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. RESUMEN

La generacion de residuos industriales va en awresib se refleja en el incremento de la
contaminacion ambiental. Una alternativa para atrob de los contaminantes es por medio del
encapsulamiento en matrices ceramicas, aprovectdndéximo los componentes inorganicos,
con estos materiales se busca eliminar algunossdeohtaminantes que tanto dafio le ocasionan
al medio ambiente. Las cenizas obtenidas del poadesalcinacion de residuos generados en el
ingenio azucarero de la ciudad de los Mochis, 8aaon ricas en S Al,Os, bajo este
criterio, se disefl0 un sistema ceramico ternaBa},. Al,Os. Feldespato, donde se incorporan
las cenizas del ingenio azucarero (cachaza, cajdpeaticulas volantes) como fuente sustituta
de SiQ . Al,O3 el tratamiento térmico aplicado a los sistemaschrginuo e intermitente, lo que
permitié analizar los resultados de la composiaidineralégica (Difraccion de RX, EDS) y
morfologica (MEB y MFA), se observa que los malesapresentaron elevada fase vitrea,
estructuras cristalinas como: cuarzo, corundunmstatyalita, enstantita, microclina, rutilo,

zincita, estas fases se generan al dopar los latedon distintos fundentes.
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. INTRODUCCION

En el proceso de extraccion de jugo de cafia seajenea serie de residuos de tipo solidos
inorganicos que son dirigidos a zonas de confinatmieOtros residuos de cafia, cachaza que es
generado durante la molienda, dado su composigantiizado como abono en las tierras de
cultivo de los mismos ingenios azucareros. Corasbplel tiempo y debido al crecimiento de la
poblacion, se incrementa la demanda y trae estsigmmoin aumento en la produccion tanto del
producto consumible como de los residuos, que d¢ienal ocupar un considerable espacio
terrestre [Alarcon, 1995, Alcantar, 2006].

Una forma de aprovechar al maximo estos resicegoggutilizandolos, por lo cual en los
ultimos afios se ha tenido la vision de poder llevarabo el encapsulamiento por medio de
procesos ceramicos, incluirlos como una alternadigamateria prima, sustituto de aquella de
origen natural no renovable como arena (silica)mala, calcita, dolomita, etc., que si bien
requieren alto uso energético, este es recompenpadolos productos generados y el
sostenimiento de recursos mineralogicos naturélesSudAmeérica se cuenta con un numero
considerable de ingenios azucareros, predominattalizados en Brasil, Cuba y México, y
en donde su residuos se genera en tres fuentésizeaque se genera después de moler la cafia,
Fundido que se obtiene en las calderas y PartiMdisites generadas en las chimeneas de las
calderas que por lo general son retenidas por nueEldiferentes sistemas, siendo el mas comun
el de aspersion con agua, que permite que dichreisytas se humectan y sean arrastradas por
gravedad a ductos de desecho para su posterionaoménto. Por estudios preeliminares, se
tiene el conocimiento de que dichos residuos domndtis por SiQy Al,O3 como agentes
mayoritarios, siendo los componentes fundameneesistemas ceramicos, digase ceramicas

tradicionales, vidrio o vitroceramicos.

En el campo de la investigacion, se abre la patdloi de implementar el
aprovechamiento y reutilizacién de los residuoseggaos en el proceso de extraccion de azlcar,
el presente trabajo plantea la incorporacion deizasngeneradas durante el proceso de
produccién de azucar y poder utilizarlo como matgnima en la elaboracion de matrices
ceramicas tradicionales. [Boccaccini, 2009, Cardeh@95, Castaldo, 1996]
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2.1. PROBLEMATICA DE LA INVESTIGACION

Aprovechar al maximo los residuos generados enoekgo de extraccién de azucar
a partir de cafia, aplicandole un tratamiento tésntie 700°C durante tres horas para
convertir en cenizas y ser utilizadas como maf@iaa alterna en procesos ceradmicos para
la elaboracion de losetas y materiales vitrocerédmiEl reutilizar estos residuos contribuye
a disminuir los niveles de confinamiento y el podglizar recursos no renovables, debido
a que se producen 65% de cachaza, 25% de ceniaasegoy 10% de caldera.
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.  HIPOTESIS

Los residuos sélidos inorganicos provenientes rigeriio azucarero, pueden ser
incorporados como materia prima de forma total ociph en sistemas ceramicos-
vitroceramicos. Con el objetivo de disminuir loveles de contaminantes presentes en

dichos residuos por medio del encapsulamiento deaas ceramicas.
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IV. JUSTIFICACION

Sin duda, los materiales ceramicos a través el@lpd han estado presente en el uso
cotidiano, hasta la fecha se ha logrado encontagticar y disefiar una metodologia que
nos permite el elaborar este tipo de materiales,camo el de llevar a cabo una
caracterizacion: Fisicoquimica (Analisis Quimicd-igico), Mineraldgica (Difraccion de
Rayos X), Morfologico (Microscopia Electronica darBdo, Fuerza Atomica), Térmica
(Andlisis Térmico Diferencial/Gravimeétrico), Mecéai(Dureza Shord) de tal forma que es
posible lograr ubicar los materiales dentro deltexto de investigacion cientifica para su

posterior estimacion de una aplicacion tecnolégica.

Dentro del proceso de elaboracion, ha sido posiblgoder implementar de igual
forma, dicha metodologia, para utilizar como matgsrima toda aquella considerada
inorganica : Silice, 6xidos y carbonatos por memaioos principales, asimismo, el de
llevar a cabo una sustitucion de uno o varios decmmponentes utilizando una serie de
residuos solidos proveniente de ingenio azucardeo,tal forma que los resultados
arrojados, una vez caracterizados respectivamestenateriales, ha sido posible elaborar
materiales vitroceramicos y ceramicas, permitiegldestimar el uso de residuos sdlidos de

tipo inorganico, como una alternativa de materien@r

El alto contenido de silicatos y aluminatos quetiemen estos residuos pueden ser
utilizados como materia prima para la elaboraciémdevos materiales y de esta manera

disminuir los niveles de confinamiento.

Para lograr este fin, los silicatos y aluminatos & confieren esta caracteristica de
formadores de redes cristalinas, son introducidgomatrices ceramicas y vitroceramicas,
las cuales pueden ser usadas para la elaboracibrateéeiales para construccion como son
cemento, ladrillos, losetas o baldosas. Debidmatacto que tendran estos materiales con
los seres humanos es necesario cumplir con la tierdaal estipulada para asegurarse que
no presenten efectos adversos a la poblacion. lstenmsas cerdmicos principalmente
utilizados son Si@AI,03-K;0-MgO-(B,03-P,0s5-TiO,-Zn0O) y los residuos adicionados

actian como agentes nucleantes. Pequeias cantiadektivos pueden tener un efecto
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considerable en el curso de la cristalizacion yasrpropiedades finales de los materiales

vitroceramicos.

Esta investigacion ayuda a disminuir la cantidadrelkduos que requieren ser
confinados brindando una alternativa para su rgu® esta manera disminuir costos en el

manejo y disposicion y problemas de contaminacion.
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V. OBJETIVOS

5.1.  Objetivo principal.

Elaborar materiales ceramicos-vitroceramicos emdode losetas, utilizando cenizas
de cachaza, caldera y particulas generadas eroetspr de fabricacion de azlcar como
materia prima, posteriormente incorporar residadgstriales de tipo inorganico y evaluar el

efecto ocasionado en los sistemas vitroceramigozase B0s-P,Os-TiO,-ZnO.

5.2.  Objetivos especificos.

Caracterizar los residuos (Andlisis quimico, Flsoemncia de Rayos X).
Calcinar los residuos a la temperatura de 1000 2ana’cC.

w

Formulacion y elaboracion de materiales ceramidoseeramicos, conforme a la
composicion de los residuos que se incorporaray fases cristalinas propuestas.
Caracterizacion mineralologica (DRX) de las mezdasnateriales obtenidos.
Realizar la caracterizacion morfologica de lasrogras (MEB, MFA).

Analizar y evaluar el efecto originado por la iqmanacion de ceniza.

N o o &

Proponer la aplicacion tecnoldgica de los mateyial#enidos.
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VI. METAS
1. Obtener una variedad de productos ceramicos.
2. Continuar la investigacion realizada a partir d88L§ue se ha estado iniciando en la

Universidad Autbnoma de Baja California en el @&eanateriales mineralégicos no-metalicos
primordialmente en la Facultad de Ciencias Quimedngenieria y que ha generado la
conformacién del Cuerpo Académico de Quimica Aplcg dentro de este, la formacién de
recursos humanos a nivel licenciatura y posgradyeptos nacionales e internacionales y la
consolidacion de la linea de investigacion a rningltucional.

3. Con el apoyo de este proyecto, se da inicio a @vemmas la extension de la
U.A.B.C. hacia otras regiones del pais, puntualen@acia la zona del estado de Sinaloa,
asimismo se fortalece y da continuidad a la cokation interinstitucional.

4. Difundir la investigacion a nivel nacional e intadgonal por medio de
publicaciones y participacién en congresos.

5. Realizar y concluir con éxito la tesis para obteigrado de maestria en ciencias.
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VII.  IMPACTOS

7.1. Impacto cientifico

Implementar formulacién de sistemas ceramicosquatd de residuos industriales

provenientes de ingenio azucarero como fuentenaliea de materia prima.

7.2. Impacto tecnoldgico

Promover el aprovechamiento de residuos indussrigdn la elaboracion de
materiales, a fin de que obtengan el calificatieoEstomateriales, y buscar lograr colocar
los materiales en el contexto social.

7.3. Impacto ambiental

Promover el uso de residuos solidos a fin de disimlas zonas de confinamiento, y
en si de la presencia de dicho residuo que se mimauen contacto directo con el medio
ambiente, asi mismo el disminuir la explotacionrdeursos naturales y promover la
reutilizacion de residuos industriales de ingerzacarero de tipo inorganico que sean
utilizados como sustitutos de arcillas, feldespatts

7.4. Impacto social

Mejorar las condiciones de vida de habitantesspuencuentran ubicados en zona
de confinamiento de este tipo de residuo indusyriptomover en la empresa a darle una
aplicacion especifica a sus residuos.

7.5. Impacto econémico

Promover que la empresa tienda a presentar unandision en la generacion de
residuos mediante el aprovechamiento de los misyacsea de manera directa en la misma

empresa 0 en la industria de la regién, lo querdrae beneficio econdmico a mediano
plazo.
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VIIl.  FUNDAMENTOS TEORICOS

8.1. Materiales

Son sustancias que componen cualquier cosa o gicoddesde el comienzo de la
civilizaciéon, los materiales junto con la energéanIsido utilizados para mejorar el nivel de
vida. Entre los productos fabricados se encuentm@adera, hormigon, ladrillo, acero,

plastico , vidrio, caucho, aluminio, cobre y pajgdllister, 1995]

8.1.1.Clasificacion de los materiales

Los materiales se clasifican en cinco grupos: legtaceramicos, polimeros,
semiconductores y materiales compuestos. Los rakierde cada uno de estos grupos
poseen estructuras, propiedades y resistenciastalsst{Cooper, 2004].

8.2 Materiales ceramicos

Los materiales ceramicos son compuestos quimicesluriones complejas, que
comprenden fases que contienen elementos metglimosnetalicos. Sus enlaces idnicos o
covalentes les confieren una alta estabilidad yresistentes a las alteraciones quimicas. A
temperaturas elevadas pueden conducir iGnicamepégp en menor grado en
comparacion con los metales. Son generalmentantesl Tienen una amplia gama de
propiedades mecanicas, sin embargo, su comportemmmecanico real suele ser menos
predecible que el de los metales. Los materialegnieos no son tan simples como los
metales, sin embargo pueden clasificarse y estglian funcion de sus estructuras

cristalinas.

Los componentes fundamentales que entran en laczion de los materiales
cerdmicos son, esencialmente: Silicatos alumini¢ailla, caolin, etc.), Silicatos

magnésicos (talco), Feldespato y Silice.
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8.2.1. Clasificacion de los materiales ceramicos

Los materiales ceramicos pueden ser clasificadgg\agulo, 2000]

1. Materiales no porosos: Son sometidos a tempagglevadas en las que vitrifican por

completo y esto se refleja en su rigidez.

2. Materiales porosos: No presentan vitrificaciés, decir, no se funden. Su estructura

muestra fisuras, dando materiales totalmente pdae®a los gases, liquidos y grasas.

8.2.2. Propiedades de las cerami¢amger-Dominguez, 2005]

o~ w0 DbdPRF

Color y aspecto: Depende de las impurezas (Oxidi®) lps aditivos.
Densidad y porosidad: Es del orden de 2§/cm

Absorcién: Moderadamente baja, propiedad dependie aemposicion.
Elasticidad: Relativamente baja.

Resistencia mecéanica: Elevada.

8.2.3. Aplicacion de las ceramicas

Sus aplicaciones son muy diversas en los distiotmspos y pueden ser utilizadas

como: [Brown, 2004]

© 0o N o o~ 0w DdPRE

Dieléctricos - Ferroeléctricos: Componentes y gagtéctricas.
Piezoeléctricos: Componentes electronicos (Sensores
Semiconductores: Componentes electronicos de eehdgres.
Superconductores: Ceramicos a base de Cu.

Partes automotrices: Cubiertas y placas de motores.
Catalizadores: Industria automotriz.

Elaboracion de vidrios opticos.

Elaboracion de productos de la industria alfareda gonstruccion.

Materiales refractarios y aislantes.
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8.2.4. Materias primas para la elaboracion de ceraas

Los materiales ceramicos estan constituidos @sr dcomponentes basicos: arcilla,
silice (pedernal) y feldespato. Estas a su vezsdeth en tres grupos para su aplicacion
tecnoldgica, que son: Elemento plastico, elemené@ron o desengrasante y elemento
fundente [Sonja, 2008, Guo-Wei-Struble, 1997].

1. Elementos plasticos: Son las arcillas y caol{aesilla blanca muy pura) que forman la

base de las pastas ceramicas debido a su pladticida

2. Elementos magros o desengrasantes: Son la &lieeena, trozos molidos de terracota
(chamota) y las arcillas siliceas. Son para rediciexcesiva plasticidad, para aumentar la

porosidad asi como facilitar el secado del objeto.

3. Elementos fundentes: son los feldespatos, lasmgnila cal, los fosfatos, las fritas

molidas, los vidrios pulverizados y las arcillaadentes, ferrosas y calcareas.
8.24.1. Arcilla

Esta constituida por agregados de silicatos dmialas hidratados, procedentes de
la descomposicion de minerales de aluminio. Praseoloraciones segun las impurezas
gue contiene, siendo blanca cuando es pura. Swda descomposicién de rocas que
contienen feldespato. Pueden clasificarse de tistimaneras segun el aspecto que se tenga

en cuenta: color, plasticidad, fusibilidad, segumaturaleza.
8.2.4.2. Oxido de silicio (silice)

El didéxido de silicio (SiQ) es un compuesto de silicio y oxigeno, llamado
comunmente silice. Una de las formas en que aparatgalmente es el cuarzo. Este
compuesto ordenado tiene red tridimensional (didsi@o) forma el cuarzo y todas sus
variedades. Si se encuentra en estado de amorkiitaga el 6palo y suele incluir un
porcentaje elevado de ag(i/ei-Struble, 1997].
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8.2.4.3. Feldespatos

Son grupos de minerales formados por silicatodedotdle aluminio y de calcio,
sodio, potasio, algunas veces de bario 0 mezclassde bases. Es de la familia de los

tectosilicatos.

Su estructura consiste en una base de silicfd) (8h la que una parte ha sido sustituida,
isomérficamente, por aluminio. Al desequilibrarss cargas se compensan con cationes
metalicos. (K, Na', Cd? [Mitchell, 2004].

Pueden ser monoclinicos o triclinicos. Son derdabmnco, de brillo vitreo o bien de
colores muy claros. Su origen es petrografico, rabyndante, formado a través de la
consolidacién de los magmas. Son muy alterables geterioran a través de un proceso

llamado caolinizacion.

Estos compuestos juegan un papel importante esefasicas, por ejemplo él: Feldespato
sbédico actia principalmente como fundente generaedoproducto a una menor
temperatura, sobre todo en alta temperatura, parpetratura baja es necesario reforzarlos
con otros fundentes. Constituye el "cemento" erae particulas de los demas

componentes. También en productos porosos dismiaugoeficiente de dilatacion.
8.3 Procesamiento de losetas (ceramicas tradicipnal

Las etapas basicas para el proceso de ceramioglaieesacion de particulas son:
(1) preparacion del material; (2) moldeado o fundi@) tratamiento térmico por secado y
horneado por calentamiento de la pieza de cerdmiesnperaturas suficientemente altas
para mantener las particulas enlazadas. A coniiluae describen cada una de estas
etapas. [Cardenas 2008, Reynoso Soto, 2004].

1. Preparacion de materiales:La mayoria de los productos estan fabricados por
aglomeracion de particulas. Las materias primaa @stos productos varian, dependiendo

de las propiedades requeridas por la pieza de @&&erminada. Las particulas y otros
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constituyentes tales como aglutinantes y lubricamggeden ser mezclados en seco o

humedo.

a) Técnicas de conformado: Los productos ceramicbsickdos por aglomeracién de
particulas pueden ser conformados mediante vambsdos en condiciones secas, plasticas
o liquidas. Los procesos de conformado en frioedominantes en la industria ceramica,
pero los procesos de modelado en caliente tamt@énsan con frecuencia. Prensado,
moldeo en barbotina y extrusion son los métodosoeéelado de cerdmica que se utilizan

cominmente.

2. Prensado:La materia prima puede ser prensada en estadpgastico o humedo,

dentro de un troquel para formar productos elalosad

a) Prensado en seco: este método se usa frecuentemarst productos refractarios
(materiales de alta resistencia térmica) y compkaseceramicos electronicos. El prensado
en seco se puede definir como la compactacion iahisinultanea y la conformaciéon de
los polvos granulados con pequefias cantidades wie ydg pegamentos organicos en un
troquel. Después del estampado en frio, las p&ticgon normalmente calentadas
(sinterizadas) a fin de que se consigan la fuerdasypropiedades microestructurales
deseadas. Este tipo de prensado es muy utilizadogpe permite fabricar una gran

variedad de piezas con uniformidad y toleranciaipégs.

b) Compactacion isostética: El polvo ceramico se caegaun recipiente flexible
(generalmente de caucho) hermético (llamado casjuehcual se encuentra dentro de una
camara de fluido hidraulico a la que se aplicaesipn. La fuerza de la presion aplicada
compacta el polvo uniformemente en todas las doaes, tomando el producto la forma
del contenedor flexible. Después de presionardagpisostaticamente en frio se ha de pasar

por el fuego (sinterizacidn) para obtener las mdades microestructurales requeridas.

Pagina 14



Incorporacidn de Residuos de Ingenio Azucarero en Materiales Ceramicos

c) Extrusion: Las secciones transversales sencillEs yormas huecas de los materiales
ceramicos en estado plastico a través de un trodeeémbutir. Este proceso es de

aplicacion comun en la produccion.

3. Tratamientos térmicos: El tratamiento térmico es un paso esencial en la
fabricacidon de la mayoria de los productos ceramiEo esta subdivision consideramos los
siguientes tratamientos térmicos: secado, sintiizgerificacion. Secado y eliminacion de
aglutinantes. El propésito del secado de cerangsadiminar el agua del cuerpo ceramico
plastico antes de ser sometida a altas temperateagralmente, la eliminacion de agua se
lleva a cabo a menos de 100°C y puede tardar tamo 24 hs. para un trozo de ceramica
grande. La mayoria de los aglutinantes organicosdgru ser eliminados de piezas
ceramicas por calentamiento en el rango de 200 (8C30aunque algunos residuos

hidrocarbonados pueden requerir un calentamietémperaturas mas elevadas.

a) Sinterizacion: El proceso por el cual se consigue pequeiias particulas de un material
se mantengan unidas por difusion al estado sééd@ma sinterizacion. En la fabricacion
de cerdmicas este tratamiento térmico se basateankformacion de un producto poroso
en otro compacto y coherente. La sinterizaciorutiza de modo generalizado para
producir formas ceramicas de, por ejemplo, alimbejlia, ferrita y titanatos. En el
proceso de sinterizado las particulas pasan guosidin al estado sélido a muy altas
temperaturas pero por debajo del punto de fusibnaepuesto que se desea sinterizar. En
la sinterizacion, la difusion atémica tiene lugatre las superficies de contacto de las
particulas a fin de que resulten quimicamente gnida

Algunos productos ceramicos tales como la poregldéms productos arcillosos
estructurales y algunos componentes electronicosec@n una fase vitrea. Esta fase vitrea
sirve como medio de reaccion para que la difusiggdp ocurrir a menor temperatura que
en el resto de los materiales solidos ceramicosam@ el tratamiento de este tipo de
materiales soélidos cerdmicos a altas temperaturase lugar un proceso llamado
desvitrificacion por medio del cual la fase vitsaalicua y rellena los poros del material.

Esta fase vitrea liquida puede también reacciooar algunos solidos remanentes del
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material refractario. Bajo enfriamiento, la fasgulda solidifica para formar una matriz

vitrea que une las particulas que no se han fundido

8.4. Materiales vitroceramicos

Son sustancias solidas policristalinas que coamtienormalmente, una fase vitrea
residual, y que se obtienen por fusion y soliddiéa de composiciones vitreas inorganicas
susceptibles a la cristalizacion controlafRomero-Rincén, 1998]. La cristalizacion
controlada de un vidrio se refiere a la separad®nna fase cristalina del vidrio precursor
en la forma, normalmente, de finos cristales, dadeimero de cristales, su velocidad de
crecimiento y si dimension final estan controlagos la aplicacion de un adecuado ciclo
de tratamiento térmicfCastrillon-Paucar, 2003]. El éxito en la prepabactle materiales
vitroceramicos depende esencialmente de la garaetida formaciéon de un numero
suficiente de nucleos cristalinos distribuidos amfemente a lo largo de todo el volumen
del vidrio, y que sigue creciendo con el incremetiola temperatura hasta que la fase
cristalina ocupe un volumen que suele situarseemtr50 y un 100% del volumen original

ocupado por el vidrio precursor.

Las fases cristalinas son producidas por el cieatm de cristales a partir de una
fase homogénea vitrea, mediante diferentes tratamsiéérmicos y esto los distingue de los
materiales ceramicos, en donde la mayor parte @eérial cristalino es generado por
medio de una reaccion de sinterizacion, en la sélealel agente nucleante se ve reflejado
al momento se estar efectuar las operaciones dénfusando un tratamiento térmico
controlado. En la figura 1 se muestra el diagraearistalizacion controlada [Johnson-

Lamoreau, 1995].

Los vitroceramicos son materiales relativamentevosiy encuentran cada vez mas
aplicaciones en diferentes sectores debido a sospeionales caracteristicas técnicas,

incluyendo una amplia gama de propiedades, quarvdentro de grandes intervalos.
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Figura 1. Diagrama de cristalizacién controlada

La separacion de fases puede proporcionar lardigpede las fases en el material,

qgue pueden formar una fase cristalina. [Pelino-®in&997].

El proceso de materiales vitroceramicos se pecblao una alternativa real y atil para el
aprovechamiento de residuos industriales ya querntaces de los cuerpos cristalinos son
mas solidos que los correspondientes a un vidrien yconsecuencia, la capacidad de
contaminacion ambiental disminuye. Simultaneameatenejoran otras propiedades como
la resistencia al choque térmico comparadas cuitled, los materiales vitroceramicos son
menos porosos lo que aumenta su densidad y ressteecanica, disminuye su capacidad
de absorcion de agua, debido a que las zonasslaligacion son al azar, por lo cual las
propiedades de un vitrocerdmico depende de latadém cristalina. [Ferreira-Ribeiro-
Ottosen, 2003].

Este proceso consta de tres etapas:

1. Formacién de una fase amorfa de movilidad relatersm alta en un intervalo de
temperaturas en la cual la fuerza impulsora pacaidtalizacion es grande. A partir de tal
fase, la nucleacion cristalina puede ocurrir rapieiate.

2. Introduccion de limites en la fase secundaria dag@egiones separadas de la fase

en las cuales la nucleacion de la primera fastatiria puede ocurrir.
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3. Disposicion de una fuerza impulsora para la ciialon en los casos en los cuales
ésta no existe para la solucion homogénea. De patdsilidades, la primera parece ser la
mas importante y la mas aplicable

Las caracteristicas de los materiales vitrocerdsnidependen basicamente de las
propiedades de los cristales formados y de larisdual que constituyen estos materiales.
El tipo de base cristalina, asi como las propiegldidales de los materiales vitroceramicos
pueden ser controlados a partir de la composicérnvidrio precursor y del tratamiento
térmico aplicado [Zhang-Soga-Hirao, 1995].

Los sistemas vitroceramicos resultan ser adecyaatasla proteccion ceramica, y/o
desarrollo de nuevos soportes ceramicos en logsfée presentes en grandes cantidades y
puedan ser considerados componentes mayoritanols, ebtencion de sinterizados y de
compuestos con matriz vitroceramica (Esmaltes)yneohos de los casos son depositados
sobre la superficie de las ceramicas tradiciondbesscando mejorar las propiedades

mecéanicas como estéticas y/o funcionales [ZhiemuYdrang-Jijian, 1995].

8.4.1. Propiedades vy aplicaciones de los matesialiéroceramicos

El espectro de propiedades inherentes a los esstalmados a partir de vidrios
precursor determina a su vez el potencial de loscgramicos. Entre las caracteristicas
mas interesantes de estos materiales se incluyes @x@eficientes de expansion térmica y
trasparencia optica, al igual que elevada resigtemecanica y quimica. Es importante
resaltar la biocompatibilidad en aplicaciones es d@e se requiere alta resistencia a
choques térmicos y oxidacion, en particular en gwiét donde se sustituyen huesos
humanos por vitroceramicos basados en apatitaldcaién del sistema vitroceramico, el
desarrollo de la morfologia de los cristales y laraestructura en las diversas fases del
proceso, determinan el comportamiento del matgréah una aplicacion determinada.
Durante los ultimos treinta afios, se han introdu@d el mercado cantidad de productos

vitroceramicos.
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En algunos casos, un material vitroceramico ndisefia para sus caracteristicas en
el estado cristalizado sino para la facilidad @oual los tratamientos de postcristalizacion
pueden ser efectuadpdcMillan, 2008, Romero, 1999].

1. Microestructura y porosidad: Es baja por la auseni@ poros, se refleja en los
cristales dispersados de forma homogénea, estdarona con los pequefios cambios de
volumen relativamente implicados en la cristaliaacy al hecho de que los cambios en el
volumen se pueden orientar por el flujo. ElI pequ&finario cristalino es resultado de la
nucleacion abundante alcanzada por la adicion deante a la fusion.

2. Densidad: Es una funcion aditiva de las densidatkesvarias fases vitreas y
cristalinas presentes. estad determinado por su a@sioin quimica global. Depende del
tratamiento térmico al cual sea sometido, a magmperatura es menos denso, gracias a
gue su viscosidad es baja, pero de lo contraria @mperatura es baja, su viscosidad es
elevada.

3. Resistencia mecanica: Baja, gracias a su fina ngistactura, imperfecciones en la
superficie que afectan su resistencia, ademasristitaion quimica también influye de
forma importante. La resistencia se ve reflejaddaefase vitrea del sistema, si dicho
sistema presenta mucha fase vitrea tiene a sematasial de recubrimiento.

Los materiales vitroceramicos presentan ventajhsesios materiales tradicionales
debido al amplio intervalo de combinaciones de igagudes posibles lo que hace que se
utilicen en todo el campo industrial, laboratonjo$ecnologia moderna. En la tabla 1 se
muestran algunas de la gran diversidad de aplicasiyg propiedades de los vitroceramicos
con esto se observa que ocupan una posicion eittiesvy los materiales cerdmicos,

representando una importante familia de materiadasetalicos inorganicd®eng, 2005].
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Tabla 1. Aplicaciones y propiedades de los materiales sgr@micos.

Propiedad

Aplicacion

Resistencia; mecanica, choque térmico refract

propiedades  Opticas  (transmision  espeq

especifica en inflarroja o visible).

Resistencia; mecéanica, quimica y abrasior
impacto.
Dureza, resistencia mecénica y a la abrasion.

Expansion térmica, trasmision y acabados.

Biocompatibilidad, resistencia mecanica y abras

pfidercambiadores de calor, accesorios

toe cocina (Platos, ventanas de hornos),

material de laboratorio.

Materiales de construccion.

awill

recubrimiento de mesas de trabajo.

conectores, Valvulas,

Instramsen  Opticos, miras

telescépicas.

dmplantes (dientes, protesis).

8.4.2. Clasificacion de los materiales vitroceramsc

Los materiales vitroceramicos estan con base atlaaleza de las materias primas

utilizadas en su fabricacién, se clasifican[¥@-Chen-Huang-Wang, 2010].

1.

Vitrocerdmicos técnicos. Se obtienen a partir déeries primas utilizadas en la

fabricacidon de la mayoria de los vidrios comeraale

2.
aceros, aluminios, hierros y soldaduras.
3.

sélidos y residuos industriales.

Vitrocerdmicos de escorias. Fabricados a base decdes galvanizados como:

Vitrocerdmicos de cenizas. Elaborados a partiragecenizas de combustién de
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4. Vitrocerdmicos petrargicos. Aquellos cuya maternianp esta constituida por rocas,
minerales y mezclas de ambos.

5. Vitrocerdmicos coloreados. Son sistemas dopados &@odos para conseguir
colores y modificar la estética del material.

6. Vitrocerdmicos orientados. Dependen de la orie@itagiie toman los cristales en la
etapa de fusion.

7. Proceso Sol- Gel. Se obtienen a partir de alcéxids® se realiza en dos formas:
desestabilizacion de una disolucion coloidal e dilisis y policondensacion de un
compuesto organometdlico. En la figura 2 se mudatnata del proceso sol-gel. Cabe
mencionar que en la actualidad esta técnica seaufilara formar particulas de menor
tamafio y de bajo punto de fusién. La preparaciénndedrio se realiza mezclando por via
liquida sus distintos constituyentes hasta obtemex disolucion homogénea a nivel
molecular. Seguidamente se somete esto a un prdegsalimerizacion y gelificacion, y el
gel resultante se transforma después en un vidediante un tratamiento térmico
controlado, durante el cual tiene lugar la elimiéaale todos los compuestos volétiles y al
mismo tiempo se produce la densificacion del mattgSuarez,2009].

Pelicula de xerogel

P o Palicula densa

20O

Figura 2. Rutas del proceso Sol-Gel. [Wei ,2005]
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8.4.3.Materias primas utilizadas en la preparacion dereiteramicos
La preparacion consta de tres pasos.

1. Mezclado y fusién.En ésta etapa se mezcla todos los compuestosogastairan

el material y se agrega el agente nucleante pajaranea fusion. La velocidad de
calentamiento y temperatura de fusion dependetiptede mezcla de vidrio en cuestion,
del modelo de construccion del horno, del tipo ideema de calentamiento y, sobre todo,
de la composicion del vidrio fundido. En las compiosies mas comunes de los sistemas
vitroceramicos, son muy importantes los contena®dSiQ y Al,O3, ya que determinan la
temperatura de fusion. Si la suma de los conteni®sSIQ y Al,O; se eleva, la
temperatura de fusion también aumenta. Por meaciam ejemplo los vidrios con altos
contenidos de Nay Ca, que presentan baja viscosidad a las temperatlgaision
utilizadas en la produccién de vidrios y vitrocei@s, requieren el desarrollo de hornos
refractarios especiales [Diaz-Torres, 1996] .

2. Conformacion. En la produccién de vitroceramica se emplean ttafagecnicas de
conformacion utilizadas en la fabricacion de vidridales como fusion y vaciado en
moldes, compactacion, soplado y laminacion. Con® ruateriales vitrocerdmicos se
producen a partir de una variedad de composicideesdrios, la conformacién de un dado
tipo de forma o geometria requiere de una cierscogidad, independiente de la
composicion del vidrio, y una cierta temperaturdrdbajo que deben ser superiores a la de
transicion vitrea (son mas adecuadas las que exa&0 a 120 °© C) para prevenir una
cristalizacion no deseada en los dispositivos dmealtacion, que puede dar origen a
defectos en la pieza de vidrio. Durante las operas de conformacion es importante la
prevencién del recalentamiento del vidrio a temjpeas en las que se observa crecimiento
de cristales. Esto puede ocurrir si el vidrio rdogpreviamente enfriado por debajo de la
temperatura critica de nucleacion, o sea, infaita temperatura donde la nucleacion es
medible [Duran-Galliano-Solier, 1995]. El enfriamiento deidrio por debajo de esta
temperatura puede provocar nucleacion, dando qrigen el recalentamiento, a una

cristalizacion parcial y, en consecuencia, a lan&wion de agrietamiento como resultado
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de las tensiones internas. En esta fase es fundalnoemocer el ciclo térmico del vidrio

precursor como su cinética de nucleacion y crisaion, entre otros factores.

3. Nucleacion y crecimiento de cristal.Una vez que se forma los cristales, se
presenta una nucleacion heterogénea, donde @ngeato de los cristales se da sobre las
particulas del agente nucleante [Duran, 1994-Mitct2004]. Teniendo nucleado el
material, es necesario incrementar la temperatara aumentar el crecimiento cristalino
sobre los nucleos. La velocidad de incremento darfgeratura debe ser cuidadosamente
controlada puesto que es necesario evitar la defoém del vitroceramico. Si la velocidad
de calentamiento es demasiado alta, la velocidadrel@miento cristalino puede no ser
suficientemente rapido para asegurar que un “estpuetistalino rigido” esta presente en
todas las temperaturas. Con calentamiento mas lerdeformacién no debe ocurrir puesto
que, aungque haya una proporcion elevada de lacfastalina presente, ésta disminuira
progresivamente conforme la temperatura es contplsiendo substituida por las fases
cristalinas mas refractarias. En la tabla 2 se trmes esquema representativo de la
clasificacion de los tipos de nucleacion.

Tabla 2. Esquema de la clasificacion de tipos de nucledéiémandez, 1994].

NUCLEACION

PRIMARIA SECUNDARIA

(inducida por cristales)

HOMOGENEA HETEROGENEA

(espontanea) (inducida por particulas extrafias)
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8.4.3.1. Factores que determinan la estabilidad de los vitecdmicos

Todos los vitroceramicos son sustancias metaestaplepara obtener los
vitroceramicos ordinarios el estado de equilibgoobtiene a temperatura ambiente. Hay
dos posibles razones para la falta de fusionesieiamiento al cristalizar; la velocidad de
nucleacion es muy pequefia o la velocidad de crentmide cristales sobre los nucleos es
insignificante en todas las temperaturas. No @sdacidir cual de estos factores es el mas
importante y no hay razon aparente por la que tdeaaidn y la velocidad de crecimiento
no podrian ser igual de importantes, un parametieag es el factor dominante para
algunos vidrios mientras que el otro puede ser mgswortante en otros casos. La

nucleacion puede dividirse en:

1. Nucleacién heterogéneaconsiste en la formacion de ndcleos en zonas dgade
existe superficie sélida, por ejemplo, en paredesmblde o en el borde de particulas
sélidas introducidas en el metal fundido. La prsixicia de una superficie sélida ayuda a
la nucleacion, puesto que ofrece una cantidad gerficie que permite que el gasto
energético de solidificacidbn sea menor. Un esquéenaucleacion heterogénea a partir de
una impureza.

La adicion de impurezas como elementos nucleastesa técnica utilizada para
obtener mayor homogeneidad en la estructura dellmeelidificado. Al agregar particulas
gue sirvan de nucleantes, se puede producir aifsddon a subenfriamiento menores y
evitar que la formacion y el crecimiento de grases mayoritariamente a partir de las
paredes del molde, cuestion que resulta en estasatie comportamiento anisotropico.

Para que un nucleante sea efectivo, d&embargo, cumplir ciertas caracteristicas
base, como

a) Debe tener una temperatura de fusion mayor quellmetal o aleacion que

se esta solidificando. De lo contrario, con el mstdrecalentado las particulas se
fundirian y no serian capaces de ofrecer supesfamédas.

b) Debe tener una alta entropia de cambio de fas@ifiscon el mismo

objetivo.
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2. Nucleacion homogénease da en el liquido fundido cuando el metal proipoa
por si mismo los atomos para formar el nicleo. @aae enfria un vidrio puro por debajo
de su temperatura de equilibrio de solidificaciérua grado suficiente, se crean numerosos
ndcleos homogéneos por movimiento lento de atomas $¢ mantienen juntos. La
nucleacion homogénea requiere habitualmente uradtegrado de subenfriamiento. Para
gue un nucleo estable pueda transformarse en stalatiebe alcanzar un tamafio critico.
Ocurre generalmente en el interior de una sustamifarme, si el nicleo formado no es lo
bastante grande, la energia liberada al crearselsmen no seria la suficiente para crear
su superficie formadora de un vitroceramico liquide puede ser considerado improbable
porque su energia de activacién de difusion seemtial relativamente arriba incluso en
temperaturas altas y aumenta mientras baja la ramopa [Askeland, 1998].

La figuras 3 y 4, muestra algunos ejemplos de madte obtenidos a traves de
nucleacion heterogénea y homogénea.

Figura 4. Ejemplos de nucleacion heterogéfiRevas-De Aza-Turrillas, 2010].
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8.4.3.2 La desvitrificacion

Es una condicion del proceso de cristalizacionddoal cristal fundido desarrolla
una espuma blanquecina, resquebrajadura, o arengaesz de un liso brillante brillo, como

moléculas en el cambio de cristal su estructura die sélidos cristalinos.

La desvitrificacion puede ocurrir debido a la seién de una composicidon
inadecuada, ya que las composiciones se deberede elidadosamente para buscar la
resistencia a la desvitrificacion. Sin embargolascomposicion ha cambiado debido al
contacto prolongado y reacciéon con los materiadfmctarios estancados en regiones del
horno.

Las posibles de que ocurra la desvitrificacionpsede atribuir por llevar a cabo un
tratamiento térmico de elevada temperatura dudeteasiado tiempo, que hace algunos de
los elementos quimicos consumirse, o la presemtisediduo extranjero tal como polvo en
la superficie del cristal. Las composiciones quéside un poco de cristal pueden hacerlos
mas vulnerables a la desvitrificacion que el otistal [Martinez-Lopez, 1995].

Las técnicas para evitar la desvitrificacion igeln la limpieza de las superficies de
cristal del polvo o del residuo indeseado, y perméfrescarse rapido una vez que el
pedazo alcance la temperatura deseada, hasta qtemfgeratura acerca a recocido
temperatura [Singer, 2008].
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8.5. Residuos generales en una industria azucarera

8.5.1. Etapas del proceso de extraccion de azlcar

1. Cultivo y transporte de cafia.La cafa se transporta desde los cafaverales) liega
la fabrica y se pesa en las basculas y luego smmgssobre las mesas de alimentacion,
con gruas tipo hilo o volteadores de camiones.

2. Molienda de cafia.La molienda consiste en romper o desfibrar lo®satie cafia por
medio de picadoras. Después es enviada a unassbaadaportadoras que la conducen a los

molinos en donde se realiza el proceso de extnac#da sacarosa, exprimir y lavar el colchén de

bagazo en una serie de molinos.

3. Clarificacion del jugo de cafia.Consiste en calentar el jugo de cafia y decantarlo,
en tres clarificadores en los cuales las impurezasorma de barro, van al fondo y el jugo
clarificado se extrae por la parte superior. Lahaaa, todavia contiene azlcar y requiere
ser pasada por filtros rotativos al vacio en loglesise recupera el jugo, ya clarificado
pasa a los evaporadores y los productos sedimenssdprocesan en filtros al vacio para
entregar una cachaza muy agotada en lo que a sac@®oefiere. El jugo filtrado se retorna
al inicio del proceso al tanque de jugo pesado gatzhaza se mezcla con la ceniza de la
caldera y se utiliza como fertilizante en campgrécalas.

4, Evaporadores.El jugo clarificado pasa a la etapa de evaporad&bijugo claro no

es mas que azucar disuelta en agua y con ciertedadrde impurezas, el objetivo de
evaporacion es eliminar el agua.

5. Cristalizacion de la azlcar.Es la operacion por la cual se forman el grano de
azucar. Esto ocurre dentro de los evaporadoresngdesefecto, aqui ocurre perdida de

agua en la alimentacion para la formacién del gdazucar.

Esta operacion de mezclar la masa cocida pomwsi¢empos después de caer del
evaporador de simple efecto, permite que se comfaefiormacion de los cristales y evita
también la tendencia que tiene la masa cocidassalizarse. La masa cocida deja en el
evaporador a una temperatura elevada, que despuénfda y posteriormente se
centrifuga o purga.
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6. Centrifugacién. Esta operacién consiste en separar los cristalda emsa para
obtener el azlcar en forma comercial. Esta opara@da su tiempo (2 a 4 minutos) donde
la azUcar atrapada en las mallas se lava con wapgua caliente creando asi el cristal o
cristales de azucar limpios. La miel resultanteogatrifugado (Tipo B o C) se conoce
como melaza. Después que el azlcar sale de laifegatmpasa a ser secada; esto es
necesario pues sirve para una buena conservadi@zi=r en el almacén, asi si se envasa

arriba de 38° C ésta se endurecera.

7. Refinacion del azlcar.La refinacion ocurre en los evaporadores de refinddnde

el azucar es fundido y el clarificado es introdocad los evaporadores de refinacion. De
este se obtiene una azulcar que es enviada a lagugas de refinado las cuales entregan
como producto, azucar refinado. Todo lo generado enmst del proceso es enviado al
departamento de crudo. Mediante la refinacién, Iseiran las materias coloidales,
inorgénicas que el licor pueda contener. El azdcarelto se trata con acido fosférico y
sacarato de calcio para formar un compuesto flotellgue arrastra las impurezas, las
cuales se retiran facilmente en el clarificadornalterial clarificado pasa a unas cisternas
de carbdn que quitan, por adsorcion, la mayor mhetlas materias colorantes presentes en
el licor, se cristaliza de nuevo en un evapora@oa dna temperatura de 1500 ° C y se pasa

a las centrifugas, para eliminar el jarabe.

8. Secado y enfriado.Los azUcares refinados son mezclados en una tpkva
obtener el azlicar comercial. El azlcar refinadtage con condensado de vapor, se seca
con aire caliente se clasifica segun el tamafiaidsial y luego se almacena en silos para
su posterior empaque. El secado se lleva a calmm®secadores horizontales giratorios,
donde el azicar hiumedo es alimentado por un exteemmpulsado en contracorriente con
aire caliente a 100 ° C el enfriamiento ocurre d@ena similar en enfriadores giratorios en

contra corriente con aire frio hasta bajar la tenatpea entre 50y 60° C .
9. Generacion de residuos.

a) Cachaza.Son todas las impurezas resultantes de la decantesiel proceso encargado

de eliminar particulas no deseadas , ya sea paneethcion o flotacion, asi el jugo de
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cafa de azlcar, es un lodo que tiene un porcetgdpagacillo (pequefias fibras) y sale de
un filtro en una promedio 15 ton/dia. La cachazamiea como fertilizante en los canales y

campos agricolas.

b) Caldera. Este proviene del interior de las calderas, qugesera por las cenizas que se

van acumulando durante el tiempo de zafra.

c) Cenizas volates o particula€ste residuo es un polvo bastante fino el cuah@tido a

la atmdsfera por medio de torres, generando madwesopor lo que la industria azucarera
instala depuradores humedos en el interior dedass Los depuradores humedos son
unidades de transferencia de masa, donde el ggadoade contaminantes se hace pasar en
contra corriente o en un flujo paralelo, con unitlg (agua), el cual tiene la particularidad

de sedimentar las cenizas y asi son depositadasanal donde son confinadas.

El proceso de extraccion del jugo de azlcar se tneueksdiagrama de flujo en la figura 5,
donde se observan las zonas del proceso dondenseagdos residuos. (Cuadros rojos).
Los residuos con los que se trabajo en esta igaeshin se describen después del diagrama
de flujo.
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Figura 5. Diagrama de Flujo del proceso de extraccion deazu
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IX. MATERIALES Y METODOS( FASE EXPERIMENTAL)

En esta investigacion los materiales elaboradosifueon el objetivo de resolver un
problema en la Ciudad de Los Mochis, Sinaloa, del@dlos elevados voliumenes de
residuos que estan sin alguna aplicacion util glsucosto de la disposicion de los residuos
industriales y a la escasez de sitios para comdiaEn este capitulo se describirdn las
caracteristicas de los residuos con los cualesajb en esta investigacion, los procesos a

los que fueron sometidos y los analisis realizgu#wa caracterizarlos.

9.1. Investigacion de formulaciones conforme a la idemtacion

Conforme a la identificacion cualitativa, se preea realizar las posibles
formulaciones de materiales ceramicos del tipoo54j SiO,-Arcilla-Feldespato, buscando
obtener uno o varios materiales que puedan deradtis dentro de la construccion tales

como; losetas, ladrillos, tejas y materiales e#r@amicos.
9.2. Elaboracion de materiales

Se han seleccionado tres formulaciones basadkes eromposiciones de materiales
ceramicos comerciales para su aplicacion en lsstridude la construccion a base de Ceniza
de ingenio azucarero-feldespato. En la Figura @resenta una fotografia que permite
apreciar el aspecto de residuo que se genera dushproceso de extraccion de jugo de

cafa.

Figura 6. Aspecto de la zona donde se han canalizado lakiossi
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Se parte de tres residuos; la cachaza (1) quesponde al material generado como desecho
de la molienda de la cafa, las cenizas volantggef®radas en las chimeneas transportadoras
de gases que son capturadas por medio de un sideeaspersion en la parte superior de la
torre y finalmente el fundido de caldera (3) gealsposita en el fondo de la caldera que es
producido por el material utilizado para la genémracle energia. Dichos residuos, se calcina
para eliminar la materia organica, siendo minimaldéandido y en cenizas volantes, debido a
gue son producto de un proceso térmico, la varisatpresenta en la cachaza que es un
material fibroso de cascara de cafia siendo erdalaad utilizado como fuente de abono o
fertilizante en los campos agricolas de la zondaHigura 7 muestra los tres residuos en su

estado industrial.

Figura 7. Residuos industriales de ingenio azucarero.

Los tres residuos fueron secados a una temperptaraedio entre 100-105°C y
posteriormente calcinados a 700°C durante tresshé&sta temperatura fue seleccionada
después de realizar una serie de calcinacionderamties temperaturas (700, 800, 900 °C)
encontrando esta como la mejor y posteriormente mohdos para homogeneizar el

tamafio de particula.

9.2.1.Preparacion de materiales ceramicos

Analizadas las respectivas cenizas, se disefianulaciones en las cuales se busca
incorporar al maximo dichas cenizas, de manergogmdiente adicionando como fundente
Unicamente feldespato, de tal forma seleccionarcmenposiciones por ceniza de residuo. En

la Tabla 3, se presenta la relacion Ceniza/feldespaon base al sistema ternario de

Pagina 32



Incorporacidn de Residuos de Ingenio Azucarero en Materiales Ceramicos

feldespato-arcilla-silice, aplicado en sistemasaro@os tradicionales, la variante es la

sustitucion de silice y arcilla por la ceniza dsiduo

Tabla 3. Composicion de los materiales ceramicos elaborgéop/p).

Loseta Cachaza Ceniza Caldera Feldespato

L-1cachaza 25 -- -- 75
L-2cachaza 30 -- -- S0
L-3cachaza 75 -- -- 25
L-1 particulas -- 25 -- 75
L-2 particulas -- 50 -- 50
L-3¢ particulas -- 75 -- 25
L-1caidera -- -- 25 75
L-2caidera -- -- S0 50
L-3caidera - -- 75 25

Se inicia la elaboracién de los materiales medighimezclado de materias primas,
homogeneizado, prensado a 2 Ton.%@n piezas cerdmicas de dimensiones de 2,5 In
posteriormente se elimina la humedad a 110 °Cajrfiante tratamiento térmico a 1150 °C
durante 120 min. a una velocidad de calentamiergafgjamiento de 5 °C/min. para este
proposito se utiliza un horno Thermoline de altaperatura (1700C) equipado con un

controlador automatico.
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9.2.2.Elaboracién de materiales vitroceramicos

De igual manera se prosigue a diseiar cuatro faomes para elaborar materiales
vitroceramicos, en donde se utiliza la materiangres el residuo de cachaza, debido a que
contiene en su mayoria 6xidos tales como3,SNR0s, MgO, KO, BOs. A dichas cenizas se
le agrega cuatro compuestos secundarig@y(B%0s, TiO,, ZnO). Estos oxidos se incluyen
con la finalidad que actien como agentes nuclegrdes evaluar los sistemas con respecto al
tratamiento térmico al que fueron sometidBymnikov-Dymshits-Zhilin, 1996, Chuang-
Sea-Yuh, 2011].

La composicion de materiales vitroceramicos se traies la tabla 4.

Tabla 4. Composicion de materiales vitroceramicos elabora@oe/p).

Sistema CENIZA BO; P.Os TiO2 ZnO Total
V1 972 e e 100
V2 e e 9.72 - 100
vi e 9.72 - - 100
V4 e e 9.72 100

La elaboracion de los materiales vitroceramicosngga mezclando la ceniza de
cachaza-compuesto secundario, adicionando aguailadastpara lograr mayor
homogeneidad. Después se somete & oH6Para que se evapore el agua adicionada al
sistema, se depositan las mezclas en crisolesrdelgnma, aplicando un tratamiento térmico
de 900°C / 60 min.-1000C / 240 min., para que se lleve a cabo la fusiGregimiento de los
cristal. Posteriormente se le aplican dos tratawsetérmicos adicionales para evaluar el
crecimiento del cristal, 90Q / 30 min.- 1000C / 240 min. y 908C / 30 min.- 1050C / 240

min., el primer tratamiento se efectian para ewdhinucleacion y formacion de cristales, y
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el segundo es para evaluar el crecimiento deaknstaglomerados. La velocidad de

calentamiento y enfriamiento es deC3/ min[Lee-Chen-James, 1995].

A continuacion, en la figura 8 se esquematiza etgulimiento utilizado en la elaboracion

de los materiales.

y- 4
. «jiesaty
Pruebas fisicas ,  Tratamiento medir

Figura 8. Diagrama de flujo para la elaboracion de materi@smicos-Vitroceramicos

losetas a partir de cenizas de Cachaza-Caldergigu¥as.
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9.3 Métodos

La determinacion de las propiedades Quimicascdsisy Tecnoldgicas de los
materiales ceramicos y vitroceramicos, resultacgskepara interpretar el comportamiento y
delimitar las aplicaciones de dichos materialesc{BBocini-Yang-Xiao, 2005]. El disponer
de una caracterizacion microestructural complagaieee de mdltiples y variados aspectos,
como son: el tipo de elementos de que esta cadetil material, el estado de oxidacion, la
naturaleza y la intensidad de su enlace, su irtkceoordinacion, el grado de orientacion
reticular, la posible existencia de heterogeneislagle su composicion, el nivel de
homogeneidades quimicas y la distribucion de lssintths componentes, el estado de la
superficie y sus posibles alteraciones, el tamafigrdno, temperaturas de fusion y/o de
sinterizacion lo mas exacto posible, etc. En es$® €l campo de investigacion es amplio y
variado, para una caracterizacion completa de latermales obtenidos y para evaluar la

calidad y aplicaciones de estos materiales se étemainado:
a) Propiedades Fisicas.
b) Caracterizacion Mineraldgica.

c¢) Caracterizacion Microestructural.

9.3.1.Parametros fisicos
Para determinar la posible aplicaciéon de un netele reciente elaboracién es
necesario conocer algunas de sus propiedades sfislBechos parametros fisicos

representan las caracteristicas de un materialadas$ sin alterar su composicion quimica.

A continuacion se describen los parametros fisteaduados en los materiales obtenidos.
9.3.1.1. Pérdida de peso

Este pardmetro es calculando como la diferencipede de la loseta seca antes de
darsele el tratamiento térmico y el peso posterieste, expresado en forma de porcentaje
[Norma Mexicana NMX-C-024, 2010].
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P1-P2
% Pérdida de peso = ——x100

P1

Donde:
P,= Peso de la loseta seca antes del tratamient@térm

R= Peso de la loseta seca después del tratamiemiode

9.3.1.2. Pérdida de volumen (% compresion)

La pérdida de volumen del material es la difeeecitre el volumen de la loseta seca
antes del tratamiento térmico y el volumen obteniespués de llevar a cabo la sinterizacion
[Norma Mexicana NMX-C-036, 2010].

vi-v2z
% pérdida volumen = —— %100
V1

Donde:
V1= Volumen de la loseta seca antes del tratamiéntudo.

V.= Volumen de la loseta seca después del tratantié&midco.

9.3.1.3. Densidad.

Se determina en base al principio de ArquimedegurSeste principio cualquier
cuerpo sumergido en un liquido pierde tanto pesmocpesa el volumen del liquido

desplazado. La densidad nos refiere el grado deacacion del material y la porosidad del

Pagina 37



Incorporacidn de Residuos de Ingenio Azucarero en Materiales Ceramicos

mismo, es decir, a mayor densidad menor porosidsmirtlyendo asi su capacidad de
absorcion de agyadlorma Mexicana NMX-C-010, 2010].

P = v
Donde

m: masa.

V. volumen

9.3.1.4. Capacidad de absorcion de agua

Se obtiene tomando en cuenta la Norma Mexicana NMD3T, y se define como el
porcentaje de agua absorbida por el material cecdd@spués de su inmersion en agua por un
lapso de 24 horas. Este parametro es un indicadolopara estimar el tamafio de poro de las

muestras de losetas.

M2 - M1
Coal = ———x 100
M1

Donde:
%AA = Porcentaje de absorcion de agua.
M, = Masa seca.

M = Masa de la muestra después de su inmersiorgur as.

9.3.1.5. Dureza shord

Consiste en hacer una indentacion en una proloetaic penetrador de diamante

esferoconico o un penetrador esférico de aceracamplo sucesivamente una cargas y
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determinandose la profundidad permanente de ldahgeé se produjo bajo las condiciones

especificas de una carga menor, y una mayor [Ndmacana NMX-C-042, 2010].

9.4. Caracterizacion mineraldgica

9.4.1. Difraccién de rayos X

Es una técnica de andlisis, no destructiva, versg@te permite realizar la
identificacion y cuantificacion de las fases préseren un material. La difraccion consiste
en irradiar una muestra solida con radiacion xtgatar los rayos x difractados, sea éste un
sélido o bien en forma de polvo. En funcion dedéuraleza de la muestra (monocristalina
o policristalina), del tipo de radiacion (monocrdité o policromatica) y del tipo de

detector se originan las diferentes técnicas aaatifon [Skoog, 2002].

La difraccion de polvos consiste en un haz de rayasonocroméatico que incide
sobre una muestra de polvo muy fino, que idealmtene los cristales (granos) dispuestos
al azar en todas las posibles orientaciones, detgase los rayos x difractados mediante
una pelicula fotografica( método de Debye y Guihieicontador de radiacién ( método del

difractometro).

Actualmente se utiliza el método de Guiner, ell @sdad sustituye al de Debye-
Scherrer, alcanzando excelentes resoluciones daslien cortos lapsos de tiempo. La
difractometria es la radiacion difractada que steai@ con un detector (contador de
centelleo o contador Geiger) conectado a un orden&sta técnica consiste en colocar la
muestra en el centro de lo que se denomina cirdiflactométrico, estando la fuente de
rayos X fija en un punto de la circunferencia ydetector moviéndose alrededor de la
circunferencia. La muestra gira a una velocidadieEmgonstant® /min y el detector a una
velocidad ®/min. La razén radica, como en general en los no&tate polvo, en que el
angulo formado por el haz incidente y difractad@@gsiendo6 el angulo de Bragg). El
principio del método de enfoque es disponer latiele rayos, la muestra y el detector

sobre la circunferencia de un circulo denominadleum de enfoque. Este circulo es de
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tamafio variable disminuyendo cuando el angulo dgd@aumenta. Con esto se obtiene un
registro de la intensidad del haz difractado eriftmdel angulo @ formado entre el rayo
difractado y el no difractado (incidente). Usualteer! intervalo depende dé Dara

determinar el patrén de polvo.
9.4.1.1. Ley de Bragg

Este modelo considera a los cristales formadoscppas en forma planas que
actian como espejos semitransparentes. Algunassdayos x son reflejados por un plano
con un angulo de reflexion igual al angulo de ienitla, siendo el resto transmitido para
ser reflejados por los subsiguientes planos. Esiitapte tomar en cuenta la condicion para
gue los rayos difractados estén en fase y la ar@mtia sea constructiva. La diferencia de
camino recorrido por los diferentes rayos incid@zadun angulo determinado debe ser un
namero entero de longitudes de onda. La relacidre é& distancia reticular del conjunto
de planos (distancia entre los planos), el angedifraccion (angulo de incidencia o
reflexion) yA de la radiacion incidente es: denominada la LeBidgg y estd dada por la

siguiente ecuacion.
NA =2 dSen6, denominada Ley de Bragg

Esta ley nos permite obtener las condiciones dadtiibn para un cristal, 0 para muestras
solidas. Hay que sefialar que los rayos x parecenefiejados por el cristal sélo si el
angulo de incidencia corresponde con los anguldBrdgg, para que el haz reflejado esté
en fase y nos dirija a una interferencia conswactse debe satisfacer la ley de Bragg. Las
condiciones para la difraccion de rayos x congstgue la distancia entre capas de atomos
sea aproximadamente igual a la longitud de ond#&dadiacion y que los centros de

dispersion estén distribuidos en el espacio dedarmy ordenada.

Si los angulos de incidencia son diferentes al nde Bragg el haz reflejado esta fuera de

fase y la interferencia es destructiva ocurrienai® eancelacion del mismo.
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- M)

A)Interferencia Constructiva B) Interferencia destructiva.

Figura 9 Interferencias presentes en la interaccion deazrsobre una red cristalina.

Existen tres variables que gobiernan las técniedRayos X:
a) Radiacion: monocromaticajde variable.
b) Muestra: cristal sencillo, polvo o pieza sélida.
c) Detector: contador de radiacion.
Para el analisis de polvos por difraccion de Ra¥pse utiliza una fuente fija
monocromatica y como detector un contador de radiacl uso mas importante del

método de polvos es la identificacion cualitatiesfalses cristalinas o compuestos.

9.5. Caracterizacion morfolégica
9.5.1. Microscopia electronica de barrido (MEB)

En el microscopio electronico de barrido se hawadir un delgado haz de
electrones acelerados, con energias desde unésscteneV hasta unas decenas de KV (50
KV), sobre una muestra gruesa, opaca a los eledraiste haz se focaliza sobre la
superficie de la muestra de forma que realiza umidsade la misma siguiendo una

trayectoria de lineas paralelas.
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De todas las formas de radiacion resultantes @edeaccion del haz incidente y la
muestra existe dos que son fundamentales en ebsompio de barrido: los electrones
secundarios y los electrones retrodispersadosptiogeros son electrones de baja energia
(decenas de eV) que resultan de la emision poe pErtlos atomos constituyentes de la
muestra (los mas cercanos a la superficie) debidocalision con el haz incidente. Los
electrones retrodispersados sin embargo, son @bestr del haz incidente que han
interaccionado (colisionado) con los atomos de laestra y han sido reflejados. La
intensidad de ambas emisiones varia en funciéamgilo que forma el haz incidente con

la superficie del material, es decir depende dedagrafia de la muestra.

La sefial emitida por los electrones y la radiac&sultantes del impacto se recoge
mediante un detector y se amplifica para cada [gosite la sonda. Las variaciones en la
intensidad de la sefial que se producen conforreerida barre la superficie de la muestra,
se utilizan para variar la intensidad de la sefialue tubo de rayos catodicos que se
desplaza en sincronia con la sonda, de esta foriste euna relacién directa entre la
posicion del haz de electrones y la fluorescepmalucida en el tubo de rayos catodicos.
El resultado es una imagen topografica muy amplida muestra.

El aumento de la imagen producido por el microscae barrido resulta de la
relacion entre las dimensiones de la imagen final yarea de la muestra que ha sido
barrida. Asi, por ejemplo, si la sonda barre um & 1 mrde la muestra y la imagen en

la pantalla es de 100 ninésta ha sido ampliada 100 veces.

Es por ello que se utiliza el microscopio electtonde barrido explora haz de
electrones a través de la superficie de la muegstrecoge electrones dispersados por
formacién de imagenes. Debido a que la imagen seaf@on sefales retrodispersién en
lugar de adelante transmitidas sefiales, la endajjiaaz de electrones no es necesario que
sea alta y la muestra no requiere transparencigtr@mca, sino que tiene solo una

conductividad requisito para enviar al conductidida
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Figura 10. Esquema que muestra la columna de electrones MEB{Wei,2005].

9.5.2. Microanalisis de rayos x por dispersioneigergias (EDS)

Cuando el haz incide sobre la muestra se prodoceras interacciones entre los
electrones del mismo haz y entre los atomos deuastra; puede haber por ejemplo,
electrones rebotados como las bolas de billar.o®ar parte, la energia que pierden los
electrones al " chocar " contra la muestra puedlecih que otros electrones salgan
despedidos (electrones secundarios), y producasray electrones Auger, etc. Para poder
ver cada uno de estos "productos”, se necesitaetacttdr apropiado. EI mas comun de
éstos es el que detecta electrones secundarigscgneel que se hacen la mayoria de las
imagenes de microscopios de barrido. Si el labdoatmenta con suficientes recursos, se
puede adquirir un detector que "vea" electronestaglns (llamados retrodispersados). Se
puede adquirir también un detector de rayos X, rpwgehar la caracteristica de que los
rayos-X tienen la "firma" del elemento que los pjod y por lo tanto podemos hacer un
analisis quimico en areas de la resolucion detunstnto, esto es, del orden de 1 nm;
ademas, con la ventaja de no tener que desharerdstrgAlcantar, 2006].
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9.5.3. Preparacion de muestras para ser caractatas en el microscopio

electronico de barrido

Es fundamental que las muestras que vayan a servaldlas en MEB estén exentas
de liquidos, particulas libres y ademas que seadumboras. En especial la superficie del
material ceramico o vitroceramico debe ser pulidgwipmente utilizando lijas y soluciones
de diamante de 6, 3 y 1 micrones.

Por ultimo debe pulirse utilizando una soluciénussda de alimina, hasta lograr una
superficie uniforme. Las muestras son lavadas @@rigente con agua destilada y
sumergidas a un bafio de ultrasonido, para elinunalquier residuo de las soluciones de
pulido, posteriormente son sumergidas en una solude acido fluorhidrico al 5% para
eliminar la fase vitrea. Finalmente son sumergielasvarios recipientes con agua para
eliminar cualquier residuo del acido, enjuaganadmsemetanol y se secan a 105 °C en una

estufa.
9.5.3.1. Preparacion de muestras no conductoras

Cuando se desea visualizar una muestra en un migEioselectronico de barrido
ésta debe ser conductora ya que, de no ser gwmipdece una acumulacién de carga que
desvia el haz electrénico y, como consecuenciagepa distorsiones en la imagen. Una
solucion a este problema es recubrir la muestrauoarpelicula conductora, de un espesor
entre 10 y 25 nm (figura 11).

La técnica empleada para mejorar la conductividathdnuestra para su estudio al
microscopio electronico de barrido es el recubnmaegoor sputtering. Este proceso consiste
en bombardear la superficie de un electrodo (blacoo iones de gases nobles con el
objetivo de extraer &tomos de dicho electrodo pasteriormente depositarlos sobre un

sustrato formando laminas delgadas o recubrimieddosetales puros o aleaciones.
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Figura 11. Fotografia del sputtering

9.6. Microscopia de fuerza atdbmica (MFA)

Al estar analizando las muestras, el equipo eszcdpaegistrar continuamente su
topografia mediante una sonda o punta afilada deaf@iramidal o cénica. La sonda va
acoplada a un liston o palanca microscopica mwhile. EI MFA ha sido esencial en el
desarrollo de la nanotecnologia, para la caraet@dn y visualizacion de muestras a
dimensiones nanométricas {10m=1nm), este microscopio puede sacar detalles de la
superficie de particulas tan pequefias como 100nmatnds, una milésima parte de la
anchura de un cabello [Flores, 201B].funcionamientos de un MFA es de la siguiente
manera: una micropunta rigida montada en el exsetreouna pequefa viga en cantiléver
se acerca de forma controlada hacia la superfieidadmuestra a analizar. Sobre la
superficie reflectora de la viga se hace incidithaz de laser que al reflejarse es capturado
por un fotodiodo. Manteniendo constante la fuereairderaccion entre la punta y la

muestra, se procede a realizar un barrido solsegerficie [Castafion, 2008].

En la figura 12 se ilustra el funcionamiento deMiRA en su interior. La longitud
del cantilever es de 200m, y tiene una punta muy aguda de cristal en ekmd. La
muestra es movida en el barrido en las tres dweesi mientras el cantiléver traza la

superficie de la muestra en detalle.
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4 cuadrante
fotodetecto

Figura 12. Funcionamiento de un MFA en su interior.

Este Microscopio utiliza multiples modos de opeyacide acuerdo a las
caracteristicas fisicas de la muestra y de lasgatagdes a medir. Existen varias técnicas de

trabajo posibles como lo son:

1. Técnicas de contactoEste modo de barrido provee retroalimentacioriaeto que

la repulsidon entre el cantiléver y la muestra pemga constante. De la intensidad de la
retro-alimentacion se mide la altura. Este es elarmoas comun de barrido. En la figura 12
se muestran unas micrografias analizadas por éstaca en distintos compuestos

materialegFlores, 2010].

2. Técnicas de altura constanteEn este modo de barrido la altura del cantiliver s
mantiene constante durante el barrido. Se midersion del cantiléver. Al no haber
retroalimentacion, es posible barrer a alta vebotid La imagen se genera con los datos de

coordenadas x-y del barrido mas el valor z de fiexién del cantiliver.

3. Técnicas sin contactola punta se hace vibrar cerca de la superficie pierllegar

a tocarla, y sin embargo se pueden medir fuerzagugaactuan las fuerzas de Van der

Pagina 46



Incorporacidn de Residuos de Ingenio Azucarero en Materiales Ceramicos

Waals. Estas fuerzas son pequefias, y esto haagaddda técnica para estudiar materiales

blandos o elasticos. Otra ventaja es que la plm@a @car la muestra no la contamina.

4. Tapping: También llamado contacto intermitente, mide la tppfia de la muestra

tocando intermitentemente su superficie. Uno depiablemas que presenta la técnica
AFM es el deterioro que ocasiona en algunas meegtrel arrastre continuo de la punta
sobre la superficie de la muestra. En esta apioa¢a punta esta en intermitente contacto
con la superficie a la vez que la barre. La vadiacie la amplitud de oscilacion de la punta,
debida a la amortiguacion sobre la superficie equie se utiliza como sefial de control.
Esta técnica presenta ventajas como: medida maplestfuerza de presion muy débil;

resolucion elevada; proporciona las mejores prigstas para la medida topografica de alta
resolucion, pero como toda técnica presenta des@aeodmo: no puede trabajar en medio

liquido; no se llega a resolucion atémica; barrichds lentos [Reséndiz-Castrellon, 2005].

5. Litografia: Se emplea una punta especial para grabar infodmasobre la
superficie de muestra Se pueden observar metal@scanductores, ceramicos, materiales
organicos, polimeros de alto peso molecular muedtralégicas sin necesidad de un
revestimiento previo, y la imagen de la superfggepuede obtener con una magnificacion
de varios millones de veces. La resolucion es deoméle 1 nm en los tres ejgdores,
2010].

1.00 nm

Figura 13. Micrografias por la técnica de contacto y tapping
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X. RESULTADOS

10.1. Caracterizacion de cenizas

Primeramente se llevo a cabo la identificacion iseamtitativa por medio de la
técnica de Fluorescencia de Rayos X (FRX) de laszas para verificar los elementos
presentes sobre una muestra de ceniza que se giemande el proceso de extraccion del
jugo de cafa para la fabricacion del azlUcar (irgamucarero). En donde se puede apreciar
en latabla 5 y 6 las cenizas presentan una cogiposica en Si@y Al,Os.

El analisis de elementos mayores se realiz6 conukstra en base seca, y la perdida
por calcinacién (PXC) se determino calcinando legriiestra a 98C durante 1 hr. con
estos resultados se verifican los elementos quenseentran en las cenizas, para poder
compararlos con el permitido por las Norma Mexisawaasi seleccionar las formulaciones

en caso de proponer un recubrimiento para losetas.

Tabla 5. Composicion Quimica por Fluorescencia de Rayos X/ de las cenizas de

residuos.

Sio, TiO, AlL,O; FeO; MnO CaO NaO K,0 P,0O5 SO; MgO PXC Suma

Caldera 70.351 0.533 12.353 3.5 0.082 2.396 2.137 5.63 0.913 ND 1.662 0.17 99.73

Cachaza 71.878 0.462 10.477 3.399 0.083 2.191 1.945 657041 ND 1449 0.3 99.8

Particulas 64.105 0.903 11.268 11.163 0.109 2.031 2.029 4.05 0.678 0.98 1.002 1.38 99.7

Tabla 6. Elementos traza por Fluorescencia de Rayos X (jglenfigs cenizas de residuos.

Rb Sr Ba Y Zr Nb \Y Cr Co Ni Cu Zn Th Pb

Caldera 163 268 894 59 145 26 71 35 86 37 110 163 268 894

Cachaza 169 310 929 61 154 40 63 37 84 28 76 169 310 929

Particulas 144 241 954 60 313 26 1253 304 128 343 1403 144 241 0954
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La composicion mineraldgica de las materias prirf@nizas de residuos) es
determinada por medio de Difraccion de Rayos X eilvgs (DRX) utilizando un
difractémetro Siemens 5000. Para la ceniza de zacka identifican las fases Oxido de
Silicio (Si0,), Alimina (ALOs), Oxido Ferroso (FeO) y Oxido de Magnesio (MgOxna

ligera banda ancha entre 10° y 30°, que puedeauaiéa presencia de fase amorfa.

En la ceniza de caldera muestra una fase amoadrgulo 10°-35°, se identifican
las fases oOxido de silicio (S alimina (AbO3z ), oxido ferroso (FeO) y silicato de
aluminio(Al (SiGs)), por ultimo la ceniza de particulas volantesidantifican las fases
oxido de silicio (SiQ), alumina(AbOs), 6xido ferroso (FeO) y oxido de potasie(®. Las
fases identificadas por medio de difraccién de sayson similares a las obtenidas por el
analisis de fluorescencia de rayos x. En la figutase presentan los difractogramas de las

tres cenizas analizadas con la ubicacion de lasmiorrespondientes a las fases.
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Figura 14. Difractogramas (DRX) de las tres cenizas; a) CaaharzCaldera, c) Particulas.
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10.2. Materiales ceramicos

Se obtuvieron materiales con relativa homogeneyddidtinta coloracion, como se
puede apreciar en la Figura 15, las ceramicas meesena dimensién promedio de 2.5 In
prensadas a 2 Ton. /émde presién. Introduciendo las distintas cenizagpaliculas,
cachaza y caldera en los sistemas. Los materi@lesnsetieron a tres tratamientos térmicos
gue fueron: 1200°C, 1150°C, 1000°C con el objetigevaluar la cinética de sinterizacion
en cada sistema. Observandose que la serie deicasatratadas a 1200°C presentan
aspectos superficiales que tiende a deformarsejéidices tienden a perder el angulo de
90° y a tener un aspecto vidrioso, debido a labdfusie la silice en el sistema, que es un
indicativo de inicio de proceso de fusion del cacamlLos materiales tratados a 1150°C
presentan una apariencia homogénea y no se apaseiavitrea superficial, la ceramica
mantiene su forma original, y a 1000°C de tratatoie¢érmico la variante es que este
ultimo tiende a presentar una superficie porosgug tiende a eliminar particulas y/o

polvos identificados por DRX de ser incompletadaacion de sinterizacion.

a)Cenizas de particulas b) Cenizas Cadtza c) Cenizas Caldera

Figura 15. Losetas obtenidas, a) particulas, b) cachaza|dgm.
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10.2.1. Propiedades fisicas de ceramicas tradicionales

La caracterizacion de parametros fisicos, se poédervar que la capacidad de
absorcion de agua disminuye cuando se aumentafi@aa de cenizas, debido a la mejor
compactacion que minimiza los poros, siendo maseriwoen el material elaborado con
ceniza de caldera debido a que es un residuo pemtende una fundicion. En lo que
respecta a la Pérdida de peso, las muestras getalsgraron con cenizas de material
particulado presentaron una mayor pérdida querieige a que el residuo utilizado es una
ceniza proveniente de un proceso térmico. La dedste cada uno de los materiales
elaborados, aquellos que fueron tratados con cemiggparticulas son las que presentan
mayor valor, atribuyéndose a que esta constiteidsu totalidad por particulas demasiado
finas que tienden a ser introducidas en forma deas. Finalmente en lo que respecta a la
dureza el material a base de cenizas de partiptédaenta el menor valor, esto se atribuye a
su baja densidad, pero algo contrario es el cormapiento del material a base de cenizas
de cachaza presenta mayor dureza pero con mersodradie ceniza. En la Tabla 7, se
presenta la relacion de los resultados de paramésicos, es importante mencionar que
estos valores se encuentran dentro de las Normascdias para la fabricacion y

comercializacion.

Las propiedades fisicas determinadas son las deéintecnoldgico, que permite
presentar los elementos ubicar las ceramicas detgreu uso en la industria de la

construccion.

Pagina 51



Incorporacidn de Residuos de Ingenio Azucarero en Materiales Ceramicos

Tabla 7. Propiedades fisicas de los materiales ceramicesiolois.

Numero de loseta L-1 L2 L-3
Propiedad Fisica Proporcion de las mezclas- 25:75 50-  75-
Tipo de residuo 50 25
C. Particulas 096 085 1.61
Absorcion de agua (%) C. Caldera 161 0.36 1.36
C. Cachaza 239 235 218
C. Particulas 35.48 27.17 18.35
Compresion (%) C. Caldera 35.48 21.97 16.76
C. Cachaza 42.37 40 35
C. Particulas 296 197 3.93
Pérdida de peso (%) C. Caldera 8.16 7.78 9.34
C. Cachaza 527 129 13.26
C. Particulas 159 122 117
Densidad (g/crd) C. Caldera 1.79 154 1.45
C. Cachaza 169 154 1.36
C. Particulas 72 84 70
Dureza Shord C. Caldera 82 90 76.5
C. Cachaza 93 875 73
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10.2.2. Caracterizacion morfologica

En lo concerniente al analisis microestructumluslizo un Microscopio electrénico
de Barrido (MEB) STEREOSCAN 440 para identificactanposicion cualitativa el Andlisis
por emision de Rayos X (EDS) acoplado al Microszdgiectronico de Barrido, se llevo a
cabo la caracterizacion microestructural de loerizdés obtenidos a 1150 °C que fueron los

gue presentaron mejores propiedades fisicas.

Con el Andlisis por Emision de Rayos X se iderdificualitativamente de la
composicion quimica elemental de cada formulaci@eiidda, en lo que se refiere a
distribucion de fases cristalinas en la distirtasas del material lo cual es atribuido a la

propia composicion de la ceniza.
10.2.2.1. Loseta a base de ceniza de cachaza-feldespato

Se parte de una mezcla cachaza con feldespatdilizsaron tres formulaciones en
donde se varia la composicion de ceniza de cacharagvaluar el grado de sinterizacion en

funcién del incremento de la ceniza.

En la figura 16 se presenta una serie de micriegralel material cachaza-feldespato
donde se aprecia la morfologia en cada una demagasiciones, existe una variedad de fases,
a medida que se incrementa el porcentaje de ceaipatiene un material con una presencia
de fases mas homogénea en cuanto a cristalesall@swonsiderable ya que la accion del
feldespato tiende a ser agente fundente y que@nh@rcentajes tiende a generar fase vitrea
y/o a disolver cristales. En cuanto a su compasigifimica elemental, en todos los casos es
similar, se mantienen constantes; Silicio, Alumini@alcio, Magnesio, Sodio, Potasio y

Hierro, no se aprecia introduccion de elementailaar de 25 a 75 % de cenizas.
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Cachaza 25 -75 feldespato (EDS)

ELEMENTOS: ELFMENTOS:

ELEMENTOS:
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C) Cachaza 75-25 Feldespato.

Figura 16. Micrografias por MEB de los materiales a base a@eh@za/Feldespato; a) 25-
75,b) 50-50, c) 75-25.

10.2.2.2. Loseta a base de ceniza de caldera-feldespato

Estos materiales presentan una apariencia conrmpagsencia de fase vitrea, y es
de esperarse debido a que se parte de una cerizs guoducto de un fundido, al unir con
el feldespato este tiene un comportamiento de furde genera un material con mayor
presencia de fase vitrea, con menos poros y/o puops pero a su vez un material con
mayor fragilidad por dicha fase vitrea predomirafin la Figura 17 se presentan la serie
de micrografias de los diferentes materiales saatdos, y se puede apreciar la superficie
vitrea. Quimicamente se identifica: Silicio, Alumai, Calcio, Magnesio, Sodio, Potasio y

Hierro.
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Caldera 25-75 Feldespato (EDS)

ELEMENTOS:
ELEMENTOS: ELEMENTOS: o.
c. o. Fe.
o Si AL
Ca.

Detector = QBSD
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c) Caldera 75 -25 Feldespato.

Figura 17. Micrografias por MEB de los materiales a base ald&a/Feldespato; a) 25-
75,b) 50-50, c) 75-25.

10.2.2.3. Loseta a base de ceniza de particulas-feldespato

Finalmente, el material conformado a partir demezcla de Ceniza/Feldespato,
sigue el mismo comportamiento de los materialesrmmimente analizados, quimicamente
sigue presenten los elementos Silicio, AluminidcidaMagnesio, Sodio, Potasio y Hierro,
se mantiene constante, a medida que aumenta leaceriincrementa la cantidad de hierro,
propio de su existencia en dicha ceniza. La vagiaataprecia en el grado de sinterizacion,
al partir de un residuo el cual es producto un ggoderminal de fusion y que no funde,
gue tiene a ser eliminado (particulas emitidaseés de las calderas), genera un material
gue presenta un mejor efecto en sinterizacion @mtoua generar mayor grado de fase
cristalina y disminucion en fase vitrea. En la Fagli8 se presenta la serie de micrografias
gue permiten el dar seguimiento al proceso en &undel incremento de residuo, a mayor
residuo un material con menor grado de poros y miage cristalina que se traduce en un
mejor comportamiento desde el punto de vista tégwd; resistencia mecanica, a la

abrasion y corrosion principalmente.
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Particulas 25-75 Feldespato (EDS)

ELEMENTOS:
o
Si
ELEMENTOS:
(=3
Fe.
Mg
AL
Ti
Cr.
ELEMENTOS:
O
AL
Si
Ca.
Ti.
Fe.

a) Particulas 25-75 Feldespato.

ELEMENTOS:
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b) Particulas 50-50 Feldespato.

Figura 18. Micrografias por MEB de los materiales a baseatid¢ulas/Feldespato; a) 25-
75,b) 50-50.

10.3. Materiales vitroceramicos

Para elaboracion de los materiales vitroceranseadtiliza las cenizas de cachaza por
gue presenta ser rica en %D Al,O3 donde el SiQ tiene la propiedad de actuar como
formador de red y la AD; modificadora de red. Los materiales obtenidosprmcipio
presentaron una apariencia vitrea oscura, dongeeste apreciar un material de apariencia

opaca que se atribuye a la presencia de zonastdizacion.
10.3.1. Sistema SKAl,0s:-MgO-K,0-B,03 (Si-Al-Mg-K-B)

10.3.1.1 Tratamiento | 900 °c/60 min. + 1450 °c/2din. + 900 °c/60 min. +
1000 °c/240 min.

La figura 19 muestra el Difractograma de Rayos & mhaterial vitroceramicos
utilizando como fundente el,B; en donde se puede observar que tiene un compantamie
similar al de un vidrio que a un material vitroeei€o, esto se puede atribuir a que, el de
B,O; tiene doble funcién tanto nucleante como fundestiegste caso se aprecia su actividad
como fundente. Esta actividad se corrobora comdagncia de fase amorfa por el fondo del

difractograma y la banda ancha entre 10 ° y 358dicativo de fase amorfa pero se puede
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asimismo observar una ligera tendencia a genesarcféstalina por un pronunciamiento de la

banda a aproximadamente 25°.
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Figura 19. Difractograma del Sistema Si-Al-Mg-K-B 1000 °C

En lo que respecta a la caracterizacion morfodggge utilizo un  Microscopio
Electrénico de Barrido (STEREOSCAN 440) y su repe@nalizador semicuantitativo de
elementos quimicos (EDS) y un Microscopio de FRuefgdémica (Scanning Probe
Microscope). La superficie del material no preserdaas cristalinas definidas, se puede
apreciar menos poros e inicios ligeros de zonasridtalizaciones, cuya composicion
predominante obtenida por EDS se muestra en la t&bbbservandose en el material
homogeneidad ya que las dos zonas analizadasifareses mismos Oxidos en proporciones
semejantes. Esto se observa en la figura 20 dendeusstra una serie de micrografias del
sistema Si-Al-Mg-K-Ba 900 °C/60 min + 1000 °C//240 min.

Tabla 8. Analisis quimico por EDS del sistema Si-Al-Mg-K(®P).

Zonas SIOZ A|203 MgO K>O Na,O Fe,0O3; B,Os3

1 35.17 16.02 3.85 10.2812.29 1.51 -

2 3043 17.82 295 9.92 12.951.29 --
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Mag = 10.00 K X um
EHT = 20,00 kV

Figura 20. Micrografias del sistema Si-Al-Mg-K-B a 900 °C/éfin. + 1000 °C/240 min.

Para continuar con el analisis morfologico seiaatilmicroscopia de fuerza
atomicas, el principio de la técnica se basa erprnaceso mecano-6ptico que detecta
fuerzas a nivel atdbmico (del orden de los nanoNewéotravés de la medicion Optica del
movimiento de un Cantilever, sobre la superficidadmuestra y midiendo luego la fuerza
atOmica entre ambas. Se aplicd la técnica de dontatermitente que es un modo de
barrido, en tanto que la repulsion entre el cargild/ la muestra permanece constante. La
informacion obtenida, se trata aplicando un sofw@VinSPMProcess), que permite
analizar el tamafio de las particulas en lo indalidu en una determinada superficie,

asimismo el promover una vision tridimensional.
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En el presente estudio se aplico el andlisis; rioj@ en dos dimensiones y en
determinados casos el analisis tridimensional glinente la determinacién de tamafo de
particula y/o aglomerado.

En la figura 21, ofrece las respectivas microgsafial analisis realizado, superficial
gue permite apreciar el aspecto de las particglas, tienden a formar un aglomerado
constituido por particulas de tipo circular de pretamafo, esto se aprecia por la poca
definidad de la frontera de grano-particula se pudekir que estan en un alto grado de
compactacion, lo que tiende a estimar que se digreifa probabilidad de desintegracion
en particulas aisladas o mas finas, por esta ralzsistema presenta elevada rugosidad. El
tamafio de particula se encuentra en el intervdte &s 20 y 80 nm.

1.80k i

X |
0.60k ' i L
0.00k 0[%]
0 nm

171

[nml 148 1486 147
[nml 146 148 147
Boro-T3 1Z1-z2| [nm] 194 237 0.398
AFMAC Ref: -3.238V. Length [um] 0.052 0.027 0.043
Size: 1.33 x 1.33um Bias: 0.000V. ANGLE [deq] 215 5.06 0.526

Wﬂnmw u
0+ T d

0 0.273 um

Profile information
Ra = 3.99 nm Razjis = 8.81 nm
Rz = 17.1 nm Length = 0273 um
Rg= 4.65nm

240K Histogram / Bearing Ratio 100121

Figura 21. Micrografias FA del sistema Si-Al-Mg-K-B.
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10.3.1.2. Tratamiento Il 900 °c/30 min. + 1450 °d(2 min. + 900 °c/60
min. + 1000 °c/240 min

El objetivo del este tratamiento térmico es evalaanucleacion de 900 °C/60 min
disminuyendo 30 min., presentando composicién niayiar amorfa, debido a que los
compuestos inorganicos estan disueltos en la fasavlo que indica que se ha superado la

temperatura de transicion vitrea.

En la figura 22 se muestra una serie de micragafionde se puede apreciar la
morfologia y la presencia de los primeros cristalesforma irregular de tono claro y
concentrados en zonas circulares, por lo tanfreeipitado que se genera se nuclea con mas
facilidad en los bordes de grano, lo cual se observel crecimiento del cristal, donde los

atomos estan fuertemente unidos dentro de la fasa.v

Mag= 200 KX
EHT = 20.00 kv

Mag= 5.00 KX
EHT =20.00 kV

Figura 22. Micrografias del sistema Si-Al-Mg-K-B a 900 °C/tn. + 1000 °C/240 min.
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10.3.1.3.  Tratamiento Il 900 °c/30 min. + 1450 2&¥0 min. + 900 °c/60
min. + 1050 °c/240 min

Al aumentar la temperatura de 1000° a 1056on la finalidadde evaluar el
crecimiento de cristales se observa que el sistggne presentando fase amorfa en la banda
10° y 35°, con esto se llega a la conclusion gaectampuestos inorganicos presentes en el
residuo al mezclarlo con el,®, éstos se disuelven por completo en la fase yiésta se
observa en el difractograma de la figura 23. Cé@ esmportamiento se comprueba que el
sistema no puede ser utilizado como recubrimieata peramicas (losetas) por la presencia
mayoritaria de fase vitrea, lo cual hace al mdtemés fragil, siendo la opcion el utilizarse

recubrimiento en azulejos.
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Figura 23. Difractograma del Sistema Si-Al-Mg-K-B a 1050 °C

Morfolégicamente, se observan un cambio ligero eanto a la estructura de los
cristales y lo cual se ve reflejado en la dismidnae la fase vitrea, esto se comprueba con el
crecimiento y homogeneidad. Debido al tratamiegtmico al cual se sometieron. En la
figura 24, se muestra una serie de micrografiagseptativas del crecimiento de los cristales
con el aumento de la temperatura de 1000° a 1Q@50a% zonas de cristalizacion se
encuentran mas definidas presentandose cristafesnes de estrellas, en aglomerados, lo que
hace que el sistema tienda a ser mas un matérateramicos para ser utilizado como
recubrimiento, que puede ser utilizado como egnmata azulejos por su aspecto estético. La
composicion quimica de las fases similar en laszdogs analizadas por la técnica EDS, ver

la tabla 9 que muestra los porcentajes de los alesne
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Mag = 10.00 K X um etector = QBSD Mag = 20.00 K X
EHT = 2000 kv H EHT =20.00 kv =

Figura 24.Micrografias del sistema Si-Al-Mg-K-B a 900 °C/3n. + 1050 °C/240 min.

Tabla 9. Analisis quimico por EDS del sistema Si-Al-Mg-K{&P)

Zonas SiOz A|203 MgO KO Na,O Fe0O3; B,03

1 28.93 13.10 2.63 8.95 11.841.48 --

2 27.71 1148 195 7.86 10.73 1.27 -

Con los resultados obtenidos en las tablas 8eyfusden observar las variaciones en
composicion quimica, conforme se aumente la teryparae nucleacion y crecimiento de

cristal disminuye la composicion quimica elemedtalos compuestos inorganicos presentes
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en el sistema por que se encuentran disueltosfasdavitrea, como es el caso delOBque

se disuelve en su totalidad.
10.32. Sistema SipAl,0s3-MgO-K,O-P,0Os (Si-Al-Mg-K-P)

10.3.2.1. Tratamiento | 900 °c/60 min. + 1450 °d2#in. + 900 °c/60
min. + 1000 °c/240 min

Por difraccion de Rayos X se identifican las fakeSiQ en sus formas deristobalita
y dos adicionales en forma de CuarzgAlcomo Corundum, y MgSi£en Enstatita. En la
figura 25 se ofrece el difractograma del tratanoiglats fases cristalinas propuestas al realizar
las formulaciones se identifican, esto permitemestique en los proximos tratamientos las

fases permaneceran en su forma o se disolveramesitiz vitrea

350 J A:Si0,
B:Al,04
C: Mgsioa

cc
i B A
150 B

100 i tem oo
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Figura 25. Difractograma del Sistema Si-Al-Mg-K-P a 1000 °C

En la figura 26 se presentan las miaibgs obtenidas por microscopia electrénica de
barrido que permiten apreciar la superficie homegedel material, con las primera zonas de
cristalizacion definidas en forma dendritica cageposicion quimica es similar en las dos
zonas analizadas por EDS. Observandose que emnias de cristalizacion estan presentes los
elementos utilizados en la mezcla en forma elerhéfitd?,0s se utiliza como un compuesto
fundente y poder evaluar las propiedades fisicascipalmente su estructura cubica al

mezclarlo con los compuestos que conforman els&ss®&-Al-Mg-K-P.
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Figura 26.Micrografias del sistema Si-Al-Mg-K-P a 900 °Cf&t. + 1000 °C/240 min.

En la tabla 10 se presenta el analisis quimico @& zbnas cristalinas, para

corroborar la presencia de los compuestos utilg&toa formulacion.

Tabla 10. Andlisis quimico por EDS del sistema Si-Al-Mg-K9RP)

Zonas SIOZ A|203 MgO KO CaO Fe0; P,Os

1 22.89 16.07 0.79 12.887.29 219 9.85

2 20.79 15,65 1.28 11.268.66 1.64 18.94
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La Figura 27, presenta las microgradiatenidas por microscopia de fuerza atémica
gue permite analizar la superficie, es posible ase presencia de aglomerados
conformados por particulas de hasta 25.5 nm. daeaf@ircular, a diferencia con el sistema
de Si-Al-Mg-K-B analizado. Se puede apreciar cayon claridad la frontera del grano, la
conformacion del aglomerado por nanoparticulaspasello que el material presenta
mayor porosidad en su estructura, en lo que respela compactacion es baja lo cual se
refleja en la rugosidad.

2.00 um

Profile information
Ra= 51.5nm Razjis = 951 nm
Rz= 216 nm Length = 293um
60.4 nm
Histogram / Bearing Ratio

1000%]

Foaforo-T1 Z1-22| [rm]
AFMAC Ref: -2.787V. Length [um]
Size:591x591um Bias: 0.000V. ANGLE [deg]

216 nm

Figura 27. Micrografias AFM del sistema Si-Al-Mg-K-P.
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10.3.2.2.  Tratamiento Il 900 °c/30 min. + 1450 °d(2 min. + 900 °c/60
min. + 1000 °c/240 min

Al disminuirse el tiempo en la temperatura de iglamion de compuestos organicos de
60 min. a 30 min., presentando la misma composid#&fase cristalinas tales como: S80
sus formas d€ristobalita y dos adicionales en forma de Cuattg)s; como Corundum , y
MgSiO; en Enstatita.

En la figura 28 se muestra una serie de micrizgrafonde se observa la presencia de
cristales de forma definida de tono claro y correglats en aglomerados de aspecto dendritico,
por lo tanto, se observa que al tratamiento que®Ietio el sistema se incremento la zona de

cristalizacion.

Mag = 20.00 K X

tum
EHT = 20.00 kv

- X
Mag= 5.00KX 2pm Mag = 10.00 K X
EHT =20.00 kV EHT = 20.00 kv

Figura 28.Micrografias del sistema Si-Al-Mg-K-P a 900 °Cf8t. + 1000 °C/240 min.
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10.3.2.3.  Tratamiento Il 900 °c/30 min. + 1450 2&¥0 min. + 900 °c/60
min. + 1050 °c/240 min

Se identifican por difraccion de RayotaXfases de Si@n sus formas deristobalita
y Cuarzo, AlO; como Corundum. Esto permite considerar que la i@acke sinterizacion y
nucleacién fue completa, se refleja en las fasedalinas consideradas y obtenidas al
aumentar 50 la temperatura de crecimiento de cristales. Algtonp es que la fase de
Enstatita se disolvido porque supero la temperaterdusion incrementando la fase vitrea,

generando fase amorfa en la banda 10°- 15°, estbserva en la figura 29.
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Figura 29. Difractograma del Sistema Si-Al-Mg-K-P 1050 °C

En la figura 30 se muestra una serie agografias donde se observan dos fases
vitreas con estructura heterogénea y cristalina spigdentifica por el complejo de

aglomerados, constituidos por cristales en fornxaédrica.

sl Mag= 200 KX 10um
EHT =20.00 kv EHT = 20.00 kvV
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e R
Mag= 10.00 KX

Figura 30.Micrografias del sistema Si-Al-Mg-K-P a 900 °Cf8h. + 1050 °C/240 min.

En la tabla 11 se presenta el analisis quimicoadezdnas cristalinas analizadas,

con el objetivo de evaluar la presencia del ageatéeante y el crecimiento de cristal.

Tabla 11. Andlisis quimico por EDS del sistema Si-Al-Mg-K9RP)

Zonas SIOZ A|203 MgO KO CaO FeOsz; P,Os

1 11.19 10.99 243 0.53 23.702.53 18.19

2 1273 845 197 174 21.193.16 19.45

10.3.3. Sistema SKAI,05-MgO-K,O-TiO, (Si-Al-Mg-K-Ti)

10.3.3.1. Tratamiento | 900 °c/60 min. + 1450 °d2#in. + 900 °c/60
min. + 1000 °c/240 min

Con el objetivo de evaluar la composicion minegial del sistema Si-Al-Mg-K-Ti. se
utiliza la técnica de difraccion de Rayos X paenidicar las fases cristalinas presentes. En la
figura 31 se muestra el difractograma de RX, ds&®bserva, que predominan las fases
formadas por el agente nucleante, sl{iRutilo), Al,Os; (Corundum) y Si@en sus formas de

Cristobalita yu-Cuarzo.
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Figura 31. Difractograma del Sistema Si-Al-Mg-K-Ti a 1000 °C

En la figura 32 se presentan la serie de micri@gabbtenidas por microscopia
electrénicas de barrido donde se observa la imiciade cristalizacion con un superficie

heterogenia constituida por cristales de tipo esfer

0KX
EHT = 20.00 kv

Mag = 10.00 K X
EHT = 20,00 kV

Figura 32.Micrografias del sistema Si-Al-Mg-K-Ti a 900 °C/60n. + 1000 °C/240 min.
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En la tabla 12 se muestran las composiciones gasnglementales del sistema Si-Al-
Mg-K-Ti determinadas por EDS a 1000°C. Con el a®alEDS se comprueba que la

superficie del material es heterogenea por laidativfundente del Tiggenerando fase vitrea.

Tabla 12. Andlisis quimico por EDS del sistema Si-Al-Mg-K«{PbP)

Zonas SIOZ A|203 MgO K-O Fe03 TIOZ

1 2343 431 142 323 181 545

2 1794 359 172 313 6.20 11.83

Continuando con el andlisis morfolégico se utilimicroscopia de fuerza atémica
donde el sistema Si-Al-Mg-K-Ti presenta particidagipo esférico con un tamafo promedio
de 30 nm. La serie de micrografias por fuerza iagise realizo por la técnica de contacto
intermitente como se observa en la figura 33.
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Figura 33. Micrografias AFM del sistema Si-Al-Mg-K-Ti.
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Con estas micrografias es posible apretigrado de compactacion de las particulas
gue conforman las zonas de aglomerados, esto petomisiderar el que los aglomerados se
conforman con una mezcla de particulas con alidogl@ cementacién rodeado de particulas
esféricas los cuales presentan baja rugosidadogipgad, por la actividad fundente del TiyO
poder estimar que se disminuye la probabilidad esntegracion de los aglomerados en
particulas aisladas o mas finas.

10.3.3.2.  Tratamiento Il 900 °c/30 min. + 1450 °d2 min. + 900 °c/60
min. + 1050 °c/240 min

Por difraccion de rayos X se obtiene el difraciomg, observandose que las fases
cristalinas presentes son: FiQRutilo), SiG en sus formas dE€ristobalita ya-Cuarzo,
analizando el difractograma de la figura 34 se mbsque la fase Corundum @8l;) se

disolvi6 en la vitrea, generando fase amorfa pordacla del AlO;con el SiQ.
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Figura 34. Difractograma del Sistema Si-Al-Mg-K-Ti a 1050 °C

Por microscopia electronica de barrido se deterfd@rmorfologia del sistema a 1050
°C se observa la presencia de fase vitrea en &fmig del material donde los nucleos de
cristalizacion se desarrollan sobre la fase vigergerando cristales de tipo esférico, como se

puede apreciar en la serie de micrografias dguasfi35.
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Mag= 1.00 KX Mag= 2.00KX

opm
EHT =20.00 kv = EHT = 20.00 kvV

Mag= 2.00 KX
EHT =20.00 kV

Figura 35.Micrografias del sistema Si-Al-Mg-K-Ti a 900 °C/B0n. + 1050 °C/240 min.
En la tabla 13 se muestran las composiciones gasmeiementales del sistema.

Tabla 13. Andlisis quimico por EDS del sistema Si-Al-Mg-K{PbP)

Zonas SIiO, AlI,O03 MgO KO Fe0Osz; TiO;

1 31.89 - 0.72 0.67 181 5.44

2 28.63 - 129 186 2.76 6.73

Con el andlisis EDS se observa que la fase Cominclhinstituida por AD; se
disuelve por completo en la fase vitrea, por tabmano se identifica por que el punto de

fusion ALO; se supera conforme se incrementa la temperaturaudeacion aumentan las
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zonas de cristalizaciéon alrededor de los ruptuehsnaditerial generando que la apariencia del

material sea heterogénea en la superficie potiladed del fundente.
10.3.4. Sistema SKAl,0s-MgO-K,0-ZnO (Si-Al-Mg-K-Zn)

10.3.4.1. Tratamiento | 900 °c/60 min. + 1450 °d2#in. + 900 °c/60
min. + 1000 °c/240 min

En el sistema Si-Al-Mg-K-Zn sometido a un tratambgetérmico de 900 °C/60 min. +
1000 °C/240 min con el objetivo de evaluar el proceso de nucleagicrecimiento de cristal,
Las fases cristalinas se identifican por difracdémayos x, El Sigken forma de Cristobalita,
Al,0O3 como Corundum y Silicato de Zinc (&i0y) , Microclina (KAISEOg), Zincita (ZnO)
estas tres Ultimas fases se obtienen por la adagbrfundente ZnO, de igual forma se
identifica fase amorfa donde la banda ancha eftreyl20 ° con ligera tendencia a generar
fase cristalina por un pronunciamiento de la bandproximadamente 22.5° como se muestra

en la figura 36.
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Figura 36. Difractograma del Sistema Si-Al-Mg-K-Zn a 1000 °C

En la figura 37 se presentan la serie de micriaggdor microscopia electronicas de

barrido donde se observa la iniciacion de cristain de particulas esférica.
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Figura 37.Micrografias del sistema Si-Al-Mg-K-Zn a 900 °C/fin. + 1000 °C/240 min.

En la tabla 14 se muestran las composiciones casnmgélementales del sistema S

determinadas por EDS a 1000°C. donde se obsenarulitad en las dos zonas analizadas.

Tabla 14. Andlisis quimico por EDS del sistema Si-Al-Mg-K-Z%P)

Zonas SiO, Al,O03 MgO CaO Fe0O; ZnO

1 24.76 3.56 - 1.03 093 4.98

2 2480 3.88 083 081 289 259
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Continuando con el andlisis morfologico se utilmiwroscopia de fuerza atémica, en
la figura 38, se ofrece la serie de micrografiasndeé se pueden observar zonas de
aglomerados constituido por particulas de aspeférieo con un tamafio promedio entre los
40 nm, esto se refleja en la baja presencia deefi@mle grano lo que hace que el sistema

presente una superficie homogénea de baja amplitugbsidad.

83.3nm - -
Profile information
Ra= 312 nm Rzjis = 8.58 nm
66.6nm Rz= 16.2nm  Length= 385nm
Rq= 377 nm
50.0nm 1,60k Histogram / Bearing Ratio 100[%]
1.20k
0.80k
0.00k 0[%]
0 16.2 nm
16.7nm
1 2 3
Z1 @ [nm] 46.3 44.1 412
0.0nm 72 @[] 421 458 429
In-T6 121-22| [nm] 420 168 167
AFMAC Ref. -4.169V. Length [nm] 468 544 453
Size 534 x 534nm Bias: 0.000V. ANGLE [deg] 512 177 210
0+ T |
0 385 nm

Figura 38. Micrografias AFM del sistema Si-Al-Mg-K-Zn.

10.3.4.2. Tratamiento Il 900 °c/30 min. + 1450 °42 min. + 900 °c/60 min.
+ 1050 °c/240 min

Por difraccibn de Rayos X se identifican las fasestalinas Cristobalita (SiD
Silicato de Cinc (Zs5i0O,), Corundum (AdOs), Zincita (ZnO). En la figura 39 muestra el
difractograma del sistem&i-Al-Mg-K-Zn, se obtiene, la fase Microclina (KAK®g) se

disuelve en la fase vitrea y una ligera preseneitase amorfa en la banda ancha entre 10 °y

Pagina 78



Incorporacidn de Residuos de Ingenio Azucarero en Materiales Ceramicos

50 ° con ligera tendencia a generar fase cristgdoraun pronunciamiento de la banda a
aproximadamente 17.5°.De las fases cristalinasiiolate la mas importante es la zincita por
tener simetria hexagonal y dar coloracion amaskguede agregar en diversos materiales y

productos.

250 A: 8i0y
B: AlyO3
200 4 C: ZnySi0y

INTENSIDAD ( U.A.)

T T T T T T T T T T T T T 1
10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80
20

Figura 39. Difractograma del Sistema Si-Al-Mg-K-Zn a 1050 °C

En la figura 40 se muestran una serie de micfiagralel sistema a 1050 °C se
observan distintas zonas de cristalizacion homagrdonde predominan los cristales de

aspecto esférico sobre una fase vitrea en la scipat€l material.

El andlisis por EDS de los cristales de aspectériesfidentificados muestra que al
igual que con el primer tratamiento. Los OxidosSilecio y zinc se encuentran en mayor
proporcion, disminuyendo en la concentaracion deseaproximadamente en un 8 %
comparadas con el tercer tratamiento. En las zuvssiras sobre sale el aumento del 4 % de
oxido de zinc comparado con el primer tratamiero. la tabla 15 se muestran las

composiciones quimicas elementales determinaddspdra 1050°C.

Tabla 15. Andlisis quimico por EDS del sistema Si-Al-Mg-K{Z6P)

Zonas SiO, AlI;,O03 MgO KO FeOs; ZnO

1 20.15 2.83 132 0.75 1.84 7.48

2 2286 342 121 239 173 517
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Detector = QBSD Mag= 5.00KX 2um Detector = OBSD
EHT =20.00 kv

Mag= 10.00 KX Aum <X n Detector = OBSD
EHT =20.00 kv H

Figura 40.Micrografias del sistema Si-Al-Mg-K-Zn a 900 °C#3n. + 1050 °C/240 min.
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Xl. CONCLUSIONES

La incorporacion de residuos industriales en masgiceramicos es una excelente
opcion para la utilizacion de residuos generadogrd del proceso de extraccion de jugo
de cafa para la fabricacion de azucar. A partirashdlisis quimico de los residuos de
ingenio azucarero por fluorescencia de rayos xeserighina la composicion apta para los
sistemas estudiados incorporando las cenizas daimmgzucarero como sustituto de SyO
Al, O3 en el sistema ternario arcilla-silice-feldespdsto se corrobora analizando por
difraccion de rayos x donde se observa que laza®sion ricas en SiQ Al,O3 pero de

igual manera por otros 0xidos como: FeO, MgO, ADgpy K;O.

Al someter los materiales ceramicos a tres tratatiosetérmicos entre 1200 °C hasta
1100 °C, se selecciona la temperatura de sintédizac 1150 °C como la optima por el
aspecto fisico que presentan las ceramicas endwalia deformacion y superficie libre de
poros y/o fase vitrea en exceso. Con el apoyoidescopia electronica de barrido (MEB)
con su analizador de composicion quimica elemdRfaS) se concluye que los materiales
obtenidos presentan caracteristicas similarecuanto a la homogeneidad de su composicion
de fases cristalinas interconectadas por faseayilios resultados de analisis de propiedades
fisicas, quimicamente no se identifican elementss ¢ puedan considerarse contaminantes

solubles, digase sales de elementos pesados.

El efecto positivo de utilizar matrices ceramicagpeocesos de encapsulamiento de
residuos industriales, es el hecho de que al a@itas temperaturas, generan la inclusion
de los elementos en las estructuras ya sean trésta vitreas de forma estable, que evita
en gran medida la liberacion en forma idnica, geade a ser la manera de generar

contaminacion.

Con los resultados obtenidos de los vitroceramssoprocese a elaborar una serie
de materiales vitroceramicos a partir del sistem@-8I,03-MgO-K,0-B;03-P,0s-TiO,-
ZnO donde el Si@es formador de red, el A); modificador de red, el MgO y X
estabilizantes de red y los,®;,P,0s TiO,ZnO fundentes. Los sistemas formulados se

sometieron a tres tratamientos térmicos con etivbjde promover la cristalizacién (90G /
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60 min.- 90C°C / 30 min.) y evaluar el crecimiento de crisi&ld0°C -/ 240 min. - 1050C -
/ 240 min.) a una velocidad de calentamiento yi@mfento de 3C / min. obteniéndose

resultados favorables en los materiales.

Las fases cristalinas identificadas en los cuasis$emas son las siguientes:
Cristobalita, Cuarzop-Cuarzo (Si@), Corundum (AdOs), Enstantita (MgSig), Rutilo
(TiO), Silicato de Zinc (Z55i0y), Zincita (ZnO) y Microclina (KAISIOs)

Sistema | Si-Al-Mg-K-B: Fase amorfa.

Sistema Il Si-Al-Mg-K-P: Cristobalita, cuarzo, Corundum y Enstantita.

Sistema Il Si-Al-Mg-K-Ti: Cristobalita,a-Cuarzo, Corundum y Rutilo.

Sistema IV Si-Al-Mg-K-Zn: Cristobalita, Corundum, Silicato de Cinc, Microlyp&incita.

La morfologia de los materiales se determina poraacopia electrénica de barrido
(MEB) y microscopia de fuerza atomica (MFA). Por BIEe observa que conforme se va
incrementando la temperatura de nucleacion aumelastsinzonas de cristalizaciones
constituidos por cristales de habito esférico, odni rombico. Mediante MFA se aprecia
un comportamiento similar en los sistemas por gqesgmtan baja rugosidad, amplitud y
frontera de grano, obteniendo particulas sin fodeinida en formando aglomerados de

mayor tamao.

Con los resultados obtenidos de los materialescgtamicos se puede concluir que
pueden ser utilizados como recubrimiento sobre niaégée ceramicos y darle el aspecto de

azulejo por la presencia en su totalidad por féseas

11.1. RECOMENDACIONES

Conforme a los resultados favorables obtenidoslas& continuidad al proceso de
caracterizacion de estos materiales a fin de premelvaprovechamiento de estos residuos
y presentar alternativa de aplicacion al ingeniaucarero de la ciudad de los
Mochis,Sinaloa.
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Xll.  FUTURAS LINEAS DE INVESTIGACION

La investigacion va encaminado en la reutilizadi@residuos provenientes de
una industria azucarera y si bien se utilizan deeradirecta en diferentes procesos ya sea
como carga, combustible, es pertinente el darmateias a fin de generar productos de un
mayor valor agregado y el que, apoye de maneratdida disminucion de zonas de
confinamiento de dichos residuos solidos.

El presente trabajo es la etapa inicial, se logtea y adaptar una metodologia
para el proceso de elaboracion de losetas partieledgesiduos solidos, se obtiene
resultados que permiten el considerar una contguieh la linea de investigacion. Las
propuestas de usos o aplicaciones del materiahioloteson tan variadas, se requiere el
determinar las propiedades fisicas y quimicas dadycto, mezclando los residuos con

otros compuestos inorganicos y asi poder promosrsa uso.

Pagina 83



Incorporacidn de Residuos de Ingenio Azucarero en Materiales Ceramicos

XIllI.

10.

11.

12.

13.

Bibliografia.

Alarcén Javier, Quimica de materiales ceramicosi§g6, 1995.

Albella, Miranda, Serratosa, Introduccion a la ciande materiales, C.S.I.C., pp.
90-125, 1993.

Alcantar Vazquez Brenda, Obtencion de materiabe@ramico a partir de residuos
de planta tratadora de agua, Tesis Licenciatud®8@ 2006

Angulo Ifiiguez Diego, historia del arte ceramicoetr@mbito contemporaneo, pp.
567-622, 2000.

Akiyoshi M. M., Pereira R., Da Silva A.P., Panddlif®¥'.C., Thermal conductivity
of refractories. American Ceramic society Bulle8a [6], pp. 26-33, 2011.

Ashok Saxena, James P. Schaffer, Stephen D. AmtbloVhomas H. Sanders Jr.,
Steven B. Warner, Ciencia y Disefio de ingeniegdo$ materiales.% edicion
editorial Continental, pp. 879-956, 2000.

Boccaccini Aldo- Yang Jiakuan- Xiao Bo. Preparatadriow meeting temperature
glass- ceramics from municipal waste incineratipmsh. Contents lists available at
Science Direct, 88, pp.1275-1280, 2009.

Brown- Lemay, Quimica: Ciencia de los materialgs,384-987, 2004.

C. Ferreira, A. Ribeiro, L. Ottosen, Possible aggitions for municipal Solid waste
fly ash. Journal of Hazardoos Materials, 98 [R, P01-206, 2010.

Callister D William., Jr., ciencia e ingenieria s materiales, Editorial Reverte,
pp. 896-1239, 1995.

Cérdenas Sanchez Mnaterial arcilloso con plata como fuente deSi@ sistema
SiO-Al,03-R (R=BaO, CdO), Tesis Licenciatura, UABC, 2008.

Castaldo Paris, Lluis, Necesidad e importanciaadeetamica como manifestacion
humana. Edicios do Castro, Seminario de Sargadéd$], pp. 113, 1996.
Castafion Bautista Maria Cristina. Monitoreo deri®les de contaminacion de
material particulado en zonas rurales y urbanbhesddado de Baja California. Tesis
Doctorado, UABC, 2008.

Pagina 84



Incorporacidn de Residuos de Ingenio Azucarero en Materiales Ceramicos

14.

15.

16.

17.

18.

19.

20.

21.
22.

23.

24.

25.

26.

Castrillon Mariana, Paucar Carlos, Transformacioe ¢hses durante la
desvitrificacion del sistema amorfo MgO,O-AI,03-3.5SiQ, Efecto en las
propiedades de transparencia y microdureza, 18,[2006.

Cooper M., Historia de la ceramica, Grupo editd@&AC, pp. 234-358, 2004.
Clasen Rolf and Shimohira T., Preparation of hightp silica glasses by sintering
of colloidal particles. J. Am. Ceram. Soc., 67, [&). 526-532, 2009.

Chang, Mao, Wu. Characteristics of crystals preaipd in sintered apatitel
wollastotine glass-ceramics, J. Am. Ceram. Socpp3779-785, 2012.

Cheng T. W., Veng T.H., Chen Y.S., Chiu J.P. Prtidacof glass-ceramics from
incinerator fly ash, Ceramics International, pp9-783, 2011.

Chuang-Chung Chiang, Sea—Fue Wang, Yuh-Ruey Waransification and
microwade dielectric properties of CaQeB-SiO, system glass-ceramics, Journal
of the European Ceramic Society, pp. 599-604, 2011

Deng-Fong L., Glazed tiles manufactured from incated sewage sludge ash and
clay. Air & Waste Management Association, 55, pp3-172, 2010.

Diaz A., Alvarez, F., Ceramica colonial y contengaa. pp. 23-523,1998.

Diaz César, Torres Luis Carlos. El uso de vidricictado para la fabricacion de
envases en México. El reciclado del vidrio en daenérica, pp. 89-100,1996.

Diaz C., Valle-Fuentes F.J., Zayas M.E., Avalos{8did. Cordierite glassceramic
from geothermic waste. Am. Ceram. Soc. Bull., 38 [pp. 62-64, 1999.

Duran Alicia. Introduccion a los esmaltes ceramic®¥TED Red Iberoamericana
sobre ciencia y tecnologia de materiales vitneps15-30, 1994.

Duran Alicia, Galliano Pablo y Solier Carlos. Elcidado del vidrio en
Iberoamérica. CYTED Red Iberoamericana sobre @entecnologia de materiales
vitreos. pp. 67-88, 1995.

Dymnikov A.A., Dymshits O.S., Zhilin A.A., Savostjav V.A., Chuevaeva T.l.The
structure of luminescence centers of neodymiunglass and transparent glass-
ceramics of the LD-Al,Os-SiO; system, Journal of Non-Crystalline Solids,
196, pp.67-72, 1996.

Pagina 85



Incorporacidn de Residuos de Ingenio Azucarero en Materiales Ceramicos

27.

28.

29.

30.

31.

32.

33.

34.

35.

36.

37.

38.

39.

40.

E. Bernardo, R. Castellan, S. Hreglich, Sintereasgjiceramics from mixtures of
wastes, Ceramics International, 33 [1], pp 27-2887.
Ediz Ercenk, Sen Ugur, Yilmaz Senol. Structuralrabterization of plasma sprayed

basalt-SiC glass-ceramics coatings, Journal ofEim@pean Ceramic Society, pp.
883-889, 2012

Fernandez Navarro, J. Ma. EIl vidrio. Consejo Superile Investigaciones
Cientificas, pp. 125-322, 1994.

Flores Morales Carlos, Microscopio de fuerza at@mimstituto De Investigacion
de Materiales, 2010.

Ghash Sumana, Sundar Pal, Ghosh Jiten. Glass-cegtame for future generation
floor tiles, Journal of the European Ceramic Sy¢ig2 [5], 2012.

Guo Lei-Wei and Struble Leslie. Microstructure dlwv behavior of fresh cement
paste. J. Am. Ceram. Soc., 80 [8] pp. 2021-202891

Haro Vazquez. Maria Del Pilar, Materiales ceramielaborados con biosolidos y
residuos industriales inorganicos, tesis doct@@08.

Herman Daniela, Okupski Tomasz. Wear resistancesglaramics with a gahnite
phase obtained in CaO-MgO-ZnO.8k-B,0s-Si0O, system, Journal of the
European Ceramic Society, pp. 485-492, 2011.

Johnson Sylvia M. and Lamoreau Robert H., Cryg@ilon of Silicate Glass-
Ceramic under pressure. J. Am. Ceram. Soc., 7®p4]1115-17, 1995.
Jordan-Hernandez R., Zayas M.E. Modified Zeolitzeéases chemical resistance of
bottle glass. American Ceramic Society Bulletia [8], pp. 123-129, 1999.
Jurado-Egea, J.R. Owen, H. L. Basalt glass-ceramicelation with magnetite
crystallization. J. Mat. Sci., 22, pp. 3602-36R605.

K. J. Rao, Solid State and Structural ChemistrytUnidian Institute of Science,
Bangalore, India, Structural Chemistry of Glasdds,pp. 34-42, 2002.

Lee William, Chen Makan and James Peter, Crytaitinaof Celsian (BaAiSi,O)
Glass. J. Am. Ceram. Soc., 78 [8], pp. 2180-86519

Mitchell Brian S., An introduction to Materials @ngering and science for

chemical and Materials engineers, Pag. 1-191, 2004

Pagina 86



Incorporacidn de Residuos de Ingenio Azucarero en Materiales Ceramicos

41.

42.

43.

44,

45.

46.

47.

48.

49.

50.

51.

52.

53.

McMillan, P. W. Now-metallic solid, Glass—Ceramidsditorial Academic Press.
Segunda Edicion. New York, London, pp.889-145%80

Norma Oficial Mexicana NMX-C-010, SECOFIN. Bloquéadrillos o tabiques y
tabicones, 2011.

Norma Oficial Mexicana NMX-C-024, SECOFIN. Determaidn de la contraccion
por secado de bloques- ladrillos, 2011.

Norma Oficial Mexicana NMX-C-036, SECOFIN. Resistena la compresion en
bloques - ladrillos, 2011.

Norma Oficial Mexicana NMX-C-037, SECOFIN. Capadaldde absorcion de agua
en bloques — ladrillos, 2011.

Norma Oficial Mexicana NMX-C-042, SECOFIN. resistenmecanica, 2011.
Olivia A. 1., P. Quintana, caracterizacion micreastural de materiales ceramicos,
acta geologica hispéanica, 30 [1-3], pp. 73-82,6199

Pelino, M., Cantalini, C., Rincon, J. Ma. Prepamatand properties of glass-ceramic
materials obtained by recycling goethite industraste, J. Mat. Sci., Vol. 32, pp.
4655-4660, 1997.

Pomies M.P., Morin G., Vignaud C. XRD study of duott-hematite
transformation: application to the identificatiohheated prehistoric pigments. Eur.
J. Solid State Inorg. Chem. T. 35, pp.9-25, 1998.

Salas M. and Alarcon. Crystallization of sol-gelided glass ceramic powders in
the CaO-MgO-AIOs-SiO, system, part Il Cordierite. Journal of materialgesce,
30, pp.2342-2347, 1995.

Singer F., Singer.S., Dominguez Sanz, Enciclopeldiala Quimica, Ceramica
industrial, ed. Urmo, Espafia, pp. 789-1348, 2008.

Suarez Menéndez Marta, Tesis doctoral, Materiabg&angicos policristalinos de
Al;O3 y YAG con funcionalidad 6ptica, Grupo de matesalanoestructurado
(CSIC), 2009.

Sumana GhosHKalyan Sundar Pal, Nandadulal Dandapat, Jiten gh®smeswar

Datta, Glass-ceramic glazes for future generdtamr tiles, Journal of the European
Ceramic Society, 2012

Pagina 87



Incorporacidn de Residuos de Ingenio Azucarero en Materiales Ceramicos

54.

55.

56.

57.

58.

59.

60.

61.

62.

63.

64.

65.

66.

Smith F. William, Fundamentos de Ciencia de losemales. 2da.Edicion McGraw-
Hill, pp. 983-1024, 2008.

Skoog D., Principios de Andlisis Instrumental, p#5-398,2002.

Sonja S.Singer, Industrial Ceramic, publicacion @han-Hall, pp.223-248, 2007.
Reséndiz Gonzalez Mary Cruz, Castrelldbn Jesustdgiiopio de Fuerza Atomica.
Centro de Investigacion en Ingenieria y Ciencipcadas. Universidad Autonoma
del Estado de Morelos, 2005.

Reyes Romero Pamela Lizbeth, Incorporacion de métarcilloso con plata en
sistema vitroceramico, Tesis Licenciatura, UABOZ0

Reynoso Soto. E.A., Elaboracién de Espinela InveesaHierro a partir de un
residuo industrial, Tesis Licenciatura, UABC, 2004

Rincon Jesus and Romero Maximina. Characterizatohniques of glass and
ceramic,Ceramics International, 38 [9], pp.17-18%10.

Rivas Mercury, Turrillas X. Hidratacion de los certes de aluminosilicatos de
calcio. Parte II: Efectos de las adiciones deesyi alimina, Boletin de la sociedad
espafola de ceramica y vidrio, pp.360-364, 2010.

Rodriguez Ruiz M. A., Incorporacion de material tipaftado proveniente de
residuos industriales de composicion inorganicasistema vitroceramico, Tesis
Licenciatura, UABC, 2002.

Romero, M., et al. surface and bulk crystallizatmfnglass-ceramic in the Na-
Ca0-ZnO-PbO-F©5-Al,03-SiO, system derived from a goethite waste. J.
American Ceramic Society, 82[5], pp. 1313-131R99.9

Romero M. and Ma. Rincon. Preparation and properfehigh iron oxide content
glasses obtained from industrial wasted. Jourh#he European Ceramic Society,
18, pp.153-160, 1998.

T.W Cheng, T.H Ueng, Y.S Chen, J.P Chiu, Production @fsgiceramic from
incinerator fly ash, , Ceramics International, 28 pp. 779-783, 2002.

Tadeo Sugimoto. Fine particles: synthesis, charnaeteon and mechanism of
growth, Ceramics International, 38, pp.889-90D720

Pagina 88



Incorporacidn de Residuos de Ingenio Azucarero en Materiales Ceramicos

67.

68.

69.

70.

71.

72.

73.

74.

75.

Torres Francisco, Ruiz De Sola, Alarcén Javiereéiffof boron oxide on the
microstructure of mullite-based glass-ceramic gl floor-tiles in the Cao-MgO-
Al,0O3-SiO, system, Ceramics International, pp, 2285-22922201

Toya Tomohiro, Atsuo Yasumori, Okada Kiyoshi. Prgpian and properties of
glass-ceramics from waste (kira) of silica sand &aolin clay refining, Ceramics
International, pp. 2367-2372, 2011.

Tulyaganor D.U., Ventura J., Fabrichnaya M.A. Sgesis of glass-ceramics in the
Ca0-MgO-SiO2 system with -B3,P,05,NaO and Caf additives, Journal of the
European Ceramic Society, pp. 1463-1471, 2012.

Wei G.C. Transparent Ceramic Lamp Envelop Materid¢girnal of Physics. D:
Appleid Physics, 38, pp. 3057-3065, 2005.

Yu Liping, Xiao Hanning, Cheng Yin. Influence of gresia on the structure and
properties of MgO-AlO3-SiO,-F glass-ceramics, Journal of the European Ceramic
Society, 23, pp. 63-68, 2011.

Yu Yunlong, Chen Dagin, Huang Ping, Lin Hang, Wafigansheng. Structure and
luminescence of Elidoped glass ceramics embedding ZnO quantum datndc
Direct, ceramics international, 36, pp. 1091-10231,0.

Zhang Zuyi, Soga Naohiro, Hirao Kazuyuki. Indergatdeformation and fracture
of densified silicate glass. Journal of matersgi®nce 30, pp.6359-6362, 1995.
Zhiem Liu, Yihui Sun, Jiang Xi Du, Preparation aogstallization of ultrafine
Li,O-Al,03-SiO, powder. Journal of materials science, 30, pp. 320- 2005.

La ciencia e ingenieria de los materiales, gruptmeal Iberoamérica S. A. de C. V.
, pp. 189-532,2002.

Pagina 89



