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Materiales y Métodos 5. Materiales y Métodos. En esta sección se describirán los materiales, así como los métodos que fueron utilizados durante la realización de este trabajo de investigación. Cabe mencionar que el proyecto se divide en tres etapas, la primera es la parte experimental en donde se determina la factibilidad técnica; la segunda es el dimensionamiento y/o diseño de los equipos requeridos para el proceso artesanal propuesto y la tercera etapa es el análisis económico de la instalación de un taller para fabricar piezas cerámicas usando como materia prima residuos industriales. Primero se explica la metodología para la parte experimental, en la figura 5-1 se muestra el diagrama de flujo de esta etapa y posteriormente se detallará cada parte de dicho diagrama.



Caracterización de residuo (arena sílice) y mezcla base: Prueba de humedad, análisis granulométrico del residuo, plasticidad Elaboración de cerámicas



Determinación de eficiencia de retención (prueba de extracción) Determinación de concentración de metales en el lixiviado por absorción atómica Prueba de resistencia a la compresión a las cerámicas Figura 5-1. Diagrama de flujo de la parte experimental.
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Materiales y Métodos 5.1 Caracterización del residuo y de la mezcla base.



5.1.1



Prueba de humedad.



La prueba para determinar la humedad, que se define como la cantidad de agua de una muestra, se basa en el método explicado en la norma NMX-AA-016.



5.1.1.1 Materiales.



El procedimiento para determina la humedad requiere el uso de los siguientes materiales: •



Crisol.



•



Balanza analítica con sensibilidad de 0.001 g.



•



Espátula para balanza.



•



Estufa con temperatura de 150°C capaz de mantener una temperatura constante.



•



Guantes de asbesto.



•



Desecador con deshidratante.



•



Pinzas para crisol.



5.1.1.2 Procedimiento.



Las etapas de esta prueba de laboratorio se describen a continuación. a) Se coloca el crisol en la estufa a 393 K (120°C) durante dos horas, después se pasa al desecador durante una hora. b) Pesar el crisol en la balanza, tomando la precaución de que en el lapso en el cual se saca el crisol del desecador y se pesa, dicho crisol tenga el mínimo
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Materiales y Métodos contacto con el ambiente para evitar que éste absorba humedad de la atmósfera. c) Repetir el paso a) y b) hasta poner en peso constante el crisol, es decir, la diferencia de un peso y otro no debe ser mayor a 0.005 g. El último peso se considera como P1. d) Pesar 10 g de la muestra y colocarlos en el crisol que está a peso constante. e) Colocar el crisol con la muestra en la estufa a una temperatura de 100 ± 5°C durante dos horas. f) Sacar el crisol más la muestra en la estufa y colocarlo en el desecador durante una hora. g) Pesar el crisol con la muestra, (P2). h) Colocar el crisol con la muestra en la estufa durante dos horas a 100°C. i) Pesar el crisol con la muestra (P3). j) Obtener la diferencia de P2 y P3, ésta no debe ser mayor a 0.005, de lo contrario repetir los pasos h) e i) hasta que se cumpla esta condición. k) Aplicar las ecuaciones 5-1, 5-2 y 5-3 para obtener el porcentaje de humedad en la muestra analizada. Peso fase sólida = P1 − (P1 − P3)



% Sólidos =



Peso fase sólida x100 P1



% Humedad = 100 − % Sólidos



Ecuación 5-1 Ecuación 5-2 Ecuación 5-3



5.1.2 Prueba de granulometría.



La prueba de granulometría sólo se aplica al residuo con la finalidad de calcular el diámetro de partícula promedio de éste. Para la metodología de este análisis se tomo como base la explicada en el trabajo de “Ceramización de metales pesados” (Méndez, 2004); los materiales y las etapas de esta determinación se describen a continuación.
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Materiales y Métodos 5.1.2.1 Materiales.



•



Tamices de diferentes tamaños de malla.



•



Balanza analítica.



•



Espátula.



•



Papel cera.



5.1.2.2 Procedimiento.



a) Colocar los tamices de forma descendente respecto al diámetro de apertura de la malla, es decir si se tuvieran tamices MESH 200, 150, 100, 60, 50 y 35 se tendría que el de 200 (0.074 mm) iría abajo y el de 35 (0.50 mm) arriba. Hasta abajo va un recipiente para evitar pérdidas de muestra. b) Pesar 20 g o más de la muestra. c) Colocar la muestra en el tamiz de arriba y agitar horizontalmente de tal forma que se tenga lo menos posible de pérdidas del residuo y hasta llegar a un 100% de muestra tamizada. d) Pesar la cantidad de residuo que pasa por la abertura de cada malla. e) Realizar una gráfica de partícula (dp) (usando el número de MESH) vs. porcentaje acumulado (del peso)



5.1.3 Prueba de plasticidad.



La prueba de plasticidad se realiza para determinar cuál es el volumen de agua que se requiere añadir a la mezcla base (arcilla gruesa, arcilla amarilla, barro negro) con el residuo para lograr que dicha mezcla sea moldeable.
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Materiales y Métodos 5.1.3.1 Materiales.



El material de laboratorio requerido para la prueba de plasticidad es:



•



1 probeta de 100 mL.



•



Agua desionizada.



•



1 recipiente de plástico.



•



La arcilla amarilla, gruesa y barro negro perfectamente mezclados con el residuo en proporciones que se explicarán en la sección 5.2.1.



5.1.3.2 Procedimiento.



El procedimiento de la prueba es: a) Colocar en el recipiente de plástico la mezcla de arcilla gruesa, arcilla gruesa, barro negro y el residuo. b) Colocar en la probeta de 100 mL agua desionizada, tener cuidado de llenarla exactamente con 100 mL para poder medir la cantidad de agua que se va agregando a la mezcla. c) Añadir el agua desionizada (con la probeta) poco a poco a la mezcla hasta que ésta tenga una consistencia plástica y se pueda moldear fácilmente. Medir la cantidad de agua agregada con la probeta. d) Aplicar la ecuación 5-4 para calcular el porcentaje de plasticidad.



% plasticidad =



Peso agua x100 Peso mezcla sec a
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Ecuación 5-4



Materiales y Métodos 5.2 Elaboración de cerámicas.



En la figura 5-2 se muestra el diagrama de flujo del proceso de elaboración de cerámica en la parte experimental. A continuación se profundizará en los materiales y métodos involucrados en cada etapa del diagrama de flujo. Molienda y mezclado de materia prima (arcilla gruesa, arcilla amarilla, barro negro y residuo)



Hidratación de la mezcla



Moldeado de la pasta



Secado de la pieza



Horneado de la pieza Figura 5-2. Diagrama de flujo de elaboración de cerámica en el laboratorio.



5.2.1 Molienda y mezclado de la materia prima.



Para la elaboración de las cerámicas se requiere establecer la composición de la mezcla base, conformada por arcilla gruesa, arcilla amarilla y barro negro; en el caso se este proyecto se utilizó la proporción manejada en trabajos anteriores (Gutiérrez, 2003; Méndez, 2004); ésta es:



•



Arcilla gruesa: 12 %.



•



Arcilla amarilla: 50%.



•



Barro negro: 38%.
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Materiales y Métodos Cabe mencionar, que en tesis previas (Méndez, 2004; Cruz, 2005), el barro empleado fue diferente al manejado en el presente trabajo, éste último es barro negro y de acuerdo a ladrilleros y artesanos con los cuales se tuvo oportunidad de conversar, presenta mayor plasticidad y le da más resistencia a las piezas. En los trabajos previos, el barro utilizado se conoce comúnmente como tepetate. Por otro lado, la proporción de residuo que se añadió a la mezcla base en la elaboración de la cerámica fue de 15% la cual es la óptima que se obtuvo en el trabajo “Ceramización de metales pesados” (Méndez, 2004). Primero se realizaron cerámicas sin residuo para verificar que la mezcla de arcilla gruesa, amarilla, barro negro y residuo es la adecuada y que da como resultado piezas que no se rompen ni se cuartean. Posteriormente, se realizaron en el laboratorio piezas que tenían metales (Cobre, Níquel, Hierro y Cromo), para establecer el porcentaje en masa de dichos metales en las piezas se llevaron a cabo varias pruebas, primero de probaron 1, 3 y 5% p/p, sin embargo, la superficie de las cerámicas presentaba una capa negra; finalmente se fijaron las concentraciones de 0.01 y 0.1% p/p ya que con éstas no se tuvieron problemas respecto a la apariencia de las piezas. En total se elaboraron 8 piezas, dos concentraciones para cada metal, y sus respectivos duplicados, asimismo, previamente se realizaron 3 con las concentraciones de 1, 3 y 5%, así como 2 piezas sin metal, dando un total de 21 piezas. La materia prima empleada para la fabricación de la cerámica a nivel laboratorio es:
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Materiales y Métodos •



Arcilla gruesa.



•



Arcilla amarilla.



•



Barro negro.



•



Residuo (arena sílice con alto contenido de carbono).



•



Agua.



•



Sales metálicas (CuSO4•5H2O, NiSO4•6H2O, FeSO4•7H2O, K2Cr2O7).



Mezcla base



En la figura 5-3 se muestran los componentes de la mezcla base y el residuo.



a)



b)



c)



d)



Figura 5-3. Componentes de la mezcla base: a) arcilla amarilla, b) arcilla gruesa, c) barro negro; y residuo industrial: d) arena sílice con alto contenido de carbono.



Las arcillas y el barro se cernieron con un colador, primero se colocaba una cantidad del material en éste y se colaba la materia. Para el mezclado se utilizó una espátula con la cual se agitaban los materiales en un recipiente de plástico. En el caso de la cerámica a la que se le añadió metales, éstos se agregaron a la mezcla base y el residuo a través de soluciones de las sales para cada metal, para esto se requirió realizar los cálculos considerando la plasticidad de la mezcla
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Materiales y Métodos base. Las concentraciones de metal, después de varias pruebas, fueron de 0.01 y 0.1% (porcentaje masa). Los cálculos para la preparación de las soluciones de sales metálicas se explicarán en la siguiente sección. En la tabla 5-1 se muestran las composiciones de los experimentos. Tabla 5-1. Tabla de composiciones de los experimentos realizados. Arena Arena Barro Residuo Mezcla Agua Cerámica Sal (g) amarilla gruesa negro (g) Base (g) (g) (g) (g) (g) 35 Sin metal 0.0000 22.46 63.75 15.3 48.45 127.5 Cerámica 1: 0.01 Cu 0.0589 22.46 63.75 15.3 48.45 127.5 35 Cerámica 2: 0.01 Cu 0.0589 22.46 63.75 15.3 48.45 127.5 35 Cerámica 1: 0.10 Cu 0.5894 22.46 63.75 15.3 48.45 127.5 35 Cerámica 2: 0.10 Cu 0.5894 22.46 63.75 15.3 48.45 127.5 35 Cerámica 1: 0.01 Ni 0.0671 22.46 63.75 15.3 48.45 127.5 35 Cerámica 2: 0.01 Ni 0.0671 22.46 63.75 15.3 48.45 127.5 35 Cerámica 1: 0.10 Ni 0.6714 22.46 63.75 15.3 48.45 127.5 35 Cerámica 2: 0.10 Ni 0.6714 22.46 63.75 15.3 48.45 127.5 35 Cerámica 1: 0.01 Fe 0.0747 22.46 63.75 15.3 48.45 127.5 35 Cerámica 2: 0.01 Fe 0.0747 22.46 63.75 15.3 48.45 127.5 35 Cerámica 1: 0.10 Fe 0.7474 22.46 63.75 15.3 48.45 127.5 35 Cerámica 2: 0.10 Fe 0.7474 22.46 63.75 15.3 48.45 127.5 35 Cerámica 1: 0.01 Cr 0.0849 22.46 63.75 15.3 48.45 127.5 35 Cerámica 2: 0.01 Cr 0.0849 22.46 63.75 15.3 48.45 127.5 35 Cerámica 1: 0.10 Cr 0.8485 22.46 63.75 15.3 48.45 127.5 35 Cerámica 2: 0.10 Cr 0.8485 22.46 63.75 15.3 48.45 127.5 35 Cerámica 1: 0.01 [metal]: Cerámica número uno con concentración de 0.01% p/p del metal. Cerámica 2: 0.01 [metal]: Cerámica número dos con concentración de 0.01% p/p de metal. Cerámica 1: 0.1 [metal]: Cerámica número uno con concentración de 0.1% p/p del metal. Cerámica 2: 0.1 [metal]: Cerámica número dos con concentración de 0.1% p/p de metal.



5.2.2 Hidratación de la mezcla.



Para la hidratación de la mezcla, se añade el agua que se determinó en la prueba de plasticidad, como ya se mencionó, en el caso de que tengan metales las piezas, éstos se añaden a través de soluciones acuosas; para la preparación de éstas se consideró el peso base húmeda de cada cerámica (150 g), así como el volumen de agua determinado en la prueba de plasticidad.
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Materiales y Métodos 5.2.2.1 Materiales.



Los materiales y reactivos para la preparación de las soluciones y para la hidratación de la mezcla son:



•



Matraces aforados 100 mL.



•



Guantes de látex.



•



Cubre bocas.



•



Papel encerado.



•



Balanza analítica.



•



Vasos de precipitado de 50 mL.



•



Pipeta 100 mL.



•



Propipeta.



•



Sales metálicas (CuSO4•5H2O, NiSO4•6H2O, FeSO4•7H2O, K2Cr2O7).



•



Agua desionizada.



•



Pizeta. Es importante mencionar que los guantes de látex y los cubre bocas se



emplean debido a que se trabaja con sales metálicas de una pureza del 99.9%, lo cual implica que su inhalación o contacto prolongado con éstas es riesgo para la salud.



5.2.2.2 Procedimiento.



Para la preparación



de las soluciones de sales metálicas se realizó el



siguiente procedimiento: a) En un matraz aforado de 100 mL se agrega agua desionizada, sin rebasar la mitad del matraz y pesar en una balanza analítica los miligramos de sal determinados. Se recomienda usar papel encerado.
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Materiales y Métodos b) Pasar la sal al matraz aforado de 100 mL, para evitar pérdidas se recomienda, con la pizeta, echar agua desionizada al papel de tal forma que ésta caiga dentro del matraz. c) Aforar el matraz de 100 mL con agua desionizada. d) En caso de que la sal no se disuelva, calentar la solución sin tener evaporación. e) En base a los cálculos realizados, con la pipeta se toman los mililitros de solución de sal metálica necesarios para tener la concentración deseada en el ladrillo, y se completa con agua desionizada el volumen de agua determinado en la prueba de plasticidad. f) Repetir para todas las sales metálicas el procedimiento. g) Vaciar la solución resultante en un bote de plástico tomando la precaución de identificar su contenido. La solución resultante en el inciso f) es la que se usa para hidratar la mezcla de los componentes base y el residuo. En caso de que no se desee añadir metales se añade sólo el volumen de agua desionizada determinado en la prueba de plasticidad.



5.2.3 Moldeado de la pasta.



El moldeado consiste en darle la forma deseada a la pasta preparada en el inciso anterior usando moldes de yeso o madera, en este proyecto se utilizó un molde de madera para 16 piezas rectangulares, cada una de dimensiones (LWH): 10.5 x 5 x 3 centímetros.
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Materiales y Métodos



Figura 5-4. Molde de madera empleado en la elaboración de cerámica.



En la figura 5-5 se ejemplifica el llenado del molde con la pasta (mezcla de materias primas y agua).



Figura 5-5. Llenado del molde de madera con la materia plastificada.



5.2.4 Secado de la pieza.



5.2.4.1 Procedimiento.



Una vez que ya se tiene moldeada la pasta y se le da la forma deseada, se procede a secar la pieza con el fin de eliminar la humedad y así poder cocerla. El procedimiento es el siguiente:
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Materiales y Métodos a)



Dejar el molde con las piezas en la sombra durante 12 horas. Evitar que existan corrientes de aire puesto que se pueden fracturar las cerámicas.



b)



En caso de que haya mucha humedad en el ambiente puede utilizarse un ventilador, sin embargo, el aire debe soplar hacia arriba y nunca en dirección del molde.



c)



Sacar el molde con las piezas al sol durante aproximadamente durante dos horas, el tiempo exacto depende de la humedad del ambiente.



d)



La coloración de las piezas es el factor que indica si están o no secas las piezas, en la figura 5-6 se muestra un ejemplo de una cerámica seca, como se observa, su color es grisáceo.



e)



Retirar el molde jalándolo hacia arriba teniendo cuidando de no dañar las piezas y evitando pérdidas; las cerámicas secas sufren una contracción de volumen por lo que existe una separación del molde y éstas.



Figura 5-6. Pieza cerámica después del proceso de secado.



5.2.5 Horneado de la pieza.



5.2.5.1 Materiales.



•



Mufla marca Sybron Thermolyne Modelo FA1730 con control de temperatura (FURNATROL) mostrada en la figura 5-7.



•



Guantes de asbesto.



•



Lentes con protección para la radiación.
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Materiales y Métodos



Figura 5-7. Mufla marca Sybron Thermolyne Modelo FA1730 con control de temperatura (FURNATROL).



5.2.5.2 Procedimiento.



a) Una vez de que se desmoldan las piezas, se meten a la mufla, en la tabla 5-2 se muestran los intervalos de temperatura utilizados. Tabla 5-2. Intervalos de temperatura para la cocción de la cerámica.



Temperatura (°C) 70 140 400 700 900 Total (min) Total (h)



Tiempo (min) 60 60 90 90 90 390 6.5



Fuente: Villareal, J. (2004). Uso de lodo de papel y arena sílice para la fabricación de ladrillos y tabla roca.



b) Transcurridas las 6.5 horas de cocción se empieza a bajar la temperatura gradualmente, a este proceso se conoce como templado y se debe tener precaución puesto que las piezas pueden cuartearse. Los intervalos de temperatura y los tiempos están indicados en la tabla 5-3.
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Materiales y Métodos Tabla 5-3. Intervalos de temperatura para el templado de la cerámica.



Temperatura (°C) 900 750 500-100 Total (min) Total (h)



Tiempo (min) 60 90 120 aprox. 270 4.5



c) Cuando se llega a la temperatura de 900°C se apaga la mufla para que se enfríe totalmente. El control de la mufla no puede ajustarse a una temperatura menor a 100°C puesto que se vuelve inestable y no se mantiene en el set point.



Figura 5-8. Pieza cerámica cocida.



5.3 Prueba de extracción (PECT).



Para la prueba de extracción (PECT) se siguió la metodología descrita en la Norma Oficial NOM-053-SEMARNAT-1993 en la fase de toxicidad (T del CRETIB). Esta etapa experimental se realiza para determinar si se sobrepasa los límites de concentración de metales indicados en la Norma Oficial NOM-052-SEMARNAT1993 que establece las características de los residuos peligrosos, el listado de los mismos y los límites que hacen a un residuo peligroso por su toxicidad al ambiente.
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Materiales y Métodos 5.3.1 Materiales.



•



Potenciómetro para medir pH.



•



•



Termómetro (150-200°C).



•



Vidrio de reloj.



•



Sistema de vacío Kitazato.



•



Parrilla de calentamiento.



•



Cinta teflón.



•



Agitador elíptico.



•



Papel parafilm.



•



Pipeta 100 mL.



•



Equipo de agitación tipo elipse.



•



Propipeta.



•



Bomba de vacío.



•



Matraz aforado 1 L.



•



Papeles para filtración (diferentes



•



Vaso de precipitado 100 mL.



•



Matraces Erlenmeyer 250 mL con



•



Frascos de plástico 250 mL.



tapones de corcho.



•



Refrigerador.



Matraz Erlenmeyer 400 mL con tapón de corcho.



tamaños de poro).



5.3.2 Reactivos.



•



Ácido clorhídrico 1.0 N.



•



Ácido nítrico



•



Hidróxido de Sodio



•



Ácido acético glacial.



•



Agua desionizada.



1.0 N. 1.0 N.



5.3.3 Procedimiento.



El procedimiento de la prueba de extracción se describe a continuación, en necesario mencionar que la norma indica dos formas: para componentes volátiles y los no volátiles, en este trabajo, sólo se requiere aplicar el segundo método.
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Materiales y Métodos a) Preparación de los dos reactivos de extracción: ™ Reactivo de extracción 1: 5.7 mL de ácido acético glacial, 64.3 mL de hidróxido de sodio 1 N, aforar a 1 L de agua desionizada, el pH de la solución debe estar entre 4.93 ± 0.05. ™ Reactivo de extracción 2: 5.7 mL de ácido acético glacial, aforar a 1 L con agua desionizada; el pH debe estar entre 2.88 ± 0.05. b) Selección del reactivo de extracción para cada muestra. Pesar 5.0 g de fracción sólida de la muestra y ponerlo en un vaso de precipitado



Añadir 96.5 mL de agua desionizada, cubrir con vidrio de reloj



Agitar vigorosamente 5 minutos usando un agitador magnético



Si pH 
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5. materiales y métodos - Udlap 
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instrucciones importantes herramientas y materiales necesarios ... 

If you have questions, contact the manufacturer at the address ... Keep combustible materials, such as furniture .... CA










 








MATERIALES Y LA CADENA DE SUMINISTROS 

Materiales para el facilitador. Sesión 1. Tabla de materiales para Trópico, “A quién se le da cuál”. Dramatización sobre










 








Arqueometría y caracterización de materiales arqueológicos 

nida y el coste (material y económico) necesario -. A continuación van a exponerse algunos de los métodos y técnicas a t










 








¿Cómo y que registrar de los materiales? 

INFORMACION TEXTUAL: Diámetros (sólo para recipientes u objetos ... 23cm Diámetro: 21,5cm. Peso: - gr. ... Ciudad: S.M.










 








Planificación de recursos humanos y materiales AWS 

Planning PME dispone también de una versión web, que le permitirá acceder a la planificación y .... Actualización automá










 








instrucciones importantes herramientas y materiales necesarios ... 

use it in areas where gasoline, paint, or flammable vapors or ... Unplug the fan assembly from the BLACK recep- tacle. .










 








MATERIALES Y TÉCNICAS EN EL DIBUJO 

Es carbón cristalizado, en 1789 el geólogo alemán. Abraham G. Werner lo llamó grafito por su empleo en la escritura. ▷ E










 








Maquinaria y Materiales para producir filtros 

prensa está lista y los materiales preparados, se puede hacer prototipos de filtros. ... Un MOLINO pequeño de martillos
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