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INTRODUCCION

Como resultado de Ila actividad
industrial de las Minas de Panasqueira
(Covilha, Portugal) centradas en la
extraccion de tungsteno, se producen
enormes cantidades de residuos pétreos
(fundamentalmente cuarzo, pizarras,
esquistos y grauvacas del Precambrico
Terminal) que actualmente se acumulan
en grandes formaciones sin ser
empleadas en ninguna aplicacion
concreta, provocando con ello un daio
medioambiental y paisajistico
considerable.

Con el objetivo de dar respuesta a esta
problematica, utilizando estos residuos
pétreos como materia prima
fundamental, y gracias al convenio de
colaboracion entre el Grupo de
Investigacion HUM 629 (Universidad de
Granada) y la Universidade da Beira
Interior, se han disenado y evaluado
nuevos materiales ceramicos. En este
trabajo se demuestra la validez como
materia prima para ceramica de estos
residuos mediante diferentes analisis
(FRX, DRX) y la identificacion mediante
SEM de mullita (Mul), mineral asociado
a la calidad de las ceramicas, que
aparece a partir de 1000°C en estos
nuevos compuestos ceramicos.

MATERIALES Y METODOS
Como consecuencia de trabajos
anteriores (Duran et al, 2011a,b;

Montoya et al, 2012), se ha mejorado el
diseno de estos nuevos productos
ceramicos mezclando un 75% de este
arido de desecho con un 25% de caolin,
elemento que aporta la plasticidad
necesaria a la pasta y mayor nivel de
cohesion. Tanto el arido de desecho
como el caolin han sido analizados
mediante fluorescencia de rayos X
(FRX), utilizando un espectrometro
secuencial de longitud de onda

dispersiva generador de rayos X de 4
Kw, Philips Magix Pro PW-2440, y
mediante difraccion de Rayos X (DRX),
realizado con un difractometro Bruker
D8 Advance con geometria 2-theta,
radiacion de cobre y detector Lynxeye.

Asi también, diferentes probetas de
ensayo de esta pasta han sido
sometidas a diferentes rangos de

temperatura: 800°C, 900°C, 1000°C,
1100°C, 1200°C y 1250°C. Estas pastas
horneadas a diferentes temperaturas
han sido analizadas mediante DRX (en
los mismos términos y con los mismos
parametros que los analisis anteriores).
A su vez, estas pastas han sido
analizadas mediante microscopia
electronica de barrido, utilizandose un
microscopio de barrido del CIC (Centro
de Instrumentacion Cientifica) de la
Universidad de Granada modelo Hitachi
S-510, con una tension de aceleracion
de 25 kv, rangos de aumentos de 20x a
150.000x a 5 mm de distancia de

trabajo, detector de EDX Rontec M
Series, Edwin, Si (Li), y Sistema de
microanalisis Edwin de Rontec.

RESULTADOS Y DISCUSION

El andlisis quimico de las materias
primas utilizadas, arido de desecho y
caolin (Tabla 1) indican una buena
resistencia térmica que los hacen
adecuados para el empleo ceramico,
con buenas proporciones de elementos
refractarios como SiO2 (72% del arido y
67% del caolin) y Al203 (13% del arido
frente a 20,5% del caolin). Por su parte,
el analisis mineralégico (Tabla 2) revela
la elevada presencia de minerales de
alto poder refractario en las materias
primas (arido y caolin) tales como
cuarzo (Qz) y moscovita (Ms), reforzando
los datos obtenidos mediante FRX en
cuanto a la determinacion aproximada
del indice de refractariedad segiin los
componentes del arido.

SiO2 | Al203 | Fe203 | MnO | MEO | CaO |Na20 | K20 | TiOz | P2Os | Zr LOI
(%) | (%) | (%) | (%) | (%) | (%) | (%) | (%) | (%) | (%) |(ppm) | (%)

Arido |72,05|13,08| 5,64 | 0,04 | 1,54 | 0,46 | 0,38 | 3,01 | 0,62 | 0,29 (155,67 2,18
Caolin 66,0-/20,0-| 0,5- 01 | 02 01 |35-|02- 6,0 -
680|210 | 0,6 4 0,4 6,5

Tabla 1. Analisis quimico elemental (FRX) del arido (datos promedio) y del caolin. Datos del caolin

proporcionados por fabricante: Vicar, S.A.

Qz(%) Ms | Mul Or Mc | Hem lit | Chorlo | Clc Kin | G.A.
(%) | (%) | (%) | (%) | (%) | (%) |(Tun)(%)| (%) | (%) | (%)
Arido | 16,6 | 65,2 58 | 39 8,4
Caolin 41,2 13,4 6,8 30,7 7,9
800°C | 51,3 | 14,9 16,3 10,0 7,6
900°C | 52,5 | 14,2 16,6 9,0 7,6
1000°C | 38,5 | 18,4 | 16,0 17,9 91
1100°C | 47,9 31,3 7,6 13,1
1200°C | 40,3 35,3 9,0 15,4
1250°C | 32,9 38,6 8,5 20

Tabla 2. Analisis mineralogico (DRX) de las materias primas utilizadas (arido de desecho y caolin) y de las
pastas ceramicas mezcla de ambos (75% de arido y 25% de caolin) a diferentes temperaturas (entre 800°C

y 1250°C).G.A.= Global Amorfos.
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fig 1. Imagen de SEM-SE a 5000x de muestra sometida a 1200°C, con recristalizaciones aciculares de
mullita (parte superior) espectro de rayos x obtenido del area Ep1 que confirma que se trata de mullita (Mul)
(parte inferior).

fig 2. Imagen de SEM-SE a 4000x de muestra
sometida a 1200°C. Obsérvese las
recristalizaciones aciculares de mullita (Mul).

En cuanto a las pastas, que soportaron
sin problema la coccién hasta 1250°C,
se observa en el analisis de DRX, entre
otros aspectos, la aparicion de mullita
(Mul, de formula Als+2xSi2-2x010x(x~0.4))
a partir de 1000°C y como su porcentaje
se ve incrementado conforme aumenta
la temperatura de cocciéon. La mullita

suele aparecer en materiales ceramicos
en forma de cristales aciculares (forma
de aguja) que mejoran las propiedades
de la ceramica, pues se trata de un
mineral refractario que resiste grandes
temperaturas y suele asociarse a
materiales ceramicos de gran calidad,
ya que posee adecuadas propiedades de
resistencia al choque térmico, una
conductividad térmica baja y buena
resistencia al desgaste y a la
deformacion.

La presencia de mullita que revela el
anadlisis de DRX queda identificada
mediante el andlisis de microscopia
electrénica de barrido. En este caso, y a
modo de ejemplo, hemos tomado como
muestra la pasta sometida a 1200°C (el
analisis de DRX revela un 35,3% de
mullita en esta muestra). En las figuras
1 y 2, imagenes de electrones
secundarios de SEM tomadas a 4000x y
5000x, respectivamente, pueden

observarse recristalizaciones de mullita
formadas sobre la matriz arcillosa
parcialmente fundida. Su aspecto
acicular sumado al espectro de rayos x
(figura 1) obtenido al analizar estos
cristales permite confirmarlo.

CONCLUSIONES

La presencia de neoformados de mullita
(Mul) en estos nuevos compuestos
ceramicos, como revelan los analisis de
DRX y su identificacion mediante
microscopia electronica de barrido, es
un indicativo claro de la calidad
ceramica de estas nuevas pastas. Esto,
sumado a los resultados de los

diferentes analisis quimicos y
mineralégicos y a su Optimo
comportamiento durante y tras la

coccion, en especial a partir de 1000°C
(buenas resistencias mecanicas a
flexion y compresion, variedad
colorimétrica en funcion de |la
temperatura, adecuada porosidad, etc.)
permite inferir las grandes posibilidades
ceramicas de estas nuevas pastas y los
variados campos de aplicacion de las
mismas (aplicaciones industriales y
arquitecténicas, mobiliario  urbano,
restauracion del patrimonio histérico y
Monumental, escultura y tecnologia
ceramica, etc.), contribuyendo ademas a
la resolucion de un problema
medioambiental mediante la obtencion
de un producto con el 75% de su
composicion  formado por  arido
reciclado, continuando con las
directrices marcadas de reutilizacion y
reciclaje de material de desecho tan
necesarias para mantener un desarrollo
sostenible y equilibrado.
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