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TABLA DE CONVENCIONES

cm. Centimetro

mL Mililitro
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°C Grados Celsius

CH Arcilla de alta plasticidad

Aw Variacién de peso (peso final — peso inicial)

AL Variacién de longitud (longitud final — longitud inicial)
D Densidad

(FRX) Fluorescencia de rayos X,

(DRX) Difraccion de rayos X

(FTIR) Espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier

(ATD/TG) Andlisis térmico diferencial y termogravimétrico

(MEB) Microscopia electrénica de barrido
SL Limite de retraccion

LL Limite liquido.

PL Limite plastico.

MR Modulo de rotura

Q Carga aplicada

d distancia

a ancho de la probeta

h altura de la probeta

F Fuerza



Ao
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W
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Peso del matraz, agua y suelo, lleno hasta la marca de enrase.
Peso del suelo secado a 120°C durante 24 horas.

Factor de correccion de temperatura, para referirse a 20°C.



RESUMEN

Las arcillas son la materia prima de una gran cantidad de materiales ceramicos que
presentan mdltiples aplicaciones tecnolégicas debido a sus interesantes propiedades
fisicoguimicas. Hoy en dia las arcillas comerciales, aquellas que sirven como materia
prima industrial, figuran entre los recursos mineros mas importantes, tanto por el volumen
explotado como por el valor de la produccion; un 90 % de la produccion se dedica,
preferentemente, a la fabricacion de materiales de construccion y agregados y so6lo un 10
% se dedica a otras industrias (ceramica técnica, fabricacién de papel, caucho, pinturas,
absorbentes, decolorantes, arenas de moldeo, productos quimicos y farmacéuticos,
agricultura, etc.).

En este trabajo se realiz6 la caracterizacion de las arcillas de la vereda la Codicia
municipio de Guapi-Cauca. Para ello se utilizé espectroscopia infrarroja (FTIR), difraccion
de rayos X (DRX), fluorescencia de rayos X (FRX), microscopia electronica de transmision
(MET), microscopia electronica de barrido (MEB) y andlisis térmicos (ATD/TG) para
identificar grupos los funcionales que existen en las muestras, fases cristalinas presentes,
composicion quimica, tamafio y morfologia de particula y con el fin de conocer el efecto
de los tratamientos térmicos sobre la muestra. Ademas, a las arcillas se les realizaron
ensayos de plasticidad, para determinar el limite liquido y limite plastico, clasificacién
granulométrica, peso especifico y presion de expansién.

A las piezas conformadas con esta materia prima se les analizé la contraccién, perdida de
peso, densidad en verde y después de sinterizacion, color en verde y sinterizada. Para
ello se conformaron probetas que se sometieron a tratamientos térmicos a temperaturas
entre 200° C y 1.300° C en horno eléctrico, a las que se les determiné el porcentaje de
absorcion de agua, la resistencia a la compresion y flexion y la dureza Mohs. A partir de
los resultados se pudo establecer que a parte del uso convencional como materia prima
para la elaboracion de ladrillos, puede ser utilizada en la formulacién de pastas ceramicas
para conformar piezas ceramicas como ladrillos perforados, tejas y pisos, ademas que
con un adecuado tratamiento servira pare la elaboracion de piezas por medio de

conformado coloidal.



1. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA PE INVESTIGACION Y SU
JUSTIFICACION.
Lo que se designa técnicamente como arcilla es una mezcla de minerales, casi siempre
con estructura laminar, entre los que se encuentran silicatos de aluminio, hidratados o no,
y micas. En Colombia, la distribucion de esta materia prima es abundante por lo que es
ampliamente utilizada por la industria cerdmica. Las arcillas son materiales ceramicos
muy usados para la fabricacion de ladrillos, baldosas, cerdmica sanitaria, articulos
ceramicos resistentes a la accién de productos quimicos, losetas ceramicas para
revestimientos, tubos para drenaje, tejas, porcelanas, ademas de otras alternativas de
uso, como porcelana electrénica y refractarios, si se realizard un cuidadoso tratamiento de

la materia prima y se optimizara el procesamiento de la misma.

En el departamento del Cauca se encuentran ubicadas aproximadamente 145 ladrilleras,
de las cuales el 90% se hallan en operacién fraudulenta (Camara y Comercio, 2007); su
produccion anual asciende a 294.112 toneladas y en muchas ocasiones,
desafortunadamente, la metodologia empleada para el beneficio de estos materiales se
limita solo a la extraccién de materia prima de las minas y canteras sin llevar a cabo un
estudio cuidadoso para conocer su naturaleza fisicoquimica y estructural y poder obtener
de esta manera informacidén sobre la potencialidad tecnolégica de los recursos que se

encuentran en esta zona del Pais.

Actualmente, en el municipio de Guapi la mayoria de las viviendas son construidas en
madera debido al alto costo de los materiales de construcciéon, entre ellos los ladrillos.
Esto ha motivado a varios sectores de la regién, como a la asociacion de productores del
pacifico, ASPROPACIFICO, a ubicar materia prima que permita la fabricacion local de
estos materiales, evitando asi el transporte de los mismos desde el Departamento del
Valle lo que ocasiona su alto costo.

Es importante dar inicio a trabajos sobre caracterizacion mineraldgica, quimica y
determinacion de algunas propiedades fisicas de los materiales arcillosos que explotan
las industrias ladrilleras ubicadas en el departamento del Cauca, para fabricar ladrillos y

tejas, y poder suplir la demanda de estos productos en esta zona.
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Es por eso que en la Zona Sur Occidental del pais, concretamente en la vereda la Codicia
Municipio de Guapi-Cauca, se realizo el estudio del material arcilloso que alli existe y se
determind su potencial uso en la fabricacion de ladrillos, tejas y baldosas

Una primera etapa del proyecto consistié en ubicar las fuentes de esta materia prima y
caracterizar los diferentes tipos de arcillas encontradas. ¢Cual era la composicion de
estas arcillas?, ¢ Qué propiedades fisicoquimicas y mecanicas presentaban?, factores que
definen el uso de la materia prima en la fabricacion de un cierto tipo de piezas ceramicas.
Por otro lado, habia que determinar las condiciones 6ptimas para el procesamiento de
esta materia prima con el fin de garantizar una buena calidad del producto. Estos fueron
los aspectos estudiados durante el desarrollo del presente trabajo de Grado.

Este estudio tendra efectos tecnolégicos y econdémicos de gran impacto dado que,
ademas de potenciar el uso de esta materia prima para desarrollar productos de interés
tecnoldgico, permitird disminuir el costo de algunos materiales de construccién facilitando
la elaboracion de viviendas mas durables e higiénicas que a su vez mejoraria la calidad

de vida de los habitantes de la region.
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2. OBJETIVOS
2.1 OBJETIVO GENERAL.
Caracterizar fisica y quimicamente materiales arcillosos provenientes de la vereda la

Codicia Municipio de Guapi (Cauca), con el propésito de evaluar su uso en la produccién

de ladrillos y tejas, y sin desconocer otros posibles usos.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Determinar la composicion quimica de las arcillas utilizando fluorescencia de rayos
X (FRX).

Identificar las fases cristalinas presentes en las muestras de arcilla, utilizando
difraccion de rayos X (DRX), asi como los grupos funcionales presentes en las
mismas a traves de estudios de espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier
(FTIR).

e Determinar las propiedades fisico-quimicas y mecanicas de las arcillas utilizando

principalmente analisis térmicos, ensayos de plasticidad, absorcién y perdida peso.

e Determinar la capacidad de densificacién de los materiales arcillosos utilizando para

ello estudios de contraccién, densificacion y porcentaje de absorcion de agua.

e Realizar un estudio preliminar sobre la elaboracion de pastas cerdmicas utilizando

las muestras de arcilla motivo del presente estudio.
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3.1. Materiales arcillosos.

El termino arcilla se usa generalmente en dos sentidos: para designar a las particulas
minerales cuyo didmetro es menor de 2u y para referirse a minerales con estructura
laminar. Las arcillas como tal, hacer parte de la fraccion activa del suelo ya que posen
una gran superficie especifica, pequefio tamafio de particula, que se ve reflejado en su
alta reactividad. [1]

De acuerdo a la estructura de los silicatos los cuales estan formados por tetraedros de Si
y en ocasiones con Al ya que este puede formar tanto tetraedros como octaedros, existe
una clasificacién para estos de acuerdo a si se comparten o no los atomos de oxigeno de
los tetraedros, de esta forma si; no se comparten oxigenos de los tetraedros se
denominan Nesosilicatos, si dos tetraedros comparten un atomo de oxigeno Sorosilicatos,
si se comparten dos oxigenos en cadenas ciclicas Ciclosilicatos, de igual forma si las
cadenas no son ciclicas si no abiertas Inosilicatos, si recomparten tres oxigenos
Filosilicatos, de estructura laminar. [1]

De igual forma los octaedros también pueden formar enlaces entre si para formar
estructuras de tipo laminar y se pueden encontrar laminas dioctaédricas y trioctaédricas,
ya sea tengan dos Al o tres Mg por cada tres tetraedros.

A partir de las laminas de tetraedros y octaedros se obtienen todas las estructuras del
grupo de los filosilicatos, los filosilicatos naturales, micas y arcillas, estan formados por la
combinacion de tetraedros de silicio y octaedros de aluminio, tal como lo indica la figura
3.1
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Figura 3.1. Estructura quimica de la arcilla [2].

Actualmente se conoce que los minerales arcillosos son numerosos y difieren entre si por
su forma, estructura, apilamiento de capas y por la simetria de la red que forman entre si.

De a aqui que se pueden encontrar: arcillas de tipo 1:1 formados por ldminas dobles de
tetraedros y octaedros, caracteristicos por presentar poca tendencia a la expansion y
contraccion durante periodos de humedad y sequia, arcillas tipo 2:1 donde se forman
laminas triples de compuestas de tetraedros-octaedros-tetraedros, se destaca la
montmorillonita. En las estructuras 1:1 y 2:1se puede realizar una clasificacibn mas
detallada teniendo en cuenta la formacion de laminas dioctaédricas o trioctaéedricas. En

la tabla 3.1 se puede observar un resumen de la clasificacién de estos minerales.
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Tabla 3.1. Clasificacion de los minerales arcillosos mas comunes [2].

TIPO DIOCTAEDRICOS TRIOCTAEDRICOS
Caolinita Antigorita
T:0 KANDITAS Nagcrita SERPENTINAS Crisolito
Dickita Lizardita
11 Haloisita Berthierita
' lllita Flogopita
Bilaminares MICAS MOSCOV'.ta MICAS B'.Otlta.l
Paragonita Lepidolita
Pirofilita Talco
T0:'T ESMECTITAS Montmorillonita Saponita
o (expandibles) Beidelita ESMECTITAS pont
Nontronita HeCtO”Fa
2:1 - Sauconita
Vermiculita
_— ATAPULGITAS ATAPULGITAS .
Trilaminares . . : Sepiolita
(fibroso) Paligorskita
T:0:T:0 CLORITAS Sudoitas CLORITAS Clinocloros
2:1:1 Procloritas
T: Tetraedro O: Octaedro

Dependiendo del area de estudio existen muchas formas de clasificar las arcillas. No
existe una sola clasificacién que involucre todas las caracteristicas de las arcillas, se
puede decir que se agrupan de acuerdo a su composicién, génesis, utilizacion, etc. Segln
el esquema clasificatorio (GOST 0169-59), las arcillas se dividirian en cuatro grupos:
caolines, pizarras, arcillas y arcillas esquistosas. Estos, a su vez, se dividirian en
subgrupos considerando el contenido de alimina después de la sinterizacion, su

refractariedad, grado de plasticidad, etc [2].

3.1.1. Origen de las arcillas.

En la naturaleza, los minerales arcillosos se hallan en estado cristalino pero dicha
condicién no es estable debido a transformaciones en los minerales que componen el
suelo y las arcillas. La red cristalina se modifica por efecto de la temperatura, presion y
concentracion de los componentes que existen en el suelo, factores biogénicos, efectos
mecanicos tales como abrasién y agitacién de las particulas arrastradas por el agua o por

la accion del viento, los cuales aceleran las reacciones quimicas que acompafian la
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formacion y destruccion de la red cristalina de los minerales.

Es también destacable la importancia de la concentracion de acidos, alcalis y bases en la
formacion de minerales arcillosos, puesto que los materiales que dan origen a la arcilla
pueden formarse en un medio &cido, basico o durante la variacion de la acidez de este. Al
cambiar las condiciones, grado de acidez del medio y temperatura, los productos de las
reacciones se complementan con nuevos minerales arcillosos, que como consecuencia
pueden ser totalmente diferente a los anteriores [3].

La mutabilidad de los minerales contenidos en la arcilla puede ser utilizada para generar
condiciones de produccion mediante la aceleracién de la hidrélisis e hidratacion,
separacion de los agregados de particulas arcillosas con el consiguiente aumento de la
superficie especifica de la arcilla y el incremento del poder de absorcién de la misma,

factores que mejoran sustancialmente las propiedades técnicas de las arcillas.

3.1.2. Impurezas de las arcillas.

Los minerales arcillosos normalmente estan acompafiados de minerales extrafios. El
cuarzo, por ejemplo, participa en forma de granos coloreados o incoloros, en porcentajes
gue van desde pocas unidades hasta varias decenas; en este Ultimo caso la arcilla se
denomina arenosa [3].

Las impurezas mas frecuentes en las arcillas, particularmente en las de baja calidad, son
los carbonatos de calcio y magnesio. Cuando se encuentran disgregados en particulas
finas se constituyen en fundentes energéticos. Asi, durante la coccion de articulos
elaborados con estas arcillas, a temperaturas por encima de 1000°C, se desarrolla una
fase vitrea que puede provocar la deformacion del material; a temperaturas menores, los
carbonatos se manifiestan reduciendo la resistencia de la pieza [3].

El contenido de CaCOs; en la materia prima para ladrillos puede alcanzar el 25%, pero es
necesario que se encuentre distribuida en forma uniforme y en pequefios fragmentos, de
lo contrario, después de la coccién de la arcilla y descomposicién de los carbonatos, los
Oxidos de calcio y de magnesio absorben la humedad del aire formando hidréxidos que
aumentan el volumen hasta la rotura del articulo; la cal dispersa reacciona con los
minerales arcillosos durante la coccion y pierde la capacidad de hidratarse.

Con frecuencia, las arcillas contienen pequefias cantidades de rutilo TiO», alcanzando a
veces hasta 2-3%. El rutilo, junto con el oxido de hierro, le imprime a la pieza después de

la sinterizacién tonalidades pardo-amarillentas; la presencia de O6xidos de calcio y
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magnesio suele debilitar considerablemente la coloracion. A menudo, se observan
pequefias cantidades de particulas de circon, turmalina, augita, leucoxina, granate,
hornblenda, clorita, distena, talco y otros que no afectan para nada la calidad de la arcilla
[3].

Entre las impurezas nocivas se encuentran la pirita (FeS,) y el yeso (CaSO,4 2H,0) que
son fundentes energéticos durante la coccidén a elevadas temperaturas (1200°C-1300°C).
Otras impurezas nocivas en las arcillas son las sales solubles, sulfatos y cloruros. Los
sulfatos de sodio, magnesio, hierro y calcio provocan la decoloracién del material. Todos
estos sulfatos forman sales solubles que se depositan sobre los articulos de arcilla secos
desmejorando el aspecto de estos.

En la mayoria de las arcillas se encuentran sustancias organicas que les dan colores de
distintas tonalidades, desde el gris hasta el negro; la cantidad de materia organica en
algunas arcillas alcanza el 80%. Una parte de las sustancias organicas puede presentarse
en forma de complejos arcilloso-organicos estables, preferentemente de montmorillonita
[3].

Las sustancias arcillosas organicas ejercen su influencia sobre las propiedades técnicas
de las arcillas, de tal forma que contribuyen al aumento de la capacidad higroscépica en la
arcilla y al incremento de la plasticidad y cohesion, por otra parte la presencia de C
(orgénico) en las arcillas, crea durante la coccion un medio reductor que favorece una

mas temprana sinterizacién de esta [3].

3.1.3. Composicién quimica de las arcillas.

El andlisis quimico permite determinar la composicién quimica y, con cierta tolerancia, la
estructura mineraldgica de la materia prima. Con base en él se puede hacer una
estimacion previa de algunas de las propiedades tecnol6gicas de las arcillas y realizar
célculos técnicos precisos para la elaboracién de pastas, esmaltes o barnices.

Los ceramicos tradicionales estan constituidos por tres componentes basicos: arcillas,
silice y feldespato. La arcilla esta compuesta principalmente por silicatos de aluminio
hidratados (Al.03.Si02.H,0) con pequeiias cantidades de otros 6xidos tales como TiOo,
Fe,03, MgO, CaO, NaxO y K;O. En la tabla 3.2 se indica la composicién quimica de

algunas arcillas industriales.
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Tabla 3.2. Composicién quimica de algunas arcillas industriales [4].

Tipo de arcilla Al203 | SiO2 | Fe203 TiO2 CaO | MgO | Na20 | K20 | H20
(% en peso)

Caolin 374 455 1.68 1.30 0.004 | 0.03 | 0.011 | 0.005 | 13.9
Arcilla plastica (Ky) 30.9 54.0 0.74 1.50 0.14 | 0.20 | 0.45 0.72
Arcilla plastica (Ten) 32.0 51.7 0.90 1.52 0.21 | 0.19 | 0.38 0.89
Tierra Arcillosa (Moscu) | 14-15 | 70-71 | 5-6 - 1.57 0.9 0.44 | 0.65 --

Para objetos tipo gres 12.7- | 54.5-

(Francés) 336 813 1.1-8.0 | vestigios | 1.53 | 1.12 -- -- -

Los elevados indices de silice en las arcillas significan que éstas se hallan enarenadas o
que su principal material arcilloso es la caolinita. El alto porcentaje de aliumina, que esta
muy préxima a la caolinita de composicién teérica, hace prever la refractariedad del
material [3].

El contenido de oOxidos colorantes como Fe,Os; y TiO, permite la aplicacion de estas
arcillas en la elaboracion de articulos de tonalidad blanca, como porcelanas y loza.

Las arcillas que contienen poca alimina, y muchos 6xidos alcalinos y alcalinotérreos, son
de facil fusion y se emplean en la elaboracién de ceramicos para la construccion. Si el
contenido de alimina es alto se destaca la capacidad de la arcilla para sinterizarse sin
perder su refractariedad y se pueden elaborar articulos refractarios y antiacidos de
sinterizacion compacta.

El grupo de arcillas de baja fusién son utilizadas para la elaboracién de tejas, ceramica de
adorno y revestimiento, bloques y ladrillos para muro ya que su composicidon gquimica es
muy variada, el contenido de silice suele elevarse en estas arcillas a 80% lo que indica
enarenamiento. Las arcillas de menor (10-15%) o mayor (20-30%) contenido de particulas
arcillosas, denominadas tierras arcillosas magras 0 grasas respectivamente, son
adecuadas para la fabricacion de ladrillos. La utilizacion de arcillas refractarias en la
produccion de ceramica fina se limita esencialmente a aquellas variedades que

comunican a la masa plasticidad, facilitan su sinterizacion y pertenecen a la categoria de
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arcillas que después de la coccién se vuelven blancas.

3.1.4. Denominacion de las arcillas y sus usos.

La denominacién de las arcillas esta determinada por su composicion [3]. Las arcillas, en
particular, se utilizan para aumentar la moldeabilidad de la masa y su resistencia
mecénica en estado seco.

Para la pasta utilizada en ceramica fina se necesita no menos del 35% de alimina y el
total de sustancias colorantes (Fe»Os + TiO2) no debe exceder el 25%; la refractariedad no
debe ser inferior a 1710° C y el retenido en el tamiz 0056 no mas de 0.5% [3].

En la produccion de sanitarios de porcelana y semiporcelana se utilizan arcillas
caoliniticas y caolinito-hidromicaceas con las siguientes caracteristicas: contenido de
alimina no menor al 16%, total de colorantes no mayor al 2.5% y residuo en el tamiz 0056
no mas de 0.5%.

En la elaboracion de losetas para revestimientos se utilizan tanto las arcillas refractarias
blancas como las de alto y bajo punto de fusién de vivos colores, a ser posible que no
contengan yeso, carbonatos ni pirita.

La elaboracion de baldosas requiere la utilizacién de arcillas refractarias y de alto punto
de fusion, el contenido de alimina no debe ser menor al 16%, el de 6xido de hierro no
mayor al 12%. Se recomiendan las arcillas caolinitico-hidromicaceas y las hidromicaceo-
caoliniticas como las mas adecuadas.

Para la elaboracion de tubos de canalizacion de aguas se emplean arcillas refractarias del
tipo caolinitico-hidromicaceas exentas de montmorillonita, con buena aglomeracién y una
temperatura de sinterizacibn no menor de 1500° C, que garantizan la estanquidad,

estabilidad quimica y resistencia del objeto.

3.2Comportamiento de la arcilla en el agua

La arcilla, por ser un material higroscépico, absorbe la humedad del ambiente, se
empapa en el agua y, copiosamente irrigada, tiene la propiedad de hincharse. Analizando
la energia de interaccién se ha determinado que a cada celda unitaria de caolinita le
corresponde por el lado de la capa de oxigeno 6 moléculas de agua, en tanto por el lado
de la capa de hidroxilo, 3 moléculas de agua [3]. La interpretacién correspondiente de

como se distribuyen las moléculas de agua se presentan en la figura 3.2
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Figura 3.2. Distribucién de las moléculas de agua [3].

La humedad adsorbida por la arcilla se denomina “agua afianzada”, en contraposicion del
“agua relajada” que se distribuye por los intersticios de las particulas en la arcilla con
mayor holgura y movilidad, y es expulsada de la arcilla durante la compresién. El agua
afianzada, que constituye el 0.8 - 1.0% de la humedad en el caolin, tiene 1.4 g/cm? de
densidad y 0.7-0.8 Kcal. g °C de capacidad calorifica. Esta agua se convierte de modo
natural en agua relajada. El contenido de esta ultima aumenta segin que el estado de la
arcilla se aproxime a su condicion de “acuosidad de servicio”, es decir, a la relacion
arcilla-agua en la que la masa arcillosa alcanza el maximo de plasticidad y capacidad de
moldeo.

La acuosidad en servicio es diferente para los distintos caolines y arcillas. Sobre la
magnitud de acuosidad de servicio influyen la composicion mineraldgica, el grado de
dispersién y la naturaleza de los cationes de intercambio y aniones del complejo
adsorbente de Hedroidz. Por ultimo, si se sigue aumentando el contenido de agua, la
arcilla pierde la facultad de conservar la forma que se le ha dado y empieza a fluir como

un liquido viscoso [3].

3.2.1 Plasticidad.

En realidad es necesario definir dos plasticidades llamadas por Astbury “plasticidad
intrinseca” y “plasticidad extrinseca” [4]. La plasticidad intrinseca es la capacidad de
obtener pastas plasticas al mezclar un material con agua; es una propiedad de las

materias primas y corresponde al término “plastico” tradicional aplicado a una arcilla.
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La plasticidad extrinseca hace referencia al comportamiento de las mezclas y
generalmente no se mide, aunque se utiliza en el estudio del comportamiento para medir
la plasticidad intrinseca. En la industria, normalmente, se ensayan distintas proporciones
de agua hasta que con la aplicacion de una energia determinada, que es un constante de
la maquina utilizada, se consigue el efecto deseado sobre la pieza a través de la
extrusion, el prensado, etc. El concepto de plasticidad est4 intimamente unido al de
“trabajabilidad”.

Una pasta presenta comportamiento plastico desde que pueda considerarse deformable,
con el procedimiento mencionado anteriormente, hasta que presenta una resistencia a la
comprension inferior a 0.03 KP/cm?, momento en el que adquiere las propiedades de un
liquido viscoso. Esta resistencia a la comprension coincide con la que presentan las
pastas elaboradas con la cantidad de agua correspondiente al limite liquido de Atterberg,

al que mas adelante se hara referencia.

3.2.2 Mecanismo del comportamiento pléastico.

Se puede imaginar una pasta cerdmica como compuesta por una serie de particulas
separadas por delgadas capas de agua que las lubrican y facilitan el desplazamiento de
una sobre otra. La diferencia entre una pasta y una suspension coloidal (barbotina), en
sentido estricto, radica solamente en el espesor de las capas de agua que separan las
particulas; de aqui la costumbre de llamar pasta a las segundas.

La capacidad de obtener pastas plasticas no es exclusiva de las arcillas. Aunque no es
muy frecuente, se encuentran materias primas cuyo contenido en minerales arcillosos no
justifica el grado de plasticidad alcanzado en sus pastas. Muy frecuentemente este efecto
esta producido por la presencia de coloides organicos, o inorganicos, como los de silice.
La conocida operacion de “podrir” las arcillas, accién que aumenta su plasticidad, esta
basada en el aumento del contenido en materia organica coloidal que produce su
almacenamiento en un lugar con las condiciones necesarias para la produccion de
fermentaciones. En general no se puede decir que una pasta deba sus propiedades a
uno u otro efecto, sino a la suma de todos ellos, que da como resultado un conjunto
moldeable.

En la ceramica clasica solamente se consideraba interesante la medida de la plasticidad
en los procesos de fabricacion que entrafiaban la utilizacion de pastas en el sentido mas

estricto. Actualmente se sabe que la plasticidad esta tan intimamente ligada a la
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estructura fisicoquimica de las mezclas arcillosas que su relacion con otras propiedades,
como las de colado y secado, pueden establecerse con relativa facilidad.

Esta estructura fisicoquimica puede definirse, aproximadamente, por las siguientes
caracteristicas:

e Eltamaiio original de las particulas.

e La capacidad de intercambio i6nico de la arcilla.

e La naturaleza de los iones originalmente absorbidos.

e La naturaleza de los iones contenidos en el agua de amasado.

e El contenido en materia organica activa.

En principio, un aumento de plasticidad de una pasta genera:
- Una mayor ductilidad de los moldeados.
- Una retencion de agua mayor que se traduce en una mayor contraccion de secado y un

aumento de la posibilidad de formacion de grietas.

3.2.3 Los limites de Atterberg.

Segun Atterberg, una arcilla es mas plastica cuanto mas separados estan su limite
plastico (tanto por ciento de agua requerida para moldear una pasta) y su limite liquido
(tanto por ciento de agua en el que ya la masa no tiene la suficiente resistencia mecanica
como para poderse considerar moldeable). Realmente Atterberg tradujo a nidmeros muy

fielmente la opinién del alfarero sobre sus materia primas, [4].

3.2.3.1 El limite liquido y limite pléastico.

La determinacién de los limites puede usarse para el estudio del comportamiento de las
mezclas de cualquier material de granulometria fina con agua. Se considera una pasta
conformada con agua y arcilla que se seca progresivamente pasando del estado liquido al
plastico y finalmente al sélido. Se intuye que existen unos puntos en los que se pasa de
un estado a otro, es decir, limites de cada estado; estos son los definidos por Atterberg
como “Limite liquido” y “limite plastico”.

El limite liquido es el punto de paso del estado liquido al plastico, y se mide por la
cantidad de agua que el material contiene en el momento en que se pierde la fluidez de

un liquido denso.
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El limite plastico es el punto en el que se pasa del estado plastico al semisolido y se mide
por la cantidad de agua que contiene un material en el momento en el que pierde la

plasticidad y deja de ser moldeable [4].

3.2.3.2. El limite de retraccion

Atterberg definié un tercer limite a partir del cual las nuevas pérdidas de agua no afectan
dimensionalmente al sélido; es el “limite de retraccion” que se mide por la cantidad de
agua gque contiene la pasta al alcanzar el estado en el que cesa la disminucién de
volumen que acompafian a la desecacion.

Desde el punto de vista del estudio la plasticidad de pastas arcillosas son interesantes los
dos primeros limites y el limite de retraccién es util para el estudio de secado de la pasta.
El limite de retraccion puede calcularse, segin Casagrande, por medio de una relaciéon

empirica a partir de los valores de los otros dos limites [4]:

L 2.5LL +45PL
LL -PL+45

en donde;
SL = Limite de retraccién
LL = Limite liquido.

PL = Limite plastico.

3.3 Los limites atterberg como definidores de materia primas

Los estudios de Casagrande sobre las determinaciones de plasticidad, segun el
procedimiento de los limites de Atterberg, llevaron a definir un tipo de diagrama en el que,
segun él, las distintas especies mineraldgicas se representaban en zonas definidas tal

como puede verse en la figura 3.3.
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Figura 3.3. Especies mineraldgicas segun los limites de Atterberg [3].

Cuando se realzan los controles de calidad de los numerosos materiales “plasticos”, se
constata que para materias primas procedentes del mismo yacimiento, 0 mezclas de
materias primas procedentes de distintos yacimientos pero en una proporcién constante,
los puntos que representan a una materia prima en el diagrama de Casagrande estan
siempre alrededor de una recta con pendiente de 45° [4].

En la préactica, el limite plastico permanece constante o con muy leves cambios, en
general inferiores a 0.5 unidades. Por otro lado se ve alterado el limite liquido por las
distintas cantidades de electrolitos que pueden acompafiar a las materias primas en
funcién de su situacion en el yacimiento (cambia, por ejemplo, el contenido en sulfatos) y
la historia de la materia prima desde que es extraida hasta que entra en el proceso de

fabricacion.

3.4 Diagrama de Casagrande

Todos los conceptos anteriores son elementales y conocidos por cualquier ceramista. No
ocurre lo mismo con el diagrama de Casagrande que aumenta el campo de aplicacion y la
utilidad de los resultados obtenidos hasta limites insospechados.

El grafico base para el diagrama de Casagrande se ha representado en la figura 3.4 y

contiene varios elementos con significado preciso:
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Figura 3.4. Diagrama de plasticidad de “Casagrande” [4]

La recta a 45° es el limite entre los puntos que corresponden a materiales reales, por
debajo, y los puntos que representan materias primas imaginarias, por encima. Este
hecho es logico ya que en los puntos situados por encima de la recta Pi= LL, el limite
plastico seria negativo ya que Pi =LL —PL, lo que es absurdo.

La recta de ecuacion Pi =0.90 (LL-8) es el limite superior experimental: hasta ahora no
se ha estudiado ninguna materia prima cuya representacién se encuentre por encima
de esta linea.

La tercera recta de ecuacion Pi =0.73 (LL-20), también llamada linea A, tiene una gran
importancia empirica pues separa las arcillas puras (sobre ella) de las que contienen
algun tipo de coloide organico que estan representadas por puntos situados debajo;
naturalmente ésta es una “frontera” tedrica.

La recta vertical que pasa por el punto LL =50 es una linea convencional que separa
las arcillas de alta plasticidad a la derecha, de las media y baja plasticidad, a la

izquierda.

Determinaciones sistematicas de los limites de Atterberg permitieron a Casagrande

delimitar zonas correspondientes a varios tipos de muestras mineraldégicos que estan

representados en la figura 3.3.

Dada la gran cantidad de variables de las que depende el indice de plasticidad, su
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determinacion es muy util para el control de calidad de las arcillas y equivale, considerado
con suficiente amplitud de criterio, a la suma de los ensayos de granulometria fina,
capacidad de intercambio ionico, contenido de sulfatos y materia orgénica activa,

principalmente [4].

3.5 Procesamiento ceramico

El proceso utilizado para la elaboracién de un producto ceramico involucra las siguientes
etapas basicas: preparacion de la pasta ceramica, conformado de la pieza, secado y
coccion de la misma; en algunas ocasiones se incluyen otras etapas de acuerdo a las
caracteristicas que se busquen en el material acabado [5]. En general, al material arcilloso
extraido de las minas se le adiciona agua, fundentes y defloculantes para modificar su
composicion y plasticidad. La mezcla de estos compuestos debe permitir la obtencién de
una pasta ceramica homogénea que se conforma normalmente por presion o extrusion
para obtener la pieza “en verde”. Esta pieza se somete a una etapa de secado tal que las
particulas de arcilla que estan virtualmente rodeadas por una pelicula muy fina de agua
pierden la misma a medida que avanza el proceso, ocasionando que la distancia entre
particulas disminuya, generando contraccién del material [6]. Durante el secado, el control
de la velocidad de eliminacion de agua es critico. El secado en la parte interna de un
cuerpo se realiza a través de la difusiébn de moléculas de agua hasta la superficie donde
ocurre la evaporacion. Si la velocidad de evaporacién es mayor que la velocidad de
difusion, la superficie se secara mas rapidamente que el interior ocasionando, con una
alta probabilidad, la formacion de defectos tales como distorsion de la red y fisuras. La
velocidad de evaporacion puede ser controlada mediante la temperatura, humedad y
velocidad del flujo de aire. [5]

Si las piezas se dejan mucho tiempo fuera del secadero, estas volveran a absorber
moléculas de agua del aire hasta que alcancen el equilibrio a la presiéon de vapor de la
atmosfera que las rodea, esto debido a la capacidad higroscépica de las arcillas; este
fendmeno resulta bastante antiecondmico y critico para la calidad de los productos
obtenidos.

Después de secar la pieza ésta se somete a coccidn, sinterizacién, a una temperatura que
depende de la composicion y de las propiedades de la pieza final; durante esta etapa
ocurre la disminucion de la porosidad del material, ocasionando que la densidad aumente

y se mejore la resistencia mecanica del mismo. [7]
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Durante la sinterizacion, los procesos de transporte de masa juegan un papel importante
en la densificacion de la pieza en verde. En la etapa inicial de la sinterizacion se forman
cuellos entre las particulas que estan en contacto debido principalmente, a mecanismos
de difusion superficial y evaporacion-condensacion; en esta etapa no hay densificacion
[8]. Al aumentar la temperatura se genera un limite de grano dentro de cada cuello y cada
cavidad intersticial entre particulas se convierte en un poro; en este instante de la
sinterizacion hay un transporte de masa hacia la zona del cuello a través del volumen y el
borde de grano; a medida que progresa la sinterizacién, los poros se hacen mas
pequefios y mas esféricos [8]. La fuerza motriz para la sinterizacion es la reduccién de la
superficie especifica de las particulas por lo que las nanoparticulas son muy activas
durante este proceso.

En los materiales ceramicos todos estos procesos se ven acelerados por la formacion de
una fase amorfa, liquida y/o viscosa, que fluye hacia los poros y en parte llena su volumen
[9]. El grado de vitrificacion de la pieza depende de la temperatura de coccién y del
tiempo, asi como de la composicion del cuerpo; la temperatura a la cual se forma la fase
liquida disminuye al adicionar fundentes, tales como los feldespatos. Esta fase fundida
fluiria alrededor de las particulas no fundidas y llenaria los poros debido a fuerzas de
tension superficial (0 accion capilar); la contraccion de la pieza acompafia este proceso. Al
enfriar, esta fase fundida forma una matriz vitrea que favorece la formacién de un cuerpo
resistente y denso [6,7]. Durante la sinterizacion, en las piezas ocurre un conjunto de
reacciones y transformaciones después de las cuales ellas pierden irreversiblemente su
plasticidad y se forma el cuerpo ceramico con su estructura y sus caracteristicas
definitivas.

La velocidad de sinterizacion se eleva a medida que aumenta la temperatura de
tratamiento pero después de la aparicion de la fase liquida, en la arcilla cocida, la
velocidad disminuye momentaneamente a causa de la perdida de difusién del oxigeno
proveniente del aire; el valor maximo de la velocidad ocurre aproximadamente a los 800°
C.[9]

Otro proceso importante que tiene lugar durante la sinterizacién de la pieza ceramica esta
relacionada con el incremento del tamafio de los poros grandes mientras el nimero total
de poros decrece, todo esto debido a que existe en el material gradientes de
concentraciéon originados por la diferencia en solubilidades que se presenta en la fase

liquida: mayor solubilidad en los poros pequefios que en los grandes [8]. Es por esto que
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se da un crecimiento de los poros grandes a expensas de los poros pequefios,
ocasionando que la densidad decrezca al someterla a prolongados tiempos de

sinterizacion; este proceso es conocido como “Ostwald ripening”. [8]

3.6 Propiedades mecéanicas

La seleccion de los materiales se hace en funcién de las exigencias que se plantean para
un determinado uso; materiales muy aptos para una cierta aplicacibn pueden ser
completamente inutiles para otra. Por tanto, antes de seleccionar un material es preciso
plantear qué se espera de él para su utilizacion. [10]

Dependiendo del tipo de aplicaciéon, presentaran mas importancia unas propiedades que
otras, ya sea las mecanicas, quimicas, térmicas, eléctricas y/u Opticas.

Los ensayos mecanicos se pueden clasificar como ensayos estaticos, en los cuales la
fuerza que actla sobre la pieza en estudio es constante, destacandose los ensayos de
dureza, traccion, fluencia, torsién, compresion, flexién y pandeo. Los ensayos dinamicos
son aquellos en los cuales la fuerza que actla sobre la pieza no es constante y por tanto

es debida a choques o golpes. [10]

3.6.1. Ensayo de compresion

La compresién se define como la accién que ejerce el esfuerzo a que esta sometido un
cuerpo por la accién de dos fuerzas opuestas que tienden a disminuir su volumen. Un
ensayo de compresion se realiza de forma similar a un ensayo de traccion, es decir, se
deforma una probeta con una carga de compresion gque aumenta gradualmente y que es

aplicada uniaxialmente a lo largo del eje de la probeta, tal como se indica en la figura 3.5.
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Figura 3.5. Esquema del ensayo de compresion.

Generalmente la seccion de la probeta es circular, pero también se utilizan probetas de
seccion rectangular. Al aplicar la fuerza de compresion a la probeta, esta se contraera a lo
largo de la direccién de la fuerza. El esfuerzo de compresién se calculard mediante la

siguiente relacion [7]:

Siendo o la tension nominal cuyas unidades son libras fuerza por pulgada cuadrada (Ibf /
pulg?) o bien megapascales (MPa = 106 N/m?), F la carga instantanea aplicada
perpendicularmente a la seccién de la probeta, en unidades de libras fuerza (Ibf) o de

newtons (N), y Ao es el area de la seccién original antes de aplicar la carga (pulg?o m?).

3.6.2. Ensayo de dureza

La dureza se puede definir como una medida de la resistencia de un material a la
deformacion plastica permanente, y se mide forzando con un penetrador su superficie.
Este elemento penetrador, que es generalmente una esfera, una piramide o un cono, se
fabrica de un material mucho mas duro que el material que esta siendo ensayado.

Este ensayo fisico mide la resistencia a la penetracién a través de la superficie de un

material efectuado por un objeto duro [10].
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La primera clasificacion de los materiales se hizo en funcion de su dureza y fue la escala
de dureza mineraldgica o resistencia que oponen los cuerpos a ser rayados; el primer
aparato que se utilizé para ensayar la dureza de los cuerpos fue el esclerbmetro de
Martens. El procedimiento mas simple y mas extendido para apreciar la dureza de los
metales fue el ensayo denominado de la lima, donde se comparaba el esfuerzo necesario
para el rayado o la profundidad de la huella; considerando estos efectos se pueden
clasificar con cierta aproximacion la dureza de distintos materiales [10].

Existen muchos métodos con mayor precision para medir la dureza de los materiales,

destacandose entre ellos los de Brinell, Rockwell, Vickers y Shore.

3.6.3 Ensayo de flexién

La flexiobn es usada para comprobar las deformaciones de los materiales en deformacion
simple. La condicién es que el material no sobrepase nunca sus tensiones maximas de
flexion.

El ensayo de resistencia a la flexion es complementario al de tracciéon para algunos
materiales, ya que solo se realiza en piezas que van a ser sometidas a esfuerzos de
flexion. Las probetas son cilindricas o rectangulares, normalmente, aunque también
puede realizarse sobre probetas cuadradas. [10]

Los miembros estructurales que soportan cargas perpendiculares a sus ejes
longitudinales se denominan vigas. Debido a las cargas aplicadas, las vigas desarrollan
un momento de flexion que varia punto a punto a lo largo del eje de la viga. El ensayo
consiste en someter las probetas, apoyadas libremente por los extremos, a un esfuerzo
aplicado en el centro o dos iguales aplicados a la misma distancia de los apoyos.
Normalmente, el ensayo se realiza colocando dos rodillos separados una distancia L=20d,
siendo d el diametro de la probeta. En la figura 3.6 se indica un pequefio esquema de este

ensayo.
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; 2

Figura 3.6. Esquema del ensayo de flexién [10].

Como convenio se toma el signo del momento flexionante positivo si este genera

compresion en las fibras superiores de la viga.

La expresion utilizada para calcular el esfuerzo normal de la flexion es la siguiente [7]:

_Mc
o

(o2

Donde o es el esfuerzo normal, M es el momento interno resultante, | es el momento de

inercia y ¢ distancia perpendicular desde el eje neutro (es el eje de la barra que no

experimenta un cambio de longitud) al punto donde estamos calculando el esfuerzo.

Para una probeta rectangular se tiene que la tension maxima soportada por la probeta es:

Mc ond | = BH®
o :T siendo =17
De aqui se tiene que:
Qd  Q*d
_ 22 __4 finalmente
" a*h®  a*h? e
12 6
h
2

donde:

Q: Carga aplicada

d: distancia entre apoyos
a: ancho de la probeta

h: altura de la probeta
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Para el ensayo de flexion se somete una barra a presion sin que falle, por pandeo o por
corte, antes de llegar a su maxima resistencia por flexion; para que esto suceda la viga
bajo ensayo no debe ser demasiado corta con respecto al peralte ni tampoco demasiado
larga. [10]
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4. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

En el desarrollo de este trabajo de grado se ha tenido en cuenta el objetivo general del
proyecto que consideraba la caracterizacion fisicoquimica de las arcillas de la vereda la
Codicia, municipio de Guapi (Cauca), para implementar el montaje de una planta piloto
para el secado y coccion de ladrillos en la costa pacifica caucana. Asi mismo suministrar
a la Asociacion de Productores del Pacifico “ASPROPACIFICO”, una metodologia
apropiada a nivel de laboratorio para explotar el depésito de arcilla que ellos poseen,
pensando en una adecuada preparacion de la pasta arcillosa y en definir las mejores
condiciones para el amasado, extrusion, almacenamiento del material, secado y coccién
de los productos ceramicos que alli se fabriquen.

Para tal fin el procedimiento experimental se inicié con la toma de muestras en la vereda
la Codicia, de acuerdo a caracteristicas tales como plasticidad, color y textura. Como paso
siguiente se adecuaron las muestras con el fin de realizar las caracterizaciones fisica,
guimica y microestructural respectivas para dar inicio al estudio de las propiedades de la
materia prima.

Posteriormente se trabajé en el procesamiento ceramico, comenzando con el conformado
de piezas para a continuacion estudiar su comportamiento durante las etapas de secado y
sinterizacion. Finalmente a las piezas sinterizadas se les realizé una caracterizacion

microestructural y mecanica.

4.1. Toma de muestras.

El depésito del material arcilloso, de donde se tomaron las muestras a estudiar, se
encuentra ubicado en la Republica de Colombia, departamento del Cauca, municipio de
Guapi (vereda la Codicia), y tiene un area de 3,8 hectareas. Para el estudio de
exploracién y evaluacién del depdsito de arcilla se disefio una red de perforaciones con
excavaciones de diferentes profundidades, ademas de caracteristicas como color, textura
y plasticidad de las arcillas; se encontré material arcilloso de color amarillo-café en la
parte superficial del depésito y en la parte mas profunda una arcilla de color gris con
presencia de franjas de arcilla roja. Estas muestras representativas del depodsito se
rotularon como ARGU-I y ARGU-II y fueron la base del presente estudio. (Ver Anexo 1
Grafica de Apiques).

Los estudios de exploracion y evaluacion del depdsito de arcilla fueron llevados a cabo
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por el Ingeniero Paulino Mancilla quien forma parte de la Asociacion de Productores del
Pacifico (APROPACIFICO) y dirigio el proyecto “Planta piloto de la industria ladrillera en la

Costa Pacifica Caucana” en el que se enmarcé el presente trabajo de grado.

Caracteristicas generales

ARGU-I es una arcilla de color amarillo-café en la que se observa la presencia de
pequefias bandas rojas que hacen prever la presencia de 6xido de hierro. Al palparla se
percibe contenido de arena y refleja buena plasticidad.

ARGU-II es una arcilla de color gris que al compararla con la muestra anterior, presenta
menor cantidad de arena y su aspecto lleva a presagiar una mayor plasticidad; ademas
presenta bandas rojas en menor proporcion.

4.2. Adecuacion de las muestras
Durante el desarrollo de este trabajo se empled la metodologia indicada en la figura 4.1
para obtener el material arcilloso requerido, con las condiciones adecuadas para los

diferentes ensayos de caracterizacion: fisica, quimica y microestructural.

u‘_
CARACTERIZACION =g |
it CARACTERIZACION

MICROESTRUCTURAL FISICA

T° Ambiente
24°C
Estufa Tallos Arcilla con humedad
100°C Piedras - natural
= R =) -
Secado

l *Hojas l
:% (" LMITE LIQuIno

l ( LIMITE PLASTICO.
__v (GRANULOMETRIA
O ome :
i { PESO ESPECIFICO
CDRX

| EXPANSION
e ‘

b

(a)
Figura 4.1. Adecuacion de las muestras arcillosas para realizar su caracterizacion:

(a) Caracterizacién quimicay microestructural y (b) Caracterizacion fisica
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Inicialmente fue necesario hacer una limpieza manual de la materia prima para desechar
material organico como raices, tallos, hojas ademas piedras de gran tamafo. Para realizar
la caracterizacion fisica de las muestras, se tomé el material arcilloso con su humedad
natural y se realizaron los ensayos respectivos de limites de consistencia o de Atterberg
(limite liquido y limite plastico), granulometria, peso especifico y expansion.

En cuanto a la caracterizaciébn quimica y microestructural, se realiz6 un secado de la
muestra a temperatura ambiente con el fin de eliminar el agua fisisorbida y
posteriormente, para eliminar los residuos de agua por completo, la muestra se colocé en
el interior de un horno a una temperatura de 100° C durante 24 horas. Finalmente, esta
muestra se moli6 en un mortero de agata para obtener el material en polvo el cual se
utilizé para realizar los diferentes ensayos de caracterizacion: Fluorescencia de rayos X
(FRX), difraccion de rayos X (DRX), espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier

(FT-IR) y analisis térmicos diferencial y gravimétrico (ATD/TG).

4.3. Caracterizacion de la materia prima.

4.3.1. Caracterizacion fisica de las muestras.

La caracterizacion fisica de las muestras se realizé en el Laboratorio de Suelos de la
Universidad del Cauca. Se determinaron las caracteristicas generales de la materia prima,
tales como indice de plasticidad (por medio de los Limites de Atterberg), tamafio de
particula utilizando granulometria, peso especifico de la materia prima y cambio potencial
de volumen empleando el ensayo de expansion; todos estos ensayos se realizaron

siguiendo las normas técnicas que existen para el desarrollo de los mismos.

4.3.1.1. Limites de Atterberg.

Para determinar la plasticidad del material arcilloso de interés se tomaron muestras sin
ningln tratamiento y se les realizaron los ensayos de limites de Atterberg (limite liquido y
limite plastico). Dichos limites se determinaron segun los procedimientos descritos en la
Norma Técnica Colombiana 1493 de Suelos (Ensayo para determinar el limite plastico y el
indice de plasticidad), que corresponde a la norma ASTM (American Society of Testing of
Materials) D 4318, y se clasificaron de acuerdo con el sistema unificado de clasificacion
de suelos (USCS). [1]
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Limite plastico

Para la obtencién del limite plastico se determiné el contenido de humedad de una
muestra plastica arcilla-agua, moldeada en forma cilindrica, considerando la perdida de
cohesion como consecuencia de un esfuerzo mecanico suave ejercido con la palma de la

mano; el diametro aproximado del cilindro formado, especificado en la norma, es de 3mm.

Limite liquido

El limite liquido representa el menor contenido de agua que permite que la pasta se
comporte como un liquido. Para la determinacién de tal limite se utiliz6 un instrumento
conocido como cuchara de Casagrande. Para ello se cubre con la arcilla de modo
adecuado el recipiente del instrumento y sobre la superficie de la pasta himeda se hace
un surco, con la ayuda de un acanalador normalizado. Se estima que la pérdida de
resistencia de la pasta a la cizalla se consigue cuando el surco practicado se cierra, a lo
largo de una longitud minima normalizada de 13 mm, como consecuencia de un nimero
establecido de golpes (concretamente 25 golpes) del recipiente a su base bajo la accion
de una manivela (accionada manualmente); en esas condiciones se determina el
contenido en humedad de la porcién de pasta en torno al cierre del surco (NTC 1493 de
suelos). Al incrementarse la humedad de la pasta disminuye el nimero de golpes
necesarios para ocasionar el cierre del surco y viceversa,; el limite liquido corresponderia
al contenido en humedad al producirse el cierre con 25 golpes y segun la norma se
obtiene promediando valores obtenidos con porciones de pasta cerradas respectivamente

entre 15y 25 golpes, por una parte, y entre 25y 35, por otra [2].

indice de plasticidad

El indice de plasticidad de las muestras se obtuvo de la diferencia entre limite plastico y el
limite liquido. Los valores de indice del plasticidad y el limite liquido se ubicaron en la
carta de plasticidad, (figura 3.3), lo que permitio la clasificacion del material arcilloso de

acuerdo con el sistema unificado de clasificacién de suelos (USCS).

Limite de retraccion

El limite de retraccion de las muestras, el cual es de gran utilidad en el estudio del secado

de las piezas, se realizo utilizando la siguiente expresion [3]:
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_ 2.5LL+45PL
LL-PL+45

en donde:
SL = Limite de retraccién
LL = Limite liquido.

PL = Limite plastico.

4.3.1.2. Peso especifico

El peso especifico de la parte sélida de un suelo fino se define como la relacién entre una
determinada masa de suelo exenta de poros a una determinada temperatura y la masa
del mismo volumen de agua destilada a la misma temperatura.

Para determinar este parametro se utilizaron 100 g de material arcilloso con su humedad
natural. Se homogenizo la pasta para eliminar los grumos existentes en la muestra y la
mezcla se pasd a un dispersador mecanico al cual se le adicioné agua, hasta formar
aproximadamente 200 cc de suspension, y se mezcldé durante 15 min. A continuacion,
esta suspension se llevé a un matraz previamente calibrado, con agua destilada hasta
ocupar % de su capacidad; el matraz se coloc6 en una bomba de vacié durante 24 horas,
con el fin de extraer el aire de la muestra evitando el burbujeo excesivo.

Después de desaireada la muestra, se adicioné agua destilada hasta que la parte inferior
del menisco coincidiera con la marca de enrase (marca en el matraz), se seco el matraz y
se llevo a una balanza para pesar el conjunto matraz+suelo+agua; inmediatamente se
midi6 la temperatura del bulbo. Con esta temperatura y la curva de calibracion, se obtuvo
el dato del peso correspondiente al matraz lleno de agua hasta la marca de enrase a la
temperatura dada.

El material arcilloso del matraz fue vaciado en un vaso metdlico, enjuagando con agua
destilada todo el contenido del matraz, y se sometié a secado en horno a 120° C durante

24 h; el peso especifico del suelo fue calculado utilizando la siguiente relacion [4]:

W
S, = s K
W -W_ +W

ma mas S

donde:
Ss
Wma

Peso especifico

Peso del matraz lleno de agua hasta la marca de enrase, obtenido de la curva de

calibracién
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Whas = Peso del matraz, agua y suelo, lleno hasta la marca de enrase.
Ws = Peso del suelo secado a 120° C durante 24 horas.

K = Factor de correccidén de temperatura, para referirse a 20° C.

Los valores obtenidos se compararon con algunos valores de peso especifico dados en la

literatura [4] para diferentes clases de suelo, tabla 4.1, y se clasificé la materia prima.

Tabla 4.1. Valores tipicos de pesos especificos de suelos

TIPOS DE SUELO Ss
Arena 2.65-2.67
Arena limosa 2.67-2.70
Arcilla inorganica 2.70-2.80
Suelos con micas o hierros 2.75-3.00
Suelos orgéanicos Puede ser inferior a 2.00

Los valores tipicos de peso especifico de muestras con alto contenido de hierro pueden
llegar hasta 3.00; En el caso de altos contenidos de materia organica se pueden encontrar
valores de 1.50. En general, los minerales arcillosos que constituyen la fraccion coloidal
de un suelo pueden tener un peso especifico entre 2.80 y 2.90, no obstante en arcillas

volcénicas se encuentran valores bajos entre 2.20 y 2.60.

4.3.1.3. Presion de expansion.

La presion de expansion se estudié para determinar el grado de cambio volumétrico que
experimenta la materia prima al ser sometida a la accién de una fuerza vertical. EI cambio
potencial de un suelo o P.V.C (potencial volume change), definido por Lambe [4], mide la
presion de expansion que es capaz de generar un suelo al absorber agua, restringiéndole
su cambio volumétrico bajo una presion vertical de una (1) Ton/m?2.

Para la realizacion de este ensayo se utilizé un Expansémetro de Lambe en el cual se
coloco la muestra, tomando nota en primer lugar de su humedad inicial, y se le adicion6
agua; se tomaron lecturas de presién al cabo de 1, 2, 3, 4, 5,10, 15, 30, 60, 90 y 120
minutos. Estos datos se graficaron y se obtuvo un valor de presién que esta relacionado
con el cambio potencial de volumen. Con este valor, el suelo se clasifico de acuerdo con

los valores que se indican en la tabla 4.2 [5].
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Tabla 4.2. Clasificacion de suelos segun valores del cambio potencial de volumen

VALOR DE P.V.C | CATEGORIA

Menor de 2 No critica
2-4 Marginal
4-6 Critica

Mayor de 6 Muy Critica

4.3.1.4. Anélisis granulométrico.

Se denomina analisis granulométrico al proceso de determinacion de la proporcién en que
se encuentran los distintos tamafios de particula presentes en un suelo [6].

Para el andlisis granulométrico del mineral arcilloso en estudio se utiliz6 el método de
tamizado (los tamices utilizados para la realizacion de este ensayo fueron: tamiz N° 200,
100, 40, 10, 4 y 3/8” con aberturas de 74 um 149 pm, 420 pm, 2.00 mm, 4.76 mm y 9.52
mm, respectivamente). Para ello se tom0 muestra seca, previamente pesada, la cual se
lavd y se hizo pasar por el tamiz N° 200, abertura de 74 um, y la cantidad pasante se secé
y se peso; la diferencia de pesos definié la cantidad de muestra pasante tamiz N° 200.
Este material seco y pesado se hizo pasar, nuevamente, por cada uno de los tamices y se

peso6 la cantidad de suelo retenido en cada uno de ellos.

4.3.2. Caracterizacion quimica y microestructural.
Los polvos ceramicos obtenidos se caracterizaron utilizando fluorescencia de rayos X
(FRX), Difraccion de Rayos X (DRX), Espectroscopia Infrarroja con Transformada de

Fourier (FT-IR), analisis térmico ATD/TG y Microscopia Electronica de transmision (MET).

4.3.2.1. Fluorescencia de rayos X (FRX)

Esta técnica se basa principalmente en la excitacion de una muestra con un haz de rayos
X proveniente de un tubo de rayos X o una fuente radioactiva. La muestra absorbe los
rayos X produciéndose excitaciones electronicas que al volver a su estado fundamental,
mediante transiciones electronicas, emiten rayos X de mayor longitud de onda
(fluorescencia); estas transiciones implican electrones con alta energia. La identificacion
de los picos en los espectros de fluorescencia de rayos X, se realiza utilizando tablas de
referencia de lineas de emisiéon de los elementos [7].

El material arcilloso de interés se caracterizé utilizando FRX para conocer los elementos
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que, como Oxidos, existen en él y el porcentaje del mismo en la muestra. Para este
estudio, las muestras en polvo fueron homogenizadas con agitacion y se prepararon en
forma de perlas. La medicion se realiz6 utilizando un espectrometro de fluorescencia de
rayos X PW — 2440 Philips de la Universidad Nacional sede Bogota. La sefial resultante,
de cada medicién fue calibrada mediante una curva cuantitativa implementada para
determinar los elementos mayoritarios en los sedimentos, considerando la tipologia de las

muestras arcillosas.

4.3.2.2. Difraccion de rayos X (DRX)

En la naturaleza, la materia puede ser clasificada de acuerdo a su arreglo atbmico como:
materiales que presentan un orden atdmico a muy corto alcance, materiales amorfos, y
los materiales que poseen un orden a largo alcance, materiales cristalinos. Uno de los
métodos no destructivos de analisis que permite identificar esta caracteristica de los
materiales es el denominado difraccién de rayos X [8].

La difraccion de rayos X (DRX) es una técnica que permite la identificacion cualitativa de
las fases cristalinas presentes en la muestra. En el presente trabajo se utiliz6 DRX para
determinar las fases cristalinas presentes en las muestras de arcilla de interés y la
evolucién de las fases cristalinas al someterlas a diferentes tratamientos térmicos. Este
analisis se realizé utilizando como patrén de referencia la base de datos del software
PCPDFWIN Version 2.1 JCPDS-ICDD (International Center for Diffraction Data). Los
difractogramas de las muestras soélidas fueron obtenidos con un equipo Siemens D-5000,
perteneciente a INGEOMINAS (Cali), utilizando la radiacion de CuKa (A=1.54 A), en el
rango entre 10°y 70°.

4.3.2.3. Espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier (FT-IR)

El término espectroscopia infrarroja se refiere a la descomposicion Optica, en sus
diferentes longitudes de ondas, de la radiacion infrarroja. Es una técnica muy utilizada
para estudiar los componentes organicos e inorganicos presentes en una muestra. Esta
técnica utiliza luz infrarroja, longitud de onda entre 0.78 y 300 um, para irradiar la muestra
y su interaccibn pone en evidencia los modos vibracionales relacionados con las
deformaciones angulares, los estiramientos de los enlaces y sus rotaciones, de parejas o
grupos de atomos que son excitados con la absorcion de la radiacion a una frecuencia
apropiada. La frecuencia de la radiacion incidente se varia con el fin de obtener un

espectro. Este espectro, por lo tanto, es el resultado de las transiciones entre dos niveles
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de energia vibracional lo que proporciona informacién sobre la estructura del compuesto;
se obtiene un grafico de la intensidad de radiacion absorbida o transmitida por la muestra
en funcién de la frecuencia, o nimero de onda, de la radiacion incidente. Esta técnica
espectroscopica, con transformada de Fourier, permite obtener espectros con buena
resolucion en pocos minutos, ya que al tratar los datos con la transformada de Fourier se
aumenta el cociente sefial/ruido [9].

Todas las caracteristicas de los espectros infrarrojos de los minerales estan relacionadas
con su constituciébn, composicidon quimica y estructura cristalina, ademas, estas son
determinadas por las vibraciones de los grupos atémicos de la estructura cristalina de los
minerales.

La preparacion de la muestra, para el ensayo con FT-IR, se realiz6 mezclando el material
arcilloso en polvo (aprox. 3 mg) con 50 o 200 veces su peso en polvo de KBr, muy fino vy,
aplicando sobre ella presion para formar una pastilla que se coloca en el portamuestras
del equipo para obtener su espectro; los espectros FT-IR fueron obtenidos usando un
espectrometro Termo Nicolet IR 200 ubicado en el Laboratorio de Catélisis de la
Universidad del Cauca.

4.3.2.4. Andlisis térmico diferencial y gravimétrico (ATD/TG)

Para estos ensayos, una cantidad fija de la muestra a analizar es introducida en un
compartimiento de un centimetro cubico de un recipiente refractario de paredes finas. El
compartimiento adyacente se llena con un material inerte, generalmente un O6xido
calcinado. Las muestras se ponen en contacto con dos termopares de aluminio-cromo
conectados a instrumentos registradores de tal modo que la diferencia de temperatura se
amplifica y se registra continuamente junto con la temperatura del material inerte, a
intervalos fijos de tiempo o de temperatura. El conjunto se encierra en un bloque de
refractario que se inserta en un horno eléctrico [10].

Estos ensayos se realizaron en un rango de temperatura de 20° C a 800° C, para el
analisis termogravimétrico (TG) y, de 20° C a 1600° C para el andlisis térmico diferencial
(ATD); en ambos casos se trabajo en atmésfera de oxigeno.

La termogravimétria (TG) fue utilizada para determinar la perdida de masa que
experimenta la muestra sélida al ser sometida a la accién de la temperatura, por otro lado,
las reacciones endotérmicas y exotérmicas que ocurren en el material arcilloso, al tratarse
térmicamente, se determinaron utilizando andlisis térmico diferencial el (ATD).

Actualmente se sabe que cada uno de los materiales de arcilla posee sus propiedades
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térmicas propias, siendo similares pero no idénticos para los minerales del mismo grupo.

4.3.2.5. Microscopia electronica de transmisién (MET)

Esta técnica permite analizar muestras delgadas (de orden micrométrico y hasta
nanométrico) utilizando un haz muy fino de electrones provenientes de un cafidén de
electrones de alta energia. Al realizar el barrido de la muestra se producen varios tipos de
sefiales como resultado de la interaccibn del haz de electrones y la muestra,
destacandose la informaciéon que llevan los electrones que atraviesan la muestra; esta
informacién es la base para el funcionamiento del microscopio electrénico de transmision
(MET). Con esta técnica se puede adquirir informacion de la naturaleza fisica y quimica
de los solidos y de los defectos presentes en los mismos; se puede determinar ademas el
tamafio y la morfologia de las particulas de polvo asi como su estructura cristalina,
utilizando difraccion de electrones. La composicién quimica de los polvos se puede
determinar, en regiones muy localizadas, haciendo uso de los rayos X que emite la
muestra cuando incide sobre ella un haz de electrones altamente energético [8].

En este trabajo se emple6 MET para determinar el tamafio y la morfologia de las
particulas que conforman los polvos de arcilla obtenidos. Para ello se utilizé el
microscopio JEOL 2000 de la unidad de microscopia electrénica, UME, de la Universidad

del Cauca.

4.4 . Procesamiento ceramico.

El desarrollo del procesamiento ceramico de las muestras se realiz6 teniendo en cuenta
las etapas basicas para la elaboracion de piezas ceramicas, como son: la dosificacion, el
conformado, el secado y la sinterizacién. El esquema de la figura 4.2 muestra uno a uno
los pasos seguidos para la elaboracion de las piezas, resaltando que se realizaron dos
vias de conformado denominadas ruta en seco (compactacién de polvos ceramicos) y ruta

en hiumedo (pasta ceramica).

-52 -




Procedimiento Experimental

DosiFicAcion

4

CONFORMADO

RUTA €N $S€ECO RUTA €N HUMEDO

ll

ESTUDIO DEL SECADO

ll

SINTERIZACION DE LAS PIEZAS

ll

CARACTERIZACION DE QS
PIEZAS SINTERIZADAS

4

\/ v

CARACTERIZACION CARACTERIZACION
LICROESTRUCTURAL flecanicea

Figura 4.2. Diagrama que describe el procesamiento ceramico utilizado.

4.4.1. Conformado de muestras

Para el conformado de las piezas, utilizando la materia prima de interés, se disefiaron en
el laboratorio dos troqueles. Concretamente, uno para trabajar con polvos ceramicos,
para el prensado, y el otro para trabajar con pastas cerdmicas, para simular la extrusion.
Ambos procesos producen, mediante la aplicacibn de un esfuerzo mecéanico, la
separacion de los aglomerados y el re-acomodamiento de las particulas a través de un
transporte de masa en contra de las fuerzas de rozamiento interno y en contra también,
de las fuerzas de rozamiento con las paredes del molde o de la boquilla del troquel [11].
Por ultimo, se establecen nuevos enlaces entre las particulas que permiten mantener, al

cesar el esfuerzo, la forma adquirida por la pieza en verde.

4.4.1.1. Ruta en seco.
La materia prima utilizada para el conformado de piezas por la ruta en seco, se someti6 a

un secado a temperatura ambiente, durante un par de dias, luego se pasé a secar en una

-53 -




Procedimiento Experimental

estufa a una temperatura de 100° C aproximadamente; la muestra seca se macer6 en un
mortero de agata, hasta obtener material en polvo, y posteriormente se selecciono
utilizando un tamiz N°150, tamafio de particula 75 pm, lo que garantizaba un mejor
empaquetamiento y una mayor reactivad de las mismas durante el proceso.

Este material en polvo se colocé en el interior del troquel y se obtuvieron, al prensar,
piezas cilindricas de dimensiones aproximadas a 13 mm de diametro por 10 mm de alto;
para la conformacién de estas piezas se utilizaron diferentes presiones de compactacion
con el fin de obtener la presiéon de conformado éptima, poniendo atencién a la presencia
de defectos en ellas que se pudieron originar durante el conformado. En la figura 4.3(a) se

muestra un esquema del troquel utilizado y de las muestras obtenidas con este.

| I
N [

R

| I

i I

I |

vista superior
vista superior

— | S E S

vista lateral vista lateral

1. Piston 1. Pistén I_

2. Embolo 2. Embolo
3. Boquilla Pieza conformada

Pieza conformada

(a) (b)
Figura 4.3. Esquema de los troqueles utilizados para la conformacién de las probetas
utilizando:

(a) ruta en seco y (b) ruta en humedo

4.4.1.2. Ruta en hiumedo

El conformado de las piezas se realiz6 simulando el proceso de extrusiéon que se utiliza
normalmente en planta. Para ello se tomo el material arcilloso, con su humedad natural, y
se le realiz6 una limpieza manual del material organico presente. Luego se procedié a
triturar y mezclar el material arcilloso obteniéndose una materia prima homogénea que
posteriormente se introdujo en el troquel. En esta condicidn se aplicd una presién uniaxial
a la materia prima para conformar probetas de dimensiones 10 mm x 20 mm x 50 mm,
aproximadamente. Para el conformado de las probetas se utilizaron diferentes presiones,

con el fin de obtener la presion Optima que permitiera alcanzar la mayor densidad en
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verde a las piezas. En la figura 4.3 (b) se indica el troquel utilizado y la forma de las
probetas obtenidas.

Es de anotar que para las dos rutas de conformado, ruta en seco y ruta en humedo, se
utilizaron mezclas en proporciones 100:0, 50:50 y 75:25, de las muestras ARGU-I ARGU-
Il respectivamente, para estudiar el efecto que tiene la dosificacion de las mismas sobre

las propiedades de las piezas.

4.4.2. Secado de las piezas en “verde”

Después de obtenidas las probetas se procedié a realizar la etapa de secado de las
mismas, centrando la atencién en la posible formaciéon de fisuras originadas por los
cambios bruscos de temperatura que ocasionarian altas velocidades de perdida de peso y
rapida contraccion de la pieza.

Para las probetas obtenidas por la ruta himeda, el estudio del secado de las piezas se
realizo en dos etapas. En primera instancia, las probetas se colocaron en el interior de un
desecador el cual permitié controlar la humedad del medio, condicién establecida para la
eliminacion controlada de agua. Al cabo de unos dias fueron trasladadas a una estufa,
cuya temperatura se encontraba entre 100-120° C, para completar el ciclo de eliminacion
de humedad; alli se mantuvieron hasta que alcanzaran peso constante, garantizando asi
la maxima eliminacién de humedad de estas y minimizando la posible generacion de
fisuras.

Las probetas obtenidas por la ruta en seco solo fueron secadas en estufa, puesto que
previo al conformado, el polvo ceramico utilizado ya se habia secado con anterioridad.
Durante la etapa de secado se registr6 la perdida de peso que experimentaron las
probetas, tanto en el desecador como durante su estancia en la estufa, obteniéndose las
curvas de pérdida de peso en funcién del tiempo (AW/W, VS. t, tal que AW = Wr — Wo)
para cada una de las muestras obtenidas por las dos rutas de conformado.

Como ya se menciond anteriormente, la pérdida de peso que presentan las piezas es
ocasionada por la eliminacion de agua, la cual existe entre las particulas y que al ser
extraida genera un acercamiento entre ellas, hecho que se refleja en un cambio
dimensional de las probetas. Es por esto que se realiz6 un estudio paralelo de la
contraccién que sufren las piezas durante la etapa de secado. Para ello se tomaron datos

de la contraccion longitudinal de las probetas durante la estancia en el desecador y en la

estufa, obteniéndose gréaficas de contraccion longitudinal en funcién del tiempo (AL/Lo Vs,

t, tal que AL = Lr — Lo) para las dos rutas de conformado.
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4.4 3. Sinterizacion de las muestras

Posterior al secado de la muestra se procedio a la sinterizacion de las piezas. Para el
estudio de sinterizacion de las muestras se disefi0 un programa de calentamiento
teniendo en cuenta los resultados de ATD/TG de la materia prima. De esta forma se
garantizé que las reacciones que ocurren en el sistema se den de manera controlada y
se logre la mayor densificacion de las piezas. La rampa de calentamiento utilizada, para
sinterizar una muestra a 1000 °C, se indica en la figura 4.4.

1 hora
1000 +

800 5°C/min
~
O
s 11/2 hora
600
5
J<
[}
g— 200 4 2°C/min
[}
'_

11/2 hora
200 -
2°C/min
T T T T T T T T T T T
Tiempo (h)

Figura 4.4 Programa de calentamiento utilizado para sinterizar una muestra a 1000 °C,
durante 1 hora.

La sinterizacion de las muestras se realizé en un horno Maxthermo Mc. 2838P. Para
realizar el estudio de sinterabilidad de las piezas, estas se sometieron a tratamiento
térmico a diferentes temperaturas, 200° C, 400° C, 700° C, 800° C, 900° C, 950° C, 1000°
C, 1050° C, 1150° C, 1250° C y 1300° C, a las cuales se les tomaron los datos
dimensionales y de peso, antes y después de la sinterizacion. Estos valores se utilizaron

para obtener las gréficas de variacibn de peso en funcion de la temperatura de

sinterizacion (AW/W, VvS. T), y variacion de la contraccion longitudinal en funcién de la

temperatura de sinterizacion (AL/Lo vS. T), ya que durante la sinterizacion de las piezas

ocurren reacciones de deshidratacién, deshidroxilacién, eliminacion de compuestos
organicos, cambios de estructura, cambios de fase, entre otras, que pueden ocasionar

variaciones de peso y cambios dimensionales en las mismas [12].
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Un pardmetro importante y que daria idea de los posibles usos de la materia prima en
estudio, es la densidad que adquieren las piezas después de ser sinterizadas; por esto se
realizo un estudio de la evolucion de la densificacion de las piezas en funcion de la
temperatura (D vs. T).

Por otro lado, para tener informacion sobre la evolucién de la porosidad en las piezas, se
realizé el ensayo de absorcidon de agua. Para ello las piezas sinterizadas se secaron a
100 °C, durante 24 horas, se pesaron y luego se sumergieron completamente en un
recipiente con agua destilada durante 24 horas. Después de este proceso se procedid a
secarlas superficialmente con un pafio y se pesaron nuevamente [13].

Con esta metodologia se obtuvo informacién tanto del peso de la muestra seca como del
peso de la muestra mas el agua contenida en los poros; la diferencia entre estos dos
pesos, dividida entre el peso de la muestra seca, da informacion sobre el porcentaje de
agua retenida en los poros. Los valores obtenidos permitieron graficar el porcentaje de
absorcion de agua en funcién de la temperatura de sinterizacién, para cada una de las
muestras obtenidas por las dos vias de conformado.

Finalmente, con la informacién acerca de la contraccién de las piezas y el porcentaje de
absorcién de agua durante la sinterizacion, se hicieron los diagramas de gresificacion
(que se obtiene de la superposicidon de las curvas obtenidas a partir de los pardmetros
mencionados en funcién de la temperatura), tal que en el punto en que las dos curvas se
cruzan se garantizaria la presencia de una fase liquida-amorfa, que ayudaria

considerablemente a la densificacion de las piezas.

4.4.4. Caracterizacion de las piezas sinterizadas.

Se hicieron caracterizaciones microestructurales y mecanicas, por medio de microscopia
Optica y microscopia electrénica de barrido con el fin de conocer la microestructura de las
piezas, ademas para poder apreciar los defectos y estimar su grado de densificacion
después de la sinterizacién. Los ensayos mecdanicos, que se les realizdé a las muestras
sinterizadas, permitieron obtener informacion de la respuesta que presentaban las

probetas al ser sometidas a esfuerzos mecanicos.

4.4.4.1. Caracterizacién microestructural.

4.4.4.1.1. Microscopia Optica.

La microscopia O6ptica es una técnica muy utilizada en el estudio de detalles
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microestructurales de muestras sinterizadas o particulas de unos pocos micrometros (10-3
mm). Esta técnica puede hacer uso ya sea de luz blanca o luz monocromatica, la cual es
transmitida o reflejada a través de la muestra y luego observada por medio de lentes que
magnifican el tamafio de la imagen. El campo de aplicacion de esta técnica esta
principalmente en el estudio de muestras bioloégicas, aunque también se utiliza para
observar muestras minerales [14].

El estudio de microscopia 6ptica se realizé en la Unidad de Microscopia Electrénica de la
Universidad del Cauca. Para ello se obtuvieron imagenes digitales de las piezas
conformadas, por via himeda y seca, a través de una camara CCD marca JVC TKa 1380
acoplada al microscopio optico Nikon SM 2T, la adquisicién y almacenamiento de las fotos
fue realizada a través del programa LEICA Modelo Q 500 IW, software desarrollado para

el andlisis de imagenes.

COMPUTADOR

.

-
.

CAMARA CCD

- > MICROSCOFIO

MUESTRA oo

Ko B

a4

Figura 4.5 Sistema de adquisicion de imagenes de la Unidad de Microscopia Electrénica de
la
Universidad del Cauca

Por medio de esta técnica se logro, inicialmente observar la variacion del color en las
piezas sinterizadas. Ademas, se identificé la presencia de impurezas y defectos tanto en
la superficie externa como en la superficie fracturada de muestras sinterizadas.

Con el fin de resaltar la microestructura y las impurezas presentes en las muestras se
realizdé un ataque quimico de las piezas sinterizadas. Para ello, las muestras se pulieron
hasta tomar apariencia tipo espejo y se sumergieron en acido perclérico (HCIO,) y acido
nitrico (HNO3) en una concentracion de 0.5 molar, durante tiempos de 15 y 45 segundos

para cada acido.
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Viendo la eficiencia del ataque quimico, para resaltar los bordes de grano o de fases, se
procedié a atacar térmicamente las piezas a una temperatura 50° C por debajo de la de
sinterizacion con una rampa de calentamiento y enfriamiento rapido. Las muestras se
observaron utilizando microscopia 6ptica y el resultado que se esperaba era el realce de
la microestructura de las piezas asi como de los defectos e impurezas presentes.

Para las muestras conformadas por via seca, puesto que presentaban delaminacion, se
extrajeron cuidadosamente parte de estas laminas y se observaron utilizando el
microscopio éptico de polarizacion marca Nikon Microphot con el fin de observar defectos
que no eran apreciables con el microscopio éptico tales como fisuras internas, porosidad

e inclusiones

4.4.4.1.2 Microscopia electronica de barrido (MEB)

La microscopia electrénica de barrido (MEB) es una técnica muy versétil la cual permite
observar particulas o detalles estructurales en el rango de ~ 102 a ~ 102 um. En esta
técnica, un haz de electrones es enfocado, utilizando lentes magnéticas, sobre la
superficie de la muestra en estudio. El haz electrénico estd compuesto de electrones
primarios los cuales poseen una energia alta comparada con la energia de los electrones
que se encuentran enlazados al nucleo de la muestra. Una disipacion de energia de los
electrones primarios sobre la muestra, ocasiona que los electrones de los atomos se
exciten generando electrones secundarios. Los electrones secundarios se recombinan
con los iones de la superficie de la muestra liberando fotones que son la base para la
formacion de la imagen en MEB. Esta técnica permite complementar el estudio realizado
utilizando microscopia Optica y por lo tanto es muy usada para estudiar la textura, la
topografia y los rasgos superficiales e internos de las muestras. Un estudio adicional se
puede realizar utilizando este tipo de microscopios; es realizar un andlisis quimico
cuantitativo de los elementos presentes en la muestra. Este estudio se realiza utilizando la
microsonda que se adapta a estos equipos [7].

Se utilizé esta técnica de caracterizacion para observar la superficie de una fractura fresca
gue se practicO a las muestras y de esta forma se determind la microestructura de la
misma y aprecid el grado de densificacibn de las piezas tratadas a diferentes
temperaturas. Ademas, haciendo uso de la microsonda que posee el equipo, se realizé el
analisis quimico de la superficie, concretamente de algunas zonas de las muestras, para
examinar la distribucién de los elementos después de ser tratadas térmicamente, asi

como para realizar andlisis puntuales a particulas que se encontraban dentro de la
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muestra. El equipo utilizado para este andlisis fue un microscopio marca JEOL 5910LV

SEM, perteneciente a la unidad de microscopia de la Universidad Nacional sede Medellin.

4.4.4.2. Caracterizacion Mecéanica

Con el fin de determinar los posibles usos de la materia prima de interés, se realizaron
ensayos mecanicos a piezas conformadas con ellas. Para ello se efectuaron ensayos de
resistencia a flexion, resistencia a compresion y dureza Mohs a cada una de las probetas
conformadas por via humeda. Para probetas conformadas por via seca solo fue posible
determinar su dureza puesto que las dimensiones no permitieron la realizacion de las
otras pruebas. Estos ensayos fueron realizados en la Escuela de Ingenieria de Antioquia-
Medellin.

Los ensayos mecanicos de flexién y compresion se realizaron a probetas de dimensiones
10 mm x 20 mm x 50 mm, aproximadamente, las cuales fueron sinterizadas a 1150° C
durante una hora; previo al ensayo, las muestras fueron secadas durante 24 horas, a una

temperatura de 110° C, y posteriormente se midieron sus dimensiones.

4.4.4.2.1. Resistencia a la Flexion

Para el ensayo de flexion, la probeta se colocé sobre dos apoyos, también conocidos
como vigas, que son los encargados de soportar una carga perpendicular a su eje
longitudinal. Estas vigas se ubicaron a una distancia equivalente al 20% de la longitud de
la probeta, en cada extremo; un tercer apoyo se ubic6 en la parte superior justo en el
centro. A continuacién se ejercidé una fuerza perpendicular, que se incrementé hasta
producir la rotura de la misma. En la figura 4.6 se describe graficamente el procedimiento
seguido para la realizacién del ensayo.

Para la realizacién del ensayo se utilizé una prensa SOILTEST INC. Modelo U560-A, con

un anillo 21408 de 780 divisiones, a una velocidad de desplazamiento de 1 mm/min.
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Figura 4.6 Montaje utilizado para realizar el ensayo de resistencia a la flexion.

Se ensayaron cuatro (4) probetas de cada composicion de las muestras que habian sido
conformadas por via hiumeda. De esta forma se obtuvo un promedio representativo del

modulo de rotura (MR), el cual se calcul6 utilizando la siguiente relacion [15]:
MR- 22

a- (k)
donde:

Q: Carga aplicada

d: distancia entre apoyos

a: ancho de la probeta

h: altura de la probeta

4.4.4.2.2. Resistencia a la compresion

Este ensayo consistié en aplicarle a la probeta, colocada con su eje longitudinal paralelo a
la fuerza aplicada, esfuerzos constantes y crecientes hasta llevar al aplastamiento y rotura
de la pieza.

Para el desarrollo de este ensayo se utiliz6 una prensa hidraulica marca FORMEY,
modelo FT-40-DR, con un desplazamiento de la carga de 1 mm/min. Se ensayaron cuatro
(4) probetas de cada composicion, conformadas por via himeda, con el fin de obtener un
valor promedio de la resistencia a la compresion (RC), parametro que se calculé utilizando

la siguiente expresion [16]:

RC =

> [O

donde:
Q: Carga Aplicada
A: Area de la probeta
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La figura 4.7 muestra la disposicidn de la probeta para la realizacion del ensayo.

lkueua

Figura 4.7 Montaje utilizado para realizar el ensayo de resistencia a compresion

4.4.4.2.3. Dureza Mohs
La dureza Mohs se define como la resistencia que opone un material a ser rayado por

otro. Este ensayo ubica al material dentro de una clasificacion o escala de dureza

mineraldgica ya establecida [17]; en la tabla 4.3 se indica dicha escala

Tabla 4.3. Escala de dureza de algunos minerales.

DUREZA | MINERAL | DUREZA MINERAL
1 Talco 6 Feldespato
2 Yeso 7 Cuarzo
3 Calcita 8 Topacio
4 Fluorita 9 Corindén
5 Apatita 10 Diamante

La prueba de dureza se realizé tomando materiales de referencia de los indicados en la
tabla 4.3, y se procedio rayar la probeta; si no se observa un rastro de rayado se toma el
siguiente material de referencia en la escala de dureza, en el caso contrario se debe
utilizar un material con menor dureza.

Este ensayo se realiz6 tanto para las muestras conformadas via hGmeda como para las
conformadas en seco. Previo a la realizacion del ensayo, las piezas se secaron en una

estufa a 110° C durante 24 horas. Para obtener un valor mas confiable de este pardmetro
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se tomo un promedio de las diferentes probetas ensayadas, de cada composicion, y se
logro clasificar cada una de las muestras con base en la escala presentada en la tabla
4.3.
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5. RESULTADOS Y DISCUSION

5.1 Materia Prima

El depdsito del material arcilloso que se estudié se encuentra ubicado en la Republica de
Colombia departamento del Cauca, municipio de Guapi vereda la Codicia,

La exploracion y evaluacion del depésito de arcilla, se realizd con el procedimiento

descrito anteriormente (ver item 4.1).

5.1.1. Caracterizacion Fisica

La caracterizacion fisica de las arcillas del municipio de Guapi hace referencia a las
propiedades geotécnicas generales tales como: limites de consistencia o Atterberg, peso
especifico, granulometria y expansion. De estos resultados se obtuvo informacion acerca
de las condiciones del suelo y algunas propiedades que son de utilidad para la
formulacion de pastas ceramicas, pensando en el aprovechamiento de dicho material para

la elaboracion de piezas ceramicas.

5.1.1.1 Muestra ARGU-I

La muestra ARGU-I se obtuvo a una profundidad entre 0.85 m y 1 m, segln los apiques
realizados en la zona (Ver anexo 1); esta arcilla presento un color amarillo carmelito con
presencia apreciable de arena.

Una propiedad importante de este tipo de suelos es su plasticidad, ya que ésta propiedad
guiara el uso tecnolégico del material en estudio. Se tiene que la muestra ARGU-I
presentd valores de limite liquido y limite plastico de 74.4% y 28.1% respectivamente,
valores obtenidos por el método de Casagrande descrito en el numeral 5.3.1.1,
obteniéndose un indice de plasticidad de 46.3 que, de acuerdo al sistema unificado de
clasificaciéon de suelos (USCS), corresponde a un material tipo CH, es decir, una arcilla de
alta plasticidad y se encontré por encima de la linea A en la carta de plasticidad, tal como

se muestra en la figura 5.1.
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Figura 5.1. Relacién carta de plasticidad para clasificacion de suelos de particulas finas y las
muestras ARGU-l y ARGU-II

Una caracteristica importante de los suelos es el peso especifico que, para la mayoria de
las particulas mineralégicas que constituyen los suelos, se encuentra entre 2.6 y 2.9. Para
la muestra ARGU-I se obtuvo un valor de 2.585, mediante el procedimiento descrito en el
numeral 5.3.1.2, lo cual indica que se trata de una arcilla volcanica ya que estas
presentan valores de peso especifico entre 2.2 'y 2.6 [2].

De los resultados del analisis granulométrico que se indican en la tabla 5.1, se tiene que
el porcentaje pasante por el tamiz N°200 fue de 82.43%, lo que indica que se trata de un

suelo poco arenoso y con un corto rango de distribucion del diametro de las particulas.

Tabla 5.1. Andlisis granulométrico de la muestra ARGU-|

TAMICES | PESO RETENIDO | RETENIDO | RETENIDO ACUMULADO | PASANTE
(N°) (@) (%) (%) (%)
3/8 100.0

4 11 0.21 0.21 99.79
10 1.0 0.19 0.40 99.60
40 7.9 1.50 1.90 98.10
100 23.9 4.55 6.45 93.55
200 58.4 11.12 15.57 82.43
200 433.0 82.43 100.0
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Otra caracteristica importante del suelo es su indice de expansividad, el cual se obtuvo tal
como se indica en 5.3.1.3, que para la muestra ARGU-I presenta un valor de 3.665
Kg/cm?, para un cambio potencial de volumen de 9.05, que segun la tabla 4.2 de

clasificacion de suelos se clasifica como muy critico.

A continuaciéon se daran los valores respectivos para la muestra ARGU-Il y de su

comparacion se hara el analisis.

5.1.1.2 Muestra ARGU-II

La muestra ARGU-II se obtuvo a partir de los 1.5 m hasta los 5 m de profundidad del
depdsito (Ver anexo 1); esta muestra se caracteriz6 por su color gris claro y poca
presencia de arena.

De acuerdo con los ensayos de limites de consistencia, es decir, limites de Atterberg, se
obtuvo que la muestra ARGU-II presentaba un limite liquido de 88.25% y limite plastico de
28.1%, obteniéndose un indice de plasticidad de 60.15 correspondiente a un material tipo
CH, arcilla de alta plasticidad de acuerdo con sistema unificado de clasificacion de suelos
(USCS); en la carta de plasticidad se ubica por encima de la linea A, tal como se muestra
en la figura 5.1.

La muestra ARGU-II presentd un peso especifico de 2.759, que hace referencia al peso
especifico de una arcilla inorganica de acuerdo con la clasificacion presentada en la tabla
5.1, de valores tipicos de pesos especificos [2].

De los resultados del andlisis granulométrico realizado a la muestra ARGU-II, se concluye
que es un suelo mucho mas fino y con un rango de tamafio de particula mas estrecho, en
comparacion con la muestra ARGU-I, puesto que el porcentaje pasante por el tamiz
N°200 fue de 99.27%. Los datos obtenidos del analisis granulométrico se indican en la
tabla 5.2
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Tabla 5.2. Andlisis granulométrico de la muestra ARGU-II

TAMICES | PESO RETENIDO | RETENIDO | RETENIDO ACUMULADO | PASANTE
(N°) (9) (%) (%) (%)
10 100.0
40 0.040 0.075 0.075 99.92
100 0.064 0.120 0.195 99.80
200 0.282 0.530 0.725 99.27
200 52.814 99.274 100.0

El indice de expansividad para esta muestra fue de 3.402 Kg/cm? correspondiente a un
cambio potencial de volumen de 8.4.

De acuerdo con lo reportado en la literatura [3] tanto el indice de expansion de la muestra
ARGU-I como el de ARGU-II, son considerados como altos y sus respectivos cambios
potenciales de volumen son clasificados en el rango “muy critico”, valor que esta
intimamente relacionado con la alta plasticidad que éstas presentan [3].

Un resumen de las propiedades geotécnicas evaluadas, de las muestras de interés, se
presenta en la tabla 5.3.

Tabla 5.3. Propiedades geotécnicas de las muestras estudiadas

CLASIFIC.
LIMITE LIMITE INDICE SUELO PESO CAMBIO GRANULOM.
LIQUIDO | PLASTICO | PLASTICIDAD USCS ESPECIFICO | POTENCIAL | % PASANTE
( ) VOLUMEN | TAMIZ N°200
ARGU- | 7440 | 281 46.30 CH 2.585 9.05 82.43
ARGU
) 88.25 | 28.1 60.15 CH 2.759 8.40 99.27

5.1.2. Caracterizacidon Quimicay Microestructural

La caracterizacion quimica y microestructural se realiz6 utilizando fluorescencia de rayos
X (FRX), difraccién de rayos X (DRX), espectroscopia infrarroja (FT-IR), analisis térmico
diferencial y gravimétrico (ATD/TG) y microscopia electrénica de transmisién (MET), para
identificar, respectivamente, los elementos que como porcentaje de 6xidos existen en las
muestras, grupos funcionales y fases cristalinas presentes, conocer el efecto de los

tratamientos térmicos y determinar el tamafio y la morfologia de las particulas.
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5.1.2.1 Fluorescencia de rayos X (FRX)

El analisis quimico de las muestras ARGU-I y ARGU-II se realiz6 utilizando fluorescencia
de rayos X (FRX), empleando en cada medicidbn una curva cuantitativa calibrada,
implementada para determinar elementos mayoritarios en sedimentos arcillosos; los

resultados se indican en la tabla 5.4

Tabla 5.4. Resultados de fluorescencia de rayos X de las muestras de interés

COMPUESTO ARGU-I ARGU-II
Al,O3 22,384 % 27,536 %
CaO 0,048 % 0,043 %
Fe20s 4,842 % 1,247 %
K20 0,613 % 0,924 %
MgO 1,041 % 0,384 %
MnO 0,016 % 0,005 %
Na2O 0,209 % 0,312 %
P20s 0,015 % 0,022 %
SiO2 60,675 % 60,268 %
TiO2 1,079 % 1,582 %

De la tabla 5.4 se resaltan los elevados contenidos de silice y alimina presentes en las
muestras estudiadas, asi como el alto porcentaje de oxido de hierro en la muestra ARGU-I
lo que justifica su color amarillo-café. Ademas, el menor porcentaje de oxido de hierro y
mayor de 6xido de titanio, que se evidencian en ARGU-II, respecto de ARGU-I, explica su
tonalidad gris.

Realizando un analisis de la composicién quimica obtenida por fluorescencia de rayos X,
teniendo en cuenta la relacion en moles de Al,Os; / SiO, y la suma de los moles de los
fundentes presentes en la muestra (Z RO + RO + Fe03), donde R representa fundentes
tales como Ti, Mg, Ca, Na, K, se puede establecer una designacion técnica de uso para el

material arcilloso, (figura 5.2).
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Figura 5.2. Designacion técnica de las arcillas en funcién de la composicion [4].

Para ARGU-I se tiene que Al,Oz / SiO, = 0.217 y £ R,O + RO + Fe;0O3 = 0.067, ubicando
la muestra en la zona 2 correspondiente a las arcillas de alfarero y de terracota. En cuanto
a ARGU-II, Al,O3 / SiO2 = 0.269 y 2 RO + RO + Fe;03 = 0.033, no se encuentra bien
definida en ninguna de las zonas demarcadas en la figura 6.2, por lo que se hace
necesario continuar con los estudios respectivos para poder definir las posibles

aplicaciones de esta materia prima.

5.1.2.2 Difraccién de rayos X (DRX)

Los difractogramas de rayos X obtenidos para las muestras ARGU-I y ARGU-II se
presentan en la figura 5.3. Con base en los difractogramas se pueden identificar las fases
mayoritarias y minoritarias que componen cada una de las arcillas, las cuales se indican
en la tabla 5.5. Este analisis se realiz6 utilizando como patrén de referencia la base de
datos del software PCPDFWIN Version 2.1 JCPDS-ICDD (International Center for
Diffraction Data). Es evidente que los difractogramas son similares por lo que las fases

cristalinas presentes en los dos tipos de arcillas coinciden.
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Tabla 5.5. Principales fases cristalinas presentes en las muestras ARGU-1y ARGU-II de
acuerdo a los difractogramas de la figura 6.1

NOMBRE QUIMICO FORMULA QUIMICA PDF #
FaS(;Sl\r/Ina(_);cg'iiE[zria CaAlzSi20s . 4H20 20-0452
S':%tgn;ﬂ:ygr:g?; Nao.s Ho.s (AlISi2Os) 80-1394
Fasgal\/cl)ilri\rg';ﬁaria Ala(OH)s (Si4O10) 78-2109
Fasgal\/cl)ilri\rg';ﬁaria Alz Si20s (OH)a 03-0058
Fiig“ﬁﬁﬂgﬁtiﬂa (Fe, Al)s (Si, Al)2 Os OHa 31-0618
coonicie (FR) K20.3A1203.65i02. 2H,0 | 03-0197

Las fases cristalinas presentes indican que la composicién tipica de los minerales
arcillosos esta constituida, principalmente, por aluminosilicatos hidratados con presencia
de algunas impurezas tales como Na, Fe, K, Ca, etc., que reiteran los resultados del

analisis quimico obtenido con FRX.

Analizando mineralégicamente los difractogramas de rayos X obtenidos, para las
muestras ARGU-I y ARGU-II, se aprecian los picos representativos del cuarzo, algunos
filosilicatos y caolinita, los cuales estan indicados en la figura 5.3 [5,6].

Se destaca el hecho que a medida que aumenta la temperatura el pico correspondiente a
la caolinita desaparece, ademas, los picos representativos del cuarzo se hacen mas

intensos.
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Figura 5.3. Difractogramas de rayos X correspondientes a: (a) ARGU- | y (b) ARGU-II
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5.1.2.3 Espectroscopiainfrarroja con transformada de Fourier (FT-IR)

Las muestras ARGU-I y ARGU-II fueron caracterizadas utilizando FT-IR para identificar
las bandas correspondientes a los diferentes modos vibracionales de los enlaces en los
grupos funcionales que en ellas existen; estas muestras fueron tratadas térmicamente a
diferentes temperaturas lo que permitié observar la evolucién de las bandas presentes.

En la figura 5.4 se muestran los espectros de IR correspondientes a las arcillas ARGU-I

y ARGU-II sometidas a tratamientos térmicos a diferentes temperaturas.
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Figura 5.4 Espectros IR correspondientes a las muestras (a) ARGU-1y (b) ARGU-Il tratadas a
diferentes temperaturas
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En la tabla 5.6 se indica la asignacion de los grupos funcionales a las bandas
correspondientes a los espectros de las muestras, tratadas térmicamente, con base en las
referencias bibliograficas consultadas [7,8]; los espectros de las muestras son muy
similares, figura 5.4, por lo que la asignaciéon de los grupos funcionales a las bandas

coincide para las dos muestras.

Tabla 5.6. Bandas correspondientes IR a los espectros de las muestras ARGU-I Y ARGU-II

ST ?gr?:% ?gr(r):?) 1(?:5[201? 1(?;’22(): 1(53?201? Grupos Funcionales
_ OH Tension de los grupos del hidroxilo de la superficie interna

3695 | 3695 - - --
3626 || 3626 3610 -- - - OH Tensién de los grupos internos del hidroxilo
3440 3440 3440 3400 3425 3433 OH Tensioén del agua
1635 1635 1635 1628 1627 1620 OH Deformacion del agua
1034 || 1041 1057 1088 1080 1088 Tension del plano Si-O

918 918 - - Al-OH Deformacion

787 794 795 795 787 787 Si—O Tensién del cuarzo y del silicio

694 694 694 694 686 Si—0, perpendicular

532 532 -- -- Al-O-Si deformacion

470 471 471 463 455 463 Si—O-Si deformacion

En los espectros de IR son evidentes las bandas asociadas a los grupos hidroxilos que se
encuentran a ~ 3626 cm, los cuales se sitian en las cavidades en medio de los anillos
hexagonales de la estructura, y los asociados a las bandas a ~ 3695 cm? que se
encuentran ubicados en la lamina de octaedros y su unién es menos firme. Ademas, se
observa como la deshidratacion de las muestras va evolucionando con el incremento de la
temperatura, generandose un solapamiento de las bandas a los 600° C, hasta llegar al
punto en que practicamente se ha perdido el agua de constitucion momento en el cual
estas bandas son menos evidentes, lo que sucede por encima de los 1000° C.

Algo similar sucede con la banda ubicada a ~ 1635 cm?, la cual representa la vibracion de
deformacién del agua y sufre un ligero desplazamiento hacia valores menores de nimero
de onda, conforme va desapareciendo.

En estos espectros son evidentes las bandas asociadas a los enlaces del SiO, donde la
mas importante es la que se ubica alrededor de ~1034 cm™ y que indica la existencia de

tetrameros siloxanos ciclicos. La presencia de estos tetrameros es reiterada por la banda
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a ~794 cm?; ademas se destaca la vibracion perpendicular del enlace Si - O y la
deformacién del enlace Si — O — Si a valores de ~ 694 y ~ 470 cm™, respectivamente.
Informacion acerca del movimiento vibracional de deformacion del enlace Al - OH estaria
dada por la banda ubicada a ~ 918 cm}; también se destaca la banda alrededor de los ~
532 cm! que representa a los tetraedros que alternan Al y Si [7].

Es de sefalar que la banda alrededor de los ~ 532 cm™ (Al — O - Si) se solapa con la
banda a ~ 470 cm™ (Si — O — Si), por encima de los 400 °C; algo similar sucede con las
bandas ubicadas alrededor de los ~ 918 cm™ (Al - OH). Ademas, por encima de los 600
°C, se observa que la banda a ~ 694 cm (Si - O) se solapa con la banda presente
alrededor de los ~794 cm (Si - O), generandose bandas mas definidas lo que se traduce

en un mayor ordenamiento de la estructura.

5.1.2.4 Analisis térmico diferencial y gravimétrico (ATD/TG)

Las curvas de ATD/TG, de las muestras analizadas, presentan un pico endotérmico
correspondiente a la salida de agua fisisorbida, a una temperatura de 77° C para ARGU-I,
acompafiada de una brusca disminucién de peso del 4.78% que se extiende hasta los
200° C; en contraste, ARGU-II presenta una leve disminuciéon de peso del 2.3%, a una
temperatura de ~ 100° C, asociado al pico endotérmico de los 94° C.

El gran pico endotérmico alrededor de ~ 500° C contiene informacién de la pérdida de
agua de constitucién y la deshidroxilacion de los minerales arcillosos presentes,
involucrando la liberacién y separacion de los grupos hidroxilos y la desestabilizacion del
ion de aluminio, reacciones que estan acompafadas de una brusca disminucién de masa
del 3.9% y 6.4% para ARGU-I y ARGU-II, respectivamente.

El pequefo pico exotérmico a 955° C y 982° C, para ARGU-I y ARGU-II, respectivamente
da informacion sobre la cristalizacion de una fase tipo espinela, y-Al:0s, y de la
transformacién de fase a a y-Al.03, ademas es posible que indique la descomposicion de
los carbonatos de calcio que existen en la muestra [9,10].

Estos resultados fueron la base para la elaboracion del programa de calentamiento del

horno para la sinterizacion de las piezas conformadas con la materia prima de estudio.
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Figura 5.5. Curvas de ATD/TG correspondientes a las muestras: (a) ARGU-lIy (b) ARGU-II

5.1.2.5 Microscopia electrdnica de transmisién (MET)

Como se observa en las fotografias de la figura 5.6, las muestras observadas por MET

revelan la existencia de laminas, morfologia tipica de las arcillas, con un tamafio de

particula de aproximadamente 500 nm y 100 nm para ARGU-I

y ARGU-II

respectivamente. Estas laminas al combinarse en paquetes, forman placas que dan

origen a los minerales arcillosos.

Estos tamafios de particula permiten prever una buena densidad en verde para las piezas

que se conformen con esta arcilla.
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o —

ARLUT LS ]
PH2145 80.8KV  X56K 188nm

ARLY T
PH2146 80.0KV XISK SeBam

(@) (b)

89 80.0KV 46K

(c)
Figura 5.6 Fotografias de las muestras (a) ARGU-I (barra 500 nm), (b) ARGU-II (barra 100
nm) sin tratamiento térmico y (c) ARGU-I tratada a 800° C durante 1.5 horas (barra 200 nm)

También se observd, con ayuda de esta técnica, que las particulas de ARGU-I
presentaban tamafio nanométrico al ser tratada térmicamente (figura 5.6 (c)).
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5.2 Procesamiento ceramico de piezas

5.2.2 Pastas Ceramicas

Una de las vias de conformado utilizado para el estudio del comportamiento del mineral
arcilloso del municipio de Guapi fue la via himeda, también conocida como pasta
ceramica, la cual corresponde al conglomerado de diversos minerales que inicialmente se
mantendran unidos gracias a las fuerzas de Van der Waals las cuales garantizan un cierto
grado de plasticidad durante las sucesivas etapas de molienda, mezclado, conformado,

secado y coccion [11].

5.2.2.1 Conformado de las piezas

El procedimiento seguido consta de una etapa de limpieza manual del mineral arcilloso,
para eliminar el material organico que pueda estar presente asi como hojas y tallos,
ademas de piedras y otras impurezas de gran tamafo.

El siguiente paso es el triturado y mezclado de la materia prima, con la ayuda de un
molino de mesa el cual permitié obtener un material homogéneo tanto en tamafio como en
composicion, para las diferentes muestras analizadas: 100:0, 50:50, 75:25 y 0:100 de
ARGU-I y ARGU-II respectivamente. Es de anotar que se decidié tomar una mezcla
75:25, porcentaje en peso de ARGU-I y ARGU-II, puesto que la primera presenta un
indice de plasticidad menor con respecto a ARGU-II.

A continuacion se realizé el conformado de las piezas. Para ello se disefié un troquel,
como el que se indica en la figura 5.7, el cual permitié simular el proceso de extrusion que
generalmente se usa en planta. Haciendo uso de él se obtuvieron piezas rectangulares
con dimensiones de 10 mm x 20 mm x 50 mm, durante el conformado; algunas de estas

piezas presentaron defectos tal como se observan en la figura 5.7 (b y c).
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20mm

50mm

i

(c)
Figura 5.7. (a) Troquel utilizado para eI conformado de las piezas

(b) y (c) Defectos producidos durante el conformado de piezas

La figura 5.7 (b) permite observar unos defectos en la superficie, ocasionados por la
friccibn de la pieza con las paredes del troquel. La figura 5.7 (¢) muestra unos defectos
laterales en las piezas conformadas, generados por la variacion de la velocidad de salida
de la pieza del troquel al aplicarle la presion respectiva; otro defecto presente en algunas
piezas fue su deformacién o pandeo debido, principalmente a la manipulacion del troquel.

Para el conformado de las probetas se utilizaron presiones de 3400 Psi (~23,43 MPa),
4000 Psi (~27,56 MPa) y 4600 Psi (~31,70 MPa) obteniéndose las curvas de prensado y
densidad en funcién de la presion, tal como se indican en la figura 5.8.

Durante el conformado de las probetas, a la muestra de arcilla ARGU-I fue necesario
adicionarle un poco de agua (10 mL), ya que ésta presenta una menor plasticidad
lograndose obtener una pasta con mejores caracteristicas para el conformado de piezas.

En la figura 5.8 se observa como, a medida que se aumenta la presion aplicada la
densidad en verde de las muestras también aumenta.

De acuerdo con los resultados obtenidos se opté por trabajar con una presion de
conformado de 4600 Psi (~31,70 MPa), puesto que a esta presién se obtuvo la mayor
densidad “en verde” de las piezas. A las piezas conformadas se les realizé un estudio

cuidadoso de su comportamiento durante las etapas de secado y sinterizado.
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Figura 5.8. Curvas de compactacion de las muestras arcillosas estudiadas

5.2.2.2 Comportamiento de las piezas durante el secado.

Como es conocido por los ceramistas, una etapa importante posterior al conformado de

las piezas cerdmicas es el secado de las mismas, previo a su sinterizacion. Si esta etapa

no se realiza adecuadamente, cualquier cambio brusco de temperatura puede ocasionar

fisuras en las piezas o una deficiente densificacién [12].

El estudio del secado de las muestras se dividié en dos zonas, tal como se indica en la

figura 5.9.
0,054 Comportamiento relativo
0,00 4 del peso
0.05 1 —— ARGU-I
e —e— ARGU-II
0,10 4 Mezcla 50:50
] —k— Mezcla 75:25
-0,15
E -0,20
= ]
< 025
-0,30 A _
T :\l———l/'*l..N
-0,35 ‘ -
1 ZONA |
-0,40 4 ZONA Il
T T T T T T T T T T T 1
2 0 2 4 8 10 12 14 16 18 20 22 24

Tiempo (Dias)

Figura 5.9. Curvas de pérdida de peso de las muestras durante su secado

En la zona 1 se indica la pérdida de peso de las muestras, en verde, colocadas dentro de
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un desecador el cual permitio controlar la humedad del medio, condicion que se
establecio para tener una informacion mas confiable de la reduccion de la humedad de las
muestras; el valor inicial de la humedad dentro del desecador fue de 5% y alcanzo valores
hasta del 50% después de introducir las probetas. Durante la estancia de las muestras en
el desecador, tal como lo ilustra la figura 5.9, se presenta la mayor perdida de peso de las
mismas, alrededor de un 20-30% en peso entre 6y 7 dias.

En la zona 2, el secado de las piezas se realiz6 en una estufa, a una temperatura entre
100-120 °C, para completar el ciclo de reduccién de humedad de las muestras. Las
muestras alcanzaron peso constante al cabo de 5-6 dias después del tratamiento en el
desecador; la disminucién en el peso de la muestra durante esta etapa del secado fue de
alrededor del 3%.

Puesto que durante esta etapa el agua que se encontraba entre las laminillas de la
estructura de los minerales arcillosos fue eliminada a medida que avanzé el proceso, se
produjo un acercamiento entre estas que se ve reflejado en una contraccién del material.
Este fendmeno también fue estudiado detalladamente y los resultados méas importantes
se muestran en la figura 5.10

Contraccion Lineal
4600 Psi

—&— ARGU-I

—&— ARGU-II
Mezcla 50:50

—v¥— Mezcla 75:25

0,00

-0,02

-0,04 -

-0,06

0.081 j

-0,10

AL/Lo

g
N A S N
-0,12 ZONA1l | ZONA2

T T T T T T
2 0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22
Tiempo (Dias)

Figura 5.10. Curvas de contraccion lineal de las muestras durante su secado

La contraccién que presentaron las probetas estd de acuerdo con los resultados de
pérdida de peso observada en la figura 5.9 durante la estancia en el desecador (zona 1);
las muestras presentaron una contraccion entre el 6 y 11%, en un tiempo de 6-7 dias.

La diferencia en contraccion que presentan las muestras ARGU-I y ARGU-II, se puede
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justificar si se considera el agua que se adicioné a ARGU-I para mejorar su plasticidad, y
por lo tanto su trabajabilidad, para conformar las probetas. Por otro lado, se presentan
variaciones apreciables entre las muestras ARGU-I1 y ARGU-Il y las mezclas 50:50 y
75:25, lo que pone en evidencia el efecto del mezclado de arcillas que presentan indices
de plasticidad diferentes. Las muestras que presentaron menor perdida de peso, y
contraccion, fueron las mezclas 50:50 y 75:25, en ese orden.

Del estudio de secado de las muestras se observa claramente que existe una correlacion
entre los resultados de perdida de peso y contraccién, lo cual indica que la eliminacion de
agua de las probetas de una forma controlada, y en un ambiente adecuado, evitaria en la
formacion de defectos en las piezas, que generalmente ocurren debido a rapidas

velocidades de contraccion.

5.2.2.3 Sinterabilidad de la pasta ceramica.

La etapa a seguir dentro del procesamiento ceramico es la sinterizacion, la cual definira
en gran proporcion muchas de las propiedades de la pieza final.

Para ello, como ya se indico, se disefid6 un cronograma de calentamiento basado en los
resultados de ATD/TG de la materia prima, figura 5.5 esto con el fin de garantizar que
todas las reacciones y cambios fisicoquimicos que ocurren al tratar térmicamente las
piezas se den de una forma controlada, y se pueda obtener finalmente la mayor
densificaciébn de las piezas. La rampa de calentamiento utilizada, para sinterizar una
muestra a 1000° C, se indica en la figura 5.11.

1 1 hora
1000 -

900 -
Programa de 5°C/min

800 ~ .
| calentamiento

700 11/2 hora

o]
9
< 600 1
)
g 500 |
[} 1 )
Q. 400 + 2°C/min
£ ]
(]
3004
11/2 hora
200 -
1004 /2oc/min
0 T T T T T T T 1
0 200 400 600 800
Tiempo (min)

Figura 5.11. Cronograma de calentamiento utilizado para sinterizar una muestra de 1000° C,
durante 1 hora.
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Para las muestras sinterizadas se obtuvo informacion sobre la pérdida de peso, la
contraccién y la densificacién que experimentaron las piezas después de ser sometidas al
tratamiento térmico. Ademas se obtuvieron las curvas de porcentaje de absorcion de
agua, en funcion de la temperatura, para estimar de manera indirecta la evolucion de la
porosidad en las piezas sinterizadas, asi como el punto de gresificacion de las mismas.

La pérdida de peso que experimentaron las muestras sinterizadas, a diferentes

temperaturas, se indica en la figura 5.12.

0,01 5 Perdida de Peso
0,00 [ en Sinterizacion
i *\.
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-0,02 4 —e— ARGU-II
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S 0,06 ) \_/;/ \.
< 1 k= -
-0,07 1 *\*/ g —an
-0,08 ~ ., *—
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J Y o\.
-0,10 - \. —e-*
-0,11 -
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Figura 5.12. Curvas de pérdida de peso de las muestras durante su secado

Durante la etapa de sinterizacién, las probetas presentaron una gran pérdida de masa, del
7 al 8%, entre los 400 y 700° C, debido a fendmenos de deshidratacion y deshidroxilacién
de la estructura tal como lo indican los resultados ATD/TG (figura 5.5); cabe destacar que
la mayor pérdida de peso la presenta la muestra ARGU-II por el alto contenido de agua
que se ve reflejado en el alto indice de plasticidad que presenta. Otra significante pérdida
de peso, 2%, se observa alrededor de los 900° C debido, probablemente, a la
descomposicién de los carbonatos de calcio que pueden existir en las muestras. [13]

Como se mencion6 anteriormente, la pérdida de peso esta asociada con una contraccién
de la pieza puesto que las laminas de arcilla comienzan a acercarse entre si, y a unirse,
para formar un material denso; por ello se realizé de forma paralela un estudio de la
contraccién que experimentan las piezas durante la sinterizacion; los resultados mas

relevantes de este estudio se indican en la figura 5.13.
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Figura 5.13. Curvas de contraccién lineal de las muestras sinterizadas

La figura 5.13 indica que la méaxima contraccion la presentd la muestra ARGU-II (7.5%).
La muestra ARGU-I se contrajo un poco menos, 4%, y las mezclas presentaron un
comportamiento intermedio presentaron las mezclas: 6% para la 50:50 y 4.8% para la
75:25, tal que ésta ultima presentd un comportamiento semejante a ARGU-I ya que
contenia mayor proporcion de la misma. En general, las piezas comenzaron a contraer de
manera apreciable a partir de los 950° C, por lo que se espera que la densificacién de las
piezas se empiece a dar de una forma apreciable. Cabe mencionar que no se alcanz6 una
condicion estable de contraccién aun para temperaturas tan altas como 1300° C.

Un parametro importante, para cualquier pieza ceramica sinterizada, es la densificacion
que ésta puede alcanzar durante el proceso, puesto que de este parametro dependeran
las propiedades y posibles usos que se le pueda dar a la pieza. En la figura 5.14 se

muestra la evolucidon de la densificacibn de las piezas estudiadas en funcion de la

temperatura.
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Figura 5.14. Curvas de densificacion de las muestras sinterizadas

En general se observa que a temperaturas por de bajo de 800° C, el cambio de densidad
es poco, puesto que los principales fenédmenos que ocurren se limitan a la deshidratacion
y deshidroxilacion de las muestras, por encima de esta temperatura sobresale la
presencia de un minimo de densificacion a 900° C (1000° C para la mezcla 75:25) que se
puede deber a la pérdida de masa de las piezas y al desarrollo del fendmeno denominado
“Ostwald ripening”, este ultimo ocasionado por el crecimiento de los poros grandes a
expensas de los poros pequefos produciéndose un proceso de des-densificacion [14]. A
partir de 950° C se da inicio al aumento de densidad, lo que corrobora el supuesto que se
generd a partir de la figura 5.13.

La muestra que presenta mayor densificacion es ARGU-Il. Este comportamiento se puede
explicar considerando el estudio de granulometria de estos materiales; ya que ARGU-II
esta constituida por particulas mas pequefias (99% pasante tamiz 200) que son mas
reactivas, lo que favorece la densificacion de la pieza tal como se indica en la figura 6.14.
Ademads, los DRX (figura 6.3) indican una mayor presencia de caolin en ARGU-II, siendo
éste compuesto el que aporta las particulas que presentan esta alta reactividad.

El ensayo de absorcién de agua que se les realiz6 a las muestras sinterizadas, figura
6.15, permiti6 obtener informacion, de manera indirecta, sobre la evolucion de la
porosidad en las mismas; en la figura 5.15 se representa el porcentaje de absorcion de
agua en funcién de la temperatura de sinterizacién, parametro de gran interés para

determinar el grado de densificacion de la pieza.
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Figura 5.15. Curvas de absorcion de agua en funciéon de la temperatura muestras
sinterizadas

Observando las curvas de absorcion de agua, figura 5.15, es evidente un maximo de
absorcion de agua, 26,5 y 28,5% para las muestras ARGU-I y ARGU-II respectivamente,
en el rango de temperatura entre 900-950° C y que coincide con el minimo de
densificacién a 900° C (ver figura 6.14), que presentan las muestras. EI comportamiento
de las curvas de la figura 5.15 indica que para temperaturas menores a 900° C la
porosidad de las muestras es practicamente constante pero entre 900 y 950° C la
porosidad se incrementa ocasionando la maxima absorcion de agua. En este intervalo de
temperatura se debe presentar, como se indicé anteriormente, el fenébmeno denominado
“Ostwald ripening” debido al colapso de los poros. Para temperaturas mayores a 950° C,
el porcentaje de absorcion de agua disminuye indicando que los poros comienzan a
perder su interconexién y a cerrarse favoreciéndose, por lo tanto, la densificacion de las
piezas tal como lo muestra la figura 5.14.

Superponiendo las curvas de contraccién lineal y porcentaje de absorcidn de agua para
valores de temperatura por encima de los 900° C, figuras 5.13 y 5.15 respectivamente, se

pueden obtener las curvas de gresificacion las cuales se indican en la figura 5.16.

- 88 -




% Contraccién

% Contraccion

Resultados y Discusion

28

315 T T T T T T T T 26
. -/ - L 26
L)
3,04 . -7
L 24
24 \—"
2,54 . -6 L 22
L]
204 1090°c/ ARGU-14600Psi |22 & S 5 L20 2
> o >
—s— Contraccion g & ARGU-II 4600Psi L1s &
154 —— i6 e £ 4] =}
Absorcién L2 3 15 — 16 o
u g\ O —s— Contraccion o
1,0 & 34 | —e— Absorcién F1a 7
o/ 1150°C
d ° 18 u L12
05 24 —
. / { - 10
0,0 — i
L] - 16 -14 / : [ g
'0,5 T T T T T T T T T T T T T ; T T T
850 900 950 1000 1050 1100 1150 1200 1250 1300 850 900 950 1000 1050 1100 1150 1200 1250 1300 1350
0
Temperatura (°C) Temperatura (°C)
(a) (b)
‘—“\I T T T T T .I -5 ‘ r r r r r r r .I
-6 - o / L oo \a\. /
\ . L 20
. -
-5 I 20 44
L)
18
ad 18 < - R
. > 9 .34 - S
MEZCLA 50:50 4600Psi . 16 T g MEZCLA 75:25 4600Psi 1125°C z
2 —  1115°C 2 g N, 16 3
—— Contra(;(f|on } = S —=— Contraccion i o
—e— Absorcion } L14 S O 24 —e— Absorcién i =
i s
2 § S . i L 14
/o 12 |
. — i 1 %
a4 i
yd 3 L 10 . 3 12
-/. : . .—_-/ i °

T T T T T T T T T T T T T T - T T T T
850 900 950 1000 1050 1100 1150 1200 1250 1300 1350 850 900 950 1000 1050 1100 1150 1200 1250 1300 1350

Temperatura (°C)

(d)

Temperatura (°C)

()

Figura 5.16. Curvas de gresificacién de las muestras sinterizadas:
(@) ARGU-I, (b) ARGU-II, (c) ARGU-50:50 y (d) ARGU-75:25

Se observa en las gréficas de contraccion y densificacion, figuras 5.13 y 5.14
respectivamente, que para temperaturas por encima de los 1000° C la velocidad de
densificacién es alta, observando la pendiente de la curva. La velocidad de densificacion
se ve favorecida por la formacion de una fase vitrea debido a la presencia de silice en el
sistema, que debe fluir alrededor de las particulas no fundidas y llenar en parte el volumen
de los poros gracias a las fuerzas de tensién superficial y al efecto de capilaridad [15,16].

Los diagramas de la figura 5.16 indican la temperatura de gresificacion, es decir la
temperatura a la cual se hace evidente la presencia de esta fase que favorece la
densificacién y por lo tanto las propiedades mecanicas de las piezas. Para las muestras
ARGU-I y ARGU-II se tiene una temperatura de gresificacion de aproximadamente 1090°
C y 1150° C, respectivamente, rango dentro del cual se encuentra el punto de
gresificacion de las proporciones 50:50 y 75:25 que tienen valores aproximadamente de
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1115° C y 1125° C respectivamente; estos valores indican como la mezcla de las arcillas

influencia la temperatura a la que se presenta la fase vitrea en la muestra.

5.2.3. Ruta en Seco.

Como se menciond, para el procesamiento cerdmico de la materia prima se tomaron dos
rutas: un proceso denominado ruta en seco, polvo ceramico y, otro proceso en humedo,
pasta ceramica. A continuacion se presenta los resultados obtenidos utilizando cada uno
de ello.

Con el fin de obtener los polvos ceramicos a utilizar en esta ruta, se realizo una limpieza
manual desechando material organico como raices, tallos, hojas y ademas piedras de
gran tamafio que estaban presentes en el material de partida. La materia prima
seleccionada para este tipo de procesamiento se disgregd para secarla, primero a
temperatura ambiente y posteriormente en la estufa a una temperatura aproximada de
100° C; la muestra seca fue triturada en un mortero de &gata para posteriormente
seleccionarla utilizando un tamiz malla 150 (tamafio de particula aprox. 75 um). De este

modo se obtuvo el polvo para realizar el procesamiento ceramico en seco.

5.2.3.1. Curvas de prensado.

Para determinar la presién Optima a la que se debe someter la materia prima para que la
pieza en verde alcance una alta densificacién, fue necesario realizar las curvas de
prensado o compactacion (presion Vs. densidad), obteniéndose las que se indican en la
figura 5.17.
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Figura 5.17. Curvas de compactacion de las muestras en polvo: (a) ARGU-I, (b) ARGU-Il'y
(c) Mezclas 50:50 - 75:25.

En la figura 5.17 se puede observar cdmo a medida que aumenta la presion de

compactacion, para cada una de las muestras, la densidad en verde también aumenta,

logrdndose un mejor empaquetamiento de las particulas. A partir de observaciones de los

defectos en las piezas conformadas se marcan dos zonas en las graficas que indica la

presiéon optima para el conformado de piezas, ya que al aplicar una presién mayor, los

cilindros presentan fisuras en las caras laterales y superiores. De la figura 5.17 se

concluye que las presiones éptimas de conformado son: para ARGU-I 1000 Psi, ARGU-II

600 Psi y para las mezclas 700 Psi.

-01 -




Resultados y Discusion

En la figura 5.18 se presentan los diferentes defectos que sufren las muestras; en 5.18(a)
se observa la delaminacion en la superficie lateral de las piezas y la figura 5.18(b)
muestra los de defectos en la cara superior donde se destaca la presencia de una region
donde se concentran las tensiones que sufre la pieza y adonde confluyen las diferentes

fisuras.

Laminacion

Laminacion lateral

(@)

Origen

Fractura

Bifurcaciones

Defectos cara superior
(b)

Figura 5.18. Defectos destacados de las piezas conformadas:

(a) Cara lateral y (b) Cara superior

5.2.3.2. Secado de las piezas

Como en esta ruta de procesamiento se realiz6 un secado previo de la materia prima, la
pieza conformada se colocé directamente en la estufa para completar su ciclo de secado,
reduccion de humedad, a un valor de temperatura de 110° C. A esta temperatura se
favorece la evaporizacion del agua superficial e interna de la probeta. Esta etapa es muy
importante para el conformado de las piezas ceramicas, ya que de no realizarse
adecuadamente se puede llegar hasta la destruccion de la pieza durante la sinterizacion;

se mantuvieron las piezas en la estufa hasta alcanzar peso constante, figura 5.19.
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Figura 5.19. Curvas de pérdida de peso de las muestras durante el secado en la estufa a una
temperatura de 110° C.

Como lo indica la figura, las muestras alcanzaron peso constante al cabo de 3-4 dias. La
disminucién en el contenido de humedad de las muestras es poco significativa, de
alrededor del 4%.

Como se conoce, la reduccién de humedad en la muestra va acompafnada de variaciones
en las dimensiones de la pieza, por lo que se realiz6 paralelamente un estudio de
contracciéon de la misma durante la etapa de secado; en la figura 5.20 se muestran los

resultados mas importantes.
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Figura 5.20. Curvas de contraccion lineal de las muestras ceramicas durante su secado
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Las muestras presentan una contraccién poco apreciable, inferior al 1%, durante la etapa
de secado, dato que es de gran importancia ya que utilizando esta ruta se podria obtener

un mejor control dimensional en verde de las piezas a fabricar.

5.2.3.3. Sinterizacion de los Polvos Cerdmicos

El sinterizado de las piezas ceramicas es uno de los pasos mas importantes del proceso,
de este dependen las caracteristicas finales y la utilidad del producto que se desarrolla
[17].

Durante la sinterizacion de las piezas cerdmicas se presentan modificaciones tanto en
peso como en color a medida que se incrementa la temperatura del horno, cambios que
estan relacionados con procesos fisicos y quimicos que ocurren en el material y de los
que hay que tomar atenta nota de su variacién a diferentes temperaturas. Los datos mas

importantes de pérdida de peso se indican en la figura 5.21.

Perdida de Peso
en sinterizacion

—&— ARGU-I

—0— ARGU-II
Mezcla 50:50

—*— Mezcla 75:25

0,004

-0,024

-0,04+
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AWWo

-0,084

-0,10- L \

-0,124 (]

T T T T T T T T T T 1
200 400 600 800 1000 1200 1400
Temperatura (°C)

Figura 5.21. Curva de pérdida de peso de las piezas ceramicas durante la sinterizacién

Durante la sinterizacién, como se ha mencionado, ocurren reacciones quimicas de los
componentes de la arcilla que involucran: la eliminacién de agua de constitucion, la
oxidacion de compuestos organicos, desprendimiento de anhidrido carbénico del
carbonato de calcio presente (ver figura 5.5), y todo esto estd acompafiado de la

contraccioén de las piezas ceramicas la cual se muestra en la figura 5.22.
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Figura 5.22. Curva de contraccién de las piezas ceramicas sinterizadas

En la figura 5.22 se observa que la maxima contraccion, a 1300° C, la presenta la muestra
ARGU-II (10.3%); mientras que la muestra ARGU-I es la que menos contrae (3.5%) y un
comportamiento intermedio presentan las mezclas: 6.3% para la proporcién 50:50 y 4.8%
para la proporcion 75:25 que contiene mayor proporciéon de ARGU-I. En general, las
piezas comienzan a contraer de manera apreciable a partir de los 1000° C por los que si

se desea tener piezas densas es necesario sinterizarlas por encima de esta temperatura.

Con el fin de considerar tanto la contraccién lineal de las muestras como su pérdida de
peso, se midi6 la densidad de las piezas a diferentes temperaturas, informacion de gran
interés para determinar la temperatura 6ptima de sinterizacion para obtener piezas
ceramicas conformadas con la materia prima de interés. En la figura 5.23 se observa la

evolucion de este pardmetro a medida que aumenta la temperatura.
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Figura 5.23. Curvas de densificacion correspondientes a las muestras de interés.

La muestra que presenta mayor densificacion a 1300° C es ARGU-II comparada con
ARGU-I. Este comportamiento se puede justificar con base en la granulometria de estos
materiales. Mientras que ARGU-I presenta una distribucién amplia de tamafo de particula
(ver tablas 5.1 y 5.2), ARGU-Il es mas uniforme con particulas tan pequefas que un 99%
pasa el tamiz N°200; esto indica que su reactividad es mayor, favoreciéndose su
densificacion. Las mezclas presentan un comportamiento intermedio poniendo en
evidencia que conociendo las caracteristicas de las diferentes materias primas por
separado, se pueden conformar combinaciones para mejorar o favorecer ciertos efectos
como contraccion, pérdida de peso y densificacion, entre otros.

En general, se observa un minimo en el valor de la densidad entre los 700° C y 800° C
debido a la pérdida de agua y deshidroxilacién de la pieza, y al posible colapso de los
poros a través del proceso de “Ostwald ripening”, donde los poros grandes crecen a
expensas de los pequefios produciéndose un proceso de des-densificacion [14]. A partir
de este punto se observa que la densificacion de las piezas incrementa con la
temperatura, presentando cambios significativos de densidad para temperaturas mayores
de 1000° C donde son mas efectivos los mecanismos de transporte de masa que hacen
que los poros interconectados se cierren y solamente queden unos pocos aislados. Lo
anterior se verifica con los resultados del ensayo de absorcion de agua; en la figura 5.24
se representa el porcentaje de absorcion de agua en funcién de la temperatura de

sinterizacion.
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Figura 5.24. Curvas de absorcion de agua, en funcién de la temperatura de sinterizacion,

para las diferentes muestras estudiadas.

En las curvas de absorcién de agua, figura 5.24, se observa que hay dos maximos a las
temperaturas de 700 y 900° C, con valores de 15.36 y 15.19% para la muestra ARGU-| y
de 17.8 y 15.4% para ARGU-II, que coinciden con los minimos que se presentan en la
curva de densificacién. Para temperaturas mayores a 900° C, el porcentaje de absorcién
de agua disminuye indicando que los poros comienzan a perder su interconexién y a

cerrarse.

5.3 CARACTERIZACION DE LAS PIEZAS SINTERIZADAS

La caracterizacién de las piezas sinterizadas obtenidas por los dos vias de conformado,
pastas ceramicas y polvos ceramicos compactados, se realiz6 utilizando microscopia
Optica y microscopia electrénica de barrido (MEB) con el fin observar la variaciéon en
coloracion de las piezas sinterizadas, destacar la microestructura y determinar la

presencia de impurezas y defectos en las diferentes muestras.

5.3.1 Microscopia Optica.

Polvos ceramicos compactados

En la figura 5.25 se observa claramente el efecto de la temperatura de sinterizacién sobre
el color de las piezas, dado que al ser sometidas estas piezas a tratamientos térmicos

ocurren una serie de reacciones fisicoquimicas que modifican la tonalidad de las mismas.

-97 -




Resultados y Discusion

800°C 900°C 950°C 1000°C 1050°C 1150°C 1300°C

00000000

700°C 800°C  900°C 950°C 1000°C 1050°C  1300°C

v.QOOOOQW

700°C 800°C 900°C 950"C 1000°C 1050°C  1300°C

(b)
Figura 5.25. Variacion de color frente a tratamiento térmico de las conformadas por via en
seco, (a) ARGU-lI y ARGU-II, (b) mezclas 50:50 y 75:25.
Las fotografias tomadas fueron de gran interés porque revelaron defectos que a simple

vista no eran evidentes, tales como inclusiones, defectos en los bordes, grietas
superficiales e internas, entre otros. Para mostrar estos, en la figura 5.26 se presenta la
cara superior y la superficie lateral de piezas que fueron conformadas con las arcillas
ARGU-ly ARGU-II.

(c) (d)

Figura 5.26. Defectos relevantes en caras superiores, (a) y (b), (c) y (d) superficie lateral de

las piezas conformadas con las arcillas.
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Se puede resaltar en la figura 5.26 la presencia de inclusiones pequefias en la cara
superior de ambas piezas. No son evidentes otros defectos ya que las piezas fueron
conformadas utilizando presiones por debajo de la presion limite de conformado (400 Psi).
La superficie lateral de estas piezas tampoco presenta grandes defectos salvo pequefias
inclusiones.

Se puede concluir que la etapa de tamizado de los polvos cerdmicos para obtener este
tipo de piezas es importante ya que después de este, se eliminan particulas de tamafio
apreciable para dejar las piezas conformadas con una homogeneidad apreciable en todo
Su cuerpo.

La figura 5.27 muestra la cara superior y superficie lateral de piezas conformadas a una

presion de 800 Psi.
(a) (b)
(c) (d)

Figura 5.27. Defectos presentes en las piezas ceramicas conformadas a una presion de 800
Psi, (@) y (b) caras superiores (c) y (d) superficies laterales, de las muestras ARGU-1 y ARGU-

Il respectivamente.

Las fotografias de la figura 5.27 muestran que la cara superior no presenta grandes

cambios al aumentar la presion, se observan Unicamente inclusiones; condicion diferente
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presentan las superficies laterales donde se presentan defectos tipo delaminacién en
ambas piezas y fisuras solamente en ARGU-II. La delaminacion es un defecto tipico en
aquellos materiales que presentan estructura tipo laminar como es el caso de las arcillas.
Se puede apreciar, ademas, que ARGU-I presenta una mejor respuesta mecéanica cuando
se somete a presién para su conformado.

Cambios similares se aprecian en la muestra conformada a una presion de 1200 Psi,
figura 5.28.

(b)

(c) (d)
Figura 5.28. Defectos presentes en las piezas ceramicas conformadas a una presion de 1200

Psi, (a) y (b) caras superiores (c) y (d) superficies laterales, de las muestras ARGU-l y ARGU-

Il respectivamente.

A esta presion de conformado se pueden observar delaminaciones apreciables en la cara
superior de ARGU-II. La superficie lateral de ARGU-I presenta fisuras las cuales no se
observan a las presiones anteriores, indicando que se super0 la presién optima de
conformado.

Como conclusion general del andlisis realizado se pude decir que para el conformado de
piezas por la ruta seca no se pueden utilizar presiones muy altas; las piezas no
presentaron defectos apreciables a presiones de 1000 Psi para ARGU-I, y 600 Psi para
ARGU-II.
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Como uno de los defectos predominantes en las muestras estudiadas fue la delaminacion,
se extrajeron cuidadosamente “laminas” de las mismas con el fin de observarlas con el
microscopio de polarizacion. Esta observacion revelé mas defectos, que no se apreciaron
con el microscopio 6ptico, como fisuras internas, porosidad e inclusiones. En la figura

5.29 se muestran las fotografias que se tomaron de estas “laminas”.

(d)
Figura 5.29. Defectos presentes en las laminas extraidas de las muestras (a) y (b) ARGU-1y

(c) y (d) ARGU-II, observadas por el microscopio de polarizacion.

Pastas Ceramicas

Utilizando el microscopio Optico se realizé un primer estudio observando el cambio de
coloracion que presentan las piezas después de ser tratadas térmicamente a diferentes

temperaturas; el registro fotografico se muestra en la figura 5.30.
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200 °C 400 °C 700 °C 800 °C 900 °C 1000 °C 1050 °C

Figura 5.30. Registro fotogréafico de la variacion de color de las muestras estudiadas con la
temperatura

Por otro lado, con el microscopio 6ptico se analizd la superficie de las piezas y la
superficie cuando se realiz6 fractura “fresca” de las mismas, a piezas que fueron
sinterizadas a 900° C; las fotografias correspondientes a la muestra ARGU-I tratada a

900° C se presentan en la figura 5.31.
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IJ (b)
(c) (d)

Figura 5.31. Fotografias de la muestra ARGU-I tratada térmicamente a 900° C:
(a) y (b) Superficie, (c) y (d) fractura fresca.

En las figuras 5.31(a) y 5.31(b) se observan superficies con una textura rugosa,
destacandose la presencia de impurezas (incrustaciones) tanto a nivel superficial como en
el interior de las piezas. Estas incrustaciones se presentan en una variedad de tamafos, y
en ocasiones adquieren una forma de cristal (figura 5.31(c)), posiblemente cristales de
cuarzo, que se formarian durante el tratamiento térmico. A nivel interno se destaca la
presencia de fisuras, las cuales se indican con flechas en las figuras 5.31(c) y 5.31(d), las

que se generarian durante la sinterizacién de las piezas.

Con el fin de resaltar la microestructura y los defectos presentes en las piezas, se
realizaron ataques quimicos con diferentes tipos de éacidos, principalmente con acidos
percldrico y nitrico, obteniéndose un mejor resultado con este dltimo. En la figura 5.32 se
observa el efecto del ataque quimico realizado a las piezas con HNO3 durante 15 y 45
segundos.
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(@) (b)

Figura 5.32. Fotografias de la superficie de la muestra ARGU-I sinterizada a 950° C y que fue
atacada quimicamente con acido nitrico durante: (a) 15 segundos y (b) 45 segundos.

En las figura 5.32 se observa como se resaltan los defectos presentes, demarcados con
un circulo, los cuales presentan diferentes tamafios. Ademas se resaltan los limites entre
zonas, los cuales se indican con flechas, estos limites podrian representar la unién entre
hojuelas del mineral arcilloso con diferentes caracteristicas composicionales; esto daria
informacion sobre el gradiente composicional y de concentraciones que presenta la pieza.

Considerando el resultado que presentd la muestra al ser atacada quimicamente, se
procedi6 a tratarla térmicamente y para ello se tomé la pieza sinterizada a 950° C y se
sometié a un ataque térmico a 900° C; el registro fotografico obtenido de la muestra de

interés se presenta en la figura 5.33.

(a) (b)

Figura 5.33. Fotografias de la superficie de la muestra ARGU-I sinterizada a 950° C y atacada
térmicamente a 900° C.

Con el ataque térmico realizado a las muestras se logré resaltar, al igual que con el

ataque quimico, los limites o fronteras entre zonas que contienen caracteristicas
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composicionales diferentes; las flechas que se aprecian en la figura 5.33 indican la

presencia de dichos limites.

Un analisis similar, con microscopia Optica, se le realiz6 a la muestra ARGU-II. En la figura
5.34 se muestran las fotografias de la superficie y de la superficie de una fractura “fresca”

de la muestra ARGU-II, respectivamente.

(c) (d)

Figura 5.34. Fotografias de la muestra ARGU-II tratada térmicamente a 900°C.
(a) y (b) Superficie, (¢) y (d) fractura fresca.

En las figuras 5.34(a) y 5.34(b), si se compara con las fotografias de la muestra ARGU-I
(Fig. 5.31), se observa una superficie con menor rugosidad y con incrustaciones de
pequefio tamafio debido, posiblemente, al pequefio tamafio de particula que se encontro
al realizar el analisis granulométrico a la muestra ARGU-I (ver tablas 5.1 y 5.2). También
se identificaron trazas a nivel superficial, a lo largo de la muestra, ocasionadas por la
friccién de la pieza con el troquel en el momento de conformar las piezas. Por otra parte,
la presencia de defectos a nivel interno es casi nula pero las fisuras, producto de la

sinterizacion de la muestra, aln persisten.
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5.3.2 Microscopia Electrénica de Barrido.

Se utiliz6 microscopia electrénica de barrido para observar la superficie de la fractura
fresca de las muestras, para conocer la microestructura de la misma y apreciar el grado
de densificacion de las piezas tratadas a diferentes temperaturas. Ademas, haciendo uso
de la microsonda que posee el equipo, se realizdé el andlisis quimico (EDS) de la
superficie, de algunas zonas de las muestras, para examinar la distribucion de la

composicién que estas presentan después de ser tratadas térmicamente.

Muestra ARGU-I

En la figura 5.35 se observan fotografias tomadas con MEB de la superficie de la fractura

“fresca” de la muestra ARGU-I, tratada térmicamente a 950° C y 1050° C, a diferentes

magnificaciones para apreciar mas los detalles de la microestructura.

(AL HED” ARBYTIL,
AEKY - X5e

Figura 5.35. Fotografias tomadas a la superficie de la fractura en fresco de muestras ARGU-I
tratadas térmicamente a: (a) 950° C (500X), (b) 950° C (5000X),
(c) 1150° C (500X) y (d) 1150° C (5000X)
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Para la muestra tratada a 950° C no se observa una homogeneidad en la estructura dado
que la temperatura de sinterizacién no es la mas adecuada de acuerdo con los resultados
de contraccion y densificacion (figuras 5.13 y 5.14). Por otro lado, en la muestra tratada a
1150° C es evidente la formacion de zonas densas las cuales estan formadas por
pequefias “hojuelas” (laminas), morfologia tipica de los minerales arcillosos.

La fotografia de la figura 5.35(b), tomada a una mayor magnificacion, presenta con mejor
detalle la baja densidad que presenta la muestra al ser tratada a 950° C; se resalta la
presencia de poros y vacios. En contraste, en la muestra tratada a 1150° C (figura
5.35(d)) se incrementa la densificacién, condicion ilustrada por las zonas marcadas con (1)
donde se resalta la unién entre hojuelas para formar laminas mas grandes, como las

zonas que se rotulan con (I1).

Muestra ARGU-II

La fotografia 6.36 tomada con MEB hace referencia a la muestra ARGU-II. Se presenta la

superficie de la fractura de la muestra sinterizada a 950° C y 1150° C, a diferentes

magnificaciones.

En las fotografias de las figuras 5.36(a) y 5.36(b) se aprecia que la muestra ARGU-II
tratada a 950° C presenta una superficie mas o menos homogénea, con presencia de
laminas que se encuentran separadas ya que la temperatura utilizada para el tratamiento
no es la adecuada para alcanzar alta densificacion (figura 5.14). Por otro lado, la muestra
ARGU-II presenta un tamafio de grano pequefio reiterando los resultados del analisis

granulométrico realizado a las muestras.
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Figura 5.36. Fotografias tomadas a la superficie de la fractura en fresco de muestras ARGU-II
tratadas térmicamente a:
(a) 950° C (500X), (b) 950° C (5000X), (c) 1150° C (500X) y (d) 1150° C (5000X).

La muestra tratada a 1150° C, figura 5.36(c), presenta estratos constituidos por laminas
en forma de hojuelas de una forma mas ordenada; en las zonas marcadas como (I) se
presentan marcas dejadas por particulas grandes que se desprendieron en el momento
de la fractura, pero bajo las cuales se observan zonas muy densas como las demarcadas
con ().

En la figura 5.36(d) es mucho mas evidente la densificacion de la muestra, sobresaliendo
zonas como las demarcadas con (l) que presentan una mayor densificacion, ya que las
hojuelas se soldan entre si, y otras rotuladas como (Il) en las cuales se observa que estan

comenzando a unirse.

- 108 -




Resultados y Discusion

Muestra ARGU-50:50
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Figura 5.37. Fotografias tomadas a la superficie de la fractura en fresco de muestras ARGU-
50:50 tratadas térmicamente a: (a) 950° C (500X), (b) 950° C (5000X), (c) 1150° C (500X)
y (d) 1150° C (5000X).

En la figura 5.37(a), se observan granos que presentan diferentes tamafios como
consecuencia de la mezcla de las muestras ARGU-I y ARGU-II que presentan
granulometrias diferentes. Ademas, se observa una superficie de grano fino si se compara
con la fotografia de la figura 5.37(c). En esta ultima se hace evidente el efecto del
tratamiento térmico al resaltar zonas en donde las laminas se encuentran unidas y
superpuestas entre si. Este efecto se muestra con mayor claridad en la figura 5.37(d)
donde se resaltan zonas en donde las ldminas comienzan a soldarse (l) y otras en las que

se han formado bloques que aparentan una mayor densificacién (ll).
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Muestra ARGU-75:25
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Figura 5.38. Fotografias tomadas a la superficie de la fractura en fresco de muestras
ARGU-75:25 tratadas térmicamente a: (a) 950° C (500X), (b) 950° C (5000X), (c) 1150° C
(500X) y (d) 1150° C (5000X).

La fotografia de la figura 5.38(a) se asemeja en textura a la que presento la muestra 50:50
(figura 5.37(a)). Ademas no se observa una homogeneidad en la estructura, situacion que
se hace mas evidente en la figura 5.38(b) donde se ve que las laminas que componen la
muestra se encuentran dispuestas en diferentes direcciones, generando una estructura
desordenada. En las fotografias correspondientes a la muestra tratada a 1150° C se
observa en las zonas rotuladas con (I) un acercamiento de las laminas que
posteriormente se unen para formar zonas densas (ll).

En general se destaca, en las fotografias, la morfologia laminar caracteristica de las
arcillas, asi como el efecto que tiene la temperatura sobre las muestras. Es de anotar que

-110 -




Resultados y Discusion

a una temperatura de 950° C las muestras presentan baja densificacién, con una
estructura desordenada; las “capas” que conforman la muestra se encuentran cerca y a

1150° C comienzan a unirse para formar zonas densificadas.

Por otra parte, para obtener mayor informacion sobre la composicion de las muestras, se
realizé el andlisis quimico de las mismas poniendo atenciéon a la distribucion de los
elementos principales que componen la materia prima después de ser tratada
térmicamente. Las fotografias del analisis quimico, mapeo elemental, de las diferentes

muestras estudiadas se presentan en la figura 5.39.

Muestra ARGU-II 1150°C

(b)

Muestra ARGU-I 1250°C

(a)

Distribucion de Al Distribucion de Al

Muestra ARGU-50:50 1000°C

(©)

Muestra ARGU-75:25 1000°C

(d)

Distribucion de Si

Figura 5.39. Anédlisis quimico (EDS) de las muestras:
(a) ARGU-I, (b) ARGU-II, (c) ARGU-50:50 y (d) ARGU-75:25.

Del andlisis quimico elemental realizado a las muestras, figura 5.39, se destaca

claramente las zonas especificas en donde abunda la presencia de silicio y aluminio,
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elementos que se encuentran en mayor proporcion como lo indican los resultados de FRX
(tabla 5.2).

En general se observa que existen gradientes de concentraciéon, en zonas bien definidas,
como lo indican los resultados del andlisis con microscopia éptica de muestras a las

cuales se les realizé ataque quimico y térmico, figuras 5.32 y 5.33 respectivamente.

Un analisis puntual de la superficie de las muestras deja ver claramente la formacién de
incrustaciones, probablemente cristales de cuarzo dada la composicion que estos
presentan, figura (5.40(a)).

ull Scale 5237 cts Cursor: 0.000 keV

Elemento % Weight % Atomic

=i T o 43.39 57.69

ARGU- 50:50 1000°C Al 10.21 8.05
(@) si 43.72 33.11

K 0.81 0.44

Fe 1.88 0.71

ull Scale 3611 cts Cursor: 0.000 keV

Elemento % Weight % Atomic
ARGU-I 1150°C (0] 41.67 55.61
(b) Al 1.35 1.07
Si 56.98 33.11

Figura 5.40. Andlisis quimico puntual (EDS) de la superficie de las muestras: (a) ARGU-50:50
(1000° C) y (b) ARGU-I (1150° C)
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La figura 5.40(b), corresponde a la fotografia de la fractura fresca de la muestra ARGU-I,
tratada térmicamente a 1150° C, la cual presenta claramente la formacion de un cristal de
cuarzo, con aluminio, de acuerdo a la composicién quimica alli indicada. Este cristal esta
rodeado por una serie de hojuelas que se encuentran unidas entre si dada la temperatura

a la que fue sinterizada la muestra (1150° C).

5.3.3 Caracterizacion mecanica de las piezas.

Una definicion mas precisa de los posibles usos que se le puede dar a la materia prima en
estudio, se puede obtener teniendo en cuenta la respuesta mecanica que presentan las
probetas conformadas y sinterizadas, de estas arcillas, al ser sometidas a esfuerzos
mecanicos [18].

Para estimar el comportamiento mecanico de las probetas elaboradas con el material
arcilloso, en sus diferentes proporciones, se realizaron ensayos de resistencia a la flexion,
resistencia a la compresion y dureza al rayado, teniendo en cuenta la escala Mohs.

Los ensayos mecanicos se le realizaron a probetas con dimensiones 10 mm x 20 mm x 50
mm, aproximadamente, las cuales fueron sinterizadas a 1150° C durante una hora; previo
al ensayo estas fueron sometidas a un secado durante 24 horas a una temperatura de

110° C y posteriormente se midieron sus dimensiones.

Resistencia a la flexion

Los resultados obtenidos de los modulos de rotura se indican en la tabla 5.7 y fueron

medidos utilizando la metodologia indicada en el numeral 4.4.4.2.1.

Tabla 5.7. Resultados obtenidos para el modulo de rotura de las diferentes probetas

ensayadas y que fueron sinterizadas a 1150° C durante 1 hora.

ARGU ARGU
MUESTRA ARGU-I ARGU-II
50:50 75:25
Probeta 1 86.99 232.99 68.42 125.54
Probeta 2 72.75 256.15 172.87 134.42
Probeta 3 87.22 253.83 99.04 105.45
Probeta 4 58.35 228.44 155.86 138.72
MR PROMEDIO 76.33 242.85 124.05 126.03
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De la tabla 5.7 se puede observar que el valor mas alto del MR lo presenta la muestra
ARGU-Il y el menor ARGU-I: 242.85 y 76.33 kg/cm? respectivamente. Este resultado era
de esperar dada la informacioén de las curvas de densificacion y absorcion de agua,
figuras 6.14 y 6.15 respectivamente, lo cual se reiter0 al observar la muestra con
microscopia optica y electrénica de barrido. Ademas, se observa que las muestras con
proporciones 50:50 y 75:25 presentan valores intermedios del MR, tal como lo indica la
tabla 5.5; se esperaba un valor de MR alto para la proporcién 50:50 dado que ella
contiene mayor porcentaje de ARGU-II, la cual presenta mejor respuesta mecanica. Este
no fue el caso, debido a la dispersion en los valores de los datos, dispersiéon debida
posiblemente a los gradientes de temperatura que se establecen en el horno, lo cual
influye directamente sobre la sinterizacion y, especificamente, en la densificacién de las
probetas, condicién que se hace evidente a través del cambio de color que presentaban

las muestras ensayadas.

Resistencia a la compresién

Los resultados obtenidos de la resistencia a la compresion, para las muestras sinterizadas
en este trabajo, se indican en la tabla 5.8. La metodologia utilizada para obtener estos

valores se indican en el numeral 4.4.4.2.2.

Tabla 5.8. Valores de resistencia a la compresion correspondientes a las diferentes probetas

ensayadas y que fueron sinterizadas a 1150° C durante 1 hora.

ARGU ARGU

MUESTRA ARGU-| ARGU-II
50:50 75:25
Probeta 1 153.2 267.3 537.1 271.7
Probeta 2 150.0 553.0 138.7 242.8
Probeta 3 164.7 643.0 339.9 336.9
Probeta 4 778.9 507.5 252.2
RC PROMEDIO 155.97 560.55 380.8 275.9

De los resultados de resistencia a la compresion, tabla 5.8, se concluye que el mejor
comportamiento mecanico lo presenta la muestra ARGU-Il y que el menor valor obtenido
es para ARGU-I, comportamiento que se puede justificar considerando la densificacion

que alcanzan estas muestras después de su sinterizacion.
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Dureza Mohs
Utilizando la metodologia indicada en el numeral 4.4.4.2.3 se obtuvieron los valores de

dureza tipo Mohs que se indican en la tabla 5.9.

Tabla 5.9. Dureza de las muestras estudiadas, sinterizadas a 1150° C durante lhora

MUESTRA CONFORMADO | CONFORMADO
HUMEDO SECO
ARGU-I 4 4
ARGU-II 7 6
ARGU-50:50 6 6
ARGU-75:25 6 6

De los resultados de dureza obtenidos se puede concluir que la densificacion de las
muestras tiene un gran efecto sobre este parametro obteniéndose la mayor dureza de 7,
que corresponde a la dureza del cuarzo, para la muestra que presenta mayor
densificaciéon (ARGU-II); un valor de dureza 4 se obtuvo para ARGU-I. En los valores de
dureza correspondientes a las mezclas se evidencia el aporte tanto de ARGU-I como
ARGU-II puesto que se obtiene un valor de dureza intermedio de 6, el cual corresponde a
la dureza del feldespato. Aparentemente, el método de conformado de las probetas no
afectaria la dureza del material dada la similitud en los valores que se obtienen, tal como

se indica en la tabla 5.9.

Ya que las propiedades mecanicas de cualquier material de ingenieria son muy utiles para
determinar su utilizacion en aplicaciones estructurales, donde el material estard sometido
a cargas, la tabla 5.10, indica los valores de ciertos pardmetros (modulo de elasticidad,
modulo de ruptura y el porcentaje de absorcién de agua) que definen los posibles usos de

la materia prima para fabricar piezas ceramicas con cierta funcionalidad.
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Tabla 5.10. Aplicaciones de los materiales ceramicos de acuerdo a sus propiedades [19].

LADRILLOS LADRILLOS
FABRICACION DE TEJAS | PISOS
MACIZOS | PERFORADOS

MODULO DE ELASTICIDADDEL

MATERIAL SECADO A 110°C 15 25 30 --
(kg/cm?)
MODULO DE RUPTURA
DESPUES DE QUEMA 20 55 65 200
(kg/cm?)

ABSORCION DE AGUA
(%)

Considerando el modulo de ruptura y el porcentaje de absorcion de agua obtenidos para
las muestras estudiadas se puede concluir que las muestras ARGU-I, ARGU-50:50 y
ARGU-75:25 se pueden utilizar especialmente para la fabricacion de ladrillos y tejas; en
cuanto a la muestra ARGU-II, un uso mas apropiado seria para la fabricacion de pisos.
Ademas, esta Ultima muestra se puede utilizar, mezclandola adecuadamente con otros
materiales, para obtener otra clase de piezas empleando el conformado coloidal, dadas

las caracteristicas fisicoquimicas que ella presenta.
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Con base en los resultados obtenidos de este trabajo se puede concluir lo siguiente:

» Se realizé una adecuada caracterizacion fisicoquimica de las arcillas del municipio
de Guapi-Cauca, vereda la Codicia, encontrandose que estdn constituidas
principalmente por aluminio (22,384 %, 27,536 %) Y silicio (60,675 %, 60,268 %), para
ARGU-I y ARGU-II respectivamente, con impurezas de hierro, magnesio y titanio
en menor proporcion. Por otro lado se encontrd, mediante estudios de FTIR, que
las principales bandas de estos espectros estan asociadas al los enlaces Si-O-Si,
Al-OH, y Si-OH. El analisis de rayos X indicé que las principales fases cristalinas
que existen son Gismondita (CaAl;Si20s.4H,0) y como fases secundarias Sericita
(K20.3Al;05.6Si0,.  2H20), Berthierina-1H ((Fe,ADs(Si,Al)20s0H4) y Caolinita
(Al4(OH)s (Sis010)). Ademas, las reacciones mas importantes que ocurren al
someter las muestras a tratamientos térmicos son: perdida de agua tanto
superficial como constitucional, deshidroxilacion de las arcillas, cristalizacion de y-
Al,0; y la transformacion a-Al.0; a y-Al,0s. La morfologia que se observd, con
ayuda del microscopio electrénico de transmision, mostré6 que las muestras
presentaban una estructura laminar, tipica de los minerales arcillosos, con

tamafos de particula de orden hanomeétrico.

» Los ensayos de limites de consistencia que indicaron que la muestra ARGU-II
tiene un indice de plasticidad mas alto que la muestra ARGU-I, clasificandolas
como del tipo CH (arcillas de alta plasticidad), resultado corroborado con el ensayo
de peso especifico. Del andlisis granulométrico se determind que los suelos tienen
bajo contenido de arena y con un corto rango de distribucion del diametro de las
particulas; Los altos indices de expansividad que presentaron las muestras ARGU-
| y ARGU-II las ubica en la zona de cambio potencial de volumen muy critico,

resultado esperado de acuerdo a los altos indices de plasticidad.

» Las curvas de compactacion para conformado en himedo, indican que a medida
que se aumenta la presién de conformado, la densidad también aumenta.
Obteniéndose el valor de densidad alrededor de 1.7 g/cm3. Las curvas de

compactacion, para conformado en seco, indican que las presiones 6ptimas para
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el conformado de los polvos ceramicos, mediante prensado uniaxial, son: ARGU-I
1000Psi, ARGU-II 600Psi y para ARGU-50:50 y ARGU-75:25 700 Psi, puesto que
para presiones mayores es evidente la presencia de defectos tipo decapado y

fisuras.

Durante la etapa de secado en el ambiente controlado, se observé la mayor
pérdida de humedad por parte de las probetas, entre el 20 y el 30% en un lapso de
6-7 dias; de esta manera se evitd la formacion de defectos en las piezas. Ademas,
la mayor pérdida de agua la presentaron las muestras ARGU-I y ARGU-II, debido
a su alta humedad natural, seguida de las mezclas 50:50 y 75:25. En la segunda
fase, las probetas se colocaron en el interior de una estufa a una temperatura de
100° C hasta que alcanzaron peso constante. La perdida de humedad en el
ambiente controlado ocurre a una gran velocidad a diferencia de lo que ocurre
cuando se colocan en la estufa donde las probetas experimentan una pérdida de
peso a una velocidad practicamente constante. Se realiz6 un estudio paralelo de
contraccion, encontrandose que la muestra que presentd mayor contraccion fue
ARGU-I (12%) seguida de ARGU-II (9%), al final de la etapa de secado.

Las probetas conformadas por la ruta en seco alcanzaron peso constante, en un
tiempo de 3-4 dias, ya que estas tenian un tratamiento térmico previo, La
disminucion en el contenido de humedad de estas muestras fue de alrededor del

3.5%, con una contraccion poco significativa (1%).

El estudio de sinterizacién, para las dos rutas de procesamiento, indica que la
mayor perdida de masa ocurre entre los 400 y 700° C, la cual estaria asociada a
los fenbmenos de deshidratacion y deshidroxilacion. Otra pérdida significante de
peso ocurre alrededor de los 950° C y corresponde a la descomposicién de los
carbonatos de calcio. Por otro lado, la contraccion mas representativa de las
piezas ocurre a partir de los 1000° C, momento en el cual se hace evidente la
densificacion de las mismas. Para la ruta de conformado en hdmedo, en el
intervalo de temperatura entre los 900-950° C, ocurre un proceso de des-
densificacion de las probetas debido a la pérdida de masa por la reaccién de los
carbonatos de calcio y al posible colapso de los poros a través de un proceso tipo
“Ostwald ripening”. Este proceso ocurre de igual forma para las probetas

conformadas por ruta en seco a una temperatura alrededor de 700° C. Las
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muestras que presentan mayor densificacion, durante la sinterizacion, fueron
ARGU-Il y la mezcla 50:50.

Se observé que para las muestras en humedo se tenia un maximo de absorcion
de agua a 950° C; para temperaturas mayores el porcentaje de absorcién de agua
disminuyd. Los resultados anteriores se pueden justificar considerando el
desarrollo del fenémeno “Ostwald ripening”, alrededor de la temperatura donde
ocurre el maximo de absorcién, que disminuye su efecto a temperaturas mayores
por la activacion de los mecanismos de transporte de masa que favorecen el cierre
de los poros y la pérdida de su interconexién. Esto se corroboré observando las
curvas de contraccion de las piezas durante la sinterizacion. El punto de
gresificacion se encuentra alrededor de 1100° C, favoreciendo la densificacién de

las piezas.

Los ataques quimicos y térmicos realizados a las muestras sinterizadas,
permitieron observar regiones que presentaban diferente concentracion; resultado
que fue ratificado con el estudio de analisis quimico (EDS). Del estudio
microestructural de las piezas realizado por MEB se observé que la
microestructura esta conformada por ldminas que al unirse generaron zonas de

alta densidad.

Los resultados de los ensayos mecanicos realizados a probetas conformadas por
ruta en himedo, sinterizadas a 1150°C durante 1 hora, indicaron que la muestra
ARGU-II presentaba un modulo de rotura de 242.85 Kg/cm?, una resistencia a
compresion de 560.55 Kg/cm? y una dureza, en la escala de Mohs, de 7, que

corresponde a la dureza del cuarzo.

De acuerdo al estudio realizado sobre el procesamiento ceramico, y la
caracterizacion mecanica de las piezas, se puede concluir de manera general que
las muestras ARGU-I, mezclas 50:50 y 75:25 de las arcillas de Guapi-Cauca, se
pueden utilizar en la fabricacion de ladrillos macizos, ladrillos perforados y tejas.
Ademas, la muestra ARGU-II que presenta mejores propiedades, fisicas y

mecéanicas, se puede utilizar en la elaboracion de pisos como una nueva
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alternativa a las aplicaciones anteriores, asi como en la obtencion de otra clase de

piezas utilizando conformado coloidal.

El desarrollo de este trabajo de grado permitié estructurar una metodologia para
procesar polvos y pastas cerdmicas. Este método se utilizdé para definir el uso de
las muestras de arcilla de Guapi-Cauca, con el fin de obtener piezas con buena

densificacion y pocos defectos, controlando las diferentes etapas del proceso.
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7. TRABAJOS FUTUROS

e Estudiar con mayor detalle la muestra rotulada como ARGU-Il, dado que las
caracteristicas encontradas en ella, durante el desarrollo de este trabajo, indican que
puede llegar a tener una gran potencialidad tecnoldgica, mas si se emplea el conformado

coloidal.

¢ Implementar la metodologia desarrollada en este trabajo de grado, inicialmente a nivel de

planta piloto y posteriormente a nivel industrial, en la fabricacién de piezas ceramicas.

o Utilizar una mayor cantidad de dosificaciones de la materia prima para determinar el
comportamiento de las probetas que se conformen, considerando la adicion de otros
compuestos tales como feldespatos, caolines, cuarzo, entre otras, pensando en la

diversificacion de productos con base en las propiedades obtenidas.

¢ Difundir en el gremio alfarero las bondades e importancia de caracterizar la materia prima,

pensando en la diversificacién de productos.
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ANEXOS

AFIQUE  No. 1

LOCALIZACON:  773.540mN

FROFUNDIDAD: 3,00m SECTOR:
LITOLOGIA OESCRIPCICN
0,15 PLETIETESS Cap vegetal compuesla oar refees y materia orgdnica

013 drcille emerlle cormeile, veteada con arcillos rojos. (Oxicos ce Werra)

APIQUE No. 2

LOCALIZACION:

PROFUNDIDAD: 8,00m
20.448mE
DESCRIPCION

0,20 BEEEIZITNT Cope vegelal compueste por refces y materi organico

SECTOR:
773.852mN

LITOLGGIA

LA CCDICIA

G20.4223mE ALTURA ]3.:\.'“Shr'n

_:- ( frefla gris pléstice con presencia de vetos de dxides de hierro y pequefios cantidades

LA CONICIA

ALTURA 15,8msnim

| Arcillo gris muy pigstice con contenide de erena fing locic la bese del depdsite

LCCALZATITN: ':EF![E/-. L& COora
VURICIAO CE GUAY
S TNE

PLANTS FILOTQ Db LA INDUSTRIA

CECALA VERIICAL

12100

LADRILLERA EM LA COSTA PACIFICA CAUCANS APIGUES 1 -2 ‘ [

Anexo 1. Grafica de apiques.
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