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RESUMEN

El agua es el compuesto mas importante para la mayoria de los seres vivos, asi como para las
plantas y los animales, encontrandose en ellos en gran cantidad y siendo, ademas, necesaria
para diversos procesos vitales. Aunque se habla mucho de la importancia de esta, no hay
verdadera conciencia social sobre el cuidado que debemos tener para no desperdiciarla ni
contaminarla.

La incorporacion de materias extrafias, como microorganismos, productos quimicos, residuos
industriales y de otros tipos, 0 aguas residuales, deterioran la calidad del agua y la hacen
inatil para los usos pretendidos, siendo el sector industrial el que mas aporta a la
contaminacion de este vital liquido. Asi, por ejemplo, la industria lactea produce una gran
cantidad de suero de leche que podria ser recuperado para ser usado en varias industrias,
pudiéndose procesar para fabricar suero en polvo y proteinas de alta calidad, productos de
uso alimenticio, aumentando su valor si es desmineralizada. Estas operaciones se pueden
realizar a través de procesos que hacen uso de membranas especiales o por
evaporacion. Muchos trabajos han demostrado la ventaja de las técnicas que utilizan
membranas, por ejemplo una espiral de 6smosis inversa (RO) para la concentracion de suero
de leche, permitiendo un ahorro de energia de aproximadamente el 60% en comparacién con
lo que se consume cuando se utiliza evaporacion. Sin embargo, en algunos casos, las aguas
residuales (efluentes) producidas en esta industria no son valoradas y se vierte a los rios que
se localizan en sus alrededores ocasionando, con el transcurso del tiempo, que el suero se
vuelva méas acido y produzca algunas bacterias que contaminan el agua potable bombeada
desde el rio. De esta manera el suero de leche se convierte en un elemento contaminante para
el rio, requiriéndose, por lo tanto, dar una solucién para prevenir esta importante
contaminacion, la cual es dificil de evitar.

Considerando lo anterior, esta propuesta de investigacion buscaba desarrollar un dispositivo
que permitiera purificar los efluentes vertidos por las industrias lacteas, utilizando para ello
material arcilloso, modificado, proveniente de zonas rurales del departamento del Cauca.
Como resultado del desarrollo de este proyecto, y con base en las caracteristicas
composicional y microestructural, principalmente, de las materias primas analizadas, se
conformaron piezas empleando el método coloidal, después de obtener barbotinas estables
del material arcilloso seleccionado. Las piezas conformadas se sinterizaron a 550°C durante
5 horas, para obtener una porosidad adecuada, y estas se utilizaron para filtrar efluentes de la
industria lactea. Los resultados indican que estos filtros redujeron la presencia de lactosa y
proteina en los efluentes. Al incorporar TiO: fase anatasa, al filtro arcilloso aumento la
eficiencia del mismo en la reduccidn de lactosa y proteinas, optimizandose cuando se utilizo
la capacidad fotodegradante del 6xido, al irradiar el filtro con luz ultravioleta.
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INTRODUCCION

JUSTIFICACION DEL PROYECTO

La contaminacidon del agua es uno de los principales factores que afecta la salud de los seres
humanos y los animales. A pesar de que el acceso a agua potable ha sido declarado un
derecho humano, por las Naciones Unidas (El 28 de julio de 2010 a través de la Resolucion
64/292,), en algunas areas rurales los pobladores no cuentan con plantas de tratamiento de
este vital liquido y utilizan de manera directa el agua de los rios, quebradas, riachuelos y
pozos que, generalmente, contienen un elevado grado de contaminacion. En gran parte del
mundo a las fébricas, y entre ellas las de productos lacteos, vierten apreciable cantidad de
contaminantes a los rios dificultando, de esta manera, el acceso directo a aguas potables,
obligando al empleo de procesos quimicos para hacer posible que estos rios sean fuentes
confiables de este liquido y que se pueda utilizar a nivel domiciliario.

Desafortunadamente la situacién actual de nuestro planeta brinda un panorama poco
alentador con relacion al agua potable. La limitada existencia de este preciado liquido y las
agresivas acciones que comunmente realiza el hombre contra el medio ambiente, que ha
llevado paulatinamente al deterioro de la calidad de vida de algunos grupos sociales, se
encuentran a la orden del dia ocasionando, entre otras cosas, la proliferacion de
enfermedades.

En Colombia, a pesar de contar con un gran recurso hidrico, las cifras son impactantes. Por
ejemplo, en el sector rural solo tienen acceso agua tratada, potable y/o desinfectada, el 67%
de la poblacién (12.704 localidades rurales de 765 municipios y 22 departamentos del pais),
datos tomados del inventario Sanitario Rural (ISR) adelantado entre los afios 2000 y 2002,
donde, ademas, se indicaban los “lineamientos de politica de agua potable y saneamiento
basico para la zona rural de Colombia ”. De esta informacion se pueden extraer los siguientes
aspectos generales:

e Poblacion rural en Colombia proyectada por el ISR: 12°305.566 Hab (afio 2001).

Poblacion cubierta por el ISR: 8°203.813 Hab.

Cobertura abastecimiento de agua: 56,3 %

Cobertura con agua segura: 11,8%

Cobertura con sistemas de evacuacion de aguas servidas y excretas: 34%.

Cobertura de disposicion final de residuos sélidos: 2%.
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Otro hecho muy disiente, con relacion a esta tematica, es el de que nueve municipios grandes
de Cundinamarca, cercanos a Bogota, en el afio de 2009 no contaban con agua potable por lo
cual el gobernador emiti6 una alerta y suspendio, temporalmente, el flujo de este liquido por
el acueducto de estos municipios. (Datos tomados del “Instituto Colombiano de Estudios
Superiores de INCOLDA (ICESI) departamento de comunicaciones” [1]).

Motivados por el interés de buscar soluciones alternativas a la problemética enunciada,
considerando el uso de materiales no toxicos y abundantes en la naturaleza como lo son las
arcillas, de fécil acceso para cualquier grupo social, se propuso desarrollar esta investigacion
con el fin de realizar las primeras acciones, a nivel de laboratorio, para en un futuro conformar
un dispositivo que permita la purificacion del agua, concretamente eliminando los agentes
contaminantes presentes en los efluentes de las industrias lacteas, buscando con esta accion
reducir la proliferacion de enfermedades que se podrian generar, entre ellas el cOlera y la
diarrea.

[1] http://www.icesi.edu.co/agenciadeprensa/otraspublicaciones/manuel_jose_cepeda.html, abril 2012
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PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

La industria lechera en el pais presenta una gran actividad econdmica debido a su desarrollo
en practicamente todas las altitudes: se encuentran explotaciones lecheras desde 0 hasta mas
de 3.000 metros sobre el nivel del mar, en diversas zonas del pais. Segun el gremio ganadero,
la produccidn de leche para el afio 2009 fue de 5760 millones de litros de leche representando
cerca del 1,3% del PIB nacional y un 11% del PIB agropecuario, generando gran cantidad de
empleos.

Estas fabricas vierten cantidades de residuos, algunos sin tratamiento, a diferentes vertientes
de agua, ocasionando altos niveles de contaminacion en estas. En este trabajo de
investigacion se realizaron las primeras acciones, a nivel de laboratorio, para desarrollar un
dispositivo basado en arcillas que sirva de tamiz molecular para ayudar a disminuir el
impacto ambiental de estos efluentes. Las principales inquietudes que se abordaran durante
el desarrollo de este proyecto estaban relacionadas con la determinacién del material arcilloso
mas adecuado para esta funcionalidad, el tratamiento al que se deberia someter este material
para optimizar su aplicacion, y como se podria mejorar su funcionalidad, como filtro,
considerando el wuso adicional de TiO2 (semiconductor que presenta capacidad
fotodegradante sobre las moléculas organicas).

OBJETIVOS

Objetivo general.

Conformar un dispositivo con base en un material arcilloso modificado para utilizarlo en
procesos de purificacion de aguas provenientes de la industria lactea.

Objetivos especificos.

e Determinar las caracteristicas fisico- quimicas de los materiales arcillosos a utilizar
como potenciales medios de purificacion de agua y con base en los resultados
obtenidos seleccionar los de mayor interés para utilizar en este trabajo.

e Definir el efecto de los tratamientos fisico- quimicos realizados a la mezcla de
materia prima seleccionada considerando su uso como filtro, poniendo especial
atencion en la porosidad de las piezas conformadas por colado.
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e Determinar la capacidad del dispositivo conformado y sinterizado para purificar los
efluentes provenientes de las empresas lacteas.

e Identificar el efecto de la adicion del TiO2 a la materia prima usada para conformar
el dispositivo, sobre la purificacion de los efluentes de las empresas lacteas.
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CAPITULO 1

CARACTERIZACION DE LA
MATERIA PRIMA
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1.1 ASPECTOS GENERALES DE LAS ARCILLAS

La arcilla esta constituida por agregados de silicatos de aluminio hidratados y procede, entre
otras, de la descomposicion de minerales de aluminio. Quimicamente es un silicato hidratado
de alumina, cuya formula es: Al2Os- 2SiO; -H20. Presenta diversas coloraciones segun las
impurezas que contiene, siendo blanca cuando es pura. Surge de la descomposicion
de rocas que contienen principalmente feldespato, proceso natural que dura decenas de miles
de afios.

Fisicamente, la arcilla se considera un coloide, constituida por particulas extremadamente
pequenfias, con superficie lisa; el diametro de las particulas de la arcilla es inferior a 0,002 mm.
En la fraccidn textural de la arcilla pueden haber particulas no minerales, los fitolitos.

Las propiedades fisicas y fisicoquimicas de los minerales de la arcilla son de gran
importancia para comprender el porqué de sus diversas aplicaciones, ya sea en la proteccion
del medio ambiente asi como compuesto que repercute favorablemente en la salud. Las
arcillas tienden a atraer moléculas de agua, cambiando su tamafio de particula efectiva, lo
que origina pastas o suspensiones dependiendo de la relacién arcilla/agua. Al mismo tiempo,
las arcillas se convierten en agentes de transferencia o transformacion como resultado de su
capacidad para retener iones 0 moléculas organicas, ademas pueden transportar y controlar
contaminantes poco solubles en agua, como es el caso de los materiales pesados [1].

Las arcillas pueden ser activas, simultineamente, tanto desde el punto de vista quimico como
desde el punto de vista fisico. Las propiedades de reactividad quimica se relacionan con su
estructura interna y estequiometria (composicion). A su vez, las propiedades fisicas y
fisicoquimicas son consecuencia del pequefio tamafio de sus particulas (< 2um) y de su
morfologia predominantemente laminar que les confiere una elevada area superficial,
favoreciendo las propiedades de absorcion de agua, comunes en todos los minerales de grano
fino. Efectivamente, las cargas superficiales externas e internas, de las particulas arcillosas,
atraen iones y agua, ocasionando importantes propiedades de absorcion y capacidad de
intercambio catiénico [1].

En algunos casos, la posibilidad de hinchamiento de las arcillas en suspensiones acuosas, con
baja relacién arcilla/agua, conduce al desarrollo de propiedades reoldgicas y tixotropicas de
gran interés industrial, entre ellas para la industria farmacéutica. En el caso opuesto, la
adicion de agua a las arcillas (relacién solido/liquido alta) permite obtener materiales con
propiedades mecanicas interesantes, como por ejemplo adecuada plasticidad, de gran utilidad
en maultiples aplicaciones. Asimismo, para la elaboracion de barreras de interés
medioambiental, se requiere que propiedades como el coeficiente hidraulico, la difusividad
i6nica y la conductividad térmica, que adquieran relevancia.
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1.1.1 Alumino - Silicatos y su clasificacion

Los aluminosilicatos son los minerales mas abundantes en la corteza terrestre, en lo que se
refiere a concentracion, los cuales se caracterizan por la gran estabilidad quimica que
poseen; contienen principalmente 6xido de aluminio (AlO3) y silice (SiO2). Algunos
aluminosilicatos presentan una estructura mas entramada, con presencia de cavidades que
recuerdan a una jaula, donde se pueden acomodar moléculas de pequefio tamafio, asi como
también diferentes cationes. A altas temperaturas presentan estructuras méas expandidas y
con la maxima simetria permitida por la union de los tetraedros de silicio. A bajas
temperaturas tienden a contraerse ligeramente, reduciendo el tamafio de las cavidades
intersticiales donde se sittan los cationes [2].

Los aluminosilicatos se pueden agrupar, desde el punto de vista mineral6gico, como:
Feldespatos, Zeolitas, etc.

Feldespatos

Los feldespatos son un grupo de minerales aluminosilicatos que corresponden, en volumen
a un 60% de la corteza terrestre y se pueden distinguir tres clases de feldespatos [3]:

e Feldespato potasico K20 - Al>0O3 - 6SiO2 (Ortoclasa)
o Feldespato sodico Na.O — Al2Os3- 6SiO: (albita)
e Feldespato calcico Ca— Al,03-3SiO; (anortita)

Los feldespatos se encuentran raramente en estado puro porque se formaron a partir de la
consolidacion del magma, tendiendo cada mineral a llevar consigo, en solucion, una cantidad
de otros minerales.

Los principales feldespatos, més conocidos son los mencionados anteriormente, los que se
encuentran casi siempre mezclados conformando soluciones solidas 0 mezcla de soluciones
gue no tiene una composicion quimica bien definida.

El papel fundamental de los feldespatos, en las pastas cerdmicas, es el de rebajar el punto de
fusion, accion de maxima importancia tanto desde el punto de vista técnico como econémico,
favoreciendo las reacciones fundamentales para la constitucion del producto cerdmico a una
temperatura mas baja. Los feldespatos facilitan las combinaciones silice-alimina para formar
los compuestos que se pretende obtener, permitiendo la masa vitrea feldespatica asimilar
notable cantidad de silice, alumina y de mullita; efectivamente, entre 1300°C y 1400°C, se
produce la disolucion de toda la silice y el sistema se satura de mullita en gran parte
cristalizada [4].La fase que la parte feldespatica forma una masa fundida que cementa las
particulas de los otros componentes.

La accion de las sustancias fundentes es en parte de naturaleza quimica en cuanto que la
porcion fundida de masa engloba a la que permanece sin fundir, a las temperatura de coccion.
Efectivamente, si en el sistema hay una porcion suficiente de material fundible se puede
formar una masa fundida suficiente para cerrar los poros. El vidrio feldespatico fluye y llena
los espacios vacios, propiciando que la porosidad disminuya hasta anularse, conduciendo a
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la gresificacion. Ademas, el feldespato disminuira, en los productos porosos, el coeficiente
de dilatacion.

Zeolitas

Las zeolitas son una familia de los minerales aluminosilicatos hidratados, altamente
cristalinos, que al deshidratarse desarrollan, en el cristal ideal, una estructura porosa con
didmetros de poro minimos de 3 a 10 angstroms.

A las especies minerales de la familia de zeolitas pertenecen los aluminosilicatos hidratados
de Na, Ky Ca (Ba, Sry Mg) con casi 40 especies minerales. Todas las especies minerales
de esta familia tienen la estructura tridimensional de armazén con cavidades voluminosas y
comunicantes en las cuales se disponen grandes cationes, principalmente de Ca, Na, K, Sr,
Ba y moléculas de agua. La formula general de estos minerales es [5]:

(Naz K2, Ca) [(Al, Si) Oz2] n x H20

Todas las zeolitas son consideradas como tamices moleculares, que son materiales que
pueden absorber selectivamente moléculas en base a su tamafio, pero no todos los tamices
moleculares son considerados como zeolitas, ya que también el carbon activado, las arcillas
activadas, la alimina en polvo, y la silice en gel se consideran como tamices moleculares [6].

1.1.2 Las arcillas

Las arcillas son muy comunes y significativas en mineralogia, ya que son predominantes en
la mayoria de suelos y muy importantes en la retencién de agua e intercambio catidnico.
Estas contienen silicatos y la mayoria aluminio y agua. Los tres grupos principales de
minerales arcillosos son [1]:

e El de la montmorillonita: Alo(OH)2Si4O1o,
e Eldelaillita: Ko-2Al4(Sig-6Alo-2)O20(OH)4 y
e El de la caolinita: Al2Si2Os(OH)4

Las arcillas poseen un tamafio de particula inferior a los 2 um de diametro esférico aparente
generalmente incluso inferiores a 1um, dependiendo de su composicion y estructura: los
mayores tamafios se encuentran en minerales del grupo de la caolinita y los menores en los
de las esmecitas (montmorillonita, beidelitay nontronita), figura 1.1 [1].
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Figura 1.1. Diferencia de tamafios (MET)
en los minerales de la arcilla Esmectita y
Caolinita [1].

Por otro lado segln su distribucion en las tres direcciones del espacio, los minerales arcillosos
se pueden presentar tres tipos principales de morfologia (figura 1.2).
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La estructura en capas, de las arcillas, esta constituida por laminas de 6xido de silicio (capas
de tetraedros) que se alternan con laminas de 6xido de aluminio (capas de octaedros). Estas
pueden clasificarse como arcillas de dos capas, en donde los atomos de oxigeno son
compartidos por una ldmina tetraédrica y otra octaédrica adyacente, y arcillas de tres capas,
en que una lamina octaédrica comparte atomos de oxigeno con laminas tetraédricas ubicadas
a ambos lados de esta. Estas capas compuestas por dos o tres laminas se denominan capas
unitarias. Una capa unitaria de una arcilla de dos capas tiene, tipicamente, alrededor de 0,7
nandémetros (nm) de espesor, mientras que el espesor de una capa unitaria de una arcilla de
tres laminas es mayor a 0,9 nm. La estructura de la arcilla caolinita, de dos capas, como se
ilustra en la figura 1.3. Algunas arcillas, particularmente las montmorillonitas, pueden
absorber grandes cantidades de agua entre las capas unitarias, un proceso que es acompariado
por el hinchamiento o expansion de la estructura de la arcilla [7].
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Figural.3. Representacion de la estructura
de la caolinita, una arcilla de dos capas [7].
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Las arcillas pueden contener grandes cantidades de sodio, potasio, magnesio, calcio, hierro,
asi como de otros metales. Estos materiales fijan cationes como Ca?*, Mg?*, K*, Na* y NH*,,
lo que protege a los cationes de la lixiviacion por el agua [7].

[

Los minerales arcillosos mezclados con el agua pueden presentar una adecuada plasticidad,
lo que facilita su moldeado y la capacidad de conservar la forma obtenida después del secado.
Por otro lado las impurezas minerales, como el cuarzo, carbonatos y feldespatos, carecen de
plasticidad por lo que su presencia en la arcilla disminuye la plasticidad de la misma.

Las propiedades quimicas, fisicas y aun las biologicas dependen de la fraccion de arcilla que
posee la materia prima. Asi por ejemplo las arenas y el limo poseen muy poca actividad
superficial y contribuyen escasamente al balance de las propiedades del suelo. Esta actividad
reducida se debe no solo al tamafio de las particulas sino a su constitucion quimica y
estructural: a menor tamafio, mayor es la superficie especifica de la particula y mas activa la
misma. La arcilla es mas activa que la arena y el limo, éste Gltimo, a pesar de su actividad
reducida, tiene mayor actividad que la arena [8].

La identificacion de los elementos que componen cada una de las fracciones arcillosas esta
ligada al tamarfio de sus particulas. Mientras en las arenas los métodos de identificacion son
relativamente simples, en las arcillas son muy complejos. En las primeras, la lupa y el
microscopio petrografico son los métodos de identificacion mas frecuentes, y para las arcillas
se debe recurrir a la difraccion de rayos x, microscopia electronica, analisis térmico, entre
otros, aplicables s6lo después de haber preparado la muestra convenientemente para cada
analisis [9].
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1.1.3 Uso de los aluminosilicatos.

En los aluminosilicatos se ha descubierto diversas propiedades de intercambio idnico que
han permitido utilizar estos materiales, tanto naturales como artificiales, en la purificacion
del agua; actualmente se fabrican grandes cantidades de ellos con este fin [10].

Concretamente la zeolita posee millones de cavidades y conductos, espacios que son de un
tamanio especifico y no permiten la entrada de cualquier radical, ni la formacion de cualquier
producto. A esta caracteristica se le Ilama selectividad y es una de las razones por las que
estos materiales son usados como catalizadores. Las zeolitas naturales son excelentes
purificadores de gases, en particular de aire, considerandose una buena opcion para el control
de la contaminacion [11].

Existen diversas aplicaciones de los aluminosilicatos entre ellas ladrillos refractarios de
arcilla refractaria, refractarios de alta alumina, desodorantes, agricultura, como
acondicionador y fertilizante de suelos (bactericidas, fertilizantes), transformacion de
petr6leo a gasolina "cracking" (gracias a las propiedades catalitica), fabricacion de
detergentes no contaminantes (sustituyen los fosfatos de los detergentes por zeolitas), secado
de gases y liquidos organicos ( gracias a la propiedad de adsorcién) [12].

1.2 RECOLECCION Y LIMPIEZA DE LA MATERIA PRIMA.

El muestreo de la materia prima se realizé siguiendo los pasos que se enunciaran a
continuacion.

En el campo:

1. Seanaliz6 el area de estudio teniendo en cuenta las posibles fuentes de contaminacion
ubicadas en el entorno (industrias, poblaciones, etc.).

2. Se tuvo cuidado con que el dia de la recoleccion de las muestras arcillosas se
presentara un clima apto (seco) tal que no se hubieran manifestado precipitaciones
recientes lo que garantizo que la muestra no estaba saturada de agua.

3. Eleccién del sitio de muestreo: Para ello se eligieron diferentes zonas de muestreo
teniendo en cuenta los anteriores puntos, fijandose en que las vetas arcillosas de la
montafia no fueran muy superficiales, lo que permitié tomar suficiente materia para
el analisis.

4. Ubicadas las zonas, se tomé como unidad muestral un blogue de arcilla de 20 cm de
ancho, con una profundidad de 15 cm, evitando incluir material organico, por ejemplo
raices.

5. Toma de muestra: En el punto elegido se limpid la superficie, se retir6 el pasto, raices
y material organico de la materia prima recolectada, la cual se almaceno en bolsas
plasticas, cuidadosamente rotuladas indicando fecha de extraccion, lugar, color y
namero.
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1.3

Se realizo la marcacion del sitio de toma de muestra y se hizo un registro de la
disposicion de los sitios de muestreo utilizando para ello un mapa que permitio,
posteriormente, la ubicacién de los sitios ya sefialados.

ADECUACION DE LA MATERIA PRIMA

La materia prima paso por algunos pasos de adecuacion para ser estudiada y analizada, estos
pasos fueron realizados en el laboratorio:

Secado: Las muestras arcillosas contenian gran cantidad de agua y por ello se realiz
el proceso de secado en dos etapas, (a) eliminacion de agua a temperatura ambiente
propiciando que el aire arrastrara las moléculas de agua libres situadas en la superficie
de la pieza. Este arrastre ocasiond un movimiento ascendente, o flujo de agua libre,
hacia la superficie para llenar el espacio vacio dejado por las moléculas de agua que
pasaron a la atmosfera. (b) En la segunda etapa, la muestra se coloco en el horno a
una temperatura de 100°C propiciando la eliminacién de gran cantidad de agua
depositada en los capilares de la estructura.

Molienda: Una vez secada la materia prima se realizé la primera etapa de molienda
en la que se disminuy6 el tamafio de las particulas, accion que se realiz6 utilizando
un mortero. Ya que las particulas estaban muy aglomeradas formando “bloques”
grandes del material, con la molienda en el mortero se disminuy6 su tamafo
notablemente, haciéndolas aptas para continuar con la segunda etapa. En esta, la
molienda se realizé utilizando un molino a bolas que transformo muestras de polvo
de 5 mm de didmetro en particulas de aproximadamente 0,65um, utilizando como
agente de molienda bolas de zirconio. En la figura 1.4 se muestra la representacion
del molino utilizado, este posee un cilindro que gira a una velocidad y la molienda se
produce por el efecto de retencién de las bolas que caen desde una cierta altura, debido
al giro, impactando una con otra pulverizando asi el material.

Entrada Salida

Elementos moledores

Figura 1.4. Molino a bolas utilizado para moler la materia prima

Tamizado: Después de obtener el material en polvo se requiere garantizar tamafios
micrometricos de las particulas para poder conformar la pieza que se requiere para
poder llevar a cabo este trabajo, asi que el polvo se pas6 por un tamiz nimero 100,
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con el fin de obtener particulas de 150 um, completando asi la correcta adecuacion
del material arcilloso.

CARACTERIZACION FISICA DE LA MATERIA PRIMA

1.4.1 Ensayos de Atterberg.

Los suelos poseen algo de cohesion, segin su naturaleza y cantidad de agua y pueden
presentar propiedades que lo incluyan en el estado solido, semi-solido, plastico o semi-
liquido; el contenido de agua o humedad limite al que se produce el cambio de estado varia
de un suelo a otro. EI método usado para medir estos limites se conoce como limites de
Atterberg y permiten obtener el rango de humedad dentro del cual el suelo se mantiene en
estado plastico. Con ellos, es posible clasificar el suelo definiéndolos de la siguiente manera
[13]:

e Limite liquido (LL): es el contenido de agua de una pasta amasada, por encima del
cual, la pasta pasa del estado plastico al estado liquido, expresado en porcentaje.

e Limite plastico (LP):es el contenido de agua, de una pasta amasada por debajo del
cual pasa del estado pléastico al estado semi- solido, expresado en porcentaje

e Limite de contraccion (LC): Humedad méxima de un suelo para la cual una reduccion
de la humedad no causa una variacion del volumen del suelo, expresado en porcentaje
[13].

Determinacion del limite liquido

Se define como el contenido de humedad de una masa de suelo con la cual al colocar la
arcilla en un recipiente en forma de vasija, llamado aparato de Casagrande, y practicarle
a la masa una ranura de separacion con un ranurador, al dejar caer la vasija desde una
altura de 1cm la ranura se cierra después de 25 golpes de la vasija contra la base [14].

Procedimiento

Se prepara una muestra de arcilla de aproximadamente 100 gr, en una superficie plana,
Ilevandola a estado plastico con la adicion de agua, tal que la mezcla quede en un estado
homogéneo.

Con la espatula se pone una porcién de pasta dentro de la vasija o taza del aparato de
Casagrande, manteniendo la taza por encima del sitio donde ella toca la base (ver figura
1.5), teniendo cuidado de que no haya ninguna burbuja atrapada en la masa.
Posteriormente se realiza un corte definido de 2 mm, con el ranurador, para dividir o
separar la muestra en la taza; la linea de la ranura debe pasar por el centro de la taza (ver
figura 1.6).

A continuacion se gira la manija del aparato, con un ritmo aproximadamente de 2 vueltas
por segundo, hasta que los dos bordes del suelo dividido se toquen en una distancia de
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12,7 cm (ver figura 1.7). Se agrega agua o pasta seca, lo que se requiera, hasta conseguir
que el efecto descrito anteriormente se dé a los 25 golpes.

Cuando lo anterior suceda, se extrae de la muestra una cierta cantidad, se pesa, se seca en
el horno a temperatura constante y se vuelve a pesar una vez seca. Con esos datos se
calculo el limite liquido, empleando la siguiente relacion [14]:

L.L="""x100 =2 x 100 (Ec. 1.1)

donde:

L.L =% de Limite liquido.

Ph = Peso de la muestra humeda en gramos.
Ps = Peso de la muestra seca en gramos.

Pw = Contenido de agua en la muestra en gramos.

2 mm

Figura 1.5.Porcion de pasta en el aparato casagrande Figura 1.6. Ranura realizada en la muestra

S ¢

Figura 1.7. Union de los bordes del suelo al final del ensayo
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Determinacion del limite plastico

El limite plastico es el contenido de humedad del suelo para el cual este se fractura cuando
se amasa una pequefia porcion del mismo entre la palma de la mano y una superficie lisa.

Procedimiento

Usando el material que ha sobrado de la prueba de limite liquido se forma una pequefia
bola que es moldeada con las manos, aplicando suficiente presion, para formar al final de
la accion filamentos (ver figura 1.8).

Cuando el diametro del filamento es de aproximadamente 3 mm, sin romperse, la muestra
debe moldearse de nuevo hasta que los bastones se fisuren, y se rompan, al alcanzar 3mm
de didmetro.

Cuando suceda lo anterior, se toman todos los pedacitos que conformaban el baston, se
pesan, se secan en el horno y son pesados nuevamente, ya secos, para determinar el valor
de la humedad correspondiente al limite plastico, asi [15]:

Py — K By
LP="""x100=2x100 (Ec.12)
K K

donde:
L.P =% Humedad correspondiente al limite plastico.

Pnh = Peso de los trocitos de filamentos humedos en gramos.
Ps = Peso de los trocitos de filamentos secos en gramos.

Pw = Peso del agua contenida en los filamentos pesados en gramos.

Figura 1.8. Moldeado de filamentos de arcilla para determinar el limite plastico.
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Indice de plasticidad

Se denomina indice de plasticidad a la diferencia numérica entre los limites liquido y
plastico, e indica el intervalo de humedad del material para el cual éste presenta un
comportamiento plastico [16]:

I.LP=(L.L—L.P)(%) (Ec.13)

Determinacioén del limite de contraccién

El limite de contraccion es un parametro que permite determinar el porcentaje de
humedad del suelo, tal que después de secar el suelo en un horno no se reduce su volumen.

El material es saturado de agua con un contenido de humedad cercano o superior al limite
liquido, se deja secar propiciando una reduccién en el valor de humedad, tal que esta
pérdida de humedad estaria acompafiada por una disminucion en el volumen global de la
muestra. A partir de un cierto valor en el contenido de humedad, no se producen cambios
apreciables de volumen por perdida de agua en los poros; es a este valor limite, en el
contenido de humedad, al que se denomina limite de contraccion.

Procedimiento

Se pesa el molde y se obtiene su capacidad volumétrica (Vn); para esto el recipiente se
Ilena con mercurio, se enrasa, se pesa y se determina el volumen que ocupa el mercurio
teniendo en cuenta que su densidad tiene un valor de yy, = 13,55 gr/cm?, volumen

que corresponde a la capacidad volumétrica del recipiente.

Paralelamente se toma la muestra homogenizada y se mezcla con suficiente cantidad de
agua destilada, recordando que la humedad debe ser levemente superior a la del limite
plastico. Se recubre el interior del molde con una capa de vaselina, para evitar la
adherencia del material en el molde, y se coloca alli una porcién de la muestra himeda,
golpeando posteriormente el molde contra una superficie firme para hacer que el aire
atrapado en la muestra salga. Se enrasa el molde con una regla y se limpian los excesos
del material.

Luego el molde es pesado con el material himedo compactado y se deja secar a
temperatura ambiente hasta que la pastilla se despegue del molde, o cambie su color a un
tono mas claro (Pn), y se pesa la muestra con el molde. Después, la muestra se coloca en
el horno hasta que su volumen no varié y se pesa el molde con el suelo seco (Ps).

Para obtener el volumen de la pastilla del material seco, se enrasa el recipiente lleno de
mercurio (figura 1.9) y se deposita en él la pastilla del material seco, sumergiéndola hasta
el fondo del recipiente. Al hacer esto, se desplaza un volumen dado de mercurio (figura
1.10) el cual se pesa y con este dato se calcula el volumen desplazado que sera igual al
volumen de la pastilla del material seco (Vs).
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Figura 1.9. Enrasamiento del mercurio durante el procedimiento de determinacion del limite de contraccion

PLATILLO DE
MUESTRA SECA PORGCELANA

——MERCURIO

__MERCURIO
~DESPLAZADO POR
LA MUESTRA SECA

L—VA!WO DE CRISTAL

Figura 1.10. Volumen de mercurio desplazado al depositar la pastilla de material seco dentro del recipiente

El limite de contraccion se calcula utilizando la siguiente relacion asi:

P, —P,—(V,—V.)D Vy, —V.)D
Lot B W= WDy oo, Ga=WDw 0y (Ec.1.4)
Py Py
En latabla 1.1 se indican los valores correspondientes a los diferentes limites evaluados para

las cuatro muestras de arcillas estudiadas.
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Tablal.1. Limites Attermberg correspondientes a cada una de las muestras estudiadas.

Muestra 1

Muestra 2

Muestra 3

Muestra 4

Ubicacion Villa Rica Puerto tejada Villarica Villarica
indice de 42,9% 10,52 % 21,07 % 30,90 %
plasticidad
Limite de 38.95% 23,80% 14,19% 20,25%
contraccion
Limite 73,9 27,10 38,50 46,90
liquido
Tipo de Arcilla de alta Arcilla inorgénica | Arcillainorganica | Arcilla inorgéanica
suelo compresibilidad de baja de baja de baja
compresibilidad compresibilidad compresibilidad

La plasticidad es la caracteristica fisica mas significativa de las arcillas ya que es la capacidad
de deformarse sin agrietarse o fisurarse ante un esfuerzo mecénico, conservando la
deformacion al retirarse la carga. Esta propiedad es de interés para este trabajo, pero en un
valor intermedio, ya que si la muestra posee alta plasticidad esta se moldea con facilidad pero
dada su gran adherencia, ésta impide el desmolde correcto; por otra parte, las arcillas que
poseen baja plasticidad son quebradizas y arenosas.

En la tabla 1.1 se puede ver que las muestras 1 y 4 presentan mayor indice de plasticidad,
aunque la muestra 1 posee un porcentaje mas adecuado que las demas para trabajarla ya que
ella presenta un valor medio de plasticidad lo que le da unas mejores caracteristicas para su
conformacion.

Cuando se mezcla la arcilla en polvo con el agua, ésta hace que las particulas se hincheny,
por lo tanto, la arcilla en su totalidad se puede expandir. Pero dado el contacto continuo que
pueda ella tener con el aire, la arcilla pierde agua y se seca, reduciéndose su volumen. A este
proceso se conoce como contraccion. Por lo tanto, entre mas agua tenga una arcilla, mas se
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puede contraer y generar mas facilmente fisuras en su estructura. En otras palabras, las
arcillas y pastas muy plasticas se encogen mas que las muy magras, cambiando su volumen
significativamente favoreciéndose la formacion de grietas [17].

En la tabla 1.1 se puede ver que las muestras 1 y 2 son las que poseen mayor porcentaje de
contraccion, 38,95 y 23,80% respectivamente, los cuales estan por debajo del 50% y se espera
que no se produzcan grandes cambios de volumen, disminuyéndose la probabilidad de
formacion de fisuras al moldear piezas usando estas materias primas.

1.4.2 Gravedad Especifica

La gravedad especifica de un suelo, sin ninguna clasificacion se toma como el valor promedio
para los granos del suelo. El valor de gravedad es necesario para calcular la relacion de vacios
de un suelo, utilizando para ello el andlisis con hidrémetro; este pardmetro es util para
predecir el peso unitario del suelo. La gravedad especifica de cualquier sustancia se define
como el peso unitario de la misma dividido por el peso unitario del agua destilada a 4°C. La
gravedad especifica del material puede, también, calcularse utilizando cualquier relacion del
peso de la sustancia al peso del agua, siempre y cuando se consideren voliumenes iguales de
material y substancia.

Para la caracterizacion de las muestras de interés para este proyecto se realizaron pruebas de
gravedad especifica en el laboratorio de geotecnia de la Facultad de Ingenieria Civil. Los
datos obtenidos se indican en la tabla 1.2.

Tabla 1.2. Valores de gravedad especifica para las muestras 1y 4 que fueron
seleccionadas como de interés para este trabajo.

Muestra Gravedad especifica
Muestra 1 2,75
Muestra 4 2,62

1.5 CARACTERIZACION FISICOQUIMICA Y ESTRUCTURAL DE LA
MATERIA PRIMA

Para conocer mas sobre las caracteristicas de las muestras arcillosas de interés para este
proyecto, se utilizaron técnicas que permitieron conocer sobre su composicion, fases
cristalinas y grupos funcionales presentes.
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1.5.1 Fluorescencia de rayos x

En esta técnica la muestra se irradia con un haz de rayos X, excitando los elementos de la
muestra como consecuencia de la absorcion del haz primario, ocasionando la emision de los
rayos X caracteristicos de los elementos presentes en la muestra.

El fundamento de la Fluorescencia de rayos-X radica en la existencia de un sistema atomico
con distintos niveles de energia y las posibles transiciones electrénicas entre ellos, este
fendmeno puede describirse en dos etapas [18]

e Excitacion: Si se considera un sistema en su estado fundamental, es decir de menor
energia, al aplicarle o suministrarle una energia de una magnitud suficiente, ésta
puede ser absorbida por el sistema, ocasionando la transicion de electrones a un
estado de mayor energia o estado excitado, propiciando la salida de electrones del
atomo. A la excitacion producida por los rayos X, que provienen del tubo de rayos-
X, se le llama radiacion primaria o fotones de rayos-X primarios.

e Emision: ya que los estados excitados son inestables, el &tomo tiende a volver a su
estado fundamental, por lo cual se producen saltos de electrones desde los niveles
mas externos hacia los niveles méas internos, para ocupar los huecos producidos
inicialmente. Este proceso produce la radiacion de energia, en forma de radiacion de
rayos-X secundaria llamada fluorescencia de rayos-X, caracteristica de los elementos
presentes en la muestra.

Esta es una herramienta eficaz para conocer la composicidén quimica de una muestra, aunque
no permite determinar la presencia de elementos ligeros como H, C, Li, Be, B, N, O. Las
muestras a analizar pueden ser solidas o liquidas y una ventaja particular de dicho método es
gue no se tiene que destruir la muestra.

En la tabla 1.3 se indican los resultados del analisis cuantitativo de fluorescencia de rayos x
realizado a las cuatro muestras iniciales, utilizando para ello un Espectrometro de
fluorescencia de rayos x marca Phillips modelo MagiX Pro (Universidad Nacional de
Colombia — sede Bogota ).
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Tablal.3. Resultados obtenidos con Fluorescencia de rayos X (XRF) de las muestras de
interés, composicién dada como 6xidos.

Elemento XRF-M1 XRF-M2 XRF-M3 XRF-M4
Y/o La La La La
compuesto Sultana Sultana Sultana Sultana
SiO2 48,51% 65,98% 58,89% 52,98%
Al2O3 20,89% 15,28% 17,75% 18,25%
Fe203 10,19% 5,59% 8,91% 9,10%
MgO 3,71% 1,82% 2,68% 3,01%
CaOo 1,88% 2,26% 0,98% 2,62%
K20 1,82% 1,52% 1,30% 1,52%
TiO2 1,17% 0,75% 0,85% 1,02%
Na2O 0,87% 1,70% 0,88% 1,27%
P20s 0,15% 0,10% 0,09% 0,13%
MnO 0,11% 0,08% 0,12% 0,13%
Ba 292 ppm 339 ppm 259 ppm 379 ppm
Cr 200 ppm 60 ppm 110 ppm 117 ppm
Zn 154 ppm 81 ppm 125 ppm 127 ppm
S 141 ppm 101 ppm 80 ppm 138 ppm
Zr 126 ppm 175 ppm 103 ppm 132 ppm
Cu 101 ppm 27 ppm 98 ppm 77 ppm
Ni 75 ppm 21 ppm 60 ppm 66 ppm
Rb 65 ppm 41 ppm 35 ppm 37 ppm
Sr 61 ppm 224 ppm 62 ppm 121 ppm
Pb 42 ppm 7 ppm -- ppm 23 ppm
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En la tabla 1.3 se puede observar que las arcillas que poseen mayor cantidad de alimina
(Al.O3) fueron las muestras 1 y 4, elemento que interesa ya que la alumina, oxido de
aluminio, propicia ciertas propiedades entre ellas gran resistencia a altas temperaturas, sobre
1500 °C, sin mayor alteracion fisico—quimica, asi como una adecuada estabilidad quimica
[19]

Otro compuesto importante es la silice (SiO2) que disminuye la plasticidad del material, lo
gue no era conveniente para el presente trabajo por ello las muestras 1 y 4 seguian siendo las
mas opcionadas para continuar como el estudio deseado, brindando una adecuada plasticidad.
Estos resultados reiteran los datos de la tabla 1.1 y dan soporte al analisis que de ellos se
derivo.

Teniendo en cuenta el contenido de magnesio en las muestras, el elemento que le debe
conferir al material en estudio una interesante capacidad tanto de absorcion como de
adsorcion de moléculas organicas, asi como de degradarlas, fendmenos de gran importancia
en los procesos de purificacion de agua que contengan contaminantes organicos, como el
suero en el presente trabajo. Debido a ello se decidi6 trabajar con una arcilla que tuviera un
alto porcentaje en magnesio, como sucedié con las muestras 1 y 4 que contenian 3,71% y
3,01%, respectivamente, de este elemento como oxido. Considerando la funcionalidad de la
pieza a conformar con esta materia prima, filtrado de los efluentes de la industria lactea y
degradacion de moléculas organicas, también es importante la presencia del hierro y el
titanio, tal que la muestra 1 también tiene un porcentaje interesante de los mismos: 10,19%
de Fe;O3y 1,17% de TiO..

1.5.2 Espectroscopia Infrarroja

Es una técnica analitica instrumental que permite conocer los principales grupos funcionales
en la estructura molecular de un compuesto. Esta informacidn se obtiene a partir del espectro
de absorcion de dicho compuesto al someterlo a la accion de la radiacién infrarroja en un
espectrofotometro. La region del espectro IR normal queda comprendida entre 2.5u a 15y,
medido en unidades de longitud de onda, que corresponde a 4000 cm® y 666 cm
respectivamente, si se expresa en nimero de onda.

Esta espectroscopia se fundamenta en la absorcion de radiacion IR por parte de las moléculas
en vibracion. Una molécula absorbera la energia de un haz de luz infrarroja cuando dicha
energia incidente sea la requerida para propiciar una transicién vibracional de la molécula.
Es decir, la molécula comienza a vibrar de una determinada manera gracias a la energia que
se le suministra mediante luz infrarroja (se aprovecha el fendmeno de resonancia que propicia
la radiacion incidente) [20].

Pueden distinguirse dos categorias basicas de vibraciones: de tension y de flexion. Las
vibraciones de tension propician cambios en la distancia interatdmica a lo largo del eje del
enlace entre dos atomos mientras que las vibraciones de flexion son originadas por cambios
en el angulo que forman dos enlaces. En la figura 1.11 se representan diferentes tipos de
vibraciones moleculares [21].


http://es.wikipedia.org/wiki/Infrarrojo
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Figural.11. Vibraciones de tencion y flexion que
presentan las moléculas [21]
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En principio, cada molécula presenta un espectro IR caracteristico (huella dactilar) debido a
que todas las moléculas tienen algunas vibraciones que, al activarse, provocan la absorcion
a una determinada longitud de onda en la zona del espectro electromagnético correspondiente
al infrarrojo. Por tanto, analizando a que longitudes de onda (0 nimeros de onda) absorbe
una sustancia, en la zona del infrarrojo, se puede obtener informacion acerca de las moléculas
gue componen dicha sustancia.

Caracteristicas de un espectro

El espectro de infrarrojo de un compuesto es una representacion grafica de los valores de
longitud de onda (um) o ndmero de onda (cm™) ante los valores de % de transmitancia (%T).
La absorcion de radiacion IR, por un compuesto a una longitud de onda dada, origina un
descenso en el %T lo que se pone de manifiesto en el espectro en forma de un pico o banda
de absorcion tal como se ve en la figura 1.12, donde se muestran los espectros infrarrojos
para las muestras de arcilla analizadas. Estos espectros FTIR se tomaron utilizando el
espectrometro Thermo Nicolet IR 200.

—— Muestra 1|
Muestra 2|
-Muestra 3
Muestra 4|

% Transmitancia

T T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Numero de onda (cm'1)

Figura 1.12. Superposicidn de infrarrojos muestras puerto tejada y villa rica secas



B Adecuacion de materiales arcillosos para la purificacion de aguas efluentes de una fabrica de productos licteos.

Las bandas méas importantes a determinar en las muestras a analizar son las asociadas al
cuarzo y a la alimina, identificadas con los siguientes numeros de onda. Para el cuarzo las
mas destacadas son: 1150-1110 cm™, 797-777 cm™ y 700-686 cm*(enlaces Si-O), y para la
alimina 542-535 cm™ (Si-O-Al), 918-909 cm™ (2Als- OH) y 3670-3656 cm™ (AI-O-H).

Para establecer de manera mas precisa estas bandas, se utilizo el método de deconvolucion
del espectro infrarrojo, tomando ciertos segmentos de nimero de onda donde se encuentran
las bandas caracteristicas que se desean ubicar, tal como se muestran en las siguientes figuras.
Se utilizaron los programas Origin y Fityk para realizar el tratamiento de datos y la
deconvolucion de los espectros.
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Figura 1.13. Deconvolucién de los espectros IR, en el rango entre 3800 — 2700 cm-L, correspondientes a las muestras
(a) Muestra 1, (b) Muestra 2, (c) Muestra y (d) Muestra 4.
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Figura 1.14. Deconvolucion de los espectros IR, en el rango entre 1300-800 cmL, correspondiente a las muestras
(a) Muestra 1, (b) Muestra 2, (c) Muestra y (d) Muestra 4.
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Continua figura 1.15
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Figura 1.15. Deconvolucién de los espectros IR, en el rango de entre 800- 400 cm-!, correspondientes a las muestras
(@) Muestra 1, (b) Muestra 2, (c) Muestra y (d) Muestra 4.

Teniendo en cuenta la ubicacion de las diferentes gaussianas, bandas fundamentales, que dan
como resultado la envolvente arrojada por el espectro infrarrojo, banda experimental, se
realizé el analisis de cada una obteniendo como resultado el nimero de onda (ubicacion de
la banda) y el &rea integrada,(Av/At siendo A, el &rea de la banda fundamental
correspondiente y At el area total bajo la banda experimental) pudiendo asi realizar la
asignacién a grupos funcionales tomando diferentes referentes tedricos (referencias),
obteniéndose lo que indica la tabla 1.4.

Tabla 1.4. Asignacion de los grupos funcionales a las bandas de los espectros IR
correspondientes a muestras de Puerto Tejaday Villa Rica.

Numero de onda (cm™1)
Tedrico Muestra | Muestra | Muestra | Muestra | asignaciones
1 2 3 4
3670-56 3650 - 3680 3650 Al-O-H traccién
Area integrada 0.12 - 0.10 0.08
3645 3620 3630 3640 3620 O-H traccion
Area integrada | 0.0075 0.088 0.10 0.0039 Hidroxilo
cristalino
3440-20 3450 3450 3440 3450 H-O-H traccion
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Avrea integrada 0.31 0.26 0.23 0.42 Agua absorbida
2958-20 2960 2950 2950 2980 C-H Traccion
Area integrada 0.06 0.058 0.057 0.06
1150-10 1120 1160 1110 1150 Si-O Cuarzo
Area 0.30 0.14 0.26 0.22
integrada
1079 1090 1100 - 1100 Si-O Cadenas
S largas
Area integrada 0.11 0.18 - 0.11
1035-30 1050 1040 1050 1040 Si-O
_ Estiramiento,
Area integrada 0.018 0.0093 0.016 0.011 minerales de
arcilla
1019-05 1010 1020 1010 1020 Si-O traccion
Area integrada 0.43 0.52 0.48 0.52
918-09 926 910 918 918 Deformacion
. vinculada a
Area integrada 0.13 0.0026 0.07 0.13 2Als- OH
797-77 787 787 795 787 Si-O Cuarzo
Area integrada | 0.0066 0.0066 0.041 0.017
700-686 694 687 694 687 Si-O Cuarzo
Area integrada 0.022 0.015 0.018 0.02
673-35 656 656 - 656 Si-O-Si
Areaintegrada | 0.026 0.013 - 0.013 Flexion
542-35 532 532 532 532 Si-O-Al
_ Traccion
Area integrada 0.16 0.17 0.075 0.53
475-68 471 471 471 463 Si-O-Si Flexidn
Area integrada 0.35 0.35 0.54 0.23




_ Adecuacion de materiales arcillosos para la purificacion de aguas efluentes de una fabrica de productos lacteos.

En la tabla 1.4 se indican las bandas mas importantes correspondientes a las muestras de
arcilla analizadas (figuras 1.13 a 1.16) y los grupos funcionales asignados. El espectro
infrarrojo no permite realizar un analisis cuantitativo pero permite conocer los principales
grupos funcionales presentes en la estructura molecular de las muestras de interés en el
presente caso los grupos funcionales de mayor interés son que involucran Al y Si.

1.5.3 Difraccion de Rayos X

El método de difraccion por rayos X- DRX, es una herramienta poderosa para investigar la
disposicion ordenada de los a&tomos o moléculas que conforman la estructura de un cierto
compuesto, la interaccion de la radiacion electromagnética con el sélido lo que produce
efectos de interferencia con las estructuras comparables, en tamafio, a la longitud de onda de
la radiacion [22].

Cuando un haz de rayos x monocromatico atraviesa un cristal, como se indica en la figura
1.16, tiene lugar cierta dispersion del haz como resultado de su interaccion con los electrones
de los atomos o iones del cristal. Esta dispersion se puede analizar para reconocer los
diferentes planos de 4&tomos o iones que se forman como resultado del caracter repetitivo de
la estructura del cristal; cada plano de &tomos puede dispersar solamente una pequefia parte
del haz de rayos x. Si las capas de atomos en el cristal no tuviesen un espaciado del mismo
orden de magnitud que la longitud de onda de los rayos X, solo se producirian reflexiones
simples y dispersion de los rayos X.

haz incidente

haz transmitido

Figura 1.16. Reflexion de los rayos x en las capas reflectantes de un cristal

La interferencia constructiva se presentara siempre que las distintas ondas dispersadas estén
en concordancia de fase, produciendo una combinacién aditiva que daria lugar a que
apareciera un haz difractado efectivo. Esta interferencia constructiva se presenta siempre que
las distintas ondas dispersadas, por las sucesivas capas estén desplazadas un multiplo entero
de la longitud de onda del haz de rayos X incidente, condicion que se puede expresar asi:

nd = 2d senf n=123,.. (Ec.1.5)
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ecuacion conocida como ley de difraccion de Bragg, la cual expresa que para un determinado
valor de longitud de onda de los rayos X, la medida de los angulos 6, o del factor de sen#,
ha de suministrar informacion acerca del espaciado entre los planos sobre los que estan
localizados los centros de dispersion [23].

En lafigura 1.17 se presentan los difractogramas de rayos X correspondientes a las diferentes
muestras analizadas y en ellos se indican las diversas fases cristalinas presentes en cada una
de las muestras de arcilla analizadas.
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Figura 1.17. Difractogramas de rayos X correspondientes a las muestras: (a) Muestral, (b) Muestra 2, (c) Muestra 3y
(d) Muestra 4.

Las fases cristalinas mas importantes en los difractogramas de la figura 1.17 son cuarzo
(Si0O2) PDF: 5-490, anortita (CaO Al2032(SiO2)) PDF: 41-1486 y kaolinita (Al2032(SiOz) 2
H.O) PDF: 29-1488, compuestos que contienen aluminio y silicio, aluminosilicatos,
compuestos importantes para el presente estudio.



B Adecuacion de materiales arcillosos para la purificacion de aguas efluentes de una fabrica de productos licteos.

1.5.4 Microscopia Electréonica de Transmision (MET)

Un haz de electrones proveniente de un cafion de electrones se puede enfocar de manera
precisa para que atraviese un corte ultradelgado, especialmente preparado de la muestra de
interés, mediante un condensador electromagnético que cumple mas o menos la misma
funcion que el condensador del microscopio éptico, es decir dirige el haz de electrones en
una linea recta para iluminar la muestra.

El microscopio electrénico contiene lentes electromagnéticas para controlar la intensidad del
haz de electrones, el enfoque y los aumentos. En lugar de colocar la muestra en un portaobjeto
de vidrio, como en un microscopio Optico, suele utilizarse una rejilla de cobre. El haz de
electrones atraviesa primero la muestra y después las lentes electromagnéticas del objetivo,
con lo cual se puede aumentar el tamafio de la imagen. Por Gltimo, los electrones son
enfocados, utilizando lentes electromagnéticas proyectoras, sobre una pantalla fluorescente
o0 una placa fotografica- La imagen final, denominada microfotografia electrénica de
transmision, se presenta como una combinacién de zonas claras y determinadas por el
numero de electrones absorbidos por las diversas areas de la muestra.

En la practica, el microscopio electrénico de transmision puede resolver objetos separados
por una distancia tan corta como 2,5 nm y suele ampliarlos de 10000 a 100000 veces. La
microscopia electrénica de transmision tiene una alta resolucion y es extremadamente Util
para examinar capas distintas de una muestra [24]. Para realizar este estudio se utiliz6 el
Microscopio Electronico de Transmision. Marca JEOL. Modelo JEM 1200 EX.

41
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Continua figura 1.18

(d)

Figura 1.18. Fotografias obtenidas con MET de las muestras de interés: (a) Muestra 1, (b) Muestra 2, (c) Muestra 3 y

(d) Muestra 4

En la figura 1.18 se puede ver que la orientacion de las particulas es completamente aleatoria,
su tamarfio es sub- micrénica y la forma de las mismas varia bastante, desde esferoides y
plaquetas hasta agujas y barras, caracteristicas que estan determinadas por la presencia de
cuarzo y alimina, principalmente [25,26]; las particulas estdn poco aglomeradas, salvo la
muestra 2 (figura 1.18 (b)) donde es evidente.

1.6

CONCLUSIONES

Las principales fases cristalinas encontradas en las muestras estudiadas fueron cuarzo
anortita y kaolinita.

Los principales elementos encontrados en la materia prima (arcilla) son silice,
alimina y oxido de magnesio, que le atribuyen propiedades importantes para el
conformado y utilizaciéon de los filtros.

El tamafio de las particulas oscila entre los 50-100 nm aproximadamente, presentando
una morfologia que va desde esferoides y plaguetas hasta barras alargadas, siendo la
muestra 2 la que presenta mas aglomeracion.

Los analisis tanto mecanicos como fisico- quimicos expuestos en este capitulo
muestran que la arcilla méas apta para realizar el proyecto es la muestra 1, debido a su
porcentaje de plasticidad, elementos que la conforman, disposicion de las particulas
y las fases cristalinas halladas en ella.
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En el capitulo anterior se presentaron los resultados de la caracterizacion realizada a cuatro
tipos de arcilla, esto con el fin de determinar su composicién y algunas propiedades
especificas que permita vislumbrar su potencial uso como materia prima para el desarrollo
de un filtro arcilloso. Definida la arcilla més adecuada, como asi se hizo, se procedio a
obtener una suspension cerdmica estable, barbotina, para posteriormente conformar la pieza.
En este capitulo se presentan las bases tedricas y los ensayos de laboratorio que se realizaron,
con sus respectivos analisis, que llevaron a la obtencion de la barbotina.

21. COMPORTAMIENTO DE LA ARCILLA EN EL AGUA

Para entender el comportamiento de las arcillas en presencia de un liquido, por ejemplo agua,
hay que tener en cuenta algunas de sus propiedades y comportamientos, como por ejemplo
los que se mencionan a continuacion.

2.1.1- Plasticidad
Las arcillas son eminentemente plasticas. Esta propiedad se debe a que el agua forma un
“recubrimiento” sobre las particulas laminares que actia como lubricante y facilita el
deslizamiento de unas particulas sobre otras, cuando se ejerce un esfuerzo sobre ellas.

La elevada plasticidad de las arcillas es consecuencia, nuevamente, de su morfologia laminar,
tamafio de particula extremadamente pequefio (elevada area superficial) y alta capacidad de
hinchamiento. Generalmente, esta plasticidad puede ser cuantificada mediante la
determinacion de los indices de Atterberg (Limite Liquido, Limite Plastico y Limite de
Contraccion), tal como se hizo con el material utilizado en este trabajo y cuyos resultados
se indican en la tabla 1.1 del capitulo anterior. Estos limites marcan una separacion arbitraria
entre los cuatro estados 0 modos de comportamiento de un suelo: solido, semisélido, plastico
y semiliquido o viscoso.

La relacion existente entre el limite liquido y el indice de plasticidad ofrece una gran
informacion sobre la composicion granulométrica, comportamiento, naturaleza y calidad de
la arcilla. Existe una gran variaciéon entre los limites de Atterberg correspondientes a
diferentes minerales de la arcilla, cambios que se deben, principalmente, a la diferencia en
el tamafio de particula y al grado de perfeccion del cristal; en general, cuanto méas pequefias
son las particulas y mas imperfecta su estructura, mas plastico es el Material[1].

2.1.2 Tixotropia
Otro comportamiento importante del material arcilloso en presencia de un liquido es la
tixotropia. Esta se define como la pérdida de resistencia que presenta un sistema coloidal, por
ejemplo al amasarlo, y su posterior recuperacion con el tiempo; las arcillas denominadas
tixotropicas, cuando son amasadas, se convierten en un “verdadero liquido” pero si se las
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deja en reposo recuperan la cohesion, asi como su naturaleza sélida. Para que una arcilla
tixotropica muestre este comportamiento especial debera poseer un contenido de agua
proximo a su limite liquido. Por el contrario, en torno a su limite plastico no existe posibilidad
de comportamiento tixotropico [2].

2.1.3 Capacidad de absorcion

Algunas arcillas encuentran su principal campo de aplicacion en el sector de los absorbentes
ya que pueden absorber agua u otras moléculas ubicandolas en el espacio interlaminar
(esmectitas) o en los canales estructurales (sepiolita y paligorskita). La capacidad de
absorcion de las arcillas esta directamente relacionada con las caracteristicas texturales, entre
ellas superficie especifica y porosidad, y se puede hablar de dos tipos de procesos que
dificilmente se dan de forma aislada: absorcién, cuando se trata fundamentalmente de
procesos fisicos (como la retencién por capilaridad), y adsorcién, cuando existe una
interaccidn de tipo quimico entre el adsorbente, (en este caso la arcilla) y el liquido o gas
adsorbido, denominado adsorbato. La capacidad de adsorcidn se expresa en porcentaje de
adsorbato con respecto a la masa de este y depende, para una misma arcilla, de la sustancia
que se esté adsorbiendo. La absorcion de agua por parte de las denominadas arcillas
“absorbentes” es mayor al 100% con respecto a su peso [1].

La arcilla, por ser un material higroscépico, absorbe las moléculas de agua del ambiente, que
son las que determinan la humedad, se empapa en el agua y, copiosamente irrigada tiene la
propiedad de hincharse, méas o menos, dependiendo de su composicién quimica. Analizando
la energia de interaccion del agua con la arcilla, considerando su estructura, se ha
determinado que a cada celda unitaria de caolinita le corresponde, por el lado de la capa de
oxigeno, 6 moléculas de agua y por el lado de la capa de hidroxilo 3 moléculas de agua [3].
En lafigura 2.1 se presenta el esquema de la distribucion de moléculas de agua en la caolinita.

_ O Hicroxilos de la red caolinita
e

L) Aromo O en molecula H,0

N

S

® ntomos de H

Vista capa de oxigeno

Figura 2.1. Disposicion de las moléculas de agua sobre la superficie de un paquete elemental de caolinita [3].
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La humedad adsorbida por la arcilla se denomina “agua afianzada”, a diferencia del “agua
relajada” que se distribuye por los intersticios de las particulas de la arcilla, con mayor
holgura y movilidad, y que es expulsada durante la compresion de la masa arcillosa. 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 y el contenido de esta ultima puede aumentar dependiendo de que
el estado de la arcilla se aproxime a su condicion de “acuosidad de servicio”, 0 sea a la
relacién arcilla-agua en la que la masa arcillosa alcanza su maximo de plasticidad y capacidad
de moldeol[4]..

La acuosidad en servicio es diferente para los distintos caolines y arcillas, y su magnitud
depende de la composicién mineraldgica del material, el grado de dispersion y la naturaleza
de los cationes de intercambio y aniones del complejo adsorbente de Hedroidz. Por dltimo,
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 [4].

2.1.4. Permeabilidad
La permeabilidad se define como la facilidad con la cual una sustancia permite a un fluido
pasar a través de ella y es medido por la velocidad a la cual el agua, aire y otros gases fluyen
a través de una masa por unidad de &rea, unidad de espesor y unidad de presion [5].

La permeabilidad de un material es propiciada por los poros, espacios intersticiales y grietas,
los cuales se extienden completamente a través del material o estdn conectados con otros
formando una red que se extiende a través de €l. El fluido que llena, sella o encierra los poros,
sin pasar a través de ellos, no es incluido en las mediciones de la permeabilidad.

2.2 SUSPENCIONES CERAM ICAS:

El comportamiento agua-arcilla es muy importante para caracterizar las suspensiones
ceramicas de interés para este trabajo ya que permitira comprender un poco mas lo que es
una barbotina, considerando lo mencionado en el item 2.1.

2.2.1. Barbotina
La barbotina y/o pasta ceramica es el nombre que se le da a la mezcla de los materiales
arcillosos con agua tal que sus particulas son estabilizadas en la suspension ya sea por el
cambio del pH del sistema o por la presencia de un defloculante, aditivo que causa
una dispersion mas estabilizada de las particulas y evita que estas se aglomeren,
manteniéndolas en suspension y modificando el comportamiento reologico del sistema; en
ultimas lo que se busca es que las pastas adquieran un estado de viscosidad adecuado con la
menor cantidad de agua. El proceso actia cambiando la carga eléctrica sobre la superficie de
las particulas, ocasionando un incremento en las fuerzas repulsivas entre las cargas eléctricas


http://ceramica.wikia.com/wiki/Dispersi%C3%B3n?action=edit&redlink=1
http://ceramica.wikia.com/wiki/Reolog%C3%ADa
http://ceramica.wikia.com/wiki/Viscosidad?action=edit&redlink=1
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evitando que las particulas se atraigan o impidiendo su aproximacion por medios estéericos
[6]. Por lo general la barbotina se usa para conformar piezas ceramicas utilizando el método
de colado o “Slip Casting”, método antiguo y verséatil que permite obtener formas complejas
de poco espesor. En la figura 2.2 se presenta un pequefio esquema de este método, para el
cual se utilizan suspensiones coloidales arcillosas con tamafio de particula entre 2 y 20
micras, particulas que tienden a flocular y a formar sedimentos en el fondo de la solucion.
En esta figura se ilustra desde el vaciado de la suspension, en un molde, hasta el desmolde
y obtencion de la pieza. Dada la heterogeneidad de la materia prima, cada material, segun
su composicién quimica y mineraldgica, interactuard de una manera particular con el agua.
Por ejemplo, las diferentes arcillas se hidratan en distinto grado ya diferente velocidad, en
tanto que el cuarzo y el feldespato, especificamente, reaccionan mucho menos [7].

Figura 2.2. Pasos para obtencién de una pieza cerdmica por el método de colado

Por lo mencionado, un parametro muy importante es la relacion sélidos-liquido en la mezcla
que determina, en las diferentes etapas del proceso, la capacidad de flujo del material, mayor
0 menor, comportamiento que depende de las caracteristicas de los materiales, dada su
naturaleza [2].

La técnica de preparacion de una barbotina consiste en modificar las caracteristicas
reoldgicas de la suspension de modo que ésta sea estable; aunque las buenas condiciones
para el colado exigen, en cambio, otra serie de requerimientos que consideran cierta
inestabilidad en la suspensién. Es preciso encontrar, por lo tanto, un equilibrio entre los
aditivos que procure, al mismo tiempo, obtener una barbotina lo suficientemente estable y
que dé buenas propiedades de colado [7]. La estabilidad de una suspension de particulas esta
determinada por la energia neta de interaccion entre ellas, la cual presenta dos términos
contrapuestos. Por una parte existe la energia potencial de atraccion, debida a la tendencia
de las particulas a unirse entre si por la accion de las fuerzas atractivas del tipo de VVan Der
Waals. Por otro lado, y en contraposicién a la anterior, existe un término de repulsién que
puede obedecer a dos mecanismos: repulsion electrostatica entre la doble capa eléctrica que
rodea a las particulas e impedimento estérico cuando se usan polimeros (surfactantes) que se
adsorben sobre la superficie de las particulas. La estabilidad de la suspension se alcanza
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cuando predomina la componente repulsiva sobre la atractiva, lo cual implica, generalmente,
el uso de un defloculante (surfactante por ejemplo) el cual provoca, en otras palabras, que
la arcilla quede suspendida de forma homogénea en el solvente[8].

2.3. LABARBOTINA Y SUS USOS [9].

Considerando la naturaleza de la barbotina y su facil moldeabilidad, ésta se utiliza
frecuentemente en diferentes procesos para obtener pastas que permiten conformar distintas
piezas ceramicas tanto en la industria como también en el campo artesanal, agricola y muchos
otros que requieren de una gran variedad de utensilios cerdmicos.

En el curso del tiempo numerosos sistemas de vaciado han sido desarrollados para auxiliar
al operario, muchos de estos sistemas hacen uso del yeso al que se le incorporan, en algunos
casos, aditivos que favorecen un tiempo de vida mayor de los mismos. Sin embargo, en estos
sistemas se puede presentar una saturacién de agua lo que impide proseguir, de manera
inmediata, con una nueva conformacion de piezas. Con la finalidad de incrementar la
productividad, desde principio del siglo XX1 se han venido desarrollando moldes en los
cuales fuese posible vaciar una pieza y después de un ligero acondicionamiento poder vaciar
nuevamente otra pieza, y asi sucesivamente, sin necesidad de interrumpir la continuidad del
ciclo productivo. Como resultado de los esfuerzos encaminados en la obtencion de moldes,
hechos con nuevos materiales (yesos sintéticos, resinas microporosas, yesos con inserciones
tubulares internas, etc.), en la actualidad es posible utilizar ciclos de colado multiples a lo
largo del dia [5].

La direccién de la tecnologia actual se enfoca hacia la aplicacion de presion como medio para
acelerar la formacion de las paredes de los cuerpos cerdmicos, en un intervalo de tiempo
menor al normal, asi como el lograr la rapida evacuacion del agua absorbida por el molde, lo
que daria como resultado el veloz secado del mismo. Las méaquinas de vaciado de alta presién
permitieron mejorar la productividad, dar flexibilidad al equipo de trabajo asi como reducir
el area de trabajo, por lo que los beneficios seran mayores para ciclos mas cortos. Para lograr
lo anterior se requiere de un compromiso entre el tipo de molde a utilizar, las condiciones
reolégicas y formulacién de la barbotina ceramica empleada, considerando ciertas
condiciones de presion y de temperatura. Uno de los pardmetros que mejor reflejan el
comportamiento de la velocidad de formacién de la pared del cuerpo ceramico, durante el
proceso de colado, es la permeabilidad del cuerpo en verde la cual estara determinada por las
caracteristicas de la suspension ceramica, la cual debe ser adecuada si se consideran ciclos
cortos de colado [5].

En el presente trabajo de investigacion se utilizo el metodo de colado para obtener piezas de
forma cilindrica utilizando el material arcilloso caracterizado previamente (capitulo 1). Para
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ello se prepardé la barbotina adecuada, exigiendo que cumpliera ciertas condiciones
especificas, y se vacio en moldes normales de escayola.

2.4. CONFORMACION DE LA BARBOTINA ESTABLE

Para la obtencion de la barbotina se utilizd6 como defloculante Silicato de Sodio (NazSiOz)
que es una sustancia liquida, muy viscosa, que procede de una mezcla de cuarzo fundido y
carbonato de sodio. La eleccion de este defloculante se realizé gracias a la ilustracion de la
literatura y pruebas de laboratorio en las que se observo que los defloculantes atacan
el molde, el que menos el carbonato de sodio, pero es mucho menos efectivo como
dispersante que el silicato de sodio: lo que se ganaria al disminuir el desgaste del molde se
perderia en capacidad defloculante si se opta por el carbonato. La mejor manera de aminorar
el efecto del silicato o cualquier otro defloculante, sobre la superficie del molde, es adicionar
la cantidad de defloculante estrictamente necesaria para garantizar la estabilidad de la
barbotina. Para ello hay que obtener las curvas de defloculacion de la barbotina, viscosidad
en funcidn del porcentaje de sélidos y viscosidad en funcion de la cantidad de defloculante,
que permiten adicionar sélo la cantidad de defloculante necesaria.

Durante el desarrollo de las pruebas se prepar6 100 ml de suspensién para cada ensayo. Esta
cantidad se escogid por las caracteristicas de los instrumentos utilizados para la realizacion
de estos ensayos, tambien pensando en la forma y utilizacion de la pieza a obtener y para no
desperdiciar cantidades de arcilla o silicato innecesariamente.

Ya que las barbotinas a utilizar contenian: arcilla, agua y silicato de sodio (defloculante), fue
necesario determinar qué cantidad de cada compuesto habria que adicionar para obtener la
barbotina deseada y estable. Para ello se obtuvieron las curvas viscosidad en funcion del
porcentaje de sélidos y viscosidad en funcién del porcentaje de defloculante. Los resultados
de viscosidad, y por lo tanto los de tixotropia, no solo dependen de la cantidad total de
defloculante adicionado al sistema sino de la proporcion relativa arcilla-agua; la tixotropia
de una barbotina defloculada es menor cuanto mayor es la proporcion de defloculante
empleado [7]. Considerando lo mencionado fue necesario realizar los ensayos y analisis
reoldgicos correspondientes a las suspensiones de interés, puesto que variables como la
viscosidad y el tiempo inciden en la calidad del cerdmico elaborado utilizando estas
barbotinas.

Puesto que la fase solida que constituye una barbotina puede variar en tamafio de particula,
desde 1um a 20um por ejemplo, una granulometria gruesa puede causar porosidad y baja
densificacion en la pieza sinterizada [7]. Para disminuir estos efectos, se partié de una
barbotina que contenia particulas pequefias. Para ello, la arcilla se secé durante 24 horas en
una estufa y posteriormente se maceré utilizando un mortero de agata. El polvo obtenido se
sometid a una molienda, en un molino casero ubicado en el laboratorio del grupo
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CYTEMAC, y finalmente se tamizo utilizando para ello un tamiz de malla nimero 100,
obteniéndose asi un polvo muy fino, adecuado para nuestra barbotina; estos pasos se ilustran
en la figura 2.3 como también el polvo arcilloso obtenido.

4 (tamizado)

1 (secado) 2 (macerado)

5 (Polvo ceramico final)

Figura 2.3. Pasos realizados para obtener el polvo arcilloso utilizado en la conformacion de la barbotina

Una vez obtenido el polvo arcilloso que se utilizé en el proyecto, se continu6é con la
realizacion de los ensayos reoldgicos. Inicialmente se realizo el calculo de la proporcion de
agua y material sélido (Anexo 1), en los 100 ml de suspensién, garantizando ciertas
condiciones iniciales establecidas. Los resultados de estos calculos indicaron que para una
densidad de 1.65 g/ cm? (tedrica), para la suspension, y un peso especifico de la arcilla de
2.75 (experimental), la suspension deberia contener, aproximadamente, 62% en solidos y
38% de agua.

2.4.1. viscosidad en funcidn de la concentracion de solidos

La viscosidad es la oposicion de un fluido a las deformaciones tangenciales. En realidad
todos los fluidos conocidos presentan algo de viscosidad, siendo el modelo de viscosidad
nula (fluido ideal) una aproximacion bastante buena para ciertas aplicaciones. La viscosidad
s6lo se manifiesta en liquidos en movimiento [10].
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La influencia de la concentracion de particulas solidas dentro una suspension concentrada se
hace muy evidente si se considera la m&xima fraccion de empaquetamiento. Esta cantidad se
define como aquella fraccion volumétrica de sélidos en la que las particulas se encuentran
en contacto tridimensional entre si, por lo que el flujo de la suspension se hace practicamente
imposible, ocasionando un incremento exagerado de la viscosidad. El valor de la maxima
fraccion de empaquetamiento, para cada suspension, depende del arreglo de las particulas
dentro de ella. La ecuacion propuesta por Einstein dice que la viscosidad relativa de las
suspensiones es igual a 1+ 2.5¢ donde ¢ es la fraccidon volumétrica de solidos, esta ecuacion
no se puede aplicar a suspensiones concentradas, por ello que se han desarrollado muchas
correlaciones entre la viscosidad y la fraccion volumeétrica de solidos, en las que se evidencia
el aumento de la viscosidad de la suspension al aumentar la fraccion volumétrica de solidos
presente en ella. Se ha encontrado que, para suspensiones con alta fraccion volumétrica de
solidos y tasa de cizalladura tendiendo a cero, se desarrolla una viscosidad newtoniana muy
grande [11].

Dada la importancia de la curva de viscosidad en funcion del porcentaje de sélidos para la
conformacién de la barbotina, esta se obtuvo utilizando la materia previa definida, usando un
viscosimetro Brookfield LVF y tomando, aproximadamente, 20, 30, 40, 60 y 62 gr del
material arcilloso, en polvo, con cantidades de agua de 80, 70, 60, 40 y 38 ml,
respectivamente. La mezcla agua y arcilla se agito empleando un agitador eléctrico de aspas
IKA; por 5 minutos hasta obtener una mezcla homogénea a la que se le midio su viscosidad
en cada ensayo [12]. Los instrumentos mencionados se ilustran en la figura 2.4 y los datos
obtenidos se indican en la figura 2.5.

Figura 2.4. Agitador eléctrico y viscosimetro utilizados para determinar la viscosidad de las suspensiones estudiadas
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Figura 2.5. Curva de Viscosidad en funcién del porcentaje en sélidos (arcilla) para una suspension de 100 ml

En la figura 2.5 se ve que al aumentar la concentracion del solido la viscosidad va
aumentando hasta llegar a un punto donde se incrementa abruptamente, en el presente caso
el punto de mayor viscosidad fue el correspondiente a 62% en sélidos, dato que se habia
determinado previamente utilizando la ecuacién que considera el valor de gravedad
especifica de la arcilla empleada (anexo 1). De acuerdo a este resultado el porcentaje de
arcilla que se utiliz6 para el conformado de la suspension fue del 62% en sélidos.

2.4.2. Cambio de la viscosidad en funcidn del porcentaje de defloculante

Varios aditivos se utilizan para modificar el comportamiento de la fase dispersa del sistema,
lo que afecta notablemente la reologia de dicho sistema. Cualquier sustancia que pueda
modificar la carga superficial de la fase dispersa, y por tanto la interaccién atractiva o
repulsiva entre las particulas, modifica drasticamente el comportamiento reoldgico de los
sistemas constituidos con ella [11].

Debido a que la defloculacion de la barbotina esté relacionada con las particulas de arcilla
que la componen, se obtuvo la curva de defloculacion para la suspension con 62% en sélidos,
siguiendo el comportamiento de su viscosidad con respecto a la adicion de defloculante. Las
curvas se obtuvieron usando el viscosimetro Brookfield LVF. Para ello se tomo,
aproximadamente, 102.3 gr del material arcilloso en polvo y 62,7ml de agua. El material
arcilloso fue suspendido en agua y agitado hasta que la mezcla se torn6 homogénea,
momento en el cual se tomé la primera medida de viscosidad. Posteriormente, se comenz6 a
adicionar el defloculante (silicato de sodio -Na2SiOz) en etapas de 0.05 ml (1 gota) agitando
durante 5 minutos y se tomo nuevamente la medida de viscosidad; este mismo procedimiento
se realiz0 hasta que ya no se notaron cambios significativos en la viscosidad o hasta que la
viscosidad de la suspensién aumentaba hasta cerca de los valores iniciales.

La figura 2.6 muestra la curva de evolucion de la viscosidad de la barbotina conformada con
62% en solido al adicionarle el defloculante. La curva muestra una primera region,
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comprendida desde el inicio del ensayo hasta una adicion de 18 gotas de silicato, en donde
se presentan procesos de defloculacion los cuales no garantizan una buena estabilidad en la
barbotina; el minimo valor de viscosidad se logro al adicionar 20 gotas y se mantuvo en esa
condicion hasta las 60 gotas de silicato de sodio, evidenciandose una buena estabilidad del
sistema. Para determinar la més adecuada cantidad de defloculante a adicionar al sistema,
garantizando su estabilidad, se utilizo el ”corte de tangentes” en esta zona, método que
consiste en trazar tangentes a los puntos mas sobresalientes de este rango y analizar el corte
de estas tangentes, entre si, para determinar cual “punto de corte” es el mejor o sea cual es
la cantidad de defloculante que facilite el colado en molde; en el presente caso el “punto de
corte” mas adecuado correspondi6 a las 21 gotas, equivalente a una viscosidad dindmica
aproximada de 8286.6 cP.

100000
80000
60000 u

40000

VISCOSIDAD (cP)
| |

20000 "

NUMERO DE GOTAS DE DEFLOCULANTE

Figura 2.6. Curva de viscosidad en funcion de la cantidad de defloculante obtenida para 100 ml de una barbotina, con
densidad tedrica de 1.65 g/cm?®, constituida por 62% material arcilloso y 38% liquido.

La barbotina estable obtenida mostro una textura liquida viscosa uniforme facil de manipular,
que permitié un buen vaciado en el molde. En la figura 2.7 se puede ver la barbotina estable
que se obtuvo.

Figura 2.7. Barbotina estable obtenida para el
desarrollo de este trabajo
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2.5. COMPORTAMIENTO REOLOGICO DE LA BARBOTINA ESTABLE

La reologia se define como la ciencia que estudia la deformacién y el flujo de la materia, e
indica como un material responde a una fuerza; asi, por ejemplo, la miel podra fluir a través
del orificio de un embudo de vidrio pero no ocurrird lo mismo con la mayonesa, sin embargo
la mayonesa es mucho més fécil de esparcir sobre una rodaja de pan que la miel.
La reologia provee las herramientas para entender estos diferentes comportamientos. La
figura 2.8 muestra un fluido sometido a una deformacion simple entre dos platos paralelos: el
plato inferior es estacionario mientras que el plato superior se mueve a una
velocidad v como consecuencia de una fuerza F aplicada al mismo [13].

Figura 2.8. Deformacion de un fluido entre platos paralelos

El movimiento del plato superior establece un gradiente de velocidad en el fluido. Esta
geometria puede ser usada para definir algunos parametros reoldgicos importantes que se
enuncian a continuacion.

2.5.1 Esfuerzo.

El esfuerzo de cizalla, denotado por T, se puede definir como una componente del esfuerzo
general coplanar a la seccion transversal material. El esfuerzo cortante se deriva de la
componente de la fuerza paralela a la seccion transversal. El esfuerzo normal, por otro lado,
surge de la componente de la fuerza perpendicular a la seccion transversal de material sobre
el que actla.

La formula para el célculo de esfuerzo cortante promedio es:

_ F (Ec. 2.1)
T = R

donde:

T = El esfuerzo cortante;

F' = Lafuerza aplicada;

A = El area de seccion transversal del material con el area paralela al vector de fuerza
aplicada [12].
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2.5.2  Velocidad de cizalla ().

La velocidad de Cizalla se denota como el cambio de velocidad v a través de la
distancia h entre los dos platos (figura 2.8) y su unidad es 1/segundo (s™). La velocidad de
corte se incrementa a medida que la velocidad del plato superior aumenta y la distancia entre
los dos platos se hace mas pequefia.

El fluido entre los platos opone resistencia al movimiento del plato superior, resistencia al
flujo que esta determinada por la viscosidad del fluido (n) (resistencia del liquido a fluir).

Al graficar el esfuerzo de cizalla contra la velocidad de cizalla, tanto para fluidos
Newtonianos (t y o) como no Newtonianos, se obtienen las denominadas curvas de
flujo que son muy utilizadas para describir el comportamiento reolégico de los fluidos (figura
2.9a); también son muy Utiles para describir el comportamiento reoldgico de un fluido las
curvas de viscosidad (figura 2.9b).

Curvas de viscosadad
| ;2
1" }? L\ ::
e LA
'-\.__._-_ _'_)::‘—_.-’-—-\____4
....... ST T RETRE s

!1/ 1-/

1. Liquido newtoniano /
(a) 2. Liquido ssudoplistioo {b}

3. Liquido diatante
4. Liquido con vistosidad estructurd y limite
de Fuencia. Liquido plastcn

Figura 2.9. Curvas de flujo (a) y de viscosidad (b) que describen distintos tipos de comportamiento de un fluido

La pendiente en cada punto de las curvas de flujo mide una viscosidad local, equivalente a
un coeficiente de viscosidad. Los diversos comportamientos reoldgicos que pueden presentar
los fluidos se indican en la figura 2.9 y Son los siguientes:

2.5.3. Comportamiento Dilatante: se presenta cuando al aumentar la velocidad de cizalla se
aumenta la viscosidad del fluido.

2.5.4. Comportamiento Plastico: se presenta cuando al someter el material a esfuerzos
inferiores a cierto valor umbral, éste almacena energia y al superar este umbral, el material
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se deforma continuamente, siendo el esfuerzo una funcién lineal, o no, de la velocidad de
deformacion.

2.5.5. Comportamiento Pseudoplastico: Se presenta en materiales en los que al aumentar la
velocidad de deformacion se reduce su viscosidad. Este es el comportamiento mas comdn a
nivel industrial y se puede encontrar de manera evidente, en mayor o menor medida,
dependiendo de la distribucion de pesos moleculares y la estructura del material.

En el caso en que la relacion entre el esfuerzo de corte y la velocidad de deformacion sea
lineal, se dice que el fluido es newtoniano, en cualquier otro caso se dice que el fluido es no
newtoniano. A la relacién matematica que existe entre el esfuerzo de corte y la rapidez de
deformacion se le denomina ecuacion constitutiva, de tal manera que la ecuacion
constitutiva para el fluido newtoniano estaria dada por:

r =1y (2.2)

Donde t es el esfuerzo de corte, | es viscosidad y 17 es la velocidad de deformacién, tal que
la viscosidad se obtendria utilizando la igualdad:

n=—. (2.3)

Por lo tanto, los fluidos que tienen un Unico valor de viscosidad, a temperatura y presion
constante para cualquier velocidad de cizalla (independiente del tiempo), se denominan
fluidos Newtonianos [10].

Para el presente trabajo de investigacion, el analisis reoldgico de las barbotinas estables se
realizd en el laboratorio de reologia de la Universidad del Cauca ubicado en la facultad de
las GUACAS (dirigido por el Dr. Hector Samuel Villada), con la ayuda del magister Alcy
René Ceron. Los resultados obtenidos se muestran en la figura 2.10 donde se graficé el
esfuerzo cortante (1) contra velocidad de Cizalla, figura 2.10a, observandose que la barbotina
se comportd de manera diferente en los distintos intervalos de la curva: desde el inicio hasta
cerca de una velocidad de cizalla de 80 (s') presento un comportamiento dilatante,
cambiandolo a fluido pseudoplastico 80 (s?) y 110 (s1) vy finalmente entre 110 (s) a 140
(s1), nuevamente a dilatante. Al aumentar y luego disminuir la velocidad de Cizalla (subida
y bajada), como se muestra en la figura 2.10a, se observo que el fluido presentaba tixotropia
de no gran consideracion, ya que durante el aumento y disminucién de la velocidad de
Cizalla se presentd una pequefia histéresis en el comportamiento reol6gico de la barbotina.
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Figura 2.10. Curvas de flujo (a) y de viscosidad (b) correspondientes a una barbotina estable conformada con 62% de
polvo arcilloso y 38% liquido (agua)

La figura 2.10 b muestra la curva de viscosidad con la cual también se corrobora la
informacidn obtenida de la figura 2.10a. Es de anotar que en la figura 2.10b se observan los
intervalos del diferente comportamiento reoldgico de la barbotina de una manera mas
detallada y clara, asi: en el intervalo entre 0 y 20 (s%) el fluido se comporté como plastico;
entre 20 y 110 (s) como fluido dilatante; en el intervalo 110 y 120 (s) mostro
caracteristicas de fluido pseudoplastico, y finalmente en el intervalo entre 120 y 140 (s2),
nuevamente presento un comportamiento dilatante. Al reducir la velocidad de cizalla, la
barbotina mostro, principalmente, caracteristicas dilatante.

2.6. CONCLUSIONES

e Utilizando el material arcilloso seleccionado, se conformé una barbotina estable con
un sélido constituido de particulas entre 2 y 20 um, con una concentracion en solidos
del 62%, y 38% de agua, y con adicion de silicato de sodio, como defloculante no
mayor a 21 gotas (1,05ml de defloculante). Se determind que el valor de viscosidad
para el cual se logra la mayor estabilidad era de 1450 cP.

e Los estudios reoldgicos realizados a la barbotina estable indicaron que su
comportamiento era, principalmente plastico, pseudoplastico y dilatante. Ademas
present6 una leve tixotropia. La barbotina tiene comportamiento tixotrdpico entonces
la viscosidad disminuye al aplicar un esfuerzo de cizalla y hay una recuperacion
gradual de la estructura al eliminar el esfuerzo.
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CAPITULO 3

CONFORMACION DE LAS PIEZAS
CERAMICAS
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En este capitulo se presentan las bases tedricas, metodologia y ensayos de laboratorio que
permitieron la conformacion del filtro; también se describe en detalle cada paso hasta llegar
a su obtencion. Para alcanzar este objetivo se hard uso de la barbotina estable que se conformd
tal como se indico en el capitulo anterior.

3.1. PROCESAMIENTO CERAMICO

El procesamiento ceramico es el conjunto de operaciones que, partiendo de uno o varios
polvos ceramicos, permiten obtener una pieza de la forma y estructura deseadas. La
fabricacion de un producto requiere del establecimiento de una sistematica que permita
ejercer un adecuado control sobre cada una de las etapas del proceso, ya que las propiedades
del sistema, en cada una de las etapas, determinan las que presenta el producto final.

3.1.1 Piezas por prensado

La principal funcion del prensado es conformar la pieza cerdmica y obtener una distribucién
homogénea de la densidad aparente en la pieza, condicion que evita que se presente en la
pieza problemas de curvatura, pinchado, lunetas etc. EI mecanismo de compactacion propicia
un re-ordenamiento de las particulas para mejorar la densidad de empaquetamiento de las
mismas (llenado de huecos grandes), reduccién del volumen total de huecos intergranulares
por deformacion plastica y rotura-fragmentacion de las particulas grandes (llenado de huecos
pequefios) y una disminucion de la porosidad intragranular. Las principales variables a
considerar son: la presion ejercida, la humedad de la pasta, la distribucion granulométrica de
la pasta y el molde y el ciclo de prensado. Las variables que afectan el llenado del molde
son: la densidad aparente de las particulas (segregacién), su fluidez (distribucién de tamafios,
textura superficial-rugosidad, humedad) y la humedad (que afecta a la aglomeracion). Una
vez prensada la materia prima, se tiene una apropiada microestructura de la pieza en verde la
que le aporta una cierta resistencia mecanica, densidad aparente y permeabilidad adecuadas,
una geometria uniforme respecto al tamafio y planaridad de las particulas y una superficie
adecuada (textura), pudiendo ser lisa o con relieve. Otras formas de conformado de materiales
pueden ser por extrusion o colado.

El secado de la pieza permite, eliminar la humedad que ella posee y aumentar su resistencia
mecanica en crudo, lo cual se hace manteniéndola a una temperatura constante entre (90-
100°C) y adecuada para el posterior proceso de esmaltado. Las variables a considerar son:
la humedad de entrada de la pieza (su uniformidad en toda la pieza), la temperatura y
humedad del aire de secado (ciclo de secado), y la permeabilidad de la pieza (compactacion).
Los defectos mas habituales que se presentan en la etapa de secado son: Combado y aparicion



B Adecuacion de materiales arcillosos para la purificacion de aguas efluentes de una fabrica de productos licteos.

de grietas, ambos son ocasionados por gradientes de humedad y se solucionan disminuyendo
la velocidad de secado y la excesiva humedad [1].

Hay un sin nimero de equipos que se utilizan en el proceso de prensado, sin embargo los
méas empleados son de naturaleza neumatica e hidraulica; estos dos tipos de prensas se
muestran en la figura la figura 3.1

(a) (b)

Figura 3.1. (a) Prensa accionada neuméticamente y (b) prensa accionada por accion hidraulica

3.1.2 Piezas obtenidas por Colado (Método Coloidal)

El procesamiento coloidal de materiales ceramicos permite mejorar las propiedades finales
del producto, reduciendo el nimero y tamafio de los defectos, y aumentando la
reproducibilidad del proceso. Esto exige, por una parte, el adecuado conocimiento de los
parametros quimicos-fisicos y reoldgicos que rigen la estabilidad de la suspension y, por otro
lado, el control de las variables especificas del proceso de conformado. La técnica de colaje
se ha utilizado tradicionalmente en la industria, dada su gran versatilidad, su bajo costo y la
elevada uniformidad de las piezas que a través de ella se obtienen.

La secuencia tipica de fabricacién de un producto ceramico por el método de colado se
muestra en la Figura 3.2
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Figura 3.2. Esquema que indica las etapas tipicas del procesamiento cerdmico usando el método de colado

El término procesamiento coloidal hace referencia a las técnicas de conformado donde se
usan suspensiones. Mediante el control de las fuerzas de interaccion que se presentan entre
las particulas en suspension, se ha logrado mejorar notablemente la uniformidad del producto
sinterizado y, por tanto, sus propiedades funcionales [2-3]. El control de la estabilidad y
homogeneidad de una suspension, para su posterior conformado, ha sido posible a través del
estudio reoldgico de las mismas. El desarrollo de nuevos modos de operacion mas precisos,
como son los de esfuerzo controlado u oscilacién forzada, han permitido conocer mas las
caracteristicas de flujo de una suspension en distintas condiciones, asi como el alcance de las
fuerzas de interaccion entre particulas en las condiciones de flujo [4]. En todos los procesos
coloidales de conformado se parte de una suspension estable y homogénea, cuya preparacion
exige el conocimiento previo de las distintas fuerzas de interaccion que se pueden originar
en el seno de la misma. Una suspension no puede considerarse simplemente como un
conjunto de dos particulas que interaccionan, sino como la combinacion de muchos cuerpos
que pueden interaccionar. Ademas de las posibles interacciones entre particulas, existen
también interacciones particula-solvente y solvente-solvente. Estas interacciones, poco
consideradas tradicionalmente, han permitido en los Gltimos afios el desarrollo de nuevos
métodos de conformado basados en las interacciones de corto alcance [5].
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El mayor problema a la hora de preparar una suspension concentrada es mantener las
particulas dispersas en el seno del liquido debido a la tendencia a unirse entre si por la accion
de fuerzas de tipo London-van der Waals, que se originan como consecuencia de la formacion
de dipolos instantaneos ocasionados por las fluctuaciones de distribucion de carga electronica
en los atomos. Estas fuerzas de atraccion estan siempre presentes y son excepcionalmente
intensas a distancias de separacion, entre particulas, cercanas a la de contacto.

En adelante, se consideraran los pardmetros asociados al procesamiento coloidal asumiendo
que se parte de una suspension estable y homogénea, la cual se obtuvo y caracterizo tal como
se indicd en el capitulo 2.

Debemos tener en cuenta que el proceso de colado da forma a un objeto al vaciar un material
liquido (barbotina estable) en una cavidad formada previamente, denominada molde,
permitiendo que se solidifique parte de la suspension y cuando esta se solidifique retirarla
del molde cuidando que la pieza en verde mantenga la forma de la cavidad. EIl espesor de la
“pared” formada, suspension solidificada durante un tiempo determinado, depende de la
tixotropia de la barbotina utilizada: si es baja, la pared sera consistente, dura, retraera poco
durante el secado y estara formada por particulas de orientacion definida; en este caso el
vaciado seria facil y la velocidad de formacion de pared baja. En el caso contrario, se
presentaran fisuras que llevarian a la fractura de la pieza, debido a “sobre-espesores” y
distribucidn irregular de la barbotina. Después de que la pared se solidifique, y se tenga el
espesor deseado, se retira la pieza del molde, se desmolda y queda el objeto solido
conformado. Los pasos seguidos en el proceso de colado se ilustran en la figura 3.3.a, desde
el vaciado en el molde hasta el desmolde o desalojo del liquido del molde, mientras que en
la figura 3.3.b. se esquematiza la formacion de pared dentro del molde.

BARBOTINA
EAREBOTINA ESTRUCTURA TIXOTROPICA

SOLIDO PLASTICO
MOLDE POROSO
.\Q Eﬁﬁ!u L?R?.J

"""" DESMOLDE
DRENAJE

(@) (b)

Figura 3.3 En (@) se indican los pasos seguidos durante el método de colado, “Slip casting” y en (b) la formacion
de pared que ocurre por el contacto entre la barbotina y el molde.
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Durante la etapa del secado de la pieza en verde, el estado de floculacién o defloculacion de
las particulas determinan la buena calidad de la misma tanto en dimensiones como en forma,
y ademas la eficiencia del secado: suspensiones floculadas pueden aprisionar agua en los
aglomerados, disminuyendo la velocidad de secado y se presentaria, ademas, una eliminacion
considerable de agua de la suspensién una vez ésta entra en contacto con el molde; como
ocurra la formacion de esta pared, suspension “solidificada”, afectara tanto el desmolde y
posterior secado de la pieza [6]. Los moldes de yeso en los que se vacia la barbotina y se
forma la pared de las piezas definen las caracteristicas del secado de las mismas. Los
principales parametros a controlar durante la formacién de pared son: la humedad, la
temperatura ambiente, la temperatura tanto en molde como en suspension, principalmente,
ellos determinan la calidad de la pieza y concretamente el espesor de pared, dureza, geometria
y tamario de las piezas desmoldadas.

Otra variable a considerar, en el proceso coloidal, es la forma de la pieza. En el caso del
conformado en molde, las piezas pueden tener una geometria compleja, con baja area
superficial, que influird en la taza de evaporacion del agua superficial debido a la diferencia,
punto a punto, en la contraccion de la pieza durante el secado. Para minimizar estos efectos,
se puede reducir la contraccion de la pieza durante el secado utilizando la menor cantidad de
agua posible en el conformado de la misma o mejorando la permeabilidad de la pared
mediante el uso adecuado del defloculante. Controlando la velocidad de evaporacion del
agua, la humedad del medio y el flujo de aire, es posible favorecer una uniformidad
estructural y microestructural al interior del cuerpo durante su secado.

3.2. CONFORMADO DE LAS PIEZAS POR COLADO: OBTENCION DEL
FILTRO

3.2.1 Obtencion de los Moldes

Los moldes de yeso en los que se forman las paredes de las piezas definen las caracteristicas
del secado de las mismas. Por esta razén, y con base a lo enunciado anteriormente, se decidio
realizar piezas cilindricas de aproximadamente 4-5 cm de alto y entre 3 y 3,5 cm de diametro.
Para poder obtener piezas en buen estado, con pocos defectos, hay que tener en cuenta la
capacidad de absorcién del molde de yeso, asi como la tixotropia de la barbotina a utilizar,
ya que si la tixotropia es apreciable las paredes de las piezas en el molde se formaran muy
lentamente, por lo que en un tiempo muy corto estas seran muy delgadas y es muy probable
que la pieza se fracture.

Sabiendo de la importancia del molde de yeso en el conformado coloidal, se hicieron moldes
con dos tipos de yeso para analizar el efecto de las mismas sobre la conformacién de las
piezas. Se utilizé un yeso normal, o tipo | también llamado escayola, el cual se caracteriza
por su textura blanca, es el mas débil de los yesos, debido al tamarfio y forma de sus particulas
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y es el que necesita mas cantidad de agua para obtener el molde, por lo tanto este es poroso
y débil.

La segunda clase de yeso utilizado fue el yeso odontolégico, Wimps # 3, mucho mas duro
que el tipo I y de color amarillento, con particulas mas regulares y finas, por lo que necesita
menos agua para fraguar. Es menos poroso que el tipo | por su mayor densidad, gracias a sus
particulas regulares y finas, y menos frégil, por lo que se usa para modelos preliminares de
estudio en odontologia.

Para la mezcla yeso-agua se utilizaron porcentajes iguales para ambos tipos de yeso,
empledndose un 60% de agua para la cantidad de yeso a utilizar. Para conformar el molde
de yeso, inicialmente se adecuo un molde de madera sobre el cual se vacio la mezcla yeso-
agua; a este molde de madera se le aplico a sus paredes una leve capa de vaselina para que el
desmolde final fuera mas facil de realizar. Una vez realizada lamezclay la homogenizacion,
se realizo el vaciado rapido en el molde de madera ya que esta mezcla fragua rapidamente.
En la figura 3.4 se muestra el molde de madera utilizado y como se realiz6 el vaciado de la
mezcla yeso-agua en el molde de prueba.

(€)) (b)

Figura 3.4 (a) Molde de madera utilizado para obtener el molde de yeso y (b) vaciado de la mezcla yeso-agua dentro del
molde de madera

Una vez realizado el vaciado de la mezcla se dej6 en el molde por 30 minutos y se procedid
luego al desmolde. EI molde de yeso se dejo secar por 2 dias para que la totalidad del agua
en él se evaporara, una vez realizado este procedimiento se lijo y limpio quedando listo para
realizar el vaciado de la barbotina en él (figura 3.5). Debido a la baja porosidad del yeso
odontoldgico y a la baja tixotropia de la barbotina conformada para este trabajo (numeral
2.4), las caracteristicas de las piezas coladas en el molde de yeso wimps #3 no fueron muy
adecuadas; algo diferente ocurrié con las piezas coladas en moldes del yeso tipo | y por esta
razon se eligieron los moldes hechos con el yeso tipo | para la conformacion de las piezas
(figura 3.5).
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Figura 3.5. Molde de yeso en su etapa final

3.2.2 Vaciado de la Barbotina: Conformacion de pared

Para lograr una adecuada conformacion de la pared del recipiente, el filtro, se requiere de un
compromiso entre el tipo de molde a utilizar, las condiciones reoldgicas de la barbotina
ceramica y las condiciones ambientales idoneas.

Como ya se indico, cuando se describid el proceso de colado, la suspension se vertio en un
molde poroso que extrajo, por succién capilar, liquido de la suspension adyacente a las
paredes del molde, lo que permitié que se fuera formando la pared del recipiente (filtro). A
esta altura del proceso ya se tenia la barbotina estable y el molde de yeso adecuado para
realizar el vaciado y formar la pieza con el espesor de pared mas adecuado.

Se procedid a realizar el vaciado de barbotina estable en el molde, previamente adecuado, tal
como se ilustra en la figura 3.6.

Figura 3.6. Vaciado de la barbotina en el molde de yeso
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Después de realizado el vaciado de la barbotina en el molde, ésta se dejo reposar durante
diferentes intervalos de tiempo, entre 1 minuto a 6 minutos, para determinar como varia el
espesor de pared con respecto al tiempo. En el proceso se observo que tanto las condiciones
de la barbotina como las del molde afectaban la formacion de la pared, por lo tanto el molde
se debia tener seco, lijado y limpio para realizar el vaciado de la barbotina. Para repetir el
procedimiento se dejé secar el molde, por 1 dia, después de utilizarlo, se lijo y limpio con
cuidado. También hay que cuidar que las condiciones ambientales sean muy similares por lo
que este proceso se realizo en dias con condiciones ambientales parecidas, tanto de
temperatura como de humedad, para que ellas afecten de igual manera a las piezas durante
el tiempo de formacion de pared.

Las caracteristicas de los moldes de yeso, en los que se forman las paredes de las piezas,
definen la forma del secado de las mismas. Puesto que los tiempos de conformacion de pared
no fueron muy largos, la humedad del ambiente tuvo efectos insignificantes sobre el
desmolde de las piezas pero muy significativos sobre la conformacion de pared. EI secado
de las piezas en el molde de yeso, ocurrié mas facil aumentando la humedad del mismo, hasta
alcanzar un punto critico, condicion en la cual cesa la contraccion de la pared y ocurre el
desprendimiento de la misma. Mas, sin embargo, las piezas se dejaron secar dentro del molde
por 1 dia, ya que en este tiempo la pieza alcanzo una contraccion adecuada para que el
desmolde se pudiera llevar a cabo sin ningun problema. La contraccion de la pieza fue buena
gracias a las propiedades de la arcilla que se indicaron en el capitulo 1. En este caso del
conformado en molde, las piezas presentaron una geometria simple que ayudo a que la taza
de evaporacion del agua superficial fuera adecuada debido a la diferencia, punto a punto, en
la contraccion de la pieza durante el secado. Este efecto, en el procedimiento realizado en
este trabajo, fue adecuado ya que se requeria una contraccion notable para el buen desmolde
de la pieza ya que se utilizé la menor cantidad de agua posible en el conformado de la misma
y la permeabilidad de la pared era buena, esto también debido a que se usé una cantidad
adecuada del defloculante. Controlando la velocidad de evaporacion del agua, la humedad
del medio y el flujo de aire, fue posible obtener uniformidad en el interior del cuerpo durante
el secado, por lo que se dejé la pieza en el molde en un lugar con buena ventilacion y
condiciones ambientales controladas.

La figura 3.7 muestra el vaciado de la barbotina en el molde asi como el retiro de la barbotina
residual luego de que las paredes de la pieza se han conformado, finalmente se muestra la
pieza formada dentro del molde después de haber retirado la barbotina de este.
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Figura 3.7. Pasos del colado desde el vaciado en el molde hasta el conformado de la pieza dentro de él.

En la figura 3.8 se muestran las piezas en verde conformadas en condiciones idoneas (figura
3.8) y piezas conformadas sin considerar con todos los pardmetros requeridos para un buen
conformado.

(@) (b)

Figura 3.8. Piezas en verde conformadas considerando el control de los diversos parametros (a) y (b) piezas
conformadas sin el control requerido

En la tabla 3.1 se indican los valores del espesor de pared de distintas piezas en verde
conformadas en molde durante tiempos de 1 a 6 minutos de permanencia en el molde de yeso.
Estos valores se promediaron sobre 6 réplicas de piezas, con tiempos de residencia en el
molde entre 1 a 6 minutos; dichas piezas se conformaron en condiciones similares. Para medir
el espesor, se dejo secar la pieza por 3 dias, después de retirarla del molde, lo que permitié
que ella se secara un tiempo adecuado a temperatura ambiente y que al tercer dia la pieza no
se contrajera mas, garantizando que los datos obtenidos fueran mucho mas confiables.
Observando los datos de la tabla 3.1 se puede concluir que para tiempos cortos la absorbancia
por capilaridad es apreciable, como lo indico el cambio del espesor de pared de manera
contigua; la tixotropia de la barbotina ayuda a que este cambio no ocurra de forma exagerado.
Los anteriores comportamientos hacen que el proceso de formacion de la pared de cada pieza
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puede ser reproducible y se puedan obtener piezas con espesores muy parecidos para tiempos
iguales de permanencia de la barbotina en el molde de yeso.

Tabla 3.1. Espesor de pared de las piezas en verde considerando distintos tiempos de
permanencia en el molde de la barbotina

Tamano
de Pared
(mm)
0,991
1,151
1,215
1,348
1,44
1,86

Tiempo
(min)

OO W N

Para visualizar mejor estos resultados, se graficé el espesor de pared en funcion del tiempo
de permanencia de la barbotina en el molde de yeso, en la figura 3.9 se observa una variacién
apreciable en el espesor de pared de la pieza para los dos primeros minutos de la barbotina
en el molde de yeso, lo cual puede ser ocasionado porque el molde estaba seco, y por lo
tanto, la absorcion del mismo al inicio es un poco mayor. Transcurridos estos primeros
minutos, la formacion de pared es mas lenta debido a que la permeabilidad de la pared se
adiciona a la absorcion del molde y la curva muestra una variacién mas controlada y lenta.
Es necesario tener en cuenta que ocurre un punto critico durante el proceso y es cuando la
pieza se desprende del molde por lo que, antes de que ocurra este momento, es necesario
retirar la barbotina remanente ya que la humedad en el interior de la pieza se acumula,
ocasionando la fractura de la pieza en los pasos siguientes de secado y desmolde de la pieza.

PR

Ancho de pared mm
~
1

T T T T T T
1min 2min 3min 4min 5min 6min

Tiempo min

Figura 3.9. Ancho de pared en funcién del tiempo de permanencia de la barbotina en el molde de yeso
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3.2.3 Secado de las piezas ceramicas conformadas por el método de colado

El proceso de secado consta de dos etapas: la primera, el secado de la pieza conformada
dentro del molde de yeso y la segunda fase, el secado de la pieza después de la desmoldada.
Una vez conformada la pieza dentro del molde, después de que la barbotina se mantuvo un
tiempo definido en el molde y se retird la barbotina remanente, se dejé secar por 1 dia dentro
de este; en dicho tiempo el molde absorbié humedad de la pieza, accion por la cual ésta se
contrae y mientras ocurra este proceso perderd masa debido al agua que se extrae de la
misma. Para tener una idea de esta pérdida de masa y de la contraccion que experimenta la
pieza, se conformaron pequefios paneles de yeso rectangulares y se tomé una base metélica
con formas circulares, para conformar pequefias pastillas con la barbotina; esta
configuracién, pequefias patillas, permitié una facil medicion de las contracciones de éstas
asi como su pérdida de masa. En la figura 3.10 se muestra el sistema panel o molde de yeso-
base metélica y se esquematizan los pasos del vaciado de la barbotina en este sistema asi
como la contraccion de las pastillas conformadas.

base metdlica

contraccion

Figura 3.10 Sistema yeso-base metalica, utilizado para conformar pequefias pastillas

72



_ Adecuacion de materiales arcillosos para la purificacion de aguas efluentes de una fabrica de productos lacteos.

La segunda fase del secado ocurre después del desmolde. Una vez que se saco la pieza del
molde, ésta se dejo en un lugar con condiciones ambientales reguladas por 2 dias, un
desecador por ejemplo, a estas piezas se les determino, a traves de mediciones la pérdida de
peso y su contraccion. En la tabla 3.2 se indican los datos de peso con respecto al tiempo de
secado y la curva que se obtuvo, promediando los datos de peso tomados a cinco de las
pastillas conformadas, y se muestra en la figura 3.11.

Tabla 3.2. Tiempo de secado (dias) vs peso (gr) por dia

DIA peso (gr)
2,29
2,271
2,267
2,264
2,264
2,267

Al WI N

2,295 ]
2,290 —
2,285
2,280 —

2,275

Peso pastilla (gr)

2,270

2,265

2,260 T T T T T T T T T T T

Tiempo (dias)

Figura 3.11. Peso vs dias de secado de las pastillas

La figura 3.11 indica que la mayor pérdida de peso de la pieza ocurre durante el primer dia
de secado; del segundo al cuarto dia de secado la pérdida de peso es muy poca. Enel 4y 5
dia de secado las piezas ya no perdieron peso razon por la cual se definié que en este
momento las piezas estaban para sinterizarlas. No es conveniente dejar la pieza mas tiempo
secando ya que, pasado el 5 dia, la pieza comenzé a tomar agua lo que se evidencia con un
ligero aumento del peso. Los resultados de este ensayo permitieron determinar cuales eran
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las condiciones mas adecuadas de secado: durante el primer dia, despues de retirar la
barbotina remanente, se debe dejar la pieza en el molde y 2 dias méas, después de desmoldada
la pieza, se dejo la pieza secar a temperatura ambiente.

Por otro lado, el analisis de contraccion se realizo en paralelo al de pérdida de peso de las
piezas, por lo que se tomaron datos de contraccion a las mismas piezas a las que se les
promedio el peso por dia. Los valores obtenidos del ancho de las piezas se promediaron y la
curva obtenida se muestra en la figura 3.12, la cual indica que la méaxima contraccion ocurre
el primer dia; en los dias siguientes, practicamente, la pastilla mantuvo constante sus
condiciones 0 sea que no experimento contraccion alguna.

447 [CONTRACCION DE LA PIEZA|
| [ ]
4,46 -
4,45 -
/é\ 4
g 444
S ]
o 4434
Q.
E ]
o 4424
-O <4
(o]
S 4414
C
= ]
4,40 -
4,39
] | | | | u n n
4138 T T T T T T T T T T T
1 2 3 4 5 6

Tiempo (dias)

Figura 3.12. Contraccion de las piezas: espesor de la pieza (mm) en funcion del tiempo (dias)

Las figuras 3.11 y 3.12 muestran resultados coherentes para el presente analisis: durante el
primer dia se presento la mayor pérdida de peso en la pieza asi como su mayor contraccion,
en los dias siguientes la pérdida de peso no fue tan grande, como en el dia 1, y su contraccién
fue casi nula. Las variaciones que se produjeron durante el secado, y que fueron susceptibles
de ser observadas como lo muestran los resultados, involucraron los siguientes parametros:
la cantidad de agua residual y las dimensiones longitudinales, superficiales y de volumen,
tal que la eliminacion del agua ocasiono la disminucién del volumen de las piezas y por lo
tanto la contraccion de las mismas.
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3.2.4. Sinterizacion de las piezas ceramicas

La sinterizacion es un proceso que, a través de la accion de la temperatura principalmente, se
favorece la union solida y la densificacion de la pieza ceramica conformada; a la pieza se le
aplica un tratamiento térmico inferior a la temperatura de fusion. Durante el proceso de
sinterizacion las &reas de las interfaces solido-vapor empiezan a decrecer y a formarse
simultaneamente interfaces sélido-sélido [7]. Al finalizar la etapa de secado de las piezas en
verde, obtenidas por el método coloidal, se procedié a realizar los tratamientos térmicos
indicados en la figura 3.13, los que se realizaron en el horno MAXTHERMO MC-2838P a
una velocidad de calentamiento de 3°C/min. Los efectos sobre la pieza, al realizar estos
tratamientos térmicos, fueron: una pérdida de volumen y peso por la evaporacion del agua,
principalmente, adquisicién de color mas rojizo y mayor rigidez y de una mayor resistencia
mecanica en las mismas. Los tratamientos se realizaron entre 500°C y 600°C exponiendo las
piezas por 5 horas a estas temperaturas. Se eligié este rango de temperatura porque aun la
estructura era lo suficientemente porosa y la pieza presenta una adecuada rigidez. Ya que
para la funcionalidad de la pieza, filtro de agua, la porosidad de la misma era muy importante,
se procedié a determinar el porcentaje de porosidad y para ello se sometieron pastillas, asi
como piezas ceramicas, del mismo material, a los tratamientos térmicos. Una vez
sinterizadas estas pastillas se pesaron y posteriormente se sumergieron en agua por 48 horas
tal que al finalizar este periodo de tiempo se procedié a pesarlas nuevamente. Con estos datos,
y utilizando la siguiente expresién, se obtuvo una informacion indirecta del porcentaje de
porosidad de la pieza:

Mg — My

P, =
donde: M0 es la masa del material en seco y 7ts, la masa después de haber sido sumergida
la pieza sinterizada en agua [8]. La grafica 3.14 muestra los “porcentajes de porosidad
obtenidos” (recordar que es una medida indirecta de la misma y que para obtener un dato
mas preciso se deberia utilizar porosidad de mercurio o adsorcion de nitrégeno).
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Figura 3.13. Cronogramas de calentamiento utilizados para sinterizar las piezas ceramicas
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Figura 3.14. Porcentaje de porosidad de las piezas variando la temperatura de sinterizacion

La figura 3.14 muestra que el “porcentaje de porosidad” en las muestras, para las
temperaturas de sinterizacién, no varia mucho permaneciendo constante en este rango de
temperatura; el valor obtenido con este procedimiento indica que el porcentaje de porosidad,
promedio, fue de aproximadamente 20%.

Para tener informacién mas completa de los cambios que presentaban las piezas debido a los
tratamientos térmicos a que fueron sometidas, se realizaron analisis de pérdida de peso y
contraccion de las mismas. Los resultados de estos ensayos se muestran en la figura 3.15.
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Figura 3.15. Graficas del porcentaje de contraccion (a) y pérdida de peso (b) respecto a la temperatura de sinterizacion

Para obtener los valores de contraccion de las piezas, se utilizaron los valores del didmetro
de las piezas, en verde después del proceso de sinterizacion; de igual forma para el peso
perdido donde se determiné el peso de cada pieza, en verde y al final de la sinterizacion. Los
resultados de estos ensayos indican gque tanto el porcentaje de contraccion como el peso
perdido permanecen constantes en el rango de temperatura estudiado (figura 3.15), lo que
reafirma lo obtenido en el ensayo de porosidad puesto que al no variar la porosidad, de forma
significativa, no se produciria una contraccién apreciable.

Con base en los ensayos realizados, y utilizando las piezas empleadas para la realizacion de
los mismos, se midio el espesor de pared de las mismas, sinterizadas a 550°C obteniéndose
los valores indicados en la tabla 3.3. Hay que tener presente que los calculos se obtuvieron
realizando un promedio de las medidas de espesor realizadas a distintas piezas obtenidas para
intervalos de tiempo iguales de permanencia de la barbotina en el molde.

Tabla 3.3. Espesor de pared obtenido para las piezas que se conformaron con barbotinas

que permanecieron diferentes intervalos de tiempo en contacto con el molde y que fueron
sinterizadas a 550°C durante 5

Tiempo| Tamafo de
(min) | Pared (mm)
1 0,98
1,05
1,15
1,32
1,42
1,83

oo Bl WwWN
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La tabla 3.3 indica que, a pesar de que el intervalo de tiempo de conformacion de pared de
cada pieza fue de 1 minuto, en cada intervalo se aprecia un cambio finito, no tan abrupto, del
espesor de pared lo que permitiria controlar, con mayor precision, el tamafio de la pieza y
poder garantizar reproducibilidad en el tamafio y espesor del objeto o pieza a conformar. En
la figura 3.16 se muestra una pieza cilindrica terminada y sinterizada a 550°C (5 horas), asi
como también pastillas conformadas en verde y sinterizadas.

~

pastillas smtenzadas); v

() (b)

Figura 3.16. (a) Pieza ceramica obtenida por colado, sinterizada a 550°C durante 5 horas, y (b) pastillas en verde y
sinterizadas a 550°C (5 horas)

3.3. ADICION DE TiO2 A LAS PIEZAS CERAMICAS
3.3.1 Caracteristicas del TiO2 y su efecto foto degradante

El didxido de titanio, TiO2 es un catalizador eficaz en los procesos de fotocatélisis para el
tratamiento de aguas contaminadas, ya que degrada moléculas organicas [9]. En este trabajo
se utilizdé TiO2 comercial fabricado por Across, y se incorpord a la materia prima durante la
obtencion de la barbotina con la que se conformaron las piezas ceramicas.

El titanio es el noveno elemento mas abundante de la corteza terrestre. En su forma mas
estable como 6xido, puede encontrarse, principalmente, en tres formas cristalinas diferentes:
brookita, rutilo y anatasa. Desde el punto de vista coloidal, los mas empleados son las dos
ultimas y en este trabajo se su la anatasa ya que presenta actividad fotocatalitica importante

[9].

La adicion de TiO2 se realizd en la etapa de formacion de la barbotina, teniendo en cuenta
gue Yya se habian definido las cantidades de defloculante, arcilla y agua necesarias para
conformar una barbotina estable (numeral 2.4). Sin embargo, la introduccién del 1% y 3%
de TiOz2 se hizo considerando la cantidad de sélido previamente usado, 102,3 gr de sélido o
arcilla, por lo que el 0,1023 gr, que da el 1% de TiO2, el 0,3060 gr, 3% de TiO2se le resto a
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la cantidad total de sélido; en otras palabras, se trabajo nuevamente con una cantidad total de
solido de 102,3 gr pero considerando la arcilla y los porcentajes correspondientes de TiOz2.

Con el sélido conformado con TiO2 y arcilla se procedié a obtener la barbotina. A esta
barbotina se le realizaron los ensayos reologicos procediendo de la misma forma que se hizo
con labarbotina obtenida en el numeral 2.4 de este documento. Una vez obtenida la barbotina
se conformaron piezas ceramicas utilizando la misma metodologia mencionada en el item
3.2.

Una vez preparada la barbotina se realizaron varias medidas con el viscosimetro Brookfield
LVF para determinar la viscosidad promedio de las nuevas barbotinas obteniéndose una
viscosidad, para la barbotina con 1% de TiOz, de aproximadamente 7000 cP, y para la de 3%
de TiO2 una viscosidad aproximada de 5500 cP. Estos resultados indican que la viscosidad
de la barbotina bajo al aumentar la concentracion de TiOz, tomando como referencia que la
viscosidad para la barbotina sin TiO2 era de 8286.6 cP, aproximadamente. Debido a la
disminucion de la viscosidad, se observé una mayor fluidez, de la barbotina y un secado mas
rapido de las piezas.

A las nuevas barbotinas que contienen TiO2 (1 'y 3%), se les realizaron también los analisis
reoldgicos correspondientes en el laboratorio de reologia de la Universidad del Cauca. Los
resultados obtenidos se indican en las figuras 3.17 y 3.18. En la figura 3.17 se muestran las
curvas de flujo, esfuerzo de cizalla (1) contra velocidad de Cizalla ( y ), para las barbotinas
que contienen 1% Yy 3% de TiOz2. Se puede observar que el comportamiento de las barbotinas,
tanto para 1% como 3% de TiOz, es igual en todos los intervalos de velocidad de Cizalla.
En el intervalo inicial hasta cerca de una velocidad de cizalla de 80 s, se ve que las
barbotinas se comportaban como un fluido dilatante. Las barbotinas cambiaron su
comportamiento entre 80 s y 110 s%, donde se comportaron como fluidos pseudoplasticos,
y al final, en el intervalo entre 110 s y 140 s, nuevamente se comportaron como fluidos
dilatantes. Al disminuir continuamente la velocidad de Cizalla, como se muestra en la figura
3.17, se aprecia que el fluido presento una leve tixotropia y es considerado este
comportamiento donde si se presentd una diferencia entre la barbotina con 1% y 3% de
adicion de TiO2: para la barbotina con 1% de TiOz2 su tixotropia es un poco menor que para
la de 3% de TiO2, pero no en gran consideracion.
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Figura 3.17. Curvas de flujo correspondientes a barbotinas conformadas con 62% en solidos y que contienen: (a) 1% de
TiOz2y (b) 3% de TiO2

En la figura 3.17 se muestran las Curvas de Viscosidad en las cuales se observa que en el
intervalo de 0 a 20 s el fluido se comportd plasticamente. En los siguientes intervalos el
fluido se comportd de manera similar tanto al aumentar la velocidad de Cizalla como al
reducirla. En el intervalo entre 20 y 110 s el fluido se comportdé como fluido dilatante
mientras que en el intervalo 110 a 120 s nuevamente mostrd caracteristicas pseudoplasticas
y finalmente, en el intervalo de 120 a 140 s las caracteristicas del fluido fueron nuevamente
de fluido dilatante. Este comportamiento lo presento tanto la barbotina estable con un 1% de
TiO2 asi como la que contenia 3% TiOx.
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Figura 3.18. Curvas de viscosidad para barbotinas conformadas con 62% en sélidos y que contienen: (a) 1% de TiO2y
(b) 3% de TiO2
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Con estas barbotinas se conformaron pastillas y piezas para analizar contraccion y porosidad
de las mismas en un rango de temperatura entre 500 y 600 °C.

Para la obtencion de los valores de contraccion de las nuevas piezas conformadas se utilizo
la metodologia ya indicada en el numeral 3.2.4, tanto para la adicion de 1% como 3% de
TiO». Los valores son promedios obtenidos de estos ensayos indican que el porcentaje de
contraccion permanece constante por lo que no hay una reduccion muy apreciable de las
piezas después del tratamiento térmico, tanto para la adicion de 1% como del 3% de TiO..
Esto reafirma los resultados que se obtuvieron de porosidad: aproximadamente del 17,2%
para las piezas con 1% de adicion de TiO2 y 17,7% para las que contenian el 3% de TiOx.

Las piezas cilindricas a utilizar con adicion de TiO2, para determinar su funcionalidad como
filtro, presentaron valores de espesor de pared muy parecidos a las piezas conformadas sin
TiOo, tabla 3.3, este resultado es muy interesante, ya que el porcentaje de TiO2 adicionado
no cambio las propiedades de tamafio y espesor de pared de las piezas conformadas. La tabla
3.4 indica los valores de espesor de pared para muestras obtenidas considerando distintos
tiempos de permanencia de la barbotina en el molde y que fueron sinterizadas a 550°C
durante 5 horas.

Tabla 3.4. Espesor de pared de piezas sinterizadas a 550°C durante 5 horas y que fueron
conformadas de barbotinas que estuvieron en contacto con el molde durante diferentes
intervalos de tiempo, entre 1y 6 minutos.

Tiempo| Tamario de
(min) | Pared (mm)
1 1
1,06
1,16
1,33
1,44
1,82
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3.4. CONCLUSIONES

Se conformaron adecuadas piezas ceramicas utilizando el método de colado en
molde, usando barbotinas que contenian aproximadamente un 62% en sélidos: unas
con solo arcilla y otras con arcilla y diferentes porcentajes de TiO2(1y 3 %).

A traveés del estudio reoldgico se determino que las barbotinas se comportaban como
fluidos pléastico, pseudoplastico y dilatante, tanto aquellas que solo contenian arcilla
como las que se les adiciono TiO». Ellas presentaron, ademas, una leve tixotropia y
las barbotinas que contenian TiO- presentaron una menor viscosidad. Esta menor
viscosidad, por la adicion de didxido de Titanio, propicio una mejor fluidez de la
barbotina y mejoro las condiciones de vaciado, disminuyendo las dificultades en la
conformacién de las piezas. Los valores de viscosidad obtenidos, para las diferentes
barbotinas estables estudiadas, fueron: aproximadamente 8287 cP, para la que
contenia solo arcilla; ~7000 cP, para aquella con un 1% de TiO2, y ~5500 cP, con 3%
de TiOa.

Para una buena conformacion y secado de las piezas en el vaciado, se usé yeso tipo
I, tanto por su porosidad como por la facilidad para el desmolde de las piezas. El
tiempo que se mantuvo en contacto la barbotina con el molde fue de 1 a 6 minutos,
lo que permitidé obtener un espesor de pared aproximado de 0.991, 1.151, 1.215,
1.348, 1.44 y 1.86 mm, para tiempos de 1 a 6 minutos respectivamente, destacando
que estas aproximaciones del espesor se obtenia tanto para piezas conformadas con
arcilla sola, como también para piezas conformadas y adicion de 1 y 3% de TiO».

Las piezas en verde fueron secadas durante 2 dias, en un ambiente controlado de
humedad (desecador), y luego se sinterizaron a 550°C, durante 5 horas, obteniéndose
piezas gque presentaron las siguientes caracteristicas: las piezas con solo arcilla tenian
un porcentaje de porosidad de ~20%, un espesor de pared de aproximadamente 0.98,
1.05, 1.15, 1.32, 1.42, 1.83 mm para tiempo de espesor de pared de 1 a 6 minutos
respectivamente y experimento una contraccion de ~0.1%, estos valores obtenidos
tanto de espesor, porcentaje de porosidad y contraccion son tanto para piezas con
arcilla sola como también para piezas conformadas con adicion de TiO2 (1 'y 3%) ya
que con la adicién de TiO2 estos parametros no se vieron afectados en las piezas. En
general, bajo las condiciones determinadas para el secado y sinterizacion de las
piezas, se obtuvieron piezas con pocas fisuras evidentes y con una adecuada
densificacion, lo que le propicio a los filtros una adecuada resistencia mecanica.
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CAPITULO 4

PURIFICACION DE AGUAS
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En este capitulo se indican los resultados del filtrado del suero proveniente de una industria
lactea local después de su paso a través de las piezas conformadas con arcilla del municipio
de Villa Rica, sin y con adiciéon de TiO,. Debido a la cantidad de muestra utilizada y la
obtencion de pocos mililitros, no fue posible realizar los andlisis cuantitativos tradicionales
para determinar la calidad del liquido filtrado, por lo que se recurrio a la espectroscopia IR y
concretamente al analisis por area integrada de las bandas asociadas a la lactosa y proteinas,
asi como también a la variacion de pH que experimento el liquido filtrado.

4.1 METODOS DE PURIFICACION DE AGUAS

4.1.1 Purificacién de aguas residuales

El agua posee un conjunto de propiedades que la hacen Unica, ademas de ser abundante, lo
que le confiere una gran importancia en el ciclo bioldgico del planeta. Esta puede ser
considerada como un recurso renovable cuando se controla cuidadosamente su uso,
tratamiento, liberacion y circulacion, por lo tanto para mantenerla de esta manera hay que
dar solucién a cada uno de los factores que lleven a hacer del aguan un recurso no apto para
el consumo.

Dada la importancia del agua en el ciclo bioldgico del planeta, su calidad es uno de los
principales requerimientos y problema a solucionar y gracias a los estudios realizados se sabe
que algunos factores que causan la contaminacién de este vital liquido son: agentes
patdgenos, desechos que requieren oxigeno, sustancias quimicas, asi como, también,
sedimentos o materiales suspendidos, sustancias radioactivas y hasta el calor, entre otros [1].

Considerando la presencia de estos contaminantes, se han ideado mecanismos que permiten
su control. A pesar de que nuestro pais posee una gran riqueza hidrica, se reporta gran
cantidad de aguas contaminadas, como consecuencia de los desechos de las industrias, el
uso excesivo de agrogquimicos, la falta de tratamiento de aguas negras y la erosién de suelos
por la deforestacion. Esto ha llevado a recurrir a diferentes técnicas de purificacion del agua,
en las que frecuentemente se utilizan filtros los cuales permiten el paso del fluido a través
de él pero retiene las particulas sélidas. En ocasiones interesa recoger el fluido, en otras las
particulas sélidas y, en algunos casos, ambas cosas. Algunas técnicas de filtrado emplean
diversos materiales para separar las diferentes particulas presentes en el agua dejando pasar
el agua “limpia” y reteniendo algunos contaminantes o particulas que causan deterioro. Por
ejemplo, uno de los filtros mas usados consta de un tanque en el cual se deja reposar el agua
hasta que los sedimentos reposen en el fondo y el agua pasa por la superficie del tanque. Para
obtener agua mas pura es necesario eliminar no solo los solidos en suspension sino también
las moléculas, lo que requiere de tratamientos quimicos posteriores o del uso de membranas,
materiales mesoporosos, que permitan la eliminacion de estas moléculas.
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4.1.2 Meétodos convencionales de desinfeccion
Desinfeccion con cloro.

La cloracion es uno de los métodos mas rapidos, economicos y eficaces para la desinfeccion
del agua, los productos que se utilizan habitualmente son: cloro gaseoso, hipoclorito sédico,
hipoclorito céalcico, que se aplican para la eliminacién de la gran mayoria de los
microorganismos. Suelen utilizarse segun la concentracion de cloro que haya en cada uno de
estos productos, pero tres gotas por litro suelen ser suficientes [2].

Desinfeccion con plata ionica.

La plata idnica esta constituida por iones, es decir, atomos que han perdido un electrén
guedando con una carga positiva. Para ser eficaces, los iones de plata deben interaccionar
con el microorganismo y penetrar en él. La plata se introduce en el interior de la célula del
microorganismo a través de unos transportadores de metales presentes en su membrana,
compitiendo con ellos por los lugares de captacion (figura 4.1).

1. Capsula

2. Pared

3. Membrana

4. Mesosomas

5. Ribosomas

6. Flagelo

7. ADN, cromosoma o genéma
8. Plasmidos

Figura 4.1. Estructura de una bacteria [4]

Actuan interfiriendo en la permeabilidad gaseosa de la membrana (respiracion celular) y una
vez en el interior de la célula, alteran su sistema enzimatico, inhibiendo su metabolismo y
produccién de energia y modificando su material genético. El resultado es que el
microorganismo pierde rapidamente toda la capacidad de crecer y reproducirse [3].

Una de las ventajas de la plata es que constituye un antimicrobiano de amplio espectro. La
plata idnica destruye las bacterias, hongos, virus y protozoos, aungue es menos activa frente
a microorganismos mas resistentes, como las esporas. De esta manera se evita el desarrollo
de microorganismos patdégenos como Salmonella, Legionella, Escherichia coli y
Staphylococcus aureus, entre otros. Los expertos sefialan que las células de los mamiferos no
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son afectadas por la plata debido a que sus paredes celulares protectoras bloguean la entrada
en ellas de iones grandes como la plata [4].

Purificacion por ésmosis inversa.

El proceso de 6smosis inversa utiliza una membrana semipermeable que separa y elimina del
agua solidos, sustancias organicas, virus y bacterias disueltas en el agua; puede eliminar
alrededor de 95% de los solidos disueltos totales (SDT) y 99% de todas las bacterias. Las
membranas solo dejan pasar las moléculas de agua atrapando, incluso, las sales disueltas. Por
cada litro que entra a un sistema de 6smosis inversa, se obtienen 500 mL de agua de la mas
alta calidad; sin embargo deben desecharse los otros 500 mL que contienen los SDT. Durante
la operacion, la misma agua limpia la membrana lo que reduce los gastos [5].

Un equipo de filtracion por 6smosis inversa incluye un filtro de sedimentacion, uno de carbon
activado, una membrana, una lampara de rayos UV y dos postfiltros.

Otros métodos de purificacion son: Desinfeccidon por ebullicion, purificacion por ozono,
desinfeccion por rayos ultravioleta (UV), entre otros.

4.1.3 Purificacién de aguas residuales de la industria lactea
Composicion de las aguas residuales de la industria lactea.

La variedad de productos y los métodos de produccidn hace que las aguas residuales, de la
industria lactea, tengan caracteristicas muy variables ya que, segun el producto que se
elabore, el proceso afecta considerablemente la carga contaminante.

Por lo general, los efluentes que méas contaminacidén provocan, si no tienen un posterior
aprovechamiento, son los sueros los cuales contienen gran cantidad de lactosa y proteinas
del suero lacteo. Es aconsejable que estos sueros no sean vertidos de forma directa al cauce
0 a la depuradora, pues provocarian un enorme incremento de la DBO (cantidad de oxigeno
requerido para la respiracion de los microorganismos responsables de la estabilizacion
(oxidacion) de la materia organica, a traves de su actividad metabdlica en medio aerdbico).

En la produccion de mantequilla, por ejemplo, el suero es rico en lactosa y proteina pero
pobre en sustancias grasas; en el caso de la mantequilla, el valor contaminante es muy alto,
entre 60000.00 mg/I - 70000.00 mg/l del DBO [6].

En plantas procesadoras de queso y natilla, las mediciones de los residuos son en promedio:
DBO 12095.00 mg/l, DQO (medida de la materia carbonosa contenida en los diferentes tipos
de materia organica presentes en las aguas residuales) 17278.00 mg/l, SS (solidos en
suspension) 9800.00 mg/l y ST (solidos totales) 12400.00 mg/I [6].
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Métodos convencionales de purificacion

Los principales tipos de tratamientos que se hacen a los efluentes de las fabricas de lacteos
se pueden clasificar a grandes rasgos como: fisicos, quimicos y biologicos [7].

> Tratamientos fisicos:

Tamizado: para eliminar los solidos gruesos antes de la entrada a la planta
depuradora.

Tanques de sedimentacion: se suelen emplear para aquellas industrias lacteas
que generen una gran cantidad de solidos en suspension.

Homogeneizacidn y neutralizacion: este proceso suele ser imprescindible en
la industria lactea ya que al generarse durante el lavado aguas muy &cidas o
muy alcalinas, éstas podrian provocar un vertido que impidiese cualquier
tratamiento biol6gico posterior, ademés de incumplir los requerimientos
legales. Por ello se suelen instalar tanques de tiempo de retencion grande en
los cuales se mezclan las aguas acidas y alcalinas, procedentes de la factoria,
produciéndose una neutralizacion natural. En ocasiones esto no es suficiente
para neutralizar los vertidos, por lo que se suelen emplear sistemas
automaticos de adicion de &cido o alcali en funcion del pH del efluente

» Tratamiento Quimico: Son todos aquellos procesos en los que la eliminacién de los
contaminantes, presentes en el agua residual, se lleva a cabo mediante la adicién de
reactivos quimicos, o bien mediante las propiedades quimicas de diversos
compuestos. Algunas de las operaciones quimicas son [6]:

Coagulacion-floculacion: proceso de agregacion de las pequefias particulas
usando agentes coagulantes y floculantes (sales de hierro, aluminio,
polielectrolitos, etc.).

Precipitacion quimica: proceso que busca la eliminacion de los metales
pesados haciéndolos insolubles con la adicion de lechada de cal, hidréxido
sodico u otros precipitantes que incrementan el pH.

Oxidacion-reduccion: utilizando oxidantes como el peréxido de hidrégeno, el
ozono, el cloro, permanganato potasico o reductores como el sulfito sédico.

Reduccion electrolitica: donde se favorece la deposicion del contaminante en
un electrodo que se usa para recuperar elementos valiosos.

Intercambio i6nico: se utilizan resinas que intercambian iones y se usa para
ajustar la dureza al agua.



_ Adecuacion de materiales arcillosos para la purificacion de aguas efluentes de una fabrica de productos lacteos.

e Osmosis inversa: haciendo pasar al agua a través de membranas
semipermeables que retienen los contaminantes disuelto

> Tratamiento Bioldgico: Este tipo de tratamiento se realiza utilizando bacterias que
digieren la materia organica presente en los fluidos residuales. Las sustancias que
existen en el liquido residual se utilizan como nutrientes para dichos
microorganismos. Estos nutrientes se convierten a tejido celular produciéndose
diversos gases. Los fléculos que se forman, por agregacion de microorganismaos, son
separados en forma de lodos.

Los tejidos celulares formados son ligeramente mas pesados que el agua y por tanto
la separacion se hace por sedimentacién y decantacion. Si estos excedentes no se
eliminan, el agua se vuelve a recontaminar.

Los principales procesos biologicos segun el tipo de microorganismos, se clasifican
como aerdbicos y/o anaerdbicos tal que los procesos aerdbicos requieren de la
presencia de oxigeno y en los anaerdbicos no. Algunas de las operaciones bioldgicas
mas frecuentes son [6]:

e Lodos activos: en este proceso se aflade agua con microorganismos a las aguas
residuales en condiciones aerobias (burbujeo de aire o agitacion de las aguas).

e Filtros bacterianos: en ellos los microorganismos estan fijos en un soporte
sobre el que fluyen las aguas a depurar. Se introduce oxigeno suficiente para
asegurar que el proceso sea aerobio.

e Biodiscos: es un proceso intermedio entre los anteriores. Grandes discos,
dentro de una mezcla de agua residual con microorganismos, facilitan la
fijacion y el trabajo de los microorganismos.

e Lagunas aireadas: en ellas se realiza el proceso bioldgico utilizando lagunas
de grandes extensiones.

e Degradacion anaerobia: estos son procesos con microorganismos gque no
necesitan oxigeno para su metabolismo.

Recientemente, con el fin darle solucion al problema de la contaminacion provocada
por una industria lactea situada en Boudouaou (40 km de Argelia), se empled la
técnica de ultrafiltracién para tratar los efluentes rechazados por la factoria [8]. Para
ello se utilizé un filtro conformado con una arcilla local (80% de atapulgita'y una
mezcla de calcita, cuarzo y dolomita). Después de realizarle un tratamiento a la arcilla
a diferentes temperaturas, se le agregaron agentes aglutinantes y plastificantes para
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aumentar su capacidad de deformacion. La anterior mezcla se sinterizo a diferentes
temperaturas obteniendo una porosidad Optima para realizar la microfiltracion.
Adicionalmente, se conformd una membrana de ultrafiltracion de TiO2 por el método
sol-gel, obteniéndose una membrana de 5 mm de didmetro interno y un didmetro
promedio de poro de 42 nm.

Con esta disposicion filtro-membrana, se realizaron experimentos de ultrafiltracion
de los efluentes de interés y se observd una mejor recuperacion del suero de leche,
mientras que las sales minerales se transfirieron mas en el permeado. Los resultados
obtenidos, en cuanto a la DQO (demanda quimica de oxigeno) y DBO (demanda
bioldgica de oxigeno), indican una reduccion de estos dos pardmetros debido a la
mayor capacidad de adsorcion, obteniéndose un agua pura con DBO de 90 y DQO de
62 [8].

Concretamente para el presente trabajo de investigacion, se tomaron muestras de suero de la
fabrica “Lacteos Colombia”, Popayan, y se les realizaron estudios de densidad, materia grasa,
acidez y proteinas, tanto a la muestra de suero lacteo puro como a una disolucién de 60-40%
suero-agua; los resultados obtenidos para estos analisis se indican en la tabla 4.1.

Tabla 4.1. Analisis de densidad, materia grasa, acidez y proteina del suero que se origina

en el proceso normal de produccion en la empresa “Lacteos Colombia”, Popayan.

Muestra: Suero de Leche
Analisis Realizado: Densidad, Materia Grasa, Acidez y Proteina
SUERO DE LECHE
ANALISIS Entero Dilucion 60:100
Densidad 1.0247 £ 0.0016 1.0083 £+ 0.0007
Proteina (%) (F=6.25) 0.73+0.11 0.44 +0.11
Acido Lactico (%) 0.37 +0.02 0.22 +0.02
Grasa (%)* <0.1% <0.1%

Al diluir la muestra de suero en agua se puede ver que los valores de densidad, proteina y
acido lactico disminuyen, en un porcentaje mayor para las proteinas que acido lactico (tabla

4.1).
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Para realizar el estudio de filtracion, en el presente proyecto, se utilizé la disolucién en este
porcentaje indicado (60:40 suero-agua), debido a que el suero entero generd una capa, en
forma de nata en el fondo del filtro lo que impedia el paso del liquido, dificultando el proceso.

En la figura 4.2 se indican los espectros IR correspondientes a una muestra de suero entero
(figura 4.2 (a)) y la del suero diluido en la proporcion mencionada (figura 4.2 (b)), donde se
tomo un segmento del mismo que es el que presenta mayor interés: entre 1500- 1000 cm?,
donde se ubican las bandas caracteristicas del espectro de la leche: lactosa (950-1200 cm™)
relacionadas con grupos OH, y las proteinas (caracteristica de los enlaces peptidicos (1200-
1700 cm-1)) [9]

—— suero ph426 lacteos 1500-1000: y‘ suero + agua 1500-1000: y

0,05

0,04 4

0,03

Absorbancia
Absorbancia

0,02 4

0014 |

4

= y S
T T T T 1
1500 1400 1300 1200 1100 1000

Numero de onda cm’ Numero de onda (cm)
(@) (b)
Figura 4.2. Espectros infrarrojos correspondientes al suero entero (a) y al suero diluido (b).

Observando los espectros IR de la figura 4.2 son evidentes los cambios en el mismo al
adicionar el agua, afectando tanto a la lactosa como a las proteinas presentes en el suero.

42 USO DE FILTROS EN LA ELIMINACION DE CONTAMINANTES
ORGANICOS

4.2.1 Filtros de ceramica.

Estos filtros separan la materia solida del liquido, gracias a que tienen un poro muy fino; en
otras palabras, ellos retienen particulas o especies quimicas muy pequefias.

Un inconveniente que presentan estos filtros es que se pueden desarrollar en ellos colonias
de microorganismos los cuales es necesario eliminar.



_ Adecuacion de materiales arcillosos para la purificacion de aguas efluentes de una fabrica de productos lacteos.

El filtro mas sencillo, actualmente utilizado, esta formado por una barra de ceramica cubierta
por un cilindro metélico que se adapta al grifo y proporciona unos 60 litros diarios (flujo de
agua bajo). Si se le da un mantenimiento adecuado, puede tener una duracién de, al menos,
5 afios.

4.2.2 Filtro de carbén activado.

En este sistema, el agua pasa por un filtro de carbon activado que contiene millones de
agujeros microscopicos que capturan y rompen las moléculas de los contaminantes. Este
método es muy eficaz para eliminar el cloro, el mal olor, los sabores desagradables y los
solidos pesados en el agua. También retiene algunos contaminantes organicos, como
insecticidas, pesticidas y herbicidas.

El riesgo que tienen los filtros de carbon activado es que pueden saturarse y contaminarse
con microorganismos (deben cambiarse cada cinco meses) y si no se cuenta con un sistema
de desinfeccion colocado después del filtro (como luz UV, plata i6nica. etcétera), el agua ya
no es segura para beber [10].

Especificamente las piezas utilizadas en este trabajo como filtros para tratar las aguas
residuales de la fabrica de productos lacteos “Lacteos Colombia” fueron conformadas
utilizando de la muestra 1, arcilla extraida del municipio de villa rica (ver tabla 1.1),
conformados por el método de colado de barbotina (numerales 2.5 y 3.2) y sinterizados a
varias temperaturas (ver numeral 3.2), con el fin de establecer un buen tamafio de poro que
permita el filtrado. Adicionalmente se adiciono a la arcilla TiO2 (item 3.3) para aprovechar
la propiedad fotodegradante, sobre moléculas organicas, que presenta este oxido, y poder
obtener mejores resultados en las caracteristicas del agua filtrada.

4.3 METODO DE FOTODEGRADACION

La fotodegradacion es la transformacion fotoquimica de una molécula en otras, usualmente
de menor peso molecular. Las transformaciones fotoquimicas son las reacciones quimicas
propiciadas por la absorcion de la radiacién ultravioleta (UV), visible (VIS) o infrarroja (IR);
estas transformaciones, normalmente, son de fotoadicion, fotocicloadicion, fotoeliminacion,
fotoisomerizacion, etc.

Es una reaccion quimica que se produce bajo la influencia de la luz, puede tener lugar en la
atmosfera, en la superficie del suelo y del agua. Uno de los factores que condicionan este
proceso es la intensidad de la radiacion UV que, a su vez, depende de la época del afio, hora
del dia, latitud, altura sobre el nivel del mar, etc.

Las reacciones fotoquimicas juegan un papel muy importante en el medioambiente. La
activacion fotoquimica es la principal fuerza conductora de la transformacion de sustancias
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en la atmosfera y permite la degradacion de compuestos que no se biodegradan de un modo
eficaz en el agua.

La posibilidad de fotodegradacion, de un compuesto organico en el medioambiente, depende
del grado de solapamiento entre su espectro de absorcion UV/VIS vy el espectro de emision
de la luz del sol. Los diferentes efectos de la irradiacion UV incluyen transformacion de
compuestos organicos en otras sustancias, ya sea por rotura de enlaces quimicos e incluso la
degradacion completa de las sustancias orgénicas. Ademas, la radiacion UV induce la
disociacion de compuestos con oxigeno y la formacion de radicales altamente reactivos que
son capaces de degradar contaminantes organicos (fotodegradacion indirecta) [11].

Fotodegradacion utilizando Dioxido de Titanio (TiO>)

La fotodegradacion permite limpiar el agua y la atmésfera de metales y/o materiales
orgéanicos, al romper los enlaces de las especies moleculares mediante luz y 6xido de titanio
[12].

El procedimiento genera una reaccion quimica entre la molécula nociva, el 6xido de titanio
y la luz en la que participan radicales libres OH y el superoxido Oz, que son especies
altamente reactivas.

Con la asistencia de radiacion ultravioleta (UV), y eventualmente de la radiacion solar, el
Oxido de titanio actua sobre los contaminantes y provoca que sus moléculas se rompan; al
fragmentarse las moleculas dejan de ser perjudiciales y se convierten en compuestos inocuos.

El 6xido de titanio es un material semiconductor que presenta una brecha de energia ancha
(~3.2 eV para la anatasa), lo que permite, bajo la radiacion UV, la generacion de pares
electrén-hueco. La migracion independiente de estos pares hacia la superficie del éxido de
titanio, si se evita su recombinacion, ocasiona la aparicion de centros reductores y oxidantes,
que a su vez, interacttan en el elemento contaminado a travées de los radicales OH y el O
El contacto de la molécula con los radicales libres produce fendmenos de transferencia
electronica, lo cual debilita los diversos enlaces hasta romper la molécula del contaminante.

Una vez que se fragmenta el compuesto, o la molécula organica, se logra que ya no sea dafiino
y se facilita su eliminacion; si es agua contaminada obtendriamos agua tratada por
fotocatalisis, consumible sin riesgos para la salud.

La purificacion de aguas por fotocatalisis ya es usada en algunos lugares, como en Almeria-
Espafia, donde tratan grandes cantidades de aguas contaminadas. Con este proceso fisico es
posible contribuir en la solucién de problemas ambientales y de salubridad [12].
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4.4 FUNCIONALIDAD DE LAS PIEZAS SINTERIZADAS
Caracteristicas de las piezas

Las piezas conformadas (numeral 3.2) fueron sometidas a tres diferentes temperaturas 500°C,
550°C y 600°C con el fin de extraer el agua y darle una mayor consistencia a través de su
sinterizacion, permitiendo la formacion de poros en la estructura interna del material;
dependiendo de la temperatura de sinterizacion, a la que se someta la pieza, la porosidad
cambia. Si la temperatura sobrepasa los 850°C, el cuarzo comienza a fundirse y el liquido
llenaria los poros elimindndolos, efecto que alteraria la estructura de poros que contiene la
pieza, reduciendo su capacidad filtrante.

Se realizaron pruebas de filtrado con piezas obtenidas a cada una de las temperaturas de
sinterizacion con el fin de determinar la temperatura mas apta para este proceso y que permita
el mejor paso del suero diluido a través del filtro (figuras 4.3 (a) y 4.3 (b))

(@) (b)

Figura 4.3. Disposicidn del filtrado por gravedad utilizando piezas sinterizadas a 500, 550 y 600°C, con
diferente tamafio de pared.

En la figura 4.3 se observa la disposicién de las piezas para estudiar el filtrado, por el método
de gravedad, donde se permite que el filtro se permee y se facilite el paso del suero diluido,
sin ningun tipo de presion adicional. Asi se selecciond el filtro que permitié el mayor paso
de la dilucién considerando la temperatura a la que fue sinterizada la pieza y su tamafio de
pared (ver tablas 3.1y 3.4).

Utilizando este procedimiento fueron seleccionados los filtros sinterizados a 550°C con un
tamario de pared de 1,32 mm (para 4 minutos de contacto de la barbotina con el molde) y
1,43 mm (5 min) quienes cumplieron con las caracteristicas requeridas; aunque estas piezas
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no permitieron obtener muchos mililitros de liquido filtrado, fueron los que permitieron un
mejor paso de la dilucion.

4.4.1 Resultados del filtrado con el filtro conformado
Metodologia utilizada

Para realizar el filtrado de suero diluido, en una proporcion 60-40% suero-agua, se utilizaron
dos diferentes tipos de montajes:

1. Filtrado a gravedad: En este método, nombrado anteriormente, no se aplico ninguna
presion adicional. Los filtros se llenaron con 25 ml, de suero diluido,
aproximadamente que permeo la pieza por accion de la gravedad (figura 4.3 (a)).
Después de 2 dias de ejecucion de este proceso, se logro obtener entre 1,5y 2 ml, del
liquido filtrado (aproximadamente un 10% del volumen de la disolucion inicial).

Este procedimiento es bastante tedioso y dificulta la obtencion del liquido ya filtrado
por lo que se buscd un método alternativo que permitiera obtener mejores una mayor
cantidad de liquido filtrado.

2. Filtrado al vacio: Para este montaje se utilizd una bomba de vacio con el fin de
generar una presion adicional que permitiera un mayor paso del suero diluido a traves
del filtro, como se ve en la figura 4.4. Este montaje permiti6 aplicar vacio que forzé
el paso del liquido por la pieza ceramica y su vaciado en el interior de un recipiente,
de donde posteriormente fue extraido el liquido resultante del filtrado.
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Figura 4.4. Montaje para filtracion al vacio.
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Los filtros se llenaron con 25 ml, aproximadamente, de suero diluido, se sometieron
a vacio por 2 dias, y al final se obtuvieron entre 3 y 3,5 ml de liquido filtrado.

Espectroscopia infrarroja FTIR

Se realizaron pruebas de espectroscopia infrarroja para determinar el efecto del filtro sobre
el suero diluido comparando los espectros IR de esta disolucion (figura 4.2 (b) 0 4.5 (a)) con
los correspondientes al liquido resultante del filtrado obtenido al hacer pasar la disolucién a
través de las piezas arcillosas sinterizadas con crecimiento de pared de 4 min (figura 4.5 (b))
y 5min (figura 4.5 (c)).
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Comparando los espectros IR de la figura 4.5, y centrando la atencién en las regiones donde
se encuentran las bandas caracteristicas de la lactosa (1200-950 cm™) y de las proteinas
(1700- 1200 cm'Y), se puede concluir que el filtrado afecta tanto la zona de las proteinas como
la de la lactosa, pero son més evidentes los cambios en la zona de la lactosa para la pieza con
espesor de pared determinada por los 5min que estuvo en contacto la barbotina con el molde.

Para determinar de manera mas precisa los cambios que se presentan en las bandas asociadas
a la lactosa, se realizo la deconvolucion de las mismas para obtener el area integrada de las
gaussianas que constituyen las bandas las bandas fundamentales de la envolvente (banda
experimental).
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5 min de contacto barbotina-molde.
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La Figura 4.6 muestra las deconvoluciones de los espectros IR entre 1009 y 1200 cm, del
suero diluido y de los liquidos resultantes del filtrado de la disolucién. En ellos se observan
las bandas caracteristicas de la lactosa (927-1187 cm-1) [13]. Se ve claramente que los
espectros IR del liquido filtrado, al hacer pasar la disolucion por las piezas conformadas con
arcilla, 4 min y 5 min de colado, presentan cambios apreciables que se evidencian al observar
el valor de area integrada para las bandas mas significativas de la lactosa, 1035 y 1072 cm™,
tal como se ve en la tabla 4.2.

Tabla 4.2. Valores de &rea integrada correspondiente a las bandas caracteristicas de a la

lactosa.
Muestra [8] 1035 cm™? | 1072 cm™?
Suero diluido 1040 1080
Area integrada An/A 16,84% | 52,34%
Filtro 4min crecimiento de pared 1040 1080
Area integrada Ap/At 11,8% 47%
Filtro 5min crecimiento de pared 1040 _
Area integrada Ap/At 9,9% -

Como se ve en la tabla 4.2, al pasar el suero diluido a través de los filtros se disminuye el
porcentaje de lactosa, haciéndose mas evidente en el filtro de 5 min, pasando de ~16,8%,
para la dilucién, a 9,9%, para el liquido filtrado, considerando la banda ubicada a ~ 1035
cm (referente). Al considerar la banda a 1072 cm™, parael filtro de 4 min su area integrada
se redujo, de ~52,3% a 47%.

Variacion del pH del liquido.

La variacion del pH de un liquido puede determinar el tipo de condiciones higiénicas que
este puede tener. El valor normal para la produccion de quesos oscila entre 6,1y 6,5, y si este
valor disminuye es un indicio de la presencia de contaminantes y/o agentes patdgenos en el
producto lacteo.

El suero lacteo utilizado para realizar el presente trabajo era de tipo acido, con un pH de 4,06
en disolucion, lo que indicaba cierto grado de contaminacion. Al realizar el filtrado, con las
piezas conformadas y sinterizadas se observo un cambio en el pH del liquido filtrado,
incrementandose en una unidad de pH (pasando de 4,06 a ~5,06), tal como se observa en la
tabla 4.3.
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Tabla 4.3. Cambios del pH que experimenta la disolucion al ser filtrada.

Pieza pH suero en disolucion | pH filtrado | Cantidad (ml)
Filtro 4min 5,07 2,2016
Filtro 5min 4.06 5,06 3,7133

El pH del agua potable tiene un valor entre 6,5 y 9,0 [14], y aunque no se obtuvo un valor
de pH en este intervalo, para el liquido filtrado, la disolucién paso de una condicion acida,
pH de 4,06 a una menos acida, ~ pH 5,06.

4.4.2 Resultados del filtrado con un filtro que contenia TiOo2.

Con el objetivo de mejorar el proceso de filtracion se incorpord el TiO- a la arcilla que se ha
venido utilizando en la conformacion de las piezas, para hacer uso de la capacidad
fotodegradante que presenta el 6xido.

Despueés de conformar las nuevas piezas con TiO2 (numeral 3.3) y de realizar el proceso de
filtrado de la disolucion fueron evidentes ciertos cambios en los espectros IR del liquido
filtrado tal como lo indican los espectros deconvolucionados, entre 1000 y 1500 cm™, de la
figura 4.7.
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Figura 4.7. Espectros IR deconvolucionados, entre 1000 y 1500 cm-?, del suero diluido (a) y de los liquidos del filtrado
obtenidos al hacer pasar la dilucién por piezas ceramicas sintetizadas (550°C/5hr) con espesor de pared correspondiente
a 4 min, con 1% (a) y 5% (b) de TiOz2, y de 5 min de contacto barbotina- molde, 1% (d) y 5% (e) de TiO2.

En la figura 4.7 es evidente que el efecto mas importante de la presencia del TiO2, es el
cambio que experimentan las bandas en la zona de las proteinas, entre 1200 y 1700cm*

100
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Otra region donde se encuentran las bandas caracteristicas de las proteinas esta entre 1479 y
1720 cm*; espectros IR deconvolucionados en esta region se indican en la figura 4.8 donde
estan ubicadas las bandas caracteristicas a 1551 y 1637 cm™ [13].

Tabla 4.4. Area integrada para las principales bandas asociadas a las proteinas en el
rango 1500 — 1800 cm™,

Muestra [8] 1551 cm? | 1637 cm™?

Suero diluido 1560 1640

Area integrada A/A: | 5,2% 63,13%

4min 1% TiO: 1560 1640

Areaintegrada An/A: | 4,8% 48,7%

4min 3% TiO; - 1640
Area integrada Au/At - 53%

5min 1% TiO- - 1640
Area integrada Ap/A¢ - 36,2%

5min 3% TiO; - 1640
Area integrada Ap/At - 41,2%

En la tabla 4.4 se indican los valores de los porcentajes de area integrada para bandas
caracteristicas de las proteinas. Se observa una reduccién apreciable de este parametro para
las muestras obtenidas del filtrado con respecto al suero diluido, correspondiéndole el menor
valor de porcentaje de area integrada a la pieza conformada 5 min con 1% TiO..

Estos resultados indican que al pasar la muestra de suero diluido por los filtros que contienen
TiO2, la zona mas afectada es donde se encuentran las bandas caracteristicas de las proteinas.

Variacion del pH para las muestras obtenidas con filtros conformados con TiO>

Como se menciond anteriormente, el valor de pH permite determinar si el agua posee algun
tipo de contaminantes o no; el suero utilizado es del tipo acido por lo que al ser vertido a una
fuente de agua causa contaminacion.

Como se observa en la tabla 4.5, al incorporar el TiOz a la pieza ceramica, en diferentes
porcentajes 1y 3%, el pH de la disolucion cambia al pasar a través de los filtros, no de una
manera apreciable pero aumenta.
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Tabla 4.5. pH de la muestra obtenida a través de los filtros

Pieza pH suero en disolucion | pH filtrado
Filtro 4min 1%TiO, 4,12
Filtro 4min 3%TiO, 3,8 4,22
Filtro 5min 1%TiO, 4,2
Filtro 5min 3%TiO> 4,15

4.4.3 Efecto de la aplicacion de luz UV

Para hacer uso de la capacidad fotodegradante del TiO- es necesario activarlo y para ello se
debe someter a irradiacion con luz ultravioleta. Cuando el dioxido titanio (TiO2) absorbe la
radiacion ultravioleta proveniente de la luz solar o de otra fuente de luz (lamparas
fluorescentes), se producen en su interior pares electron-hueco. Un electron de la banda de la
valencia del didxido titanio puede ser excitado al iluminar el 6xido, el electrén excitado es
promovido a la banda de conduccion creandose por lo tanto, un par electrén (e’)- hueco
(h"). El hueco, con carga positiva, rompe la molécula de agua formando hidrégeno e
hidréxido radical. Por otro lado, el electron reacciona con la molécula del oxigeno formado
un super oxido (OyY); tanto el radical OH" como el Oz son especies altamente reactivas que
pueden propiciar reacciones de oxidacién y reduccion, respectivamente. Este ciclo continla
hasta cuando la luz esté disponible. Las reacciones de oxidacion de oxidacion propiciadas
por el TiO- erradica agentes organicos contaminantes, transformandolos en agua y COz en
presencia de la luz [15].

Para utilizar este efecto en el presente trabajo, se iluminaron las piezas que contenian TiO»,
con luz ultravioleta, mientras se realizaba el filtrado por gravedad (figura 4.9).

Figura 4.9. Filtros que contienen TiO2 sometidos a la accion de luz UV
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Para determinar el efecto de la luz UV en el liquido filtrado, se le tomaron los espectros IR a
muestras que se obtuvieron después de su paso por los filtros irradiados.

——— suero + agua 1500-1000: y

0,012
\\
| WA\
0,010 4
\ —~ \ /\‘
& 0,008 | { 1 A
o I\ 7\
c ‘ j
S 0006 A W . A
2 [\ B ~ N\
< / “‘ ‘o N ‘:”\' “ | Ii
0,004 I N A | |
i I\ \ \ \ ! /
00024 [/ / \ : \\ A f
1 / v“. .(‘ [\ /
0,000 — T v T —pd - e \
1500 1400 1300 1200 1100 1000
Numero de onda (cm")
(@)
4min 1io2 1500-1000: y —— UV 4MIN 1102 2 1500-1000: y
/3 0,010\
0,020 A\
| A 0,008 \ N ‘
0,015 - o R o ki N\ / {
2 f ) Wl |\ @ / | s
S / A S X !
g \J ]\ /; \ S 0006 ’ S }
£ \ \ ! £ \
g 0,010 | \,\ / ( ﬁ \.\
< % - < 0,004 % T
| f /A% ’ Y4
\/ i g /| \ 2o [V
00054 | | N, R / \ \ e R
[\ : [ 0,002 - / \ 3 3 \
0,000 T = 4= T 1 0,000 - 1 ¢ :'/ B S N
1500 1400 1300 1200 1100 1000 1500 1400 1300 1200 1100 1000
Numero de onda cm’' Numero de onda (cm™)
(b) (©

Continua figura 4.10

104



B Adecuacion de materiales arcillosos para la purificacion de aguas efluentes de una fabrica de productos licteos.

UV SMIN 1102 1500-1000:
5min 1% tio2 1500-1000: y y

0,012 -
0,020 N
F A X
A
{ 0010 a
0,015 4 f \ ( b X j
NS { o 0008 |\ b
L \ S i A /
g \ g 1 /
g 0,010 S 0006~ |
D i 1%
o o
< \ { <
- | \ 0,004
0,005 G
\ [ |
\ [ \ 0,002 | /
\ /
% i ]
0'000 T T = I"A/ T 1 OYOOO T T T - 1
1500 1400 1300 1200 1100 1000 1500 1400 1300 1200 1100 1000
Numero de onda cm’™' Numero de onda (cm™)
(d) ()

Figura 4.10. Espectros IR deconvolucionados, entre 1000 y 1500 cm™, de suero diluido (a) y de los liquidos de filtrado
obtenidos al hacer pasar la dilucién por piezas ceramicas sinterizadas (550°C/5hr) con espesor de pared
correspondientes a 4 min de contacto barbotina-molde. Con 1% de TiOz, sin (b) y con (c) radiaciéon UV, y 5 min de
contacto barbotina-molde, sin (d) y con (e) radiacion.

En las figuras 4.10 (b) y 4.10 (e) se muestra el efecto de la luz ultravioleta sobre el liquido
filtrado obtenido al hacer pasar la disolucion a través de piezas conformadas con 1% de TiO»,
con 4 min y 5 min de contacto barbotina-molde. Se nota que la presencia del TiO2, sin'y con
irradiacion UV, afecta tanto a la lactosa como a las proteinas pero si es irradiado el filtro con
luz UV, la zona més afectada corresponde a la lactosa (950-1200 cm-1) (ver figuras 4.10 (c)
y 4.10 (e))

Para hacer mas evidentes los cambios, se realizé la deconvolucion de las zonas donde se
encuentran las bandas caracteristicas de la lactosa, (figura4.11), y se calcul6 el area integrada
de las mas importantes (tabla 4.6).
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Figura 4.11. Espectros IR deconvolucionados, entre 1009 y 1200 cm donde se encuentran las bandas caracteristicas de
la lactosa, del suero diluido (a) y de los liquidos del filtrado obtenidos al ser irradiados con luz UV y pasados por piezas
ceramicas sinterizadas (550°c/5hr), y que contienen 1% de TiOz, con espesor de pared correspondiente a 4 min (b) y 5
min (c) de contacto barbotina-molde.

Tabla 4.6. Area integrada de las principales bandas asociadas a la lactosa correspondientes al
suero diluido y los liquidos filtrados, al someter el sistema a radiacion UV (1% de TiO»).

Muestra 1030 cm™ | 1072 cm™

Suero diluido 1040 1080

Area integrada Ap/A: | 16,84% | 52,34%

UV 4min 1% TiO; 1040 1070
Area integrada Ap/A; | 16% 23,9%

UV 5min 1% TiO; 1040 1070
Areaintegrada Ao/A: | 5,7% 26%

Al irradiar las piezas con luz UV, los cambios en el area son bastante significativos
comparados con el suero diluido sin filtrar (tabla 4.6) es decir que el efecto combinado de la
incidencia de la luz UV y de la actividad fotocatalitica del TiO3, reduce apreciablemente la
presencia de lactosa en el liquido filtrado.

Variacion del pH para las muestras irradiadas con UV

La medicion de pH realizada a los liquidos del filtrado, también se vio afectada, de forma
positiva, al irradiar los filtros con espesores de pared correspondientes a 4 y 5min y 1% de
TiO2, con lamparas UV; los resultados se indican en la tabla 4.7.
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Tabla 4.7. Cambios del pH después del filtrado.

Pieza pH suero en disolucion | pH filtrado
UV 4min 1% TiO, 6,02
a4
UV 5min 1% TiO; 6,89

Comparando los resultados de pH al filtrar la disolucion suero-agua (60:40) con piezas
ceramicas, tabla 4.3, que contiene TiO, tabla 4.5, e irradiadas con luz UV, tabla 4.7, los
mayores cambios se presentaron en este ultimo, obteniéndose valores cercanos a pH 7 para
la muestra de 5 min de contacto barbotina-molde y que contenia 1% de TiO2.

4.4.4 Determinacion de la composicion del filtrado en la disolucion utilizando el método
de XFR

Para complementar y obtener resultados mas cuantitativos, se determiné la composicion del
liquido filtrado, obtenido al irradiar las piezas con luz UV, por el método de fluorescencia de
rayos X (XFR). Los resultados obtenidos se muestran en la tabla 4.8.

Tabla 4.8. Resultados obtenidos con fluorescencia de rayos X (XFR) de las muestras

irradiadas con luz UV para las piezas de 4 y 5 min (crecimiento de pared) y 1% de TiO-.

Elemento y/o Suero | Suero+agua | UV 4 min 1% UV 5 min 1%
compuesto (%) (%) TiO2 (%) TiO2 (%)

Cao 0,599 0,374 0,211 -
K20 0,503 0,333 0,090 -*
Cl 0,235 0,179 0,039 -*

P20s 0,140 0,103 0,018 0,013

Al203 -* -* 0,010 0,015
S 0,034 0,025 0,010 -*

SiO; -* 0,018 -* 0,042
Na20O 0,047 0,026 -* -*

-* Por debajo del limite de deteccion (LLD).
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En latabla 4.8, los datos ponen en evidencia la reduccion en la concentracion de los diferentes
compuestos del suero lacteo después de haber pasado por los filtros conformados y
sinterizados, e irradiados con luz UV. Los principales componentes del suero lacteo son
fosforo y calcio, cuyas concentraciones se reducen apreciablemente al ser filtrado, efecto que
es mas evidente cuando se adiciona, a la materia prima inicial, TiO2 y cuando es irradiado.

4.5 CONCLUSIONES

Al utilizar los filtros cerdmicos, sinterizados a 550°C durante 5 horas, se encontrd que
estos afectaban principalmente a la lactosa, como lo indico el estudio realizado a las
muestras usando espectroscopia IR: el area integrada de las bandas caracteristicas de
la lactosa se redujo apreciablemente, siendo mayor este efecto para la muestra con
5min de contacto barbotina-molde, o0 sea con mayor espesor de pared. Otro efecto del
filtrado fue el incremento del valor del pH de la dilucién lo que indica reduccién en
el grado de contaminacion de la misma.

Al adicionar el TiO2 a la mezcla con la que se conformaron los filtros, se vio afectada
principalmente la presencia de proteinas en la dilucion, tal como lo evidencio el
estudio realizado con espectroscopia IR a las muestras de interés. El uso de estos
filtros no ocasion6 grandes cambios en el pH de la disolucion.

Al irradiar con luz UV los filtros que contenian TiO2, se logré una apreciable
reduccion de la lactosa e incremento del pH en el liquido de filtrado. Especificamente,
el filtro que contenia 1% de TiO2y con espesor de pared correspondiente a 5 min de
contacto barbotina- molde, permiti6 obtener un liquido de filtrado con un valor de pH
cercano a 7. Después de los andlisis vistos en este capitulo, es evidente que lo
adecuado seria irradiar los filtros mezclados con TiO, para obtener mejores
resultados en el filtrado
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