades: la densidad, la conductividad
térmica, el modulo de Young y la resistencia a la compresion la barra azul muestra el rango
que abarca la propiedad para los so6lidos convencionales. La barra roja muestra el rango
posible para espumas, este enorme rango en las propiedades crea aplicaciones para espumas
que no pueden ser cumplidas por solidos convencionales. Lo anterior ofrece un campo
potencial para la inventiva ingenieril.

Las bajas densidades en estos materiales permiten el disefio de componentes ligeros y
rigidos tales como panales, grandes estructuras portatiles y todo tipo de componentes con
flotabilidad. La baja conductividad térmica permite un aislamiento térmico seguro y
econdomico. La baja rigidez hace a las espumas ideales para un amplio rango de
aplicaciones de amortiguamiento. Por ejemplo, espumas elastoméricas que son los
materiales estdndares usados para asientos. La baja rigidez y la gran deformacion en
compresion hace a las espumas atractivas para aplicaciones de absorcion de energia.
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a) Densidad

b) Conductividad
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Figura 2.4 Rango de propiedades disponibles (Gibson, 1999). a) densidad, b)
conductividad térmica, ¢) modulo de Young , d) resistencia

2.5.3 Aplicaciones de los Solidos Celulares

Los cuatro diagramas de la Figura 2.4 se relacionan con las cuatro areas de mayor
aplicacion de los materiales celulares: aislamiento térmico, empaquetamiento, usos
estructurales y de flotabilidad. A continuacidn se dara una breve explicacion de estas cuatro
areas ya mencionadas (Gibson, 1999).
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a) Aislamiento térmico

La mayor aplicacion para espumas poliméricas o de vidrio son las de aislamiento
térmico debido a su bajo coeficiente de conductividad térmica. Esta propiedad se debe al
gran volumen de aire contenido en el cuerpo. Productos tan sencillos como las tazas
desechables de café o los elaborados aislantes utilizados en cohetes para viajes espaciales
explotan esta propiedad. La baja masa los hace aptos para realizar investigaciones a altas y
ultra bajas temperaturas ya que requiere menor costo para enfriar y calentar.

b) Embalaje

El segundo mayor uso que se les ha dado a los solidos celulares es el embalaje o
empaquetamiento ya que absorben una gran cantidad de energia . La baja densidad se
traduce en empaques ligeros, reduciendo los costos de manipulacion y envios. En la
actualidad las espumas mads utilizadas para este fin son las hechas de poliestireno,
poliuretano y polietileno.

¢) Estructural

Muchos materiales celulares que se encuentran en la naturaleza son estructurales:
madera, hueso y coral. Todos ellos soportan grandes cargas estaticas y ciclicas por largos
periodos de tiempo. De igual forma materiales artificiales como los paneles sandwiches de
fibras de vidrio o panales de abeja de aluminio son rigidos y resistentes para cumplir esta
funcion en aviones, vehiculos y embarcaciones.

d) Flotabilidad

Los solidos celulares de celdas cerradas hechas de espumas plasticas se utilizan para
el soporte de estructuras flotantes y como flotadores de barcos. Su gran resistencia a la
corrosion y oxidacion hacen de estos productos una gran alternativa ya que las estructuras
de celdas cerrada mantienen la flotabilidad incluso después de que se haya dafiado el
material.

Debido a que este trabajo se enfoca a la obtencion de un material cerdmico celular se
hara una breve descripcion sobre los ceramicos celulares.

2.6 Ceramicos Celulares

Los ceramicos celulares ocurren en la naturaleza tales como piedra pomez, el coral y
el hueso. Durante los tltimos afios ha habido un aumento significativo en el interés en la
produccion y el uso de materiales cerdmicos altamente porosos. Esto estd asociado
principalmente con la oferta de las propiedades anteriormente mencionadas. Este tipo de
materiales comprenden espumas, estructuras de panal, fibras o matrices que incluyen
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aplicaciones como filtros, membranas, soportes de catalizadores, aislantes térmicos,
materiales refractarios, paneles estructurales de bajo peso (Scheffler y Colombo, 2005).

Como sucede en cualquier material celular, el tamafio celular, la morfologia y el
grado de interconexion son factores importantes que influyen en las posibles aplicaciones
de estos materiales. En estructuras de celda cerrada predominan los usos como aislantes
térmicos mientras que las estructuras de celda abierta son necesarias para los usos que
implican el transporte de fluidos, tales como filtros y catalizadores.

También dentro de este tipo de materiales podemos encontrar el denominado

hormigén celular con densidades aparentes que van desde los 100 kg/m® hasta poco mas de
1600 kg/m’® ( Scheffler y Colombo, 2005).

2.6.1 Fabricacion de Ceramicos Celulares

El proceso de fabricacion de los materiales celulares puede ser muy basto ya que un
solo proceso no es lo suficientemente flexible para su fabricacion. Esto ha conducido a una
gran variedad de rutas siendo desarrolladas y patentadas en muchos paises. Sin embargo
pueden ser dividido en tres categorias (Scheffler y Colombo, 2005):

Replicacion de espumas de polimeros: mediante la aplicacion de una suspension
ceramica a una matriz polimérica de celda abierta, esta suspension se seca en el lugar de la
plantilla de polimero, siendo ésta quemada y la ceramica sinterizada. Este tipo de proceso
da lugar a materiales de celdas muy abiertas que debido a la quema del polimero deja
huecos puntuales que reducen las propiedades mecénicas de la espuma final.

Formacion de espumas por agitacion mecanica o desprendimiento de gases: este
enfoque produce probablemente la mas amplia gama de estructuras celulares y sus
propiedades. Son generalmente estructuras menos abiertas que las espumas por replicacion.
Aunque se considera una gran gama de aplicaciones, muchas estan en proceso de desarrollo
todavia.

Este método consiste basicamente en dispersar un gas en forma de burbujas en una
suspension ceramica. Hay dos enfoques basicos para lograr esto.

* Incorporar un gas externo mediante la formacion de espuma mecénicamente,
la inyeccion de una corriente de gas o la aplicacion de un aerosol.
* Evolucién o desprendimiento de gas.

Incorporacion de aditives de sacrificio: aditivos volatiles o combustibles que se
pierden durante la coccidon pueden ser incorporados en la ceramica. Un enfoque particular
para la formacion de ceramicas porosas utiliza almidon como aglutinante y formador de
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poros. Otro material organico que se utiliza para la formacidén de espumas es la clara de
huevo.

2.7 Solidos Porosos

Los materiales porosos estan definidos como s6lidos que contienen poros. En general
los materiales porosos tienen una porosidad de 0.2-0.95. La porosidad es el factor que
indica el volumen de poros con respecto al volumen total. Gibson y Ashby (1999) se
refieren a materiales con una densidad relativa inferior a 0.3 como verdaderos sélidos
celulares, diferencidndolos asi de los materiales porosos (Figura 2.5).

Sélido Celular 0.3 Sélido Poroso
< I |

P 1ps
Figura 2.5 Densidad relativa de los materiales.

Muchos materiales porosos han sido usados en diferentes aplicaciones. Estos pueden
ser clasificados por diferentes criterios como tamafio y forma de poro, material y método de
produccion. Sin embargo las clasificaciones mas usuales son por el tamafio de poro y por
forma de poro considerando las aplicaciones del material poroso.

La clasificacion de los materiales porosos basados en el tamafio de poro esta dada por
The International Union of Pure and Applied Chemistry (IUPAC) que ha recomendado una
nomenclatura especifica como a continuacion se muestra en la Tabla 2.4.

Tabla 2.4 Clasificacion de materiales porosos por el tamaiio de poro.

Tipo de material Diametro de poro.
Microporoso Menor a 2nm

Mesoporoso Mayor a 2nm y menor a 50nm
Macroporoso Mayor a 50nm

Recientemente se han desarrollado materiales cerdmicos porosos con alta estabilidad
térmica, alta resistencia, resistente a la erosion y corrosion. Las excelentes propiedades de
los ceramicos porosos hace posible usarlos en varias condiciones de operacion, comparados
con los polimeros, vidrios y metales porosos. Pese a estas excelentes propiedades, el
potencial de la ceramica porosa no se ha realizado plenamente debido a sus problemas bien
conocidos, estos incluyen, fragilidad, falta de control de tamafo de poro, falta de métodos
para su procesamiento continuo y manufactura (Ishizaki, ef al., 1998).
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Basado en su geometria, la Figura 2.6 ilustra algunas geometrias de poros.

Figura 2.6 Diferentes configuraciones porosas (Ishizaki, et al., 1998). a) En esta geometria
de poro, poros grandes estan conectados con poros pequefios. Materiales sinterizados
porosos con agentes formadores de poros tiene esta geometria: b) En esta estructura de poro
hay redes de poros pequefios y grandes: c¢) Esta configuracion se produce haciendo
burbujear una mezcla de ceramica, o mediante el uso de una gran cantidad de agente
formador de poros o por el recubrimiento de una espuma de polimero con un material
ceramico y quemando el polimero: d) Una red interconectada de poros se observa en
vidrios porosos producidos por lixiviacion.

2.8 Caracteristicas generales de los ladrillos

Los ladrillos y bloques ceramicos son elementos de forma paralelepipedo ortogonal,
solidos o huecos, fabricados mediante el moldeo de extrusiébn o compresion, secado y
coccion de arcilla (N-CMT-2-01-001/02).

Los elementos que sirven principalmente de materia prima del ladrillo son silicio y
aluminio. También contienen pequenas cantidades de otros materiales, como lo son los
oxidos metalicos. El color, la resistencia y la textura del ladrillo terminado depende de la
composicion quimica de la arcilla y el método de fabricacion utilizado (Valverde, 2001).

Los ladrillos y bloques ceramicos pueden ser clasificados, por su fabricacion, en dos
tipos: hechos en maquina (Mq) o a mano (Mn) y se clasifican en los subtipos y grados de
calidad indicados en la Tabla 2.5 y 2.6 segun la norma N-CMT-2-01-001/2.
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Tabla 2.5 Clasificacion de los ladrillos y bloques ceramicos (N-CMT-2-01-001/2).

Fabricacion

Subtipos

Grados de calidad

Con maquina (Mq)

Macizos: en toda su masa. Admite
perforacion perpendiculares a
caras

sus

A-B-C-D

Perforados: tienen perforaciones
generalmente perpendiculares a las
caras mayores y su distribucion sobre

la superficie total es uniforme

B-C-D

Huecos verticales: los huecos estan
dispuestos perpendicularmente a la
cara mayor del ladrillo o bloque.

Huecos horizontales: los huecos estan
dispuestos paralelamente a la cara de
mayor del ladrillo o bloque.

D-E

A mano (Mn)

Macizos: usualmente no
desarrollar ligas

llegan a
ceramicas y son

solamente macizos

Segtn su grado de calidad y uso, conforme la Tabla 2.5 cumplira con los requisitos
que se indican a continuacion:

Tabla 2.6 Usos recomendables de los ladrillos y bloques cerdmicos (N-CMT-2-01-

001/2).
Uso
Grado de Requerimientos Requerimientos Requerimientos
calidad estructurales climatologicos funcionales
A Aptos para albaiiileria | Aptos para climas severos | Aptos para uso al
soportante bajo con heladas y alta exterior o interior
esfuerzos elevadas precipitacion pluvial en muros aparentes
(con o sin armado) de una o dos caras
B Aptos para albaiiileria Apto para climas con Apta para uso al
soportante bajo probabilidades de heladas | exterior o interior
esfuerzos moderadas | y moderada precipitacion | en muros aparentes
(con o sin armado) pluvial de una o dos caras
C Aptos para albaiiileria Aptos para condiciones
bajo cargas moderadas | climatologicas medias de Aptos para uso al
de compresion axial pais, con poca exterior o interior
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probabilidad de heladas y | en muros aparentes
moderada precipitacion
pluvial
D Aptos para uso al
Aptos para albafiileria Aptos para climas exterior o interior
simple o reforzadano | benignos y de moderada | en muros aparentes
soportante y con precipitaron pluvial con de una cara. Para
cargas bajas de sellador o revestimiento | los ladrillos huecos
compresion axial igual al grado C se requiere un
impermeabilizante
en muros exteriores
E Aptos para albafiileria Aptos para uso en
(Fabricad | simple o reforzada no Aptos para climas muros exteriores
0s con soportante y con benignos y de baja con revestimiento o
maquina) cargas bajas de precipitacion pluvial sellador y en muros
compresion axial interiores
E Aptos para albafiileria
(Fabricad | simple o reforzada no Aptos solamente para No se acepta para
0s a soportante y con climas benignos y de muros aparentes al
mano) cargas bajas de escasa precipitacion exterior sin
compresion axial pluvial revestimiento

La norma NMX-C-006-1976 LADRILLOS BLOQUES CERAMICOS DE BARRO,
ARCILLA Y/O SIMILARES, especifica las caracteristicas fisicas como la resistencia a la
compresion, adhesion y absorcion de agua, que se indican en la Tabla 2.7 6 2.8 ya sea
fabricados con maquina o mano. Las dimensiones nominales para la elaboracion de
ladrillos se especifican en la Tabla 2.9.

Tabla 2.7 Caracteristicas fisicas para ladrillos y bloques ceramicos fabricados con
maquina (NMX-C-006- 1976).

Subtipo
Macizo Perforado Hueco | Hueco
Caracteristicas vertical | horizontal
Grado de calidad

A B |C D B (C |[D |C |[D D |E

Resistencia a la
compresion simple; 20 | 12 | 8 4 8 6 4 |10 | 4 4 2
MPa, minima.
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Adhesion; MPa, 04103020103 (02]0.1[02]0.1]02]1]0.1

minima. 7 7 7 7

Absorcion de agua; %, | 12 | 16 | 18 | 20 | 16 | 18 | 20 | 16 | 18 | 18 | 20
maxima.

Tabla 2.8 Caracteristicas fisicas para ladrillos y bloques ceramicos fabricados a mano
(NMX-C-006- 1976).

Valor
Caracteristicas Subtipo Macizo,
Grado de calidad E
Resistencia a la compresion simple; MPa , 2
minima.
Adhesion; MPa, minima. 0.15
Absorcion de agua; %, maxima. 24

Tabla 2.9 Dimensiones nominales para ladrillos (NMX-C-006- 1976).

Medidas nominales Medidas de fabricacion (cm)
Mq Mn
Largo 30 29 28
20 19 18
Ancho 10 9 —
15 14 13.5
20 19 18.5
30 29 —
Altura o peralte 5 4.5 _—
7.5 6.5 6
10 9 8.5
15 14 —
20 19 —
30 29 —

Los ladrillos y materiales similares no deben presentar disgregacion al tacto. Al
limpiarlos en agua limpia a temperatura de entre 15 y 30 °C. El color y la textura de los
ladrillos o bloques ceramicos deben ser uniformes.
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2.8.1 Proceso de fabricacion

Existen varias formas de fabricar ladrillos. Estos pueden ser: moldeados a mano,
prensados mecédnicamente o fabricados en galletera, posteriormente son secados y por
ultimo cocidos en un horno (Reveret, 1979). A continuacion se describira brevemente el
proceso:

Moldeado a mano.-El ladrillo tradicional es un material elaborado con arcilla
amasada con agua. La arcilla se coloca en gradillas o moldes de madera para dar la forma
adecuada, retirando el excedente mediante una tablilla de madera o metal. El molde se
remoja o se cubre con arena para evitar que la arcilla se pegue al desmontar la pieza. Este
procedimiento es el mas empleado, pues es sencillo y el mas econdmico.

Prensado mecanico.-La pasta cerdmica se coloca en moldes de acero y se comprime.
De esta manera se obtiene un ladrillo de tamafo y forma regular, con aristas perfectas y
superficies lisas. Los ladrillos se distribuyen sobre vagonetas especiales que los desplazan
lentamente a través del horno. Con este método se obtiene un aumento en la produccion,
economia en el precio de costeo y mejor calidad de los productos.

Galletera de hélice.- Esta maquina trabaja con pasta blanda o semidura, la arcilla
amasada es extruida a través de una apertura rectangular. En este proceso se obtiene una
barra continua que se hace descansar sobre una masa de acero y posteriormente se corta en
piezas por medio de un alambre para después ser secados y quemados.

Secado

El objetivo de este procedimiento es eliminar la humedad contenida en la mezcla
parte obtenida por exposicion al ambiente para evitar la evaporacion brusca dentro del
horno que trae como consecuencias grietas, roturas o deformaciones. Este procedimiento
consiste en colocar los ladrillos en un lugar ventilado y protegido del sol y agua. El secado
se puede realizar de las siguientes formas.

¢ Secado al aire libre

¢ Secado encima del horno

* Hornos secadores de camaras
¢ Secadores de tuneles

Coccion

Durante este proceso la arcilla moldeada y secada es sometida al fuego para producir
un ladrillo resistente y uniforme. Modificaciones en la masa de los ladrillos, a medida que
se va elevando la temperatura en los hornos, son de caracter fisico y quimico.
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El ladrillo moldeado pierde a 120 °C, el resto de agua intercalada entre los poros de la
arcilla, el agua combinada quimicamente en la arcilla abandona al ladrillo a los 200-300 °C.
El ladrillo se endurece y ya no se reblandece al sumergirlo en agua. Si aumenta la
temperatura los componentes organicos se queman. Cuando la temperatura ha ascendido a
unos 800-1000°C, correspondiente al grado maximo de coccion, se denota la porosidad en
la masa y una disminucion de peso por las modificaciones desarrolladas, hasta los 1000°C
aproximadamente (hablando de arcillas corrientes para ladrillos) empieza el llamado
reblandecimiento o vitrificacion de la arcilla.

Los hornos estan construidos de ladrillos refractarios. Combustibles como petroleo,
gas, aserrin y carbon son usados para alimentar el horno. La parte mas caliente del horno
puede alcanzar una temperatura media de 1065°C, la temperatura puede variar dependiendo
de la arcilla utilizada, toma alrededor de 30 horas la coccion de un ladrillo en un horno
automatizado y unos 2 dias en un horno tradicional (BIA’, 1998).

2.9 Técnicas de caracterizacion

La variedad y complejidad de la composicion quimica y de la constitucion estructural
de los materiales ceramicos es mucho mayor que las que estudia la metalurgia, es por ello
que la composicion quimica global no es suficiente para explicar o predecir sus
propiedades, por lo que es de suma importancia su constitucion estructural o composicion
mineraldgica. Las técnicas utilizadas para poder entender el comportamiento de estos
materiales son: el ensayo de compresion, la difraccion de rayos-x y el analisis petrografico.

2.9.1 Ensayo de compresion

Los ensayos de compresion se utilizan cuando se desea conocer el comportamiento
del material bajo deformaciones permanentes grandes (plasticas), tal como ocurre cuando
tienen un comportamiento fragil a traccion (Callister, 2003).

En la actualidad existen maquinas de pruebas mecanicas que incluyen transductores
que aportan los desplazamientos de la celda de carga, los cuales proporcionan datos para
calcular la deformacion de la muestra. La versatilidad de contar con una maquina como la
mostrada en la Figura 2.7 es que ademas de realizar ensayos de compresion se pueden hacer
ensayos de traccion y flexion.

> BIA: Brick Industry Associatiion. USA
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Figura 2.7 Maquina universal.

Durante el ensayo de compresion se lleva un registro de la carga aplicada a la probeta
y el cambio en su longitud. Cuando el ensayo de compresion se realiza de manera correcta,
es posible obtener ciertas propiedades mecanicas muy importantes del material, tales como
el esfuerzo de compresion y la deformacion.

Para muestras cerdmicas a compresion, el esfuerzo se calcula como la fuerza aplicada
por la maquina entre el area de la seccion transversal de la muestra.

F
o=—
A

o

También por medio de esta prueba se calcula la deformacion producida en el material
a medida que se le aplica la fuerza.

L-1 Al
e _A
lO lO

en donde:

lo = Es la longitud original antes de aplicar la carga

l, = Es la longitud instantdnea

Al = Alargamiento producido por la deformacion
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2.9.2 Difraccion de Rayos-X (DRX)

En la identificacién de minerales arcillosos se utilizan técnicas como la DRX para la
identificacion de la composicion quimica de los granos, asi como la determinacion de la
constitucion estructural del material (Mari, 1998). Otras aplicaciones de los rayos X
incluyen el andlisis quimico cualitativo y cuantitativo. Muchos de los conocimientos
actuales de la disposicion atomica y molecular de los sélidos resultan de las investigaciones
mediante DRX, ademas, los rayos X tienen gran importancia en el desarrollo de nuevos
materiales.

El fenémeno de difraccion ocurre cuando una onda encuentra una serie de obstaculos
separados regularmente, que son capaces de dispersar la onda y estan separados por
distancias comparables en magnitud a la longitud de onda. Los rayos X interactian con los
electrones que rodean a los atomos por ser su longitud de onda del mismo orden de
magnitud que el radio atdmico, la interaccidon de los rayos X con los arreglos periodicos de
atomos usualmente proveen informacion estructural y tipo de dtomo encontrados en su
camino (Chang, 2004).

La difraccion de rayos X se produce cuando un conjunto de planos atémicos de un
cristal se pone en posicion de difractar una onda incidente. La interferencia entre la onda de
rayos X en el interior del cristal puede ser constructiva o destructiva que se traducen en
intensidad detectable o nula, respectivamente.

La Figura 2.8a se considera la onda 1 y 2, que tiene la misma longitud de onda (A) y
estan en fase en O-O’, donde se supone que presentan dispersion al recorrer diferentes
caminos. Se aprecia que estas ondas dispersadas 1’ y 2’ contintian en fase. Se dice que se
refuerzan mutuamente (interferencia constructiva) y se suma sus amplitudes. Esta es una
manifestacion de la difraccion y los rayos difractados estan compuestos de gran numero de
ondas dispersas que se refuerzan mutuamente.
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Figura 2.8 Ondas en fase (Callister, 2003). a) interferencia constructiva.
b) interferencia destructiva.

Otra relacion de fase que no conduce al reforzamiento mutuo estd ilustrado en la
Figura 2.8b, donde la diferencia entre las longitudes de los caminos después de la
dispersion es un nimero impar de semilongitud de onda. Las ondas dispersas no estdn en
fase y las amplitudes se anulan entre si o interfieren destructivamente, obteniendo una onda
resultante con amplitud cero como se muestra a la derecha de la imagen.

Ley de Bragg

En la Figura 2.9 se consideran dos planos paralelos A-A’ y B-B’ que estan separados
por una distancia interplanar d,;;, un haz paralelo en fase de rayos X de longitud A incide
en estos planos segun un angulo 0. Dos rayos de este haz sefialados como 1 y 2 son
dispersados por los atomos P y Q. Segin un éangulo 6 con los planos, ocurre una
interferencia constructiva de los rayos dispersos 1’ y 2’ siempre que la diferencia de
recorrido entre ambos rayos se un nimero entero, n, de longitud de onda.
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Figura 2.9 DRX por los planos atomicos (Callister, 2003).

Es decir, la condicion para la difraccion es:

ni = SO+ QT
por lo tanto
nA=d,, senl+d, send

Y finalmente la siguiente ecuacion es conocida como Ley de Bragg; donde n es el
orden de difraccion, que puede ser cualquier nimero entero siempre que senf no exceda la
unidad.

nA =2d, senf

De esta manera tenemos una simple expresion que relaciona la longitud de onda de
los rayos X y la distancia interatdmica con el angulo que incide del haz difractado. Si no se
cumple la ley de Bragg, la interferencia es no constructiva.

2.9.3 Microscopia Petrografica

La microscopia petrografica o de polarizacion se utiliza para la identificacion y
estimacién cuantitativa de los componentes minerales de las rocas igneas, rocas
metamorficas o materiales sintéticos. El objetivo de la petrografia es determinar la
naturaleza de dicho sistema, permite conocer las relaciones mutuas entre cristales o granos
(textura y microestructura), composicion modal, clasificacion petrografica y porosidad
(Castro, 1989).
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El auxiliar méas importante de la petrografia ha sido el microscopio petrografico, este
se diferencia de los microscopios ordinarios principalmente por una disposiciéon que
permite examinar las rocas también en luz polarizada. Este artificio de luz polarizada
consiste en una simple ldmina polaroide que estd incorporada siempre en el camino de los
rayos luminosos. La Figura 2.10 muestra un microscopio petrografico.

Oculares

' — Analizador

Lente =

de Bertrand =
- E -
-
=
Lamina - Objetivos
delgada’ Platina
giratoria

Polarizador | g Estativo

" Foco

Figura 2.10 Microscopio Petrografico.

La platina sobre la cual descansa la preparacion gira alrededor del eje oOptico del
instrumento y lleva un circulo graduado para poder determinar el comportamiento de cada
mineral en distintas direcciones con respecto a la posicion del polarizador.

Debido a la anisotropia que presentan gran parte de los materiales, la propagacion de
la luz puede variar fuertemente segun la direccion que se considere, si a esto unimos que la
luz normal, como otras radiaciones electromagnéticas, presentan un movimiento
ondulatorio en el que las ondas vibran perpendicularmente a la direccion de propagacion
pero en diferentes planos. Se comprende que la interaccion de los cristales con la luz y la
consideracion de la direccion o de la orientacion es absolutamente determinante. Esto
implica la necesidad de dotar al microscopio de una fuente de luz polarizada que vibra en
un solo plano y se consigue mediante un filtro polarizador y de una platina giratoria que
ayuda a orientar los minerales.

Muchos materiales tiene sus atomos distribuidos uniformemente (ctibicos y amorfos)
y tienen las mismas propiedades opticas independientemente de la direccion. Cuando la luz
atraviesa materiales de este tipo, la velocidad es la misma en todas direcciones es por ello
que se denominan isotropicos. Por otra parte los materiales anisotropicos cuya organizacion
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cristalina es diferente (hexagonal, tetragonal, rombica, entre otras) poseen sus
constituyentes de manera asimétrica y varian segun la direccion, en consecuencia las ondas
luminosas varian diferente.

Los materiales isotropicos son unirrefringentes o tienen una refraccion sencilla
mientras que los anisotropicos son birrefringentes o muestran una propiedad de doble
refraccion. En la luz polarizada no solo se diferencian facilmente los cristales
unirrefringentes de los birrefringentes, sino que también nos ofrece un sistema coémodo para
determinar el sistema cristalino y las propiedades Opticas del mineral a examinar (Bruhns,
1964).

Cada vez que las ondas de luz salen del espécimen lo hace de manera desfasada pero
son recombinadas al pasar por otro filtro denominado filtro analizador. Para observar los
minerales en el microscopio de luz transmitida se requieren muestras que sean lo
suficientemente delgadas para permitir el paso de luz con un grado de absorcidén pequetio,
para esto se corta el material y se prepara mediante procedimientos abrasivos. Estas
muestras de 24 x46 mm y un espesor de 0.030 mm, se denominan “laminas delgadas”.
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Capitulo 3. Desarrollo Experimental

Durante la preparacion de este trabajo se elaboraron las probetas de material cerdmico
celular y posteriormente fueron sometidas a estudio. En esta seccion se explicara
brevemente cada uno de los procesos. Los puntos a desarrollar son los siguientes:

* Elaboracién de molde

* Elaboracion de probetas

* Proceso de coccion

* Obtencion de la densidad
* Ensayo de compresion

* Laminas delgadas y DRX

Aunque se describiran por separado los puntos listados anteriormente, cabe
mencionar que para el desarrollo de algunos de éstos se requirieron pruebas preliminares
que involucraron mas de un proceso en conjunto.

3.1 Elaboracion del molde

En el trabajo de Espejel (2007), se elaboraron ladrillos ceramicos con propiedades de
alta resistencia mecanica. Los ladrillos cocidos a temperaturas mayores a 1250 °C
presentaron deformacion impidiendo la caracterizacion mecénica. Para evitar este problema
se elaboraron los especimenes en moldes.

La manufactura del molde representd un gran reto debido a las condiciones extremas
a las que se deben someter. Se debe considerar que el molde debe cumplir con las
caracteristicas necesarias para permitir al material sufrir cambios dimensionales cuando es
sometido a temperaturas mayores a 1000° C. Es necesario que la composicion del molde
fuera de un material tal que no sufriera alguna reaccion con el material, ademas que
resistiera el proceso de coccion sin que se degradara o deformara. Es por esto que se
selecciono utilizar acero comun sin ningun tipo de recubrimiento. Inicialmente se utilizé un
tubo de acero con didmetro interno de 16.68 mm y un didmetro externo de 17.98mm con
una longitud de 40mm (Figura 3.1), estas dimensiones fueron seleccionadas considerando
la prueba de compresion en donde la altura de la probeta debe ser el doble que el didmetro
segun las norma ASTM C39/C 39 M-99 y NMX-C-083-ONNCCE-2002.

Sin embargo, al realizar algunas pruebas preliminares fue inevitable que el cerdmico
celular formado se adhiriera al molde impidiendo la extraccion. Como segunda opcion y
tratando de evitar esto se utilizd el mismo tubo secciondndolo longitudinalmente para
permitir que el material pudiera expandirse. En este caso se presentd el inconveniente de
que esta configuracion era muy inestable para su manipulacién dentro del horno, con sus
respectivos termopares. Ademas de que el molde formaba una protuberancia longitudinal
en funcion del corte realizado en el material.
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Figura 3.1 Dimensiones del molde utilizando tubo de acero

Finalmente, basado en la experiencia anterior, se disefid un tercer molde el cual
tuviera la suficiente estabilidad para que sus partes no volcaran al colocarse dentro del
horno pero que tuvieran la capacidad de permitir la expansion térmica del material en el
momento de la coccion.

Para la elaboracion de este molde se utilizd una barra de acero laminado en frio de
seccion cuadrada, seleccionando las dimensiones de la barra de acuerdo a las requeridas
para la elaboracion de los especimenes y lo disponible en el mercado. Las dimensiones del
molde fueron ligeramente modificadas tomando en cuenta la interaccion de los termopares
dentro de la muestra y poder asi medir la temperatura durante el desarrollo de la prueba de
coccion. El didmetro interno del molde se disefio de 18.875mm o 5/8°’ y altura de 60mm.
Para la manufactura fue necesario utilizar un taladro de columna y un proceso de fresado
para obtener paredes internas con acabados finos que permitieran obtener probetas para
ensayo adecuadas. Como se muestra en la Figura 3.2 se mantiene la geometria interna del
molde para poder asi obtener probetas cilindricas necesarias para la prueba de compresion.

¢ 1588

254

K o
a5y 1746
- 60

Dimensiones en mm

)

&

Figura 3.2 Molde definitivo utilizado para la obtencion de ceramica celular
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3.2 Elaboracion de probetas

El lodo utilizado para realizar las pruebas se extrajo de los sistemas de
almacenamiento de lodos denominados “tarquinas” de la planta potabilizadora “Los
Berros”, del Sistema Cutzamala de la CNA. La planta se ubica en el municipio de Villa
Victoria, Estado de México a unos 30 km de Valle de Bravo. La arcilla roja fue obtenida de
una ladrillera tradicional en el municipio de San Andrés Chiautla, Estado de México.

La preparacion de la arcilla y el lodo en el secado, molienda y tamizado se realizo de
acuerdo al disefio experimental realizado por Espejel (2007), como se describe brevemente
a continuacion. La arcilla como el lodo fueron secados colocandolos al sol por un lapso de
10 dias. Después se molieron en los Laboratorios de Ingenieria Quimica Metalurgica, de la
UNAM. Primeramente, las particulas de mayor tamafio se pasaron por una trituradora de
minerales y después se pasaron por un pulverizador marca McCool Pulverize 61/2 F.

El lodo y arcilla que se utilizé fue el acumulado en la charola después del tamiz No.
200 (didmetro de apertura de 75 pm). Una vez obtenida la materia prima se procedié a
pesar tres distintas composiciones de lodo-arcilla como muestra la Tabla 3.1.

Tabla 3.1 Composicion lodo-arcilla para elaboracion de cerdmicas.

Composicion,% p/p | Lodo Arcilla
Cl 30 70
C2 45 55
C3 60 40

Obtenidas las composiciones se agregd agua parcialmente, mezclando manualmente
con una espatula de pléastico hasta obtener una mezcla homogénea de caracter pastoso
semejante a la consistencia de una pasta dental. Seguido se coloco la pasta dentro de los
moldes con la mano y auxiliado de un pequefio trozo de madera con el fin de tener una
probeta libre de burbujas de aire que pudieran modificar la estructura final de la misma. Es
importante mencionar que para mantener la forma de la probeta durante el secado y la
manipulacion al colocarlo en el horno se sujetaron las piezas que conforman el molde,
amarrandolas con un delgado hilo de lana, esto para permitir que durante el proceso de
coccion se degradara sin impedir la expansion del molde y el material. También, para fines
comparativos, se prepararon muestras sin molde para someterla a coccion.

3.3 Proceso de coccion

Una vez obtenidas las diferentes composiciones se alistaron las muestras para su
coccion en un horno eléctrico marca Hevi Duty (Figura 3.3), los valores de temperatura
utilizados fueron 1050,1150 y 1200°C. Esto fue para cada una de las composiciones lodo-
arcilla, sometiéndolas a coccion en lotes de tres probetas, colocando una de cada
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composicion a la misma temperatura y para las temperaturas de 1150 y 1200°C se anexaron
aquellas que no tenian molde.

Figura 3.3 Horno eléctrico marca Hevi Duty para pruebas de coccioén

Puestas dentro del horno se comenzo la prueba de coccidon aumentando la temperatura
gradualmente hasta llegar a la temperatura deseada y se dejo cocer por un lapso de 60
minutos. La temperatura fue censada cada 10 minutos para tener un buen control de este
parametro en el horno. Esto fue para cada prueba de coccion realizada.

3.4 Obtencion de la densidad, porosidad y absorcion de agua

La prueba para determinar la densidad de los especimenes se llevo a cabo con base en
la norma ASTM C 20-97 (Apparent Porosity, Water Absorption, Apparent Specific
Gravity, and Bulk Density of Burned Refractory Brick and Shapes by Boiling Water) esto
fue tnicamente para el procedimiento que deben llevar las probetas para su pesado.

En primera instancia se limpiaron las probetas con el fin de remover las particulas
adheridas. Después los especimenes se mantuvieron a peso constante calentandolos a 110
°C durante 24 horas para después pesarlos y asi obtener el peso seco (D).

Seguido de esto, se tomaron los especimenes y se colocaron en agua hirviendo
durante 2 horas en un recipiente. Después se mantuvieron alrededor de 12 horas sumergidos
en el agua y a continuacidon se determind el peso suspendido. Para determinar el peso
suspendido (S) primero se colocd un recipiente con agua sobre la balanza y se pesé. En el
recipiente con agua se sumergio el espécimen atado a un hilo asegurandose que no se tocara
el fondo ni los extremos del recipiente y se pesd. El peso del recipiente con el especimen
suspendido menos el peso del recipiente con agua da el peso suspendido del espécimen.

Una vez medido el peso suspendido (S), se seco el espécimen sélo con un trozo de
papel, removiendo las gotas que se encontraran en la superficie y se pesé de nuevo
obteniendo de esta manera el peso saturado (W).
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El volumen total, V,, se calculd sustrayendo el peso suspendido del peso saturado,
ambos en gramos:

W -8
Vy,em® =——
P20

La porosidad, P, se expresa como un porcentaje que relaciona el volumen del material
en el espécimen y el volumen total. Se calcul6 de la siguiente manera:

1%
P,.% = |1 -~ |x100

donde V  se calcula como sigue:

P = Densidad tedrica

p,, =2.6(g/cm®)

La absorcion de agua, A, es expresada como porcentaje que relaciona el peso del
agua absorbida y el peso del espécimen seco. Se calcula de la siguiente manera:

-D
4 x100

A=

La densidad real, p,,,, en gramos por centimetro cubico es el cociente del peso seco
dividido por el volumen de masa. Se calcula con la siguiente ecuacion:

D
preal ’%m?’ = V_

La densidad aparente,p,,, en gramos por centimetro cubico, es el resultado del

cociente del peso seco dividido por el volumen aparente. Tomado en cuenta que el volumen
aparente considera el volumen de masa y el volumen de poros cerrados. Se calcula de la
siguiente manera:

V. =D-§

ap

D
Poy =7,
ap
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La Resistencia especifica, Re, en MPa entre kilogramo por metro cubico es el
cociente del esfuerzo maximo entre la densidad aparente. Se calcula de la siguiente manera:

3.5 Ensayo de compresion

Al no existir requerimientos estrictamente delimitados para este tipo de material en
pruebas de compresion, la prueba se baso en las normas ASTM C39/C 39M (Standard Test
Method for Compressive Strength of Cilindrical Concrete Specimens) y NMX-C-083-
ONNCCE-2002 (Industria de la Construccion-Concreto-Determinacion de la Resistencia a
la Compresion-Método de Prueba).

Después de la obtencion de densidad de las muestras, se dejaron secar a 100 °C por
24 horas con el fin de eliminar cualquier rastro de humedad que modificara las propiedades
mecanicas del material. Debido a que en el ensayo de compresion las caras laterales de las
muestras cilindricas deben presentar un paralelismo adecuado, se empled una maquina
cortadora con disco de diamante (Figura 3.4a) para lograr el paralelismo apropiado. Al
sujetar la muestra para realizar el corte fue importante no ejercer demasiada presion en las
abrazaderas para no dafiar la muestra (Figura 3.4b).

Para prevenir abrasiones indeseables y fracturas, la velocidad de corte del disco se
recomienda que sea de 600 RPM. Si la superficie lateral de las muestras cilindricas son
desiguales o existen irregularidades, éstas se pueden desbastar con una lija de carburo de
silicio de No. 100 aplicada en seco.

Figura 3.4 a) Maquina cortadora con disco de diamante: b) Corte de probeta cilindrica.

Una vez preparadas las probetas se colocaron directamente en la plataforma de
ensayo (Figura 3.5) para proceder la prueba. Las probetas fueron ensayadas en una
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maquina para pruebas universales marca Instron modelo 4206, con una celda de carga de 5
kN a una velocidad de 0.5 mm/min. Como ya se mencioné, la geometria de las probetas y
las caracteristicas del ensayo se realizé de acuerdo a la normas ASTM C39/C 39M vy
NMX-C-083-ONNCCE-2002.

Figura 3.5 Muestra colocada para realizar el ensayo de compresion.

3.6 Laminas delgadas y difraccion de rayos X

La preparacion de las laminas delgada para el analisis por microscopia petrografica se
realizd6 en la empresa Wagner Petrographic ubicada en los Estados Unidos de Norte
América estado de Utah. El material que se tomo para esta preparacion fue el obtenido al
cortar la probetas para los ensayos de compresion. Las caracteristicas de las muestras
fueron de tipo estandar de 24x46 mm y 0.030 mm.

La determinacion de la composicion mineraldgica de la muestra de lodos se realizo en
un Difractometro Bruker D8 Advance de geometria Bragg Brentano, configuracion 6-0,
radiacion Cu Ka. La intensidad de difraccion esta en funcion del angulo 26, de 10-70° 26.
El limite inferior de deteccion de la técnica es de 5% en peso para compuestos pesados. La
identificacion de fases cristalinas se llevd a cabo empleando la base de datos Powder
Diffraction File (PDF-2) del International Centre for Diffraction Data (ICDD).
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Capitulo 4. Resultados

En el presente capitulo se muestran los resultados obtenidos en la caracterizacion de
los materiales ceramicos celulares. Los pardmetros determinados fueron: densidad,
resistencia a la compresion, identificacion de minerales formados mediante analisis
petrografico y DRX. Para lograr un correcto manejo de los datos obtenidos en laboratorio
se ha utilizado Microsoft Excel®, con la finalidad de presentar adecuadamente los
resultados y con ello facilitar su interpretacion.

Los resultados se presentaran de acuerdo a la temperatura de coccidon y composicion
de las probetas. Se mostrard una foto del material obtenido, asi como sus respectivos
valores de densidad, gréafica esfuerzo-deformacion, difractogramas y finalmente iméagenes
de laminas delgadas. Los difractogramas mostrados corresponden a los materiales cocidos a
la temperatura mas alta de acuerdo a sus propiedades mostradas. Los datos obtenidos se
presentaran por composicion lodo-arcilla: 30-70, 45-55 y 60-40% y temperatura de
coccion. Se presentaran primeramente las pruebas de menor temperatura. Al final se
presentaran las de mayor temperatura.

4.1 Composicion 30-70 (lodo-arcilla), temperatura 1050°C

Para esta composicion se obtuvieron dos probetas. La Figura 4.1 muestra las
imagenes de los materiales obtenidos. Como se puede apreciar el material obtenido
presentd una apariencia de un ladrillo convencional con un tono naranja caracteristico de
este tipo de ladrillo. Evidentemente no se pudo obtener un material celular aun cuando la
coccion se realizé con molde.

2) b)

Figura 4.1 a) Espécimen [1] con composicion 30-70 lodo-arcilla a 1050° C: b) Espécimen
[2] con composicion 30-70 lodo-arcilla a 1050 °C.
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Tabla 4.1. Resultados de la caracterizacion fisica de las probetas elaboradas con
mezclas lodo-arcilla 30-70 y cocidas a 1050° C.

Muestra | Porosidad, | Absorciéon | Densidad | Densidad | Densidad | Resistencia | Resistencia
% de agua,% | real, aparente, | relativa Maxima, especifica
[glem®] | [g/lem’] [MPa] [MPa/(kg/m*)]
30-70 [1] 35.15 24.2 2.84 1.68 0.54 4.90 0.00318
30-70 [2] 34.76 24.3 2.88 1.69 0.53 1.72 0.00100

Los valores de porosidad, absorcidon de agua y densidades son muy similares debido a
que son las mismas composiciones. Sin embargo la resistencia maxima de la muestra [2]
comparada con la [1] es 65% menor. Esto es probablemente debido a las pequefias muescas
o fisuras formadas por el aire atrapado al ser elaborada la probeta. Esto provoca
concentradores de esfuerzos. La Grafica 4.1 muestran la mayor resistencia.

Esfuerzo Ingenieril [MPa]
w

0

30-70, temperatura 1050°C

=—Espécimen [1]

Espécimen [2]

0,0002 0,0004 0,0006 0,0008 0,001 0,0012 0,0014 0,0016

Deformacion Ingenieril [I]

Grafica 4.1 Esfuerzo-deformacion con composicion 30-70 lodo-arcilla, cocidos a 1050 °C,
especimenes [1] y [2].
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4.2 Composicion 45-55 (lodo-arcilla), temperatura 1050°C

Las dos probetas obtenidas de esta composicion no formaron el material celular
deseado como se observa en la Figura 4.2. Ambas probetas fueran cocidas con molde y
bajo las mismas condiciones de elaboracion.

a)

Figura 4.2 a) Espécimen [1] con composicion 45-55 lodo-arcilla a 1050 °C: b) Espécimen

b)

[2] con composicion 45-55 lodo-arcilla a 1050 °C.

La Tabla 4.2 muestra las propiedades del material para esta composicion.

Tabla 4.2. Resultados de la caracterizacion fisica de las probetas elaboradas con
mezclas lodo-arcilla 45-55 y cocidas a 1050° C.

Muestra Porosidad, | Absorcién | Densidad | Densidad | Densidad | Resistencia | Resistencia
% de agua,% | real, aparente, | relativa Maxima, especifica
[glem®] | [g/em’] [MPa] [MPa/(kg/m?)]
45-55[1] 36.6 24.1 2.73 1.64 0.60 7.25 0.00442
45-55[2] 37.6 28 2.97 1.62 0.54 3.53 0.00217

Los valores de las propiedades para estos especimenes son practicamente los mismos
pero una vez mas los concentradores de esfuerzos influyen en la resistencia del material.
Esto se puede ver en la Grafica 4.2.
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45-55, temperatura 1050°C
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Grafica 4.2 Esfuerzo-deformacion con composicion 45-55 lodo-arcilla, cocidos a 1050 °C,
especimenes [1] y [2].

4.3 Composicion 60-40 (lodo-arcilla), temperatura 1050°C

Debido a la fragilidad de este material solo se obtuvo una probeta ya que al momento
de realizar el corte con el disco de diamante las demas probetas se destruyeron. En la
Figura 4.3 se muestra el material obtenido.

Figura 4.3 a) Espécimen con composicion 60-40 lodo-arcilla, 1050 °C.
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Tabla 4.3. Resultados de la caracterizacion fisica de las probetas elaboradas con
mezclas lodo-arcilla 60-40 y cocidas a 1050° C.

Muestra | Porosidad,% | Absorcion | Densidad | Densidad | Densidad | Resistencia | Resistencia

de agua,% | real, aparente, | relativa Maxima, especifica
[g/em’] | [g/em’] [MPa] [MPa/(kg/m’)]
60-40 354 32.6 3.71 1.68 0.45 1.53 0.00091

(1]

La resistencia maxima disminuye considerablemente respecto a las muestras
anteriores segun la Grafica 4.3.

60-40, temperatura 1050°C

1,8
1,6
1,4
1,2

0,8
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Esfuerzo Ingenieril [MPa]

0 0,0002 0,0004 0,0006 0,0008 0,001 0,0012 0,0014

Deformacion Ingenieril [I]

Grafica 4.3 Esfuerzo-deformacion con composicion 60-40 lodo-arcilla, cocido a 1050 °C,
espécimen [1].

4.4 Composicion 30-70 (lodo-arcilla), temperatura 1150°C

Las probetas que se muestran en la Figura 4.4 pertenecen a la composicion 30-70,
cocidas a una temperatura de 1150°C realizadas con molde (C/M). Se puede apreciar en

ambos casos la formacion de material poroso y es evidente la deformacion por contraccion
térmica.
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a)

Figura 4.4 a) Espécimen [1] con composicion 30-70 lodo-arcilla a 1150 °C: b) Espécimen

b)

[2] con composicion 30-70 lodo-arcilla a 1150 °C.

Tabla 4.4. Resultados de la caracterizacion fisica de las probetas elaboradas con
mezclas lodo-arcilla 30-70 y cocidas a 1150° C.

Muestra Porosidad, Absorcion | Densidad | Densidad | Densidad | Resistencia | Resistencia
% de agua,% | real, aparente, | relativa Maxima, especifica
[glem’] | [g/em’] [MPa] [MPa/(kg/m?)]
30-70 [1] 31 17.1 2.58 1.79 0.69 6.42 0.00358
30-70 [2] 36.5 9.6 1.96 1.65 0.84 16.30 0.00987

Como se ve en la Grafica 4.4 el espécimen [2] presentd una mayor resistencia a la
compresion. Esto es muy probablemente debido a la deformacion por efecto de la
temperatura que suftio el espécimen [1].
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30-70, temperatura 1150°C
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Grafica 4.4 Esfuerzo-deformacion con composicion 30-70 lodo arcilla, cocido a 1150 °C,
espécimen [1].

4.5 Composicion 45-55 (lodo-arcilla), temperatura 1150°C.

En este caso se obtuvieron 4 probetas de las cuales dos fueron realizadas con molde
(C/M) y dos sin molde (S/M). Lo anterior fue realizado con el fin de observar la diferencia
en las propiedades de ambas técnicas. Los cuatro especimenes fueron cocidos en las
mismas condiciones. La Figura 4.5 presenta la apariencia del material cocido sin molde.
Como se puede observar ambas probetas presentan la misma apariencia que la de un
ladrillo convencional.

a) b)

Figura 4.5 a) Espécimen [1] con composicion 45-55 lodo-arcilla a 1150 °C sin molde:
b) Espécimen [2] con composicion 45-55 lodo-arcilla a 1150 °C sin molde.
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La siguiente tabla muestras las propiedades obtenidas de los especimenes cocidos
con la técnica sin molde.

Tabla 4.5. Resultados de la caracterizacion fisica de las probetas elaboradas con
mezclas lodo-arcilla 45-55 y cocidas a 1150° C sin molde.

Muestra | Porosidad,% | Absorcion | Densidad | Densidad | Densidad | Resistencia | Resistencia
de agua,% | real, aparente, | relativa Maxima, especifica
[g/em’] | [g/em’] [MPa] [MPa/(kg/m?)]
45-55 44.2 30.6 2.61 1.45 0.55 8.21 0.00565
[1]
45-55 19 14.4 3.02 2.10 0.69 7.22 0.00342
(2]

Los valores de resistencia maxima en estas dos probetas son muy similares (Grafica

——Espécimen [1] S/M

—Espécimen [2] S/M

4.5).
45-55, temperatura 1150°C
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Grafica 4.5 Esfuerzo-deformacion con composicion 45-55 lodo-arcilla, cocidos a 1150 °C.
Especimenes [1] y [2] sin molde.

Los especimenes realizados con molde se muestran en la Figura 4.6. Se puede
observar que se obtuvo la estructura de un material ceramico celular..
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a) b)

Figura 4.6 a) Espécimen [1] con composicion 45-55 lodo-arcilla a 1150 °C sin molde;
b) Espécimen [2] con composicion 45-55 lodo-arcilla a 1150 °C sin molde.

La siguiente tabla muestra las propiedades obtenidas de los especimenes cocidos con
la técnica que emplea molde.

Tabla 4.6. Resultados de la caracterizacion fisica de las probetas elaboradas con
mezclas lodo-arcilla 45-55 y cocidas a 1150° C con molde.

Muestra | Porosidad,% | Absorcion | Densidad | Densidad | Densidad | Resistencia | Resistencia
de agua,% | real, aparente, | relativa Maéxima, especifica
[glem®] | [g/em’] [MPa] [MPa/(kg/m?)]
45-55 33.42 24.6 3.01 1.73 0.57 2.20 0.00127
(1]
45-55 28.42 49.5 23.88 1.86 0.07 3.61 0.00193
(2]

Los valores de resistencia disminuyeron considerablemente para este material con
estructura porosa (Grafica 4.6). Ademads se aprecia que la curva de esfuerzo ingenieril es
tipico de un ceramico celular.
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45-55, Temperatura 1150°C
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Grafica 4.6 Esfuerzo-deformacion con composicion 45-55 lodo-arcilla, cocidos a 1150 °C;
especimenes [1] y [2] con molde.

4.6 Composicion 60-40 (lodo-arcilla), temperatura 1150°C.

Para esta composicion se obtuvieron 2 probetas las cuales fueron cocidas con molde
ya que en pruebas anteriores realizadas sin molde no se obtuvo el material poroso deseado.
La siguiente Figura 4.7 muestra la aparienencia del material.

a) b)

Figura 4.7 a) Espécimen [1] con composicién 60-40 lodo-arcilla a 1150 °C con molde:
b) Espécimen [2] con composicion 60-40 lodo-arcilla a 1150 °C con molde.
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La siguiente tabla muestran las propiedades obtenidas de los especimenes cocidos
con la técnica que emplea molde.

Tabla 4.7. Resultados de la caracterizacion fisica de las probetas elaboradas con
mezclas lodo-arcilla 60-40 y cocidas a 1150° C con molde.

Muestra | Porosidad, Absorcion | Densidad | Densidad | Densidad | Resistencia | Resistencia
% de agua,% | real, aparente, | relativa Maxima, especifica
[g/em’] | [g/em’] [MPa] [MPa/(kg/m?)]
60-40 30.3 22.8 3.08 1.81 0.58 8.41 0.00418
[1]
60-40 353 32.5 3.71 1.68 0.45 10.64 0.00633
(2]

60-40, temperatura 1150°C
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? 7 k?ﬁ \ ===Espécimen [2] C/M
4 / / ‘\ \ =—Espécimen [1] C/M
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0 T T T T T T
,000 ,00016 ,00024 ,00040 ,00056 ,00072 ,00088

Esfuerzo Ingenieril [MPa]
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Grafica 4.7 Esfuerzo-deformacion con composicion 60-40 lodo-arcilla. Cocidos a 1150 °C,
especimenes [1] y [2] con molde.
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4.7 Composicion 30-70 (lodo-arcilla), temperatura 1200°C.

Para esta temperatura y esta composicion solo se pudo obtener una probeta que fue
realizada sin molde ya que el espécimen cocido con molde sufrié una gran deformacion. Se
muestran los materiales obtenidos en la Figura 4.8.

2) b)

Figura 4.8 a) Espécimen [1] con composicion 30-70 lodo-arcilla a 1200 °C sin molde:
b) Espécimen [2] con composicion 30-70 lodo-arcilla a 1200 °C con molde (no ensayado).

En la siguiente tabla sélo aparecen las propiedades del espécimen [1] que fue el
sometido al ensayo de compresion.

Tabla 4.8. Resultados de la caracterizacion fisica de las probetas elaboradas con
mezclas lodo-arcilla 30-70 y cocidas a 1200° C con molde.

Muestra Porosidad,% | Absorcion | Densidad | Densidad | Densidad | Resistencia | Resistencia

de agua,% | real, aparente, | relativa Maxima, especifica
[g/em’] | [g/em’] [MPa] [MPa/(kg/m?)]
30-70 [1] 29.75 0.85 1.85 1.82 0.98 32.82 0.0179

Como se observa en la Figura 4.8a, bajo estas condiciones no se obtuvo un material
poroso celular pero las propiedades mecanicas mostradas en la Grafica 4.8 son evidencia de
que este material tiene propiedades muy interesantes para su empleo en aplicaciones con
alta resistencia a la compresion. Esta probeta super6 la celda de carga de SKN y no se llego
a su destruccion.
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30-70, temperatura 1200°C

35
30
25
20
15

=—=Espécimen [1] S/M
10

Esfuerzo Ingenieril [MPa]

0
,00033 ,00044 ,00056 ,00067 ,00079 ,00090 ,00102

Deformacién Ingenieril [I]

Grafica 4.8 Esfuerzo-deformacién con composicion 30-70 lodo-arcilla. Cocido a 1200 °C,
espécimen [1] sin molde.

El difractograma de este material se muestra en la Figura 4.9 y la siguiente tabla
muestra los minerales identificados mediante este analisis en todos difractogramas.

Tabla 4.9. Minerales cristalinos presentes en las probetas elaboradas con mezclas
lodo-arcilla (identificados mediante DRX).

Compuesto Simbolo Formula Quimica
Mullita M AleSi2013
Tridimita T Si0;(triclinico)
Cristobalita Cr Si0,(tetragonal)
Cuarzo C Si0; (romboédrico)
Albita A NaAlSi;Og
Anhidrita An Ca(SOy)
Hematita H Fe,Os
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30-70, Temperatura 1200°C [1] S/M
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Figura 4.9 Difractograma para la composicion de 30-70
lodo-arcilla a 1200°C sin molde.

4.8 Composicion 45-55 (lodo-arcilla), temperatura 1200°C

Los especimenes obtenidos para esta composicion fueron 2. Uno se realizo con molde
(C/M) y el otro sin molde (S/M). Ambas fueron elaboradas bajo las mismas condiciones de
coccion. La Figura 4.7 muestra la apariencia de los materiales obtenidos.

a) b)

Figura 4.10 a) Espécimen [1] con composicion 45-5 lodo-arcilla a 1200 °C sin molde:
b) Espécimen [1] con composicion 45-55 lodo-arcilla a 1200 °C con molde.
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El espécimen realizado con molde formd un material poroso mientras que el que fue
cocido sin molde tiene una apariencia solida con ausencia de poros apreciados a simple
vista. La siguiente tabla muestra las propiedades de cada uno de ellos.

Tabla 4.10. Resultados de la caracterizacion fisica de las probetas elaboradas con
mezclas lodo-arcilla 45-55 y cocidas a 1200° C con molde.

Muestra | Porosidad,% | Absorcion | Densidad | Densidad | Densidad | Resistencia | Resistencia
de agua,% | real, aparente, | relativa Maxima, especifica

[glem®] | [g/em’] [MPa] [MPa/(kg/m*)]

45-55 35.39 7.6 1.92 1.67 0.86 22.31 0.0132

[1] sin

molde

45-55 53.24 47 2.81 1.21 0.43 4.08 0.00335

[1] con

molde

La Gréfica 4.8 muestra el comportamiento del material realizado sin molde y también
el comportamiento del material poroso obtenido mediante el empleo de molde.

45-55, temperatura 1200°C
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Grafica 4.9 Esfuerzo-deformacion con composicion 45-55 lodo-arcilla. Cocidos a 1200 °C,
especimenes S/M sin molde y C/M con molde.
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Los difractogramas realizados para esta composicion se muestran en la Figura 4.11 y
4.11 para el material cocido sin molde y con molde, respectivamente.

45-55, Temperatura 1200°C [1] S/M
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Figura 4.11 Difractograma para la composicion de 45-55
lodo-arcilla a 1200°C sin molde.
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Figura 4.12 Difractograma para la composicion de 45-55
lodo-arcilla a 1200°C con molde.
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4.9 Composicion 60-40 (lodo-arcilla), temperatura 1200°C.

De igual manera que en la anterior para esta composicion se elaboraron 2 muestras,
una cocida con molde (C/M) y otra sin molde (S/M). Ambas muestras fueron cocidas bajo
las mismas condiciones. La Figura 4.13 muestra la apariencia de estos materiales.

2) b)

Figura 4.13 a) Espécimen [1] con composicion 60-40 lodo-arcilla a 1200 °C sin molde;
b) Espécimen [1] con composicion 60-40 lodo-arcilla a 1200 °C con molde.

Como muestra la Figura 4.13 el espécimen cocido sin molde no presentd una
estructura porosa. Por el otro lado, el material cocido con molde genero la estructura de un
material celular. La siguiente tabla muestra las propiedades obtenidas para estos materiales.

Tabla 4.11. Resultados de la caracterizacion fisica de las probetas elaboradas con
mezclas lodo-arcilla 60-40 y cocidas a 1200° C con molde.

Muestra | Porosidad,% | Absorcion | Densidad | Densidad | Densidad | Resistencia | Resistencia
de agua,% | real, aparente, | relativa Maéxima, especifica
[glem®] | [g/em’] [MPa] [MPa/(kg/m?)]
60-40 32.18 3.25 1.87 1.76 0.94 36.88 0.02091
[1] sin
molde
60-40 36.71 3245 3.52 1.64 0.46 4.05 0.00246
[1] con
molde
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El material sin molde obtuvo una resistencia mayor a la capacidad de la celda de
carga sin sufrir ninguna fisura (Grafica 4.10). El material poroso presentd una resistencia
significativamente menor.

60-40, temperatura 1200°C
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Grafica 4.10 Esfuerzo-deformacion con composicion 45-55 lodo arcilla. Cocido a 1200 °C;
especimenes S/M sin molde y C/M con molde.

Los difractogramas para esta composicion se muestran en la Figura 4.14 para el
material realizado sin molde y 4.15 para el que se empled molde.
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. 60-40, temperatura 1200°C [1] /M
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Figura 4.14 Difractograma para la composicion de 60-40
lodo-arcilla a 1200°C sin molde.

60-40, Temperatura 1200°C [1] C/M

8000

Figura 4.15 Difractograma para la composicion de 60-40
lodo-arcilla a 1200°C con molde.

De acuerdo al andlisis petrografico realizado a las probetas, se observd un aumento

del tamafio de grano de los minerales con respecto al inicial y se identificaron
principalmente cuatro componentes: material amorfo, cuarzo, plagioclasas y piroxenos
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45%, 12
100 pm &

60%, 1200 ° C, sin molde
Figura 4.16. Fotomicrografias tomadas en microscopio de polarizacion de las probetas
elaboradas con lodo: arcilla a 1200 ° C, sin molde.

En la Figura 4.16 se aprecian cristales bien definidos de mayor tamafio respecto al
material inicial (Figura 4.17). A esta temperatura se propicié la formacion de material
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amorfo. Este ultimo se aprecia como las zonas de color negro. Este material tiene disueltos
pequefios cristales de minerales que son de color mas claro.

La formacion de la fase vitrea estd presente para todas las composiciones lodo-arcilla
de las probetas. También se aprecian diferentes tamanios de los minerales debido al
crecimiento de estos cristales generado por el enfriamiento lento que sufri6 el material. Este
enfriamiento lento se debi6 a que las probetas no se retiraron del horno sino hasta que la
temperatura disminuy¢ hasta temperatura ambiente (aproximadamente 24 horas después de
la coccion).

100 pm

r’ X ~ <

Figura 4.17 Fotomicrografias tomadas en microscopio de polarizacion del lodo de la planta
potabilizadora.

La Figura 4.18 muestra imagenes escaneadas a partir de las laminas delgadas
preparadas para hacer el andlisis petrografico. Se observa la variabilidad de la porosidad
generada en los materiales debido a la temperatura de coccidén y técnica empleada en la
misma (con molde o sin molde).

Los materiales con mayor porosidad son aquellos en los que su coccidn se realizd con
molde. También se observan algunos poros de mayor tamafo, resultado de aire atrapado
durante el moldeo de las probetas.
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3 mm

30%, 1200° C, sin molde 45%, 1200° C, sin molde 60%, 1200° C, sin molde

Figura 4.18. Imagenes de ldminas delgadas escaneadas (analisis petrografico).
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Capitulo 5. Discusion

5.1 Consideraciones que se deben tomar en cuenta en el proceso de fabricacién

En el capitulo de Desarrollo Experimental se explico brevemente el procedimiento
necesario para la fabricacion del material. Dentro de esto se encontraron inconvenientes
que se deben tomar en cuenta para pruebas futuras como lo es el uso de los moldes
utilizados. Estos moldes presentaron una deformacion marcada después de dos eventos en
el horno y esto afecta la geometria de las probetas.

Por simple observacion, las probetas cocidas a 1050 °C no lograron obtener las
caracteristicas deseadas de una estructura celular. Las muestras cocidas a 1150 °C y 1200
°C realizadas con molde presentaron una apariencia porosa caracteristica de un so6lido
celular. Este ultimo fue denominado como ceramico celular basado en la definicion dada
por Gibson (1999). Esta definicion afirma que un material celular esta compuesto por un
conjunto o un ensamble de pequefios compartimientos con bordes o caras solidas
interconectadas. Por otro lado, Scheffler y Colombo, (2005), afirman que existe un
material cerdmico denominado hormigdn celular con densidades aparentes que van desde
los 100 kg/m® hasta poco mas de 1600 kg/m”.

Por otro lado, aquéllas probetas que fueron cocidas a estas 1150 y 1200° C sin molde
no formaron la estructura. Muy probablemente se debid a que las probetas no tuvieron el
resguardo de los moldes que impidid el escape de los gases que se originaron en las
probetas. Esto se confirma al observar la parte superior de las muestras ya cocidas con
molde ya que solo en esta parte no se form6 la estructura del cerdmico celular. Ademas
presentaron una contraccion por la coccion principalmente debido a la liberacion de estos
gases que no fueron resguardados parcialmente por el molde.

5.2 Inconvenientes para calcular las propiedades intensivas

Uno de los factores que se tomo en cuanta desde un inicio y ademas que es
indispensable para poder tener una caracterizacion adecuada del material obtenido, fue el
calculo de las propiedades intensivas: densidad real, densidad aparente, densidad relativa,
porcentaje de absorcidon de agua, porcentaje de porosidad y resistencia especifica.

Inicialmente se calcularon estos valores de acuerdo a la norma ASTM C 20-97
(Apparent Porosity, Water Absorption, Apparent Specific Gravity, and Bulk Density of
Burned Refractory Brick and Shapes by Boiling Water). Sin embargo los resultados
obtenidos mediante esta norma no fueron del todo acertados e incluso se podria decir que
no fueron congruentes. Aunque presentan caracteristicas fisicas similares, los resultados no
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fueron correctos debido a que la norma antes citada no fue realizada para este tipo de
material con gran porosidad superficial.

Tomando en cuenta que no todas las expresiones de la norma ASTM C 20-97 fueron
usadas, se hizo un andlisis detallado del origen de las férmulas para verificar que éstas
fueran correctas. De esta forma se consideraron aquellas que fueron ttiles para el calculo de
resultados.

Se tiene que cada uno de las probetas contiene poros de diferentes tipos. Se considera
que el volumen total (V) de la probeta esta dado por la siguiente ecuacion:

Vp=V,+V, +V, 5.1
Dénde:
V.,,= Volumen de la masa del material

Vpc = Volumen de poros cerrados

Vpa= Volumen de poros abiertos

Se considerd que los poros cerrados o inaccesibles son aquéllos en los que el agua no
llega en el proceso de inmersion del material para obtener el peso saturado de la muestra.
Dentro del material hay poros abiertos o accesibles (Pa) y poros cerrados o inaccesibles
(Pc) e idealmente se deberian calcular de la siguiente manera.

V[l
Pa=—"x100% 5.2

T

V.
Pc =2 x100% 53

T

La porosidad total es la suma de las porosidades anteriores obteniendo una ecuacion
como la que sigue

VetV
Porosidad Total P. = —/—=x100% 54

T

Denotando el peso como (D), el peso saturado (W), el peso suspendido (S), la masa
del espécimen saturado es igual a la siguiente ecuacion:
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W=D+ Vpaszo 55

El volumen de los poros no tiene masa ya que estan llenos de aire y ésta se desprecia.
Por lo tanto se considerd que estan completamente saturados de agua para poder hacer una
cuantificacion ideal del peso saturado (W). Con esto y el empleo de la ecuacion anterior se
tiene que el volumen de poros abiertos se calcula como:

v =W—D

pa

Pr2o 5.6

Para la masa de la probeta suspendida (S) y tomando en cuenta el principio de
Arquimedes que afirma que el empuje de un cuerpo, sumergido total o parcialmente en un

liquido, esta dado por la masa del cuerpo multiplicado por la gravedad como se muestra en
la siguiente ecuacion.

E=mg=pgV 57
Por lo que haciendo una suma de fuerzas se tiene:
S(8)+ W (g) = Empuje
S(g)=eW)-E
5(8)=8W)=0420Vr(8)
Finalmente el peso suspendio es

S=W = Pu0Vr 58
y el volumen total en funcion de la ecuacion anterior queda como:

y WS

P20 5.9

Si se considera un volumen aparente Vap que es la suma del volumen de masa y el

volumen de poros cerrados :

Vo=V, +V, 510
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Sustituyendo la ecuacion 5.5 en 5.8 se tiene:

P (Vr _Vpa) =D-S§

5.11
Ahora, de la ecuacion 5.1, se puede deducir lo siguiente:
VT _Vpa =Vm_VPC =Vap 5.12
Entonces de lo anterior se tiene que el volumen aparente es:
D-S
V= .
P20 >.13
Tomando en cuenta que el célculo de la porosidad total:
p =Yt Ve 1000
T AR 5.14
T
Despejando y sustituyendo de 5.12 en 5.14
Vv
P, =1--"x100%
V, 5.15
Para el célculo de la porosidad abierta se tiene que:
V vV, -V
=2 TP ]100%
v, V, 5.16
Y para el calculo de porosidad cerrada:
Vpc Vm - Vap
P = = x100%
¢ v, v, 5.17

Relativo a la absorcion de agua, que es la maxima cantidad de agua que puede entrar
en los poros accesibles, la formula es como a continuacion se muestra:

_W-D

A x100%

5.18
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5.3 Problematica para el calculo de la porosidad

Las formulas desarrolladas anteriormente, relativas a la porosidad dieron resultados
incongruentes de la misma forma que sucedid con las formulas de la norma anteriormente
mencionada. Esto es debido a que las muestras contienen una gran cantidad de poros en
toda la superficie del espécimen. Al sacar la probeta del agua para obtener el peso saturado.
Estos poros no tiene forma de contener el liquido y es evidente que algunos poros sélo
estan parcialmente saturados de agua o incluso no lo estan.

Por lo anterior, apoyandose en los andlisis de DRX, se asumid una densidad tedrica
de 2.6 (g/cm’) tomando en cuenta las siguientes densidades de los materiales identificados
en el material ceramico celular.

Tabla 5.1. Valores de densidad de los minerales identificados en las probetas
elaboradas.

Compuesto Densidad (g/cm’)
Cuarzo 2.65
Vidrio 2.49
Mullita 3.36
Albita 2.61

Debido a que las probetas no tuvieron una geometria regular, se considerd la ecuacion

5.9 para el célculo del volumen y junto con esto se obtuvo el peso tedrico (M;) del
espécimen asumiendo que no presenta porosidad alguna y todo el cuerpo esta formado por
un material con una densidad de 2.6 (g/cm”), calculandose con la siguiente formula:
M T = VT p th 5.19

Una vez obtenido el peso tedrico del material y con el peso seco (D) se obtuvo el
volumen de la masa (V) de la siguiente manera:

Si
D=V p., 5.20
Por lo tanto
D
V,=— 521
pth
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La porosidad se calculdo de acuerdo a la ecuacion 5.15 como se demuestra a
continuacion. Para esto se considerd6 que M, es el peso del material que ocuparia en el

lugar ocupado por los poros.

My =M, =D 5.22
Por lo que
VePu =ViPu =VuPu 523
V, = VeV 1Y vi00%
v, v, 5.24

De esta forma se demuestra que la ecuacion 5.15 y 5.24 son equivalentes. Para el
calculo de densidades real se tiene que:

p:

M
V. 5.25

M=Peso del solido

Considerando que M=D y el calculo de volumen aparente (V,,), se tiene que se puede

calcular la densidad real como sigue:

D
p real — y, 5.26
Ve
Por ultimo, la densidad aparente se calculd sabiendo que:
M
Pap =7, 5.27
D VT
Sustituyendo
D
Pap =7, 5.28
D VT
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5.4 Comportamiento Mecanico

En el capitulo anterior se mostraron las propiedades de cada uno los materiales
obtenidos segun el porcentaje de lodo y temperatura. Los datos obtenidos resultaron ser
variados respecto a las diferentes composiciones de las probetas cocidas a una misma
temperatura. Esto, como ya se menciond, es probablemente debido a la gran porosidad
superficial que presentan los materiales y que influye directamente en el peso saturado y
suspendido que se utilizan para el calculo de las densidades, porosidad y porcentaje de
absorcion de agua.

En algunos casos se presentaron fendmenos que influyeron considerablemente en el
valor de las propiedades mecanicas. Uno de los mas importantes fue la deformaciéon por
contraccion térmica en el material y las fisuras formadas por burbujas de gas en las
probetas.

Si se comparan los resultados de resistencia a la compresion con lo establecido en la
norma NMX-C-006-1976 titulada: Ladrillos bloques ceramicos de barro, arcilla y/o
similares, que establece a los mismos como elementos de construccion y presenta el valor
minino de resistencia a la compresion en los clasificados como realizados a mano de 1.96-
2.94 [MPa] 6 20-30 kg/cm?, se tiene lo siguiente:

Tabla 5.2. Resistencia a la compresion de las probetas cocidas a 1050° C.

Composicion | Temperatura Modo de Resistencia,
de lodo,% coccion [MPa]
30 1050° C Con molde 4.9
45 1050° C Con molde 7.25

Para la temperatura de coccion de 1150° C se obtuvieron probetas que también
superaron los valores de resistencia a la compresion establecido para ladrillos elaborados a
mano.

Tabla 5.3. Resistencia a la compresion de las probetas cocidas a 1150° C.

Composicion | Temperatura | Modo de | Resistencia,
de lodo,% coccion [MPa]
30 1150° C Con molde 16.3
45 1150° C Sin molde 8.21
45 1150° C Con molde 3.61
60 1150°C Con molde 10.64
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Dentro de la misma norma existe la clasificacion la cual se refiere a los ladrillos
elaborados con una maquina extrusora con un resistencia minima de 19.61-24.52 [MPa] 6
200-250 kg/cm®. Estos valores se pudieron obtener para las probetas cocidas a 1200° C con
las siguientes caracteristicas:

Tabla 5.4. Resistencia a la compresion de las probetas cocidas a 1200° C.

Composicion | Temperatura | Modo de | Resistencia,
de lodo,% coccion [MPa]
30 1200° C Sin molde 32.83
45 1200° C Sin molde 22.32
60 1200° C Sin molde 36.89

Las probetas cocidas a 1200°C sin molde presentaron mayores valores de resistencia
la compresion. Las probetas cocidas con molde presentaron resistencias necesarias para ser
clasificados como ladrillos hechos a mano.

5.5 Efecto en el uso de molde

Debido a que las caracteristicas del material cambiaron por el uso molde en la
coccion de las probetas a 1150°C y 1200°C, es conveniente discutir este fenomeno con el
fin de comprenderlo mejor. Al existir cuarzo en el material, a 573°C se presenta una
transformacion de fase a—f3 con un considerable aumento de volumen del cuarzo. También
se llevo a cabo la combustion de la materia orgéanica presente y el desprendimiento de agua
de la caolinita lo cual caus6 una disminucion del volumen de la probeta. Ademads, a los
700°C aproximadamente, las arcillas pierden agua quimicamente ligada a ellas. Esto
propicia la formacion de poros en el material por los gases liberados. Conforme aument6 la
temperatura formo una fase liquida de baja viscosidad y también comenzé aparecer mullita
a 1100°C. Se tiene la hipotesis de que los materiales cocidos con molde presentan una gran
porosidad debido de que los gases formados durante el proceso antes mencionado son
contenidos parcialmente por el molde lo que maximiza la porosidad. Junto con la fase
liquida, estos gases generan presion hasta escapar formando poros. Por el contrario lo que
pasa con los que no se us6é molde, que permiten la liberacion de estos gases mas facilmente
y la porosidad formada a baja temperatura es sustituida por la fase liquida que aumenta con
la temperatura (1200°C) y compacta las probetas haciendo también mas denso el material.

Si bien una sola seccion delgada no puede representar la porosidad total de las
probetas como se reportd en el capitulo anterior, se puede apreciar los cambios que
presentaron éstas respecto a la temperatura de coccion y técnica empleada. En las probetas
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cocidas a 1050°C se aprecia un tamafio de poro menor respecto a las cocidas a 1150 y
1200°C. Conforme aument6 la temperatura de coccidn, la porosidad disminuy6 asi como el
tamafo de los poros. A esta ultima temperatura la fase liquida llen6 los poros que
mantuvieron un mayor tamafno a 1150°C.

Los materiales con mayor resistencia a la compresion fueron aquellos cocidos a
1200°C sin molde. Es importante destacar el interés en las composiciones 30% y 60% de
lodo ya que en la primera la resistencia a la compresion fue mayor al limite méximo de la
celda de carga utilizada en la maquina universal. Por el otro lado, la probeta elaborada con
60% de lodo no sufrié dafio. Lo anterior significa que la resistencia de este material podria
ser igual o tal vez mayor a las propiedades de un concreto de alta resistencia que segln la
ASTM es de 55 MPa o 560.84 kg/cm®.

5.6 Analisis de datos

En el presente trabajo se ha esquematizado el proceso de obtencion de dos productos,
uno con altas propiedades de compresion que son aquellos obtenidos a 1200°C y cocidos
sin molde. Estos pueden tener una posible aplicacion en la industria de la construccion
como material de alta resistencia. Por otro lado, los que fueron cocidos con moldes que,
aunque algunos mostraron propiedades mecanicas aceptables, su gran porosidad y
resistencia a altas temperaturas los hace adecuados para su aplicacion en el filtrado de gases
y soportes para catalizadores.

Debido a que las propiedades de los materiales resultaron dispersas por las técnicas
empleadas para su obtencion y las caracteristicas propias del material como alta porosidad
y geometria irregular, para fines de investigacion y desarrollo tecnologico no hay duda de
que el modelo planteado es de gran utilidad. Si embargo, se propone realizar la medicioén
de la densidad real y del volumen de masa mediante el Método del Picnémetro. El
picndmetro es un matraz calibrado de vidrio de 25 6 50 ml, cerrado con un tapon
esmerilado, hueco y que termina por su parte superior en un tubo capilar con graduacion. El
volumen se puede determinar con gran precision, ademds de requerir de una pequefia
cantidad de material pulverizado, no existe la posibilidad de retencion de burbujas y no
involucra la porosidad dando asi datos precisos de la densidad real.

La siguiente tabla muestra los resultados obtenidos de densidad real, densidad
aparente y porosidad calculados mediante la norma ASTM C 20-97, solo se mostraran estos
valores ya que los referentes a densidad relativa y resistencia especifica dependen de los
anteriores.
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Tabla 5.5. Resultados de la caracterizacion de las probetas siguiendo la metodologia
sefalada en la norma ASTM C 20.97.

ASTM C 20-97
Muestara, % Temperatura, Técnica de Densidad real Densidad Porosidad, %
lodo °C coccion [g/em’] aparente,
[g/em’]

30 1050 Con molde 1.69 1.20 40.83
30 1050 Con molde 1.70 1.20 41.18
45 1050 Con molde 1.65 1.18 39.75
45 1050 Con molde 1.62 1.12 45.40
60 1050 Con molde 1.68 1.09 54.74
30 1150 Con molde 1.79 1.37 30.74
30 1150 Con molde 1.65 1.43 15.76
45 1150 Sin molde 1.45 1.00 44.53
45 1150 Sin molde 2.11 1.62 30.39
45 1150 Con molde 2.69 1.62 66.16
45 1150 Con molde 1.86 0.97 92.21
60 1150 Con molde 1.81 1.28 41.35
60 1150 Con molde 1.68 1.09 54.74
30 1200 Sin molde 1.83 1.80 1.56
45 1200 Sin molde 1.68 1.49 12.76
45 1200 Con molde 3.35 1.71 95.93
60 1200 Sin molde 1.76 1.67 5.73
60 1200 Con molde 1.65 1.07 53.39

En general los datos obtenidos fueron inconsistentes de acuerdo a los estudios
realizados mediante difraccion de rayos X ya que en esta se identifican materiales con una
densidad promedio de 2.6 g/cm’, remarcando esta inconsistencia en los datos en color
verde principalmente y aquellos datos en color rojo simplemente son imposibles, es por
ellos que estos datos calculados con la norma fueron descartados.

Por otro lado, los datos obtenidos mediante las formulas analizadas en el presente
trabajo se muestran en la siguiente tabla.
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Tabla 5.6. Resultados de la caracterizacion de las probetas siguiendo la metodologia
descrita en el presente trabajo.

Formulas trabajadas

Muestra, % Temperatura, Técnica de Densidad real Densidad Porosidad, %
lodo °C coccion [g/em’] aparente,
[g/em’]

30 1050 Con molde 2.85 1.68 35.15
30 1050 Con molde 2.88 1.69 34.76
45 1050 Con molde 2.73 1.64 36.58
45 1050 Con molde 2.97 1.62 37.60
60 1050 Con molde 3.71 1.68 35.38
30 1150 Con molde 2.58 1.79 31.02
30 1150 Con molde 1.96 1.65 36.53
45 1150 Sin molde 2.61 1.45 44.20
45 1150 Sin molde 3.02 2.10 19
45 1150 Con molde 3.01 1.73 33.42
45 1150 Con molde 23.88 1.86 28.42
60 1150 Con molde 3.08 1.81 30.35
60 1150 Con molde 3.71 1.68 35.38
30 1200 Sin molde 1.85 1.82 29.75
45 1200 Sin molde 1.92 1.67 35.39
45 1200 Con molde 2.81 1.21 53.24
60 1200 Sin molde 1.87 1.76 32.18
60 1200 Con molde 3.52 1.64 36.71

Se pueden observar de la misma manera valores ilogicos como el marcado en rojo.
Ademads también hay otros valores inconsistentes, como los sefialados en verde. Los valores
de porosidad son adecuados. Sin embargo, la inconsistencia en éstos es evidente pues
algunas porosidades de materiales en las que se usd6 molde son similares a aquellas en las
que no se utilizdé molde.
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Conclusiones

La metodologia planteada resulté una herramienta que, al ser utilizada correctamente,
sin duda traera grandes beneficios a las investigaciones futuras. Lo anterior ayudard a la
optimizacién de los procesos para la obtencion del material ceramico. De esta manera se
direccionara a aplicaciones especificas como el caso de material para construccion de alta
resistencia o soportes para catalizadores y filtros.

Parte fundamental de la caracterizacién de este material es la obtencion de la
densidad y porosidad, por lo que considerando que con los métodos disponibles (Norma
ASTM C 20-97) los resultados fueron muy dispersos. Debido a esto se aplicé una
metodologia distinta con lo que se mejoro las incongruencias, sobre todo en los valores de
porosidad.

Se ha podido observar que hay parametros que influyen de manera significativa en las
propiedades mecanicas y estructurales. Basado en esto, se puede lograr una optimizacion
con la finalidad de establecer los parametros de estudio, como lo es la temperatura que
interviene de manera importante a partir de los 1150°C. Por lo tanto se descartan las
temperaturas menores a 1150° C. Se debe tener precaucion al llegar a los 1300°C debido a
la reaccidn de interaccion que pudieran ocurrir entre los componentes de las probetas y las
paredes del horno.

El uso del molde estd relacionado directamente con la estructura del material
obtenido. Las condiciones extremas a las que fueron sometidos, hacen que su uso sea
limitado a pocos eventos debido a la deformacion sufrida a causa de las temperaturas
empleadas.

El contenido significativo de material amorfo en las probetas cocidas a la mayor
temperatura y sin molde indica que la porosidad cerrada es parte fundamental para su
adecuado comportamiento mecéanico. Por el contrario a las probetas cocidas con molde,
estas contienen una porosidad accesible mucho mayor, siendo ésta favorable para
aplicaciones de filtrado principalmente.

Se deben considerar cuidadosamente cada una de los parametros mencionados y
discutidos durante el capitulo 5 para que de esta forma se pueda optimizar el proceso
durante las siguientes investigaciones. Si bien el presente trabajo realizoé la exploracion
preliminar para el desarrollo de estos materiales es evidente que la valorizacion de este lodo
es factible.
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