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Resumen

En el presente trabajo, se llevo a cabo la caracterizacion de una escoria de aceria con la finalidad de ser reutilizada para la obtencion
de un material vitroceramico. La caracterizacion de la escoria, se llevd a cabo mediante absorcion atomica (AA), método
gravimétrico (ppc), analisis elemental organico (AEO), difraccion de rayos-X (DRX) método de polvos y microscopia Optica de
luz reflejada (MOLR). Ademas se ubicaron en un diagrama de fases los componentes mayoritarios de la escoria y se reformulo el
vitroceramico de acuerdo a una patente liberada, posteriormente se caracterizo el material vitroceramico obtenido. Finalmente, se
llevé a cabo una comparacion entre los datos de un vitroceramico estandar y el obtenido con escoria de aceria, concluyendo que es
posible reutilizar estas escorias como materia prima alternativa en la obtencion de materiales vitroceramicos, lo que repercutira en
beneficios economicos, y de medio ambiente.

1. Introduccion

1.1. Escorias

En laactualidad las industrias siderurgicas y metaltrgicas han acelerado su produccion, gracias a los avances
tecnologicos y cientificos, en comparacion con los inicios de la industrializacion; lo que ha aumentado la
produccion de residuos no deseados como es el caso de las escorias, por lo que se busca darles reutilizacion en
diferentes procesos industriales para la reduccion de éstos.

Los volumenes de escoria, residuos o materiales de desecho han crecido enormemente en la medida en que se
ha ido desarrollando la industria en los paises con tradicion siderargica, siendo esta la que actualmente ocupa el
primer lugar mundial en produccion de acero por lo tanto sus residuos conocidos como escorias han aumentado de
una forma descontrolada.

El reuso, reciclado o reduccion de estos desechos se ha convertido en un tema de gran importancia en las
empresas productoras de los mismos, no sélo en el ambito econdémico, como es el procesamiento de los desechos
para su posterior empleo en la obtencion de materiales de interés para la generacion de ganancias por medio de
ellos, sino también, se ha hecho énfasis en su reduccion con fines ambientales ya que estos desechos tienen como
consecuencia problemas en la salud; otro factor importante es la eliminacion de estos materiales para la
recuperacion de terrenos ocupados por las escorias en las mismas industrias [1,2].

Por lo general en la industria del acero, donde se produce una fundicion ferrosa, las escorias son
convenientes, ya que ésta se genera o se provoca en la parte superior del horno o de los contenedores para evitar la
oxidacion del fierro contenido en el acero, asi la escoria sirve como cubierta y evita el contacto del acero con la
atmosfera de aire (O,) y por consecuencia, minimiza la pérdida de hierro por oxidacion.

De aqui la importancia del contenido de las escorias de acero, el cual es principalmente calcio, magnesio y
aluminio, mientras que las escorias de cobre son 6xidos de silicatos y de hierro en su mayoria, aunque pueden
existir otros elementos, los cuales entre todos no superan el 20%[1].

En el trabajo de tesis doctoral de B. A. Vazquez, menciona que desde los afos 30’s, la reutilizacion de
escorias de diferente procesos industriales eran utilizadas como materia prima alternativa para la produccion de
vidrio, en esa época, los estudios de investigacion se llevaban a cabo a través de prueba y error mientras que
actualmente ya existen mas herramientas como son los diagramas de equilibrio de fases con los que podemos
predecir con mayor exactitud el uso o aplicacion de dichos materiales[3].

Aunque la elaboracion de vitroceramicos es relativamente reciente, desde hace mucho tiempo se sabe que un
idrio puede ser desvitrificado o cristalizado si se somete a un tratamiento térmico adecuado durante cierto
tiempo. Nuestro trabajo se basa en la obtencion de un vitroceramico a partir de una escoria de aceria.
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1.2. Antecedentes

El uso de los desechos de procesos industriales para la obtencion de materiales vitrocerdmicos es
relativamente reciente, aunque se sabe desde hace mucho tiempo que la mayoria de los vidrios pueden ser
cristalizados o desvitrificados si se calientan por suficiente tiempo a una temperatura adecuada [4].

En el afio 2005 M. Aineto, A. Acosta, J. Ma. Rincon y M. Romero realizaron una investigacion sobre la
sintesis y caracterizacion de materiales vitroceramicos obtenidos a partir de escorias de una central térmica
espaiiola. Ellos estudiaron el comportamiento de fusion de las escorias y el proceso seguido para la obtencion de
materiales vitroceramicos. Su resultado fue la obtencion de una serie de materiales vitroceramicos de
wollastonita-anortita-gehlenita [5].

En ese mismo aio A. A. Francis estudio la cinética de cristalizacion de un vidrio preparado a partir de
escoria de alto horno egipcio. Obteniendo tres fases cristalinas: BaAl,SiOy, gehlenita y diopsido, las cudles
fueron responsables de la buena resistencia de estos materiales ante el ataque quimico por soluciones de NaOH
al 10% atemperatura ambiente ya 70 °C [6].

También en el 2005, en China, F. Peng ef al. prepararon vitroceramicos a partir de ceniza volante de carbon
de una planta de energia térmica con alto contenido en alimina, incorporando aditivos fundentes como CaCO,,
Na,CO, y HBO,, las fases cristalinas obtenidas durante los tratamientos térmicos fueron wollastonita y anortita,
produciendo materiales con propiedades que los colocan con potencial para un amplio rango de aplicaciones en
construccion [7].

Hacia el 2006, en Italia, E. Bernardo et al. sinterizaron vitroceramicos a partir de tubos de rayos catddicos
desmantelados, residuos de mineria procedentes de excavacion de feldespato y caliza procedente de sistemas de
abatimiento de fuentes de la industria vitrea, determinando un mecanismo de cristalizacion superficial y
obteniendo productos con propiedades comparables a las de los vitroceramicos comerciales [8].

Recientemente, en Grecia, P. Kavouras et al. sinterizaron vitroceramicos con cristalizacion superficial a
partir de polvo de horno de arco eléctrico, complementandolo con SiO,, Na,0 y CaO. Obtuvieron una fase
cristalina principal de wollastonita, la cual proporciono6 una buena durabilidad quimica de los productos [9].

En México E. Mejia-Ramirez et al. sinterizaron vitroceramicos dentro de la familia de Na,0-CaO-MgO-
Fe,0,-Al,0, con diferentes proporciones de NiO a partir de ceniza volante y lodos galvanicos ricos en Ni. Las
fases cristalinas encontradas fueron bunsenita, gehlenita y soluciones sélidas de diépsido-hedenbergita [10].

Estos mismos investigadores sinterizaron vidrios y vitroceramicos en el mismo sistema antes mencionado,
solo que ahora afiadiendo Cr,0, hasta en un 12% en peso a mezclas de lodos galvanicos secos de procesos de
cromado, ceniza volante, escoria metalurgica y polvo de piedra caliza. Los materiales obtenidos presentaron
alta resistencia mecanica, quimica y al desgaste, resultando ser candidatos para uso como contenedores para el
confinamiento de residuos toxicos [11].

2. Procedimiento Experimental

Se obtuvo una muestra de aceria, la cual se llevé a molienda en un molino de tungsteno, marca Rocklabs,
modelo Omrén H3CR, con la finalidad de reducir el tamaiio de particula hasta lograr un polvo fino de 75 micras,
esto através de tamizado en una malla No. 200.

La escoria se caracteriz6 cualitativamente por medio de difraccion de rayos-X en polvos, determinando asi
los componentes presentes en la escoria.

Los resultados cuantitativos se realizaron por absorcion atomica, analisis elemental organico y método
gravimeétrico (pérdida de peso por calcinacion).

Posteriormente, tomando en cuenta los resultados cuantitativos de la caracterizacion se determinaron los
componentes mayoritarios de la escoria, mismos que se reformularon y ubicaron en los diagramas de equilibrio
de fases: Fe,O,-Na,0-Mn,0,y F,0-Na,0-SiO,.

Se sinterizd un vitroceramico estandar a través de una patente liberada. Tanto el estandar como la escoria se
sinterizaron a 1450 °C en un horno camara, tipo mufla de alta temperatura marca Lindberg modelo 51314
durante dos horas. Se caracterizaron los materiales obtenidos por difraccion de rayos-X (DRX) y microscopia
optica de luz reflejada (MOLR) para su comparacion.
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3. Resultados y discusién
La escoria se logré moler hasta un tamafio maximo de 75 micras, en malla No. 200. En la figura 1 (ay b) se
muestra la diferencia entre los tamafios de la escoria antes (a) y después (b) de lamolienda.

Figura 1. Fotografias de la escoria antes (a) y después (b) de la molienda.

La escoria fue analizada mineraldgicamente mediante difraccion de rayos-X método de polvos utilizando un
difractometro con radiacién monocromética CukK, (=1.5418A) Siemens D-5000 y filtro de Ni, en la figura 2 se
muestra el espectro obtenido, en donde se pueden observar los componentes mineralgicos que contiene.

Los resultados del analisis cuantitativo realizado a la escoria mediante absorcion atomica (Pb, Fe, Cd Zn, Cu,
Mn, K, Ca, Cr, Mg, Nay Ni), analisis elemental organico (C) y método gravimétrico (Si), se resumen en la Tabla 1.

Theta - Scale UANL~-Facul tad de Ciencias Quimicas., left Goniometer 17-May-22@7 @9 491
T T T T T T T T T T T T T T T T

2-
~
~
~
~

12 1S 2e 25 3@ 35 4qe 45 se ss se 65 e 75 s8e 8s 9e
C “USERDATAN INDUSTRI|\MESCORIA .RAK MESCORIA (CT 1.1s. _SS @ .0S@dg . WL 1-58@efoc _IC _ RoamJ_
&-28582 Sod ium C 3 [ 1.55066

NaO2Z2 S« m Ox idel(WL 1 »G@6/R0

Mn304 Hausmannitel(WlL X 1.5406A0)

2 C
B86-2316 C FeB .9220 Wuestite, syniulL 1.54926A0)
71-1670 C Fe25i049 Fayal itel(HL X 1.54@06Aq)
48-1139 | Fe203 o '—?r‘on Ox ide(WlL: 1.54986A0)

Figura 2. Difractograma de rayos-X (método de polvos) donde se observan los componentes mineralégicos de la escoria.

Tabla 1. Caracterizacion cuantitativa de la escoria (los resultados se reportan en porcentaje como 6xido).

Metal % Oxido

Fe 44.600

Cd 0.046

Zn 0.030

Cu 0.040

Mn 16.370

K 0.050

Ca 2.640

Pb 0.050

» Cr 0.340

%) Mg 3.150

5 Na 18.530

o Ni 0.090

5 Si 7.540

I C 0.260

So Total 99.970
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De los datos obtenidos cuantitativamente se seleccionaron los componentes mayoritarios en la escoria,
resultando ser cuatro 6xidos el de Fe, Si, Mn y Na. Estos cuatro componentes se recalcularon al 100 % para ser
ubicados en un diagrama de equilibrio de fases. Debido a que no existe en la literatura un diagrama cuaternario
disponible para representar estos cuatro 6xidos, se decidio dividir en dos grupos de tres componentes con la
finalidad de ubicar en la literatura sus diagramas de fases ternarios. Asi, los componentes mayoritarios de Fe,O,,
Na,O y Mn,0, fueron recalculados al 100% como se muestra en la tabla 2.

Tabla 2. Datos recalculados al 100% de los componentes mayoritarios Fe,0,-Na,0-Mn,0,.

Oxido de metal % Recalculacién al 100%
Fe,0; 44.62 56.10
Na,O 18.53 23.30
Mn;0,4 16.37 20.60
Total 79.52 100.00

Estos datos fueron graficados de acuerdo a los porcentajes de los componentes en el diagrama de fases
correspondiente, en la figura 3 se indica su ubicacion.

SiO;

F9203 20 © &0 2 . Mn;0O,

Figura 3. Ubicacion de tres de los componentes mayoritarios de la escoria en el diagrama de equilibrio de fases ternario de
Fe,0,-Na,0-Mn,0,.

En esta figura, se puede observar que si se toman en cuenta estos tres componentes, la escoria estaria dentro
del campo primario de la espinela de los 6xidos de fierro y manganeso. Lo que permitiria obtener un compuesto
con caracteristicas refractarias, ya que las espinelas poseen esta propiedad, ademas de que como se puede
observar en el diagrama, el campo de cristalizacion se presenta desde 1300° C hasta arriba de 1500°C.

Por otro lado, también fue posible tomar en cuenta otros tres componentes mayoritarios, correspondientes a
los 6xidos de FeO-Na,0-Si0,. Los componentes fueron graficados en el diagrama de equilibrio de fases ternario
FeO-Na,0-Si0,. En la figura 4 se muestra la ubicacion de los componentes de la escoria. En funcion de ello se
recalcularon formulaciones al 100%, como se muestra en latabla 3.

Tabla 3. Datos recalculados al 100% de los componentes mayoritarios FeO-Na,O-SiO,.

78]
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Figura 4. Ubicacion de tres de los componentes mayoritarios de la escoria en el diagrama de equilibrio de fases ternario de
F,0-Na,0-Si0,.

Como se puede observar en el diagrama de la figura 4, la escoria se ubica en la linea del compuesto
intermediario 2Na,0Si0, y el FeO, de aqui se puede determinar que es muy probable que la escoria tenga
comportamiento de un material vitroceramico, debido a que tanto el SiO, como el Na,O son componentes que
tienden a vitrificar, mientras que el FeO tendera a un comportamiento cristalino, debido a su alto contenido seria
factible que éste sea el formador de nucleos de cristalinidad.

Para el vitroceramico estandar se utilizo la formulacion de la patente U.S. Pat. No. 3,193,503, tal y como se
muestraen latabla4.

Tanto la obtencion del vitroceramico estandar como el obtenido a partir de la escoria se realizaron en las
mismas condiciones, 1450 °C por 2 horas. Los vitroceramicos obtenidos presentaron las mismas caracteristicas
en apariencia: material oscuro, muy duro y que no fluyé después del tratamiento térmico. Ademas, estos
materiales presentaron secciones de reflexion de la luz en forma de destellos. Los vitroceramicos obtenidos se
caracterizaron por difraccion de rayos-X método de polvos, en la figura 5 se muestra el difractograma obtenido a
partir de la sintesis por escoria.

Tabla 4. Composicion del vitroceramico estindar.

Oxido de metal % Reportado % Formulado

Fe;03 37-60 45

SiO, 2045 30
MgO 16 - 50 25
Nuc. 15 -

Total 100.00 100.00
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Figura 5. Difractograma de rayos-X (método de polvos) del vitroceramico obtenido a partir de la escoria.

En el difractograma se aprecia un fondo caracteristico y representativo de un material vitreo asi como las
reflexiones caracteristicas de un material cristalino formado de 6xido de hierro y carbon.

Para el estandar también se obtuvo un difractograma caracteristico de un vitroceramico, tal y como se
presentaen la figura 6.

DES1450

g8

TEEEERESE S

H

Lin (Counts)

sss88asge

T T T T T T 1
W B 50 i

2-Theta - Scale
Ly Type: 10,000 - End: 70.000 - Step: 0050 * - Steptime: 1.5 - Tamp.: 25 °C (Room)- i Sartecs 14 s - 2-Theta: 1000 * - Theta: 5000 * - Chi: 000 - Ph:
Operations: Import
[Wo1.083:0112 ') - MaghermiteC. syn - Fe21.333032 - ¥: 206.98 % - x by: .- WL: 1 % % riniive - PA332 (212)-1-58

Figura 6. Difractograma de rayos-X (método de polvos) del vitroceramico obtenido como estandar.
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En este difractograma (figura 6) se puede observar también el fondo caracteristico de un material vitreo o
amorfo, ademas de una evidente cristalizacion de materiales, que en este caso fueron de 6xido de magnesio y
hierro, debido a la composicién del mismo.

Con los difractogramas obtenidos se puede confirmar la obtencion de un material vitroceramico a partir de la
escoriautilizada para este estudio.

Con la finalidad de comparar de forma visual la cristalizacion de los materiales obtenidos, éstos fueron
sometidos a una caracterizacion por microscopia Optica de luz reflejada, utilizando un objetivo de 20X, en la
figura 7y figura 8 se muestran las imagenes obtenidas.

Las micrografias muestran la formacion de fases, asi como un habito de cristalizacion debida a la nucleacion
del crecimiento de los cristales del vitrocerdmico. Comparando ambas micrografias se pude ver la similitud de los
materiales incluso en la forma de cristalizacion de los mismos.

20 micras

Figura 7. Micrografia (por MOLR 20X) del vitroceramico obtenido a partir del estandar.

20 micras

Figura 8. Micrografia (por MOLR 20X) del vitroceramico obtenido a partir de la escoria.
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4. Conclusiones

Se caracteriz6 cualitativa y cuantitativamente la escoria de aceria. Los resultados mayoritarios se ubicaron
en dos diagramas de equilibrio de fases ternarios (Fe,0,-Na,0-Mn,0, y FeO-Na,O-Si0,). Los componentes
mayoritarios y su ubicacion en los diagramas indicaron la formacion de un vitroceramico y una posible
propiedad refractaria. Se obtuvo un vitroceramico a partir de la escoria y uno con formulacion de una patente
liberada para utilizarse como estandar. Se caracterizé por DRX y MOLR tanto el vitroceramico estandar como
el obtenido por la escoria, comparando los resultados se comprobd un comportamiento similar entre ambos.
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