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Guatemala, 14 de noviembre de 2,009

Ingeniero

Williams G. Alvarez

Director Escuela Ingenieria Quimica
Escuela de Ingenieria Quimica
Facultad de Ingenieria

Presente.

Estimado Ingeniero Alvarez

Atentamente me dirijo a usted para informarle mi aprobacion del Informe Final
del trabajo de graduacién titulado: “ANALISIS MEDIANTE
TERMOGRAVIMETRIA (640mm Hg) DE DOS CAOLINES PARA LA
OBTENCION DE METACAOLIN POR ACTIVACION TERMICA” que
desarroll6 el estudiante de Ingenieria Quimica Roberto Alfonso Lainfiesta Lépez y fue
asesorado por mi persona.

Sin otro particular y agradeciéndole la atencién que se sirva dar a la presente, me
suscribo a usted.
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Guatemala, 02 de Febrero de 2010
Ref. EIQ.039.2010

Ingeniero

Williams Guillermo Alvarez Mejia
DIRECTOR

Escuela de Ingenieria Quimica
Facultad de Ingenieria

Presente.

Estimado Ingeniero Alvarez:

Como consta en el Acta TG-002-10-B-IF le informo que reunidos los Miembros del
Tribunal nombrado por la Escuela de Ingenieria Quimica, se practicd la revision
del informe final del trabajo de graduacion, para optar al titulo de INGENIERO
QUIMICO al estudiante universitario ROBERTO ALFONSO LAINFIESTA LOPEZ,
identificado con carné No. 2003-13589, titulado: “ANALISIS MEDIANTE
TERMOGRAVIMETRIA (640mmHg) DE DOS CAOLINES PARA LA
OBTENCION DE METACAOLIN POR ACTIVACION TERMICA” el cual ha sido
asesorado por el Ingeniero Cesar Alfonso Garcia Guerra , como consta en el Acta.

Habiendo encontrado el referido informe final satisfactorio, se procede a
recomendarle autorice al estudiante Lainfiesta Lopez proceder con los tramites

requeridos de acuerdo a normas y procedimientos establecidos por la Facultad
para su autorizacion e impresion.

“ID Y ENSENAD A TODOS”

C.c.: archivo
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Agencia Centroamericana de Acreditacién de

FORMANDO INGENIEROS QUIMICOS EN GUATEMALA Programas de Arquitectura y de Ingenieria







,._ UNIVERSIDAD DE SAN CARLOS DE GUATEMALA
FACULTAD DE INGENIERIA
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA.

Ref.EIQ.TG.010.2010

El Director de la Escuela de Ingenieria Quimica de la Universidad de San
Carlos de Guatemala, luego de conocer el dictamen del Asesor y de los
Miembros del Tribunal nombrado por la Escuela de Ingenieria Quimica
para revisar el Informe del Trabajo de Graduacion del (la) estudiante
ROBERTO ALFONSO LAINFIESTA LOPEZ titulado: “ANALISIS MEDIANTE
TERMOGRAVIMETRIA (640mm Hg) DE DOS CAOLINES, PARA LA OBTENCION
DE METACAOLIN POR ACTIVACION TERMICA". Procede a la autorizacién

del mismo, ya que reune rigor, coherencia y calidad requeridos.

Escuela de Ingenieria Quimica

Guatemala, marzo de 2010

Cc: Archivo
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Universidad de San Carlos

de Guatemala

Facultad de Ingenieria

Decanato

Ref. DTG.080-2010

El Decano de la Facultad de Ingenieria de la Universidad
de San Carlos de Guatemala, luego de conocer Ila
aprobacion por parte del Director de la Escuela de Ingenieria
Quimica, al trabajo de graduacion titulado: ANALISIS MEDIANTE
TERMOGRAVIMETRIA (640mm Hg) DE DOS CAOLINES,
PARA LA OBTENCION DE METACAOLIN POR ACTIVACION
TERMICA, presentado por el estudiante universitario Roberto
Alfonso Lainfiesta Lopez, procede a la autorizacién para la
impresion del mismo.
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Lo que sabemos es una gota de agua, lo que ignoramos es el océano.
Isaac Newton (1643 — 1727)






AGRADECIMIENTOS A:

Dios

Contribuyentes guatemaltecos

Mi madre

Mis hermanos

Mi padre

Mis amigos:

Por el tiempo de vida, oportunidades e infinitas
bendiciones concedidas.

Por su aporte econdmico que financié gran parte

de mi educacion universitaria.

Teresa LApez, por su dedicacion, esfuerzo y
sacrificios que lograron formaron y fuertes

valores éticos y cimientos en mi vida académica.

Diego y Alicia Lainfiesta Lopez, por su

incondicional apoyo y acompafiamiento.

Roberto Lainfiesta, por sus incontables esfuerzos
que lograron una paulatina insercién a la
sociedad y ser un ente de desarrollo para

Guatemala.

William Fagiani, Julio Vargas y Marcia Salguero
de Carranza, por su amistad incondicional, ideas,
apoyo Yy entusiasmo hicieron de este trabajo de

graduacion una realidad.






Ing. José Manuel Tay

Dr. Adolfo Gramajo

Ing. César Garcia

Ing. Guillermo Schell

Lic. Pedro Hayes

Ing. Luis Orozco

Dr. Marino Barrientos

Por su apoyo, confianza depositada y ensefianzas

que fueron mas alla de lo académico.

Por el interés sembrado, la calidad de docencia y

dominio del tema.

Por su asesoria, sus conocimientos y buen
sentido del humor fueron la base fundamental
desde principio hasta el fin de este trabajo de

graduacion.

Por su incondicional apoyo y colaboracién en la

recoleccién primaria del caolin hidrotermal.

Por su incondicional apoyo y colaboracién en
proporcionar los medios, para la preparacién de
pastillas de las muestras obtenidas.

Por su incondicional apoyo y colaboracion en
proporcionar los medios, para la medicion del
color de las muestras obtenidas.

Por su asesoria profesional, fue clave en relacion
a los temas estadisticos de este trabajo de

graduacion.






ACTO QUE DEDICO A:

Mis abuelos José Lopez y Alicia Garcia, aun desde el cielo
sigo recibiendo bendiciones de ellos.

Mi madre Teresa Lopez, mis valores, mis habitos y muchos
de mis logros se los debo a ella.

Mis hermanos Diego y Alicia Lainfiesta Lopez, han sido la
mejor bendicion que Dios me ha dado, mucho de
lo que soy se los debo a ustedes.

Mis amigos: William Fagiani, Julio Vargas, Marcia Salguero
de Carranza, Marlon Castillo y Maria Elisa
Duarte, con ustedes aprendi que el valor de la
amistad incondicional puede hacer cosas grandes.

Mis estudiantes: Me han ensefiado mucho mas de los que les pude

dar a ustedes.

Mis maestros Han sido luz de sabiduria y conocimiento a lo

largo de mi vida.






INDICE GENERAL

INDICE DE ILUSTRACIONES
LISTA DE SIMBOLOS
GLOSARIO

RESUMEN

HIPOTESIS

OBJETIVOS
INTRODUCCION

1. ANTECEDENTES

1.1  Termogramas en funcién de una propiedad fisica del material

2. MARCO TEORICO
2.1  Importancia de los aditivos de cemento en la industria
2.2 Uso de puzolanas como aditivos en cementos
2.3 Naturaleza del caolin
2.3.1 Propiedades fisicas del caolin
2.3.2 Composicidn y estructura cristalina del caolin

2.3.3 Explotacion minera de caolin en el territorio nacional

2.4 Alteraciones metamorficas

24.1 Generalidades

24.2 Alteracion hidrotermal

24.3 Alteraciones metamorficas que dan origen al caolin
2.5 Naturaleza del metacaolin

25.1 Formacion del metacaolin

25.2 Efecto puzolanico del metacaolin
|

XVII
XIX
XXI11
XXV
XXVII
XXIX

12
12
13
15
17
17
18
18
20
20
23



2.6 Determinacion de las propiedades fisicoquimicas del caolin y metacaolin 25

2.6.1 Método de anélisis térmico 25
2.6.2 Andlisis termogravimétrico 27
2.6.4 Aplicaciones de los métodos termogravimétricos 29
2.7  Teoria del color 30
2.7.1 Generalidades 30
2.7.2 Caracteristicas para definir un color 31
2.7.3 Fuentes luminosas 32
2.74 Caracteristicas de una fuente de luz 32
2.7.5 Medicion por modelos de color 33
2.7.6  Modelo CIE XYZ (1931) 33
2.1.7 Modelo CIE L*a*b* (1976) 36

3. DISENO METODOLOGICO 39
3.1  Metodologia de investigacion 39
311 Revision de antecedentes 39
3.1.2 Localizacion del experimento 39
3.2 Metodologia experimental 40
3.2.1 Listado de materiales, equipo y reactivos 40
3.2.2 Factores evaluados 48
3.2.3 Variables de respuesta 48
3.2.4 Tratamientos 49
3.25 Preparacion del experimento 50
3.2.6 Manejo de las muestras 53
3.2.7 Manejo del experimento 55
3.2.8 Tratamiento de variables de respuesta 56

4. RESULTADOS 65



5. INTERPRETACION DE RESULTADOS

CONCLUSIONES
RECOMENDACIONES
REFERENCIAS
BIBLIOGRAFIA
ANEXOS

APENDICE

95

107
111
113
119
121
133






w

© 00 N o o1 b~

11
12

13
14
15
16
17
18
19

INDICE DE ILUSTRACIONES

FIGURAS

Termograma correspondiente a la desc. del oxalato de calcio
CaC204H20

Fotografia de barrido electrnico de materiales cementicios

Diagrama de fase CaO - SiO2 — AI203. Localizacién de materiales
puzolanicos.

Diagrama del sistema cristalino triclinico basico

Arreglo estructural T-O de la caolinita

Diagrama de la estructura cristalina de la caolinita

Diagrama de la estructura cristalina de la caolinita, vista superior

Gréfica de funciones de color en el modelo CIE XYZ (1931)

Diagrama de cromaticidad en el modelo CIE XYZ (1931)

Diagrama del espacio del color CIE-L*a*b* (1976)

Fotografia de trituradora de cuchillas utilizada

Fotografia de vibrador y serie de tamices utilizados para separacion de
particula

Fotografia de horno desecador utilizado

Fotografia de mufla de calcinacion utilizada

Fotografia de incubadora desecadora

Fotografia de balanza analitica utilizada

Fotografia de prensa hidréulica utilizada

Fotografia de empastilladora utilizada

Fotografia de colorimetro utilizado
Vv

11
13
14
14
15
35
36
37
41

42
43
44
44
45
46
46
47



20
21
22
23
24

25

26

27

28

29

30

31

32

33

Fotografia de parrilla metélica utilizada

Fotografia de matraz de LeChatelier especial utilizado

Fotografia de desecadora especial utilizado

Fotografia de unidad experimental utilizada

Termograma — comportamiento de la pérdida de peso en funcion de la
temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN DE TOBA TRITURADA
Termograma — comportamiento de la razon cambio en la pérdida de peso
en funcion de la temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN DE
TOBA TRITURADA

Termograma — comportamiento de la densidad en funcion de la
temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN DE TOBA TRITURADA
Termograma — comportamiento de la razén de cambio en la densidad en
funcion de la temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN DE TOBA
TRITURADA

Termograma — comportamiento de la pérdida de peso en funciéon de la
temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN HIDROTERMAL
Termograma — comportamiento de la razon cambio en la pérdida de peso
en funcion de la temperatura de deshidrox. del CAOLIN
HIDROTERMAL

Termograma — comportamiento de la densidad en funcion de la
temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN HIDROTERMAL
Termograma — comportamiento de la razdn de cambio en la densidad en
funcion de la temperatura de deshidrox. del CAOLIN HIDROTERMAL
Termograma — comportamiento de la coordenada L* del color en funcion
de la temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN DE TOBA
TRITURADA

Termograma — comportamiento de la coordenada L* del color en funcion
de la temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN HIDROTERMAL

Vi

o1
o1
52
53

68

68

69

69

70

70

71

71

72

72



34

35

36

37

38

39

40

41

42

43

44

45

47
46

Termograma — comportamiento de la coordenada a* del color en funcion
de la temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN DE TOBA
TRITURADA

Termograma — comportamiento de la coordenada a* del color en funcién
de la temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN HIDROTERMAL
Termograma — comportamiento de la coordenada b* del color en funcién
de la temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN DE TOBA
TRITURADA

Termograma — comportamiento de la coordenada b* del color en funcién
de la temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN HIDROTERMAL
Gréafica comparativa de los termogramas de la pérdida de peso los dos
tipos de caolines

Grafica comparativa de los termogramas de la razon de cambio en la
pérdida de peso para los dos tipos de caolines

Gréafica comparativa de los termogramas de la densidad para los dos tipos
de caolines

Gréfica comparativa de los termogramas de la razon de cambio en la
densidad para los dos tipos de caolines

Grafica comparativa de los termogramas de la coordenada L* del color
para los dos tipos de caolines

Gréfica comparativa de los termogramas de la coordenada a* del color
para los dos tipos de caolines

Gréfica comparativa de los termogramas de la coordenada b* del color
para los dos tipos de caolines

Fotografia de muestrario caolines calcinados a diferentes temperaturas
Matraz de LeChatelier

Curvas de calibracion de las muflas utilizadas para la calcinacion

VII

73

73

74

74

75

75

76

76

7

7

78
78

122
135



VI



VII
VIl

Xl

Xl

X1

XV

XV

TABLAS

Composicion quimica de algunos materiales puzolanicos

Ubicacion de licencias vigentes de explotacién minera de caolin

Resumen de técnicas de analisis térmicos

Equipo especial utilizado para reduccién de particula

Equipo especial utilizado para separacion de particula

Equipo especial utilizado para modificar la temperatura ambiente

Equipo especial para la medicion de pérdida de peso y color

Contenido mineral de los caolines evaluados

Disefio y construccién de equipo especial

Tratamientos a evaluados para la realizacion del termograma de la
reaccion de deshidroxilacién de del caolin hidrotermal y proveniente de
toba triturada

Ecuaciones para realizar el analisis de varianza

Promedio de las tres repeticiones realizadas para la determinacion de
pérdida de peso y densidad en funcion de la temperatura de
deshidroxilacion para ambos tipos de caolines

Promedio de las tres repeticiones realizadas para la determinacién del
cambio en la pérdida de peso y densidad en funcion de la temperatura de
deshidroxilacion para ambos tipos de caolines

Promedio de las tres repeticiones realizadas para las coordenadas del
color L*a*b* en funcién de la temperatura de deshidroxilacién para
ambos tipos de caolines

Expresiones matematicas empiricas de la pérdida de peso y densidad en

funcién de las coordenadas L*a*b* del color

10
16
26
41
42

45
49
50

54
61

65

66

66

67



XVI

XVII

XVIII

XIX

XX

XXI

XXII

XX

XXIV

XXV

XXVI

Interpretacion de los datos obtenidos del analisis de varianza realizado
para los valores de pérdida de peso para los dos tipos de caolin a
diferentes temperaturas de deshidroxilacién

Interpretacion de los datos obtenidos del analisis de varianza realizado
para los valores de densidad para los dos tipos de caolin a diferentes
temperaturas de deshidroxilacion

Interpretacion de los datos obtenidos del analisis de varianza realizado
para los valores de la coordenada L* del color para los dos tipos de caolin
a diferentes temperaturas de deshidroxilacién

Interpretacion de los datos obtenidos del analisis de varianza realizado
para los valores de la coordenada a* del color para los dos tipos de caolin
a diferentes temperaturas de deshidroxilacién

Interpretacion de los datos obtenidos del analisis de varianza realizado
para los valores de la coordenada b* del color para los dos tipos de caolin
a diferentes temperaturas de deshidroxilacién

Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey entre
tipos de caolin para los valores promedio de pérdida en peso

Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey entre
tipos de caolin para los valores promedio de densidad

Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey entre
tipos de caolin para los valores promedio de la coordenada L* del color
Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey entre
tipos de caolin para los valores promedio de la coordenada a* del color
Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey entre
tipos de caolin para los valores de la coordenada b* del color

Evaluacion de significacién con base al andlisis de comparacion de
parejas medias de Tukey en funcién de la pérdida de peso y la
temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN DE TOBA TRITURADA

X

79

79

80

80

81

81

82

82

83

83



XXVII

XXVIII

XXIX

XXX

XXXI

XXXII

XXX

XXXIV

XXXV

LXXVI
XXXVI

Evaluacion de significacion con base al andlisis de comparacion de
parejas medias de Tukey en funcién de la densidad y la temperatura de
deshidroxilacion del CAOLIN DE TOBA TRITURADA

Evaluacion de significacion con base al andlisis de comparacion de
parejas medias de Tukey en funcién de la coordenada L* del color y la
temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN DE TOBA TRITURADA
Evaluacion de significacion con base al andlisis de comparacion de
parejas medias de Tukey en funcion de la coordenada a* del color y la
temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN DE TOBA TRITURADA
Evaluacion de significacion con base al andlisis de comparacion de
parejas medias de Tukey en funcion de la coordenada b* del color y la
temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN DE TOBA TRITURADA
Evaluacion de significacion con base al andlisis de comparacion de
parejas medias de Tukey en funcién de la pérdida de peso y la
temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN HIDROTERMAL
Evaluacion de significacion con base al andlisis de comparacion de
parejas medias de Tukey en funcién de la densidad y la temperatura de
deshidroxilacion del CAOLIN HIDROTERMAL

Evaluacion de significacion con base al andlisis de comparacion de
parejas medias de Tukey en funcién de la coordenada L* del color y la
temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN HIDROTERMAL
Evaluacion de significacion con base al andlisis de comparacion de
parejas medias de Tukey en funcion de la coordenada a* del color y la
temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN HIDROTERMAL
Evaluacion de significacion con base al andlisis de comparacion de
parejas medias de Tukey en funcion de la coordenada b* del color y la
temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN DE TOBA TRITURADA
Valores de las constantes Xn, Yn, y Zn segun el tipo de iluminante

Datos para la calibracion de las muflas utilizadas para calcinacion
Xl

85

86

87

88

89

90

91

92

93

130
135



XXXVII

XXXVIII

XXXIX

XL

XLI

XLI

XL

XLIV

XLV

XLVI

XLVII

Datos obtenidos directamente de la experimentacion para la
determinacion del peso residual, densidad y color del CAOLIN DE
TOBA TRITURADA, CORRIDA 1 136
Datos obtenidos directamente de la experimentacion para la
determinacion del peso residual, densidad y color del CAOLIN DE
TOBA TRITURADA, CORRIDA 2 136
Datos obtenidos directamente de la experimentacion para la
determinacion del peso residual, densidad y color del CAOLIN DE
TOBA TRITURADA, CORRIDA 3 137
Datos obtenidos directamente de la experimentacion para la
determinacion del peso residual, densidad y color del CAOLIN
HIDROTERMAL, CORRIDA 1 137
Datos obtenidos directamente de la experimentacion para la
determinacion del peso residual, densidad y color del CAOLIN
HIDROTERMAL, CORRIDA 2 138
Datos obtenidos directamente de la experimentacion para la
determinacion del peso residual, densidad y color del CAOLIN

HIDROTERMAL, CORRIDA 3 138
Determinacion de pérdida de peso y densidad del CAOLIN DE TOBA
TRITURADA, CORRIDA 1 139
Determinacion de pérdida de peso y densidad del CAOLIN DE TOBA
TRITURADA, CORRIDA 2 139
Determinacion de pérdida de peso y densidad del CAOLIN DE TOBA
TRITURADA, CORRIDA 3 140
Determinacion de pérdida de peso y densidad del CAOLIN
HIDROTERMAL, CORRIDA 1 140
Determinacion de pérdida de peso y densidad del CAOLIN
HIDROTERMAL, CORRIDA 2 141

Xl



XLV

XLIX

LI

LI

LI

LIV

LV

LVI

LVII

LVIII

LIX

LX

Determinacion de pérdida de peso y densidad del CAOLIN
HIDROTERMAL, CORRIDA 3 141
Determinacion de valores promedio y desviacion estandar la para pérdida
de peso, densidad y color del CAOLIN DE TOBA TRITURADA 142
Determinacion de valores promedio y desviacién estandar para la pérdida
de peso, densidad y COLOR DEL CAOLIN HIDROTERMAL 142
Determinacion de velocidades promedio respecto la temperatura para la
pérdida de peso y densidad en ambos caolines 143
Anadlisis de varianza realizado para los valores de pérdida de peso para
los dos tipos de caolin a diferentes temperaturas de deshidroxilacién 143
Anadlisis de varianza realizado para los valores de densidad para los dos
tipos de caolin a diferentes temperaturas de deshidroxilacion 143
Analisis de varianza realizado para los valores de la coordenada L* del
color para los dos tipos de caolin a diferentes temperaturas de
deshidroxilacion 144
Analisis de varianza realizado para los valores de la coordenada a* del
color para los dos tipos de caolin a diferentes temperaturas de
deshidroxilacion 144
Analisis de varianza realizado para los valores de la coordenada b* del
color para los dos tipos de caolin a diferentes temperaturas de
deshidroxilacion 144
Comparadores de parejas medias de Tukey 144
Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey entre
tipos de caolin para los valores promedio de pérdida en peso 145
Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey entre
tipos de caolin para los valores promedio de densidad 145
Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey entre
tipos de caolin para los valores promedio de la coordenada L* del color 146

X1



LXI

LXII

LXII

LXIV

LXV

LXVI

LXVII

LXVIII

LXIX

LXX

Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey entre
tipos de caolin para los valores promedio de la coordenada a* del color 146
Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey entre
tipos de caolin para los valores de la coordenada b* del color 147
Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey entre
temperaturas de deshidroxilacién para los valores de la pérdida de peso
del CAOLIN DE TOBA TRITURADA 148
Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey entre
temperaturas de deshidroxilacion para los valores de la densidad del
CAOLIN DE TOBA TRITURADA 149
Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey entre
temperaturas de deshidroxilacion para los valores de la coordenada L*
del color del CAOLIN DE TOBA TRITURADA 150
Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey entre
temperaturas de deshidroxilacion para los valores de la coordenada a*
del color del CAOLIN DE TOBA TRITURADA 151
Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey entre
temperaturas de deshidroxilacion para los valores de la coordenada b*
del color del CAOLIN DE TOBA TRITURADA 152
Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey entre
temperaturas de deshidroxilacién para los valores de la pérdida de peso
del CAOLIN HIDROTERMAL 153
Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey entre
temperaturas de deshidroxilacion para los valores de la densidad del
CAOLIN HIDROTERMAL 154
Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey entre
temperaturas de deshidroxilacion para los valores de la coordenada L*
del color del CAOLIN HIDROTERMAL 155

XV



LXXI

LXXII

LXXIII

LXXIV

LXXV

Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey entre
temperaturas de deshidroxilacion para los valores de la coordenada a*
del color del CAOLIN HIDROTERMAL 156
Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey entre
temperaturas de deshidroxilacion para los valores de la coordenada b*
del color del CAOLIN DE TOBA TRITURADA 157
Efectos lineales y variables dependientes del modelo de regresion lineal
de la pérdida de peso y densidad en funcion de las coordenadas del color
L*a*b* 158
Efectos cuadraticos del modelo de regresion lineal de la pérdida de peso
y densidad en funcion de las coordenadas del color L*a*b* 159
Efectos cuadraticos y cubicos simples del modelo de regresién lineal de
la pérdida de peso y densidad en funcion de las coordenadas del color
L*a*b* 160

XV



XVI



Simbolo

a*

Al,O3%

b*

L*

Si0%

%pp

om
oT

LISTA DE SIMBOLOS

Descripcion

Define la desviacién del punto cromatico correspondiente a la

luminosidad L* hacia el rojo + o hacia el verde — (adimensional)

Porcentaje en peso de 6xido de aluminio (%)

Define la desviacion del punto cromatico correspondiente a la

luminosidad L* hacia al azul - o al amarillo + (adimensional)

Corresponde a la claridad o luminosidad de la muestra y va de 0

- negro a 100 - blanco (adimensional)

Porcentaje en peso de 6xido de silicio (%)

Temperatura de calcinacién (°C)

Porcentaje de pérdida de peso (%)

Densidad absoluta (g/cm®)

Razo6n de cambio de la pérdida de peso respecto la temperatura
de calcinacion (g/°C)
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Razo6n de cambio de la pérdida de peso respecto la temperatura

de calcinacién(g/cm®C)
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Arcilla

Densidad

Caolin

Caolin hidrotermal

CIE-L*a*b*

GLOSARIO

Agregados de silicatos de aluminio hidratados,
procedentes de la descomposicion de minerales de
aluminio. Presenta diversas coloraciones segun las
impurezas que contiene, siendo blanca cuando es pura.
Surge de la descomposicion de rocas que contienen
feldespato, originada en un proceso natural que dura
decenas de miles de afios.

Magnitud referida a la cantidad de masa contenida en un

determinado volumen.

Silicato de aluminio hidratado formado por la
descomposiciéon de feldespato y otros silicatos de
aluminio. Su  féormula es  AlSi;Os(OH), o
Al,03,Si0,2H,0

Mineral originado por la alteracién hidrotermal por
hidrélisis del feldespato en ambientes himedos, cargados
vapor y de CO,.

Modelo cromatico usado para describir todos los colores
que puede percibir el 0jo humano. Los tres parametros en
el modelo representan la luminosidad de color (L*, L*=0
rendimientos negro y L*=100 indica blanca), su posicién
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Color

Deshidroxilacion

Esquistosidad

Fraguado

entre magenta y verde (a*, valores negativos indican verde
mientras valores positivos indican magenta) y su posicion
entre amarillo y azul (b*, valores negativos indican azul y

valores positivos indican amarillo).

Percepcion visual que se genera en el cerebro al interpretar
las sefiales nerviosas que le envian los fotorreceptores de
la retina del 0jo y que a su vez interpretan y distinguen las
distintas longitudes de onda que captan de la parte visible

del espectro electromagnético.

Desplazamiento de los grupos hidroxilos del caolin por
accion del calor formando metacaolin, causando un
desplome cristalino y asi aumentando la compacticidad del
producto obtenido respecto del material inicial.

Disposicion en hojas oblicuas a los planos de
estratificacion y determinada por movimientos tectonicos.
El frente de esquitosidad es la zona limite a partir de la
cual aparece esta disposicion en hojas. Por debajo de este
frente, los esquistos estan afectados por el clivaje de

factura.

Reaccion quimica endotérmica que inicia cuando el
cemento y el agua entran en contacto que determina el
paulatino endurecimiento de la mezcla. Dentro del proceso
general de endurecimiento se presenta un estado en que la

mezcla pierde apreciablemente su plasticidad y se vuelve
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Feldespato

Hormigon

Meseta

Metacaolin

dificil de manejar; tal estado corresponde al fraguado
inicial de la mezcla. A medida que se produce el
endurecimiento normal de la mezcla, se presenta un nuevo
estado en el cual la consistencia ha alcanzado un valor

muy apreciable; este estado se denomina fraguado final.

Grupos de minerales constituyentes fundamentalmente de
las rocas igneas aunque pueden encontrarse en cualquier
otro tipo de roca. Los feldespatos corresponden a los
silicatos de aluminio y de calcio, sodio o potasio, 0

mezclas de estas bases.

Material resultante de la mezcla de cemento (u otro
conglomerante) con éaridos (grava, gravilla y arena) y
agua. El cemento, mezclado con agua, se convierte en una
pasta moldeable con propiedades adherentes, que en pocas
horas fragua y se endurece tornandose en un material de

consistencia pétrea.

Zona de estabilidad de cualquiera de las variables de
estudio: pérdida porcentual de peso, densidad o
coordenadas del color (L*a*b*) en funcién de la

temperatura de deshidroxilacion.

El metacaolin es un material cementante suplementario,
dado que es un aluminosilicato activado térmicamente,
que se produce al calcinar el caolin a temperaturas
alrededor de 500°C y 600°C.
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Mullita

Puzolana

Toba

Termograma

Termogravimétrico,
Anélisis (TGA)

Arcilla cuya formula quimica es AlgSi,O;3, por lo tanto un
silicato de aluminio. Es producida artificialmente y usada

como refractario.

Materiales siliceos o alumino-siliceos, los cuales por si
solos poseen poco o0 ningln valor cementante, pero cuando
se han dividido finamente y estan en presencia de agua
reaccionan quimicamente con el hidroxido de calcio a
temperatura ambiente para formar compuestos con

propiedades cementantes

Roca ligera, de consistencia porosa, formada por la
acumulacion de cenizas u otros elementos volcanicos muy
pequefios, en su mayoria silicatos y aluminatos expelidos

por los respiraderos durante una erupcion volcénica

Gréafica que muestra el comportamiento de una propiedad
fisicoquimica de cierto material en funcién de la

temperatura.

Estudio en el que se registra en forma continua la masa de
una muestra a medida que se aumenta su temperatura en
forma lineal desde la temperatura ambiente hasta valores

tan altos como 1,200°C.
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RESUMEN

En el presente estudio de la deshidroxilacién de dos tipos de caolines de diferente
tipo de meteorizacion metamdrfica, uno de los caolines de tipo hidrotermal y el otro por
trituracion de tobas, se realiz6 un analisis quimico y una termogravimetria como
herramienta, en el cual se evaluaron los cambios de masa residual, densidad y color que
sufre el material cuando se aumenta gradualmente la temperatura de deshidroxilacién,
con el fin de observar si influyen o no el tipo de alteracion metamorfica, las cuales se

observan en las propiedades fisicoquimicas del material durante la reaccion.

Se realizaron curvas termogravimétricas, obtenidas de la relacion entre la pérdida de
peso, densidad (ASTM C 188-95) y coordenadas del color L*a*b* (UNE 80117:2001)
con la temperatura. Los analisis del experimento se realizaron para los dos tipos de
caolines en un rango de 12 temperaturas, desde la ambiental hasta los 900°C, resultando
24 tratamientos con tres repeticiones cada uno. El tiempo de residencia fue de una hora

adicionando la transicion de una temperatura a otra, que en promedio fue de 12 minutos.

Mediante un andlisis de varianza y pruebas de Tukey, se determiné que la alteracién
metamarfica de los caolines produce variaciones significativas en la pérdida de peso y la
densidad en un rango de temperaturas de 110 a 900°C y 280 a 773°C respectivamente.
Asimismo estos andlisis demostraron que en ambos caolines la coordenada L* da como
resultado diferencias significativas en un rango de temperaturas de 25 a 573°C, mientras
las coordenadas a* y b* muestran diferencias significativas en todo el rango de
temperaturas evaluadas. La cantidad de oxido de silicio y aluminio fue de 21.77% y
20.39% para el caolin de toba triturada y de 56.33% y 19.23% para el caolin

hidrotermal.
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HIPOTESIS

Es posible realizar un estudio de la deshidroxilacion de dos caolines de diferentes
fuentes de alteracion metamérfica con el propdésito de evaluar las variaciones de masa,
densidad y las coordenadas L*a*b* del color en funcion de la temperatura y su relacion

entre si para un tiempo de tratamiento térmico fijo.
Hipdtesis nula
Ho = No existen variaciones significativas en la respuesta calculada en los tratamientos

de termogramas de dos tipos de caolines, debido a que provienen de diferentes fuentes

de alteracion metamorfica (o) o por la temperatura de deshidroxilacion (B).

HO: ta1 = o2 = 0

HO: Hp1 = pp2 = Wps = Hpa = [ps = Upe = Hp7 = Hps = Hpo= Hp10= Hpii
Hipdtesis alterna
Ha = Existe variaciones significativas en al menos dos de las respuestas encontradas en

el estudio de termogramas de caolines, debido a que provienen de diferentes fuentes de

alteracion metamorfica (o) o por la temperatura de deshidroxilacion ().

Ha: al menos una Hei= 0

Ha: al menos una up=0
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OBJETIVOS

General:

Evaluar las variaciones mésicas (Am), de densidad (Ap) y de coordenadas del color
A (L*a*b*) en minerales de caolin proveniente de dos fuentes de alteracion metamdrfica

para obtener los termogramas resultantes debido a la cantidad de agua perdida para

obtener metacaolin durante un tiempo de tratamiento fijo.

Especificos:

1. Determinar la variacion de pérdida en peso en funcion del incremento de la
temperatura durante la deshidroxilacién de dos caolines provenientes de de
fuente hidrotermal y de la trituracion de tobas.

2. Determinar la variacién de densidad segun modificacion a la norma ASTM C
188:95 en funcion del incremento en la temperatura durante la deshidroxilacion
de dos caolines provenientes de de fuente hidrotermal y de la trituracion de
tobas.

3. Determinar la variacibn en las coordenadas L*a*b* del color, segun
modificacion a la norma UNE 80117: 2001 en funcién del incremento de la
temperatura durante la deshidroxilacion de dos caolines provenientes de fuente

hidrotermal y de la trituracion de tobas.
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4. Determinar la relacién entre la variacion de densidad y pérdida de peso en
funcion de la variacion en las coordenadas L*a*b* del color segun modificacion
a la norma UNE 80117: 2001 durante la deshidroxilacion de dos caolines

provenientes de fuente hidrotermal y de la trituracion de tobas.
5. Evaluar la existencia de diferencias significativas en las variables de respuesta de

los dos tipos de caolines en relacién con su deshidroxilacién a metacaolin en

funcién de un analisis de varianza (ANOVA).
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INTRODUCCION

El proceso de calcinacidon del caolin ha sido estudiado por varios investigadores
cuyos resultados han mostrado, que en un rango de temperatura determinado, da origen a
un metacaolin de alta reactividad. El caolin siendo un material siliceo o silicoaluminoso,
por si mismo, posee poco O ningun valor cementicio pero activado térmicamente,
finamente molido y en presencia de humedad, reacciona quimicamente con hidroxido de

sodio a temperatura ordinaria y forma compuestos de propiedades cementantes.

Por esta razon, el reemplazo parcial de cementos ordinarios, por material puzolanico
natural o artificial, puede ser ventajoso, debido a que estos materiales mejoran una 0 mas
propiedades, tales como la resistencia a la compresion y/o las propiedades de
durabilidad. Debido a la reaccion con el hidroxido de sodio, se desarrolla en el material

una estructura de poro fino con una permeabilidad reducida.

Existen diversos métodos para determinar las propiedades tanto de los reactivos
como productos en una reaccién. En este caso particular mediante una reaccion de
deshidroxilacion a partir de caolin, da como productos metacaolin y agua. Uno de estos
métodos es la termogravimetria o andlisis termogravimétrico, en el cual se analiza el
comportamiento de una o varias propiedades fisicas o quimicas de la sustancia,

generalmente la masa, durante un periodo de calentamiento controlado.

En este estudio, se analizd el efecto en la obtencion de metacaolin en funcion de la
diferente alteracion metamorfica en dos tipos de caolines a través de la reaccion de
deshidroxilacion mediante un aumento gradual de temperatura hasta alcanzar los 900°C.
Las variaciones de masa de las muestras, el cambio de densidad absoluta y las
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coordenadas L*a*b* del color presente en el producto obtenido a diferentes

temperaturas fueron las respuestas del experimento.

Baséandose en los resultados del tratamiento térmico se determino si la alteracién en
dichos caolines es significativa. El primer tipo de caolin se describe como un feldespato
que a través de una alteracién hidrotermal da origen a un caolin arcilloso y esquistico
(caolin hidrotérmico). El segundo se cataloga como la misma roca silicoaluminosa
inicial pero su propiedad arcillosa se obtiene triturando dicha roca hasta obtener un

tamafio de particula relativamente pequefio sin estructura esquistica.
Sabiendo que un caolin proviene de una alteracion hidrotermal y el otro es producto

de la trituracién de la roca, se pretende estudiar el comportamiento de sus propiedades

fisicoquimicas estableciendo parametros de variacion a lo largo de la calcinacién.
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1. ANTECEDENTES

Existen varios estudios relacionados directamente con este trabajo de investigacion,
entre los cuales se encuentran tres tipos. Primeramente los asociados a pasados estudios
termogravimétricos, luego seguirian las patentes relacionadas con la produccién de

metacaolin y finalmente otros estudios de la calcinacién de la caolinita.

Se han realizado algunos estudios concernientes al proceso de calcinacién por parte
de estudiantes de la Facultad de Ingenieria Quimica que realizaron su trabajo de
graduacion asesorados por el Ing. Qco. César Alfonso Garcia Guerra del Centro de
Investigaciones de Ingenieria USAC (Guatemala, Centroamérica).

La Inga. Karen Ochaeta (2004) realizé un analisis del estudio de tres calizas con
diferente contenido de magnesio, en funcion de la densidad mediante el uso de curvas
termogravimétricas, concluyendo que para éste analisis es méas sensible al cambio de
temperatura que el relacionado con el peso residual, que su comportamiento se interpreta
como un cambio en la estructura cristalina del material y que el porcentaje de magnesio
en diferentes calizas influye para que existan diferencias significativas en la variacion de

peso en funcion de la temperatura a 750 y 950°C. (14)

En 2005, el Ing. Marvin Samayoa elabor6 un andlisis comparativo de cales
hidratadas provenientes de los proceso de manufactura de calizas de alto calcio y de la

produccion de acetileno también mediante un andlisis de termogravimetria (TGA). (18)

Investigaciones fuera del territorio nacional han tenido trascendencia en el desarrollo

de la produccién de metacaolin a nivel industrial. En su mayoria se encuentran avances



en los Estados Unidos de América, paises de Europa y Colombia, los cuales se citan a

continuacioén:

William J. Proctor y otros investigadores en asociacion con Southern Clays Inc.
(Atlanta, Georgia, EEUU) patentaron en 1961 procedimientos nuevos y mejorados para
fabricar productos de arcillas calcinadas. Esta invencion da como resultado arcillas
calcinadas de baja abrasion, alta blancura y brillantez, dichas caracteristicas son valiosas
en la produccion de papel, pinturas y productos similares. (15)

En 1987, Bomi M. Bilmoria junto con otros investigadores en asociacion con la
compafia E. C. C. America Inc. (Atlanta, Georgia, EEUU) patentaron un método para
mejorar la maniobrabilidad de caolin calcinado y otros productos arcillosos mediante la
modificacion de temperaturas y tiempos de calcinacion de caolin hidrotermal. La
maniobrabilidad del caolin originado por este invento va asociada a un incremento de la

densidad aparente y una disminucion en el tiempo de su humectacion. (4)

Bajo la direccion de William D. Smiley y otros investigadores en asociacion con
North American Refractories Co. (Cleveland, Ohio, EEUU) patentaron en 1998 el
método de produccién de metacaolin usado como aditivo en materiales cementicios,
mediante tratamiento térmico de caolin. Este método describe los pasos para la
formacién de metacaolin en polvo para reducir el contenido de hidroxilos para luego
producir un material de estructura amorfa con un tamafio de particula de mesh 325 o

menos. (19)

En 1955, G. W. Brindley y K. Hunter (Dusseldorf, Alemania) determinaron las
reacciones térmicas de la nacrita y los pasos para la formacion de metacaolin, y-alimina
y mullita. Este estudio determiné mediante un andlisis por difraccion de rayos X que este

tipo de arcilla mostraba una estructura amorfa durante un calentamiento progresivo entre



550°C y 900°C. Este producto generalmente se le llama metacaolin, que luego de este
calentamiento se transforma en y-alimina y mullita por arriba de los 950°C con

estructuras cristalinas claramente definidas. (8)

El Departamento de Ciencias de la Tierra de la Universidad de Cambridge
(Cambridge, Reino Unido) en conjunto con la Sociedad Mineral6gica Americana
lograron determinar la cinética de la deshidroxilacion de la caolinita para su formacion a
metacaolin. Esta investigacion se realizé por el método de termogravimetria isotérmica
determinando diferentes grados de deshidroxilacion a lo largo de la reaccion. Los datos
cinéticos mostraron que los mecanismos moleculares de la reaccion operan en un rango

de temperaturas entre 500°C y 650°C con una energia de activacion de 222kJ mol™. (7)

En 2006, Juan C. Restrepo Gutiérrez, Oscar J. Restrepo Baena y Jorge |. Tobon en
asociacion con el Grupo del Cemento y Materiales de Construccion de la Universidad
Nacional de Colombia (Medellin, Colombia) realizaron un estudio sobre los efectos de
la adicion de metacaolin en el cemento Pértland. Dicho estudio se realizd mediante
técnicas convencionales de difraccion de rayos X determinando la estructura del
metacaolin adicionado y propiedades de resistencia mecanica, permeabilidad y

durabilidad del hormigén armado. (9)

Respecto a estudios de termogravimetria, se ha encontrado que funcionan como una
herramienta Gtil para la caracterizacién y comportamiento térmico de ciertos materiales,
los cuales muestran variacion de su peso y densidad especifica en funcién de la

temperatura.

En la Figura 1 se muestra un termograma de oxalato de calcio monohidratado
(CaC,04H,0), a una velocidad de 5°C/min. Las regiones horizontales bien definidas

corresponden a los intervalos de temperatura en los cuales los compuestos de calcio que



se indican son estables. En esta figura se ilustra una de las importantes aplicaciones de la
termogravimetria: definir las condiciones térmicas necesarias para producir una forma
pura ponderable para la determinacion gravimétrica y densimétrica de una especie
quimica. La altima seccién de la grafica de la Figura 1 muestra el comportamiento

termogravimétrico del carbonato de calcio a una presion de 760 mm Hg. (29)

Figura 1. Termograma correspondiente a la descomposicion del oxalato de calcio
CaC,04H,0
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B g80°
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Fuente: Martinez, Luis Romani. Calorimetria y Analisis térmico. Pag. 1

Actualmente, los métodos termogravimétricos se han utilizados principalmente para

la identificacidn de polimeros y sus mecanismos de descomposicion.

1.1 Termogramas en funcién de una propiedad fisica del material

Los estudios termogravimétricos se basan generalmente en la variacion de peso en el
material analizado en funcion de la temperatura de reaccion o de calentamiento, sin
embargo, la simple pérdida o ganancia de peso no proporciona mucha informacion en
cuanto a un posible cambio en las propiedades fisicoquimicas de dicho material. Por esta



razon, es necesario relacionar la temperatura de reaccion con una propiedad intrinseca
del material, como lo es la densidad de la muestra; con un termograma en funcion de la
densidad absoluta se espera en encontrar zonas de variacion mas diversas que se puedan
relacionar de alguna manera con un cambio en la estructura cristalina del caolin durante

su proceso de calcinacion a diferentes temperaturas. (36).






2. MARCO TEORICO

2.1 Importancia de los aditivos de cemento en la industria

En la industria de la construccion se han desarrollado maltiples aditivos para
hormigon, a fin de lograr otorgarle diversas caracteristicas. La adicion de éstos tiene por
objetivo mejorar las propiedades del hormigoén, tanto en estado fresco como sélido.

En su forma bésica, el concreto es una mezcla de cemento de diferentes resistencias
fisico-mecénicas, agua y agregados finos y gruesos. El principal material cementante en
el hormigon es el cemento. Hoy en dia la mayoria de las mezclas de concreto contienen
adiciones al cemento que constituyen una porcion del material cementante. Estos
materiales son generalmente subproductos de otros procesos o materiales de origen
natural, ellos pueden o no ser procesados antes de ser utilizados en los concretos.
Algunos de estos agregados son denominados puzolanas, que por si mismos no tienen
propiedades cementicias, pero cuando se utilizan con el cemento, reaccionan para formar
componentes cementantes. Otros materiales, como las escorias si exhiben este tipo de
propiedades. (16-7)

Para su uso en el concreto, las adiciones al cemento, algunas veces son referidos
como adiciones minerales pero necesitan cumplir los requerimientos de las normas
establecidas. Ellos pueden ser incorporados individualmente o en combinacion en el
concreto como también pueden ser afiadidos a la mezcla de concreto como un cemento
que contenga la adicion inclusive como un ingrediente dosificado separadamente en la

planta de concreto premezclado. (12)



2.2 Uso de puzolanas como aditivos en cementos

Las puzolanas son materiales inorganicos, naturales o artificiales, siliceos o
silicoaluminosos con pequefas cantidades de calcio, magnesio, hierro, potasio y sodio,
que por si solos poseen poco o ningun valor cementante. Estan conformadas por
particulas finamente divididas, amorfas o de muy pobre cristalinidad, que al entrar en
contacto con un medio himedo y a una temperatura ambiente, reaccionan quimicamente
con el hidréxido de calcio libre del proceso de hidratacion del cemento, formando
silicatos dicélcicos hidratados (tobermorita) y aluminatos dicélcicos hidratados
(gehlenita), encargados de la mayor parte de las propiedades fisicas, quimicas y
mecénicas de las pastas, morteros y los hormigones. (16-8)

Figura 2. Fotografia de barrido electronico de materiales cementicios
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Fuente: Instituto de Materiales de Construccion, Facultad de Ingenieria Civil, Universidad de Tehran, Iran.
Materiales cementicios suplementarios. Pag. 1



Los cementos puzolanicos, son cementos adicionados, que se usan en la construccion
de obras en donde los cementos tradicionales no logran cumplir con las funciones
necesarias para su uso, debido a aspectos que puedan afectar la durabilidad y la
estabilidad necesaria del elemento, o de acuerdo a requerimientos propios exigidos al
material, tales como poder disminuir el calor de hidratacién, la porosidad o la plasticidad
de las mezclas. (1-2)

La utilizacion de las puzolanas en el cemento, en términos generales, presenta un
efecto en la disminucién del calor de hidratacién debido a que tiene un menor porcentaje
de los compuestos responsables de la elevacion de la temperatura durante el fraguado del
cemento, lo que implica una menor formacion de capilares y por ende una mayor
densidad y compacticidad, a su vez necesita una menor utilizacion de agua para el
curado de los elementos realizados con este tipo de mezclas. Ademas, estas adiciones
activas mejoran el desarrollo de resistencias y aumenta la durabilidad de los morteros y

hormigones. (5-149)

Las puzolanas pueden clasificarse segin su origen en puzolanas naturales y
puzolanas artificiales. Entre las primeras se encuentran las cenizas volcénicas, tobas
volcanicas, zeolitas, tierras de diatomeas (diatomitas). Entre las segundas se destacan las
cenizas volantes, arcillas activadas térmicamente, microsilice (humo de silice), cenizas

de cascara de arroz y escoria de Alto Horno o de fundicion.

Las puzolanas artificiales son generalmente subproductos industriales y materiales
tratados térmicamente, tales como el caolin; el cual no presenta ningun tipo de actividad
puzolanica hasta el momento en que se destruye o se transforma su estructura cristalina
mediante un tratamiento térmico a temperaturas entre 500 y 600°C, cuando se produce la
calcinacion del material. (12-35)



A continuacién se presenta un cuadro comparativo en la Tabla | y la Figura 3, que
hace referencia a los intervalos, de la composicion quimica, de los materiales
puzolanicos, como metacaolines, polvo de perlita, cenizas volantes y humo de silice, asi

mismo se destacan algunos cementos.

Tabla I. Composicién quimica de algunos materiales puzolanicos

. Composicion
Material .
SiO;, % Al,O; % Fe,03; % Ca0 %
Metacaolin 49,55 - 75.53 23.11 -45.29 0.57 4.32 0.00-2.71
Humo de silice 96.00 0.30 0.20 0.03
Polvo de perlita 76.89 10.51 2.48 0.12
Escorias de alto 32.71 15.75 1.38 42.11
Cenizas volantes 49.80 - 53.36 26.40 — 26.99 4.94-9.30 0.00-1.40

Fuente: Juan Camilo Restrepo Gutiérrez y otros, Efectos de la adicion de Metacaolin en el cemento
Portland. Pag. 153

De la tabla anterior se puede establecer la composicién quimica de los materiales
reconocidos y manejados como puzolanicos, tales como el Metacaolin. En todos los
casos los porcentajes totales de SiO; y Al,O3 varian entre el 90 y 48%, el humo de silice
esta en 96%; para el caso de las cenizas volantes el porcentaje se hace un poco menor,
pero no de manera considerable, alrededor de 82%; para el polvo de perlita 87% y para

las escorias de alto horno alrededor del 48%.

Entre las propiedades que se le pueden atribuir a los cementos con adiciones, se
encuentra la referente a su cualidad puzolanica, que consiste en una serie de reacciones
ocurridas durante la etapa de fraguado y endurecimiento. Ademas, contribuyen al
aumento de las resistencias mecanicas y durabilidad, propiedades mas altas de las que se

alcanzarian sin la adicion de puzolanas. (9)
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Figura 3. Diagrama de fase CaO - SiO2 — AI203, localizacién de materiales

puzolanicos
ASi02
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Fuente: Juan Camilo Restrepo Gutiérrez y otros, Efectos de la adicion de Metacaolin en el cemento
Portland. Pag. 153

Los hormigones presentan una excelente resistencia al ataque quimico frente a aguas
acidas; pero la resistencia a la compresion temprana suele presentarse ligeramente
inferior con respecto al cemento Pértland puro. Después de 90 dias esta diferencia se
anula o se minimiza, debido a que los silicatos activados de la puzolana reaccionan con
el hidroxido de calcio libre que resulta como subproducto de las reacciones quimicas en
la hidratacién del cemento, especialmente de la cal libre, la alita y la belita. Otra
propiedad es la de ser resistente a los sulfatos, la cual es una consecuencia de la reaccion
de la puzolana con los aluminatos del clinker, al posibilitar la solubilidad de éstos
altimos. Adicionalmente, estos productos contribuyen a una mayor impermeabilidad del
hormigon y presentan un comportamiento mas estable a la reaccién con los alcalis del
cemento, convirtiéndolo en un inhibidor de la reaccion alcali-agregado determinado por
un andlisis de reactividad potencial.
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En el comportamiento del hormigdn en estado fresco, elaborado con cementos
adicionados, se puede destacar que las caracteristicas de las particulas puzolanicas, le
otorgan una mayor trabajabilidad y una mayor cohesion de la matriz, que evita la
segregacion de los agregados finos y gruesos durante su manipulacion y colocacién. Sin
embargo, la trabajabilidad de la mezcla se puede ver afectada por la reaccion del
material puzolanico con el agua y con la cal libre, lo cual implica que se de la necesidad
de agregar algun tipo de aditivo tal como plastificantes o superplastificantes que mejoren
la trabajabilidad de las mezclas. (10)

2.3 Naturaleza del caolin
2.3.1 Propiedades fisicas del caolin

El caolin es un silicato de aluminio hidratado, producto de la descomposicién de
rocas feldespaticas principalmente. El término caolin se refiere a arcillas en las que
predomina el mineral caolinita; tiene una densidad real de 2.60 g/cm® a 2.63 g/cm®; su
dureza es 2 en la escala de Mohs; de color blanco, puede tener diversos colores debido a
las impurezas; brillo generalmente terroso mate; es higroscépico (absorbe agua); su

plasticidad es de baja a moderada. (25)

Otras propiedades importantes son su blancura, su inercia ante agentes quimicos, es
inodoro, aislante eléctrico, moldeable y de facil extrusidn; resiste altas temperaturas, no
es toxico ni abrasivo y tiene elevada refractariedad y facilidad de dispersion. Es
compacto, suave al tacto y dificilmente fusible. Tiene gran poder cubriente y absorbente
y baja viscosidad en altos porcentajes de sélidos. Ademas toma color azul cuando se
humedece con nitrato de cobalto y se calcina (aluminio). Se reconoce por su caracter
arcilloso, pero sin ayuda de rayos X es imposible distinguirlo de otros minerales. (17)

12



2.3.2 Composicion y estructura cristalina del caolin

La caolinita muestra pocas variaciones en su composicion. Para Al;Si;Os(OH)s,
Al;,03 39.5%, SiO; 46.5% y H,O= 14%. Su estructura cristalina es triclinica en laminas
muy pequefias, delgadas, rémbicas o de forma hexagonal. (a =5.14 A, b=8.93 A c=
7.37 A; a=91°48", $=104°30". y=90°). (17)

Figura 4. Diagrama del sistema cristalino triclinico basico

o,B,y # 90°

Fuente: Mike Howard y Darcy Howard, Introduccion a la Cristalografia y Sistemas Cristalinos. Pag. 1.

Generalmente la caolinita se encuentra en masas arcillosas, tanto compactas como
sueltas. La unidad fundamental de la estructura del caolin es la lamina T-O, o sea la
lamina 1:1, una hoja de tetraedros (T) de silicio-oxigeno unida a otra hoja de octaedros
(O) de aluminio-oxigeno-OH. La sustitucién del silicio por otro elemento, como el
aluminio, o bien la sustitucion del aluminio en la hoja tipo O por otro elemento de menor
carga, por ejemplo el magnesio, causa un cambio quimico en el material pero mantiene

esencialmente la misma estructura. (28).
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Figura 5. Arreglo estructural T-O de la caolinita

Fuente: Salisbury Dana, Edward. Tratado de Mineralogia. P4g. 606.

Figura 6. Diagrama de la estructura cristalina de la caolinita

b

Fuente: David J. Hobbs y otros, All-atom ab initio energy minimization of the kaolinite crystal
structure. Pag. 658
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Figura 7. Diagrama de la estructura cristalina de la caolinita, vista superior
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Fuente: David J. Hobbs y otros, All-atom ab initio energy minimization of the kaolinite crystal
structure. P4g. 658

2.3.3 Explotacion minera de caolin en el territorio nacional

En Guatemala existen diversos yacimientos arcillosos que fuentes principales de
caolin para la industria cerdmica y papelera local. Regularmente el caolin se encuentra
de dos maneras: la primera de forma hidrotermal, el cual tiende a ser més suave y blanco
pero mezclado con rocas sedimentarias; y la segunda en tobas caoliniticas las cuales
tienen un caolin mas puro con cierto contenido de silice pero sin naturaleza esquistica y
por ende con una dureza de Mohr relativamente mayor. A continuacion se expone un
listado actual de ubicaciones de licencias vigentes de explotacion minera de caolin en el

territorio nacional.
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Tabla 1. Ubicacidén de licencias vigentes de explotacion minera de caolin

Nombre de la empresa Minerales o rocas Municipio(s) Departamento(s)
Saul Monroy Lemus Toba caolinitica San José La Arada Chiquimula
Marco Tulio Morales Toba caolinitica San José La Arada Chiquimula

Ricardo Solis Machorro Bentonita y caolin San José La Arada Chiquimula

Gua_temalteca de Bentonita, caolin San Juan Ermita Chiquimula
Suministros, S.A.
Minerales de arcilla Esquipulas,
Minerales Efeso, S.A. (grupos de caolinita, Concepcion Las Chiquimula
illita y montmorillonita) Minas
Minerales de arcilla,
Caban S.A. (grupo de caolinitay | San Antonio La Paz El Progreso
montmorillonita)
Pulverizadora . . .
Guamilco, S.A. Caolin y piedra verde | San Antonio La Paz El Progreso
Arena de silice, caolin,
Israel Gonzalez Reyes | bentonitay materiales | San Antonio La Paz El Progreso
arcillosos
Jorge Romeo Sandoval Arena, grava y toba | San Antonio La Paz
- L - Guatemala
Donis caolinizada y Palencia
Minerales Industriales Caolin y materiales San Juan
L - . Guatemala
de Centroamérica, S.A. arcillosos Sacatepéquez
Juan Granados Pocon Toba caolinizada San Pgdro Guatemala
Sacatepéquez
Minerales Efeso, S.A. Caolin, |_II|ta y Morales y Puerto Izabal
montmorillonita Barrios

Hugo Antulio Rehbach . . San Luis

. Bentonita, caolin . Jalapa
de Ledn Jilotepeque
Incesa, S.A. Caolin y silice Oratorio y Santa Rosa
Jalpatagua y Jutiapa

Fuente: Unidad de Informacion Pablica del Ministerio de Energia y Minas de Guatemala, Ubicacion de

licencias vigentes de explotacion minera de caolin en el territorio nacional. Pég. 1
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2.4 Alteraciones metamdérficas

2.4.1 Generalidades

La alteracion metamorfica o meteorizacion es la desintegracion y descomposicion de
una roca en la superficie terrestre o proxima a ella como consecuencia de su exposicion
a los agentes atmosféricos, con la participacién de agentes bioldgicos y procesos
mecanicos. También puede definirse como la descomposicion de la roca, en su lugar;
seria un proceso estatico por el cual la roca se rompe en pequefios fragmentos, se

disuelve, se descompone y/o se forman nuevos minerales. (27)

En primer lugar se tiene a la alteracion fisica en la que se produce desintegracion o
ruptura en la roca, sin afectar a su composicién quimica o mineraldgica. En estos
procesos la roca se va deshaciendo, es decir, se va disgregando en materiales de menor
tamafio. Las rocas no cambian sus caracteristicas quimicas pero si las fisicas. Las causas
pueden ser la adaptacion a las condiciones ambientales o procesos de trituracion

mecanica.

El segundo tipo de alteracion es una transformacion quimica que provoca la pérdida
de coherencia y alteracion de la roca. Los factores més importantes son los atmosféricos,
el vapor de agua, el oxigeno y el di6xido de carbono los cuales le da a la alteracion
quimica la caracteristica de hidrotermal. Este tipo de meteorizacion puede clasificarse
segun las reacciones implicadas que pueden ser de oxidacion, disolucion, carbonatacion,
hidratacién o hidrolisis. (32)
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2.4.2 Alteracién hidrotermal

La alteracion hidrotermal es un término general que incluye la respuesta
mineraldgica, textural y quimica de las rocas a un cambio ambiental en la presencia de
agua caliente, vapor o gas. Este proceso ocurre a través de la transformacion de fases,
disolucion, precipitacion y/o crecimiento de nuevos minerales, asi como reacciones de
intercambio idnico entre los constituyentes de una roca y el fluido caliente que circul6
por la misma. Asimismo este metamorfismo involucra la recristalizacion de la roca a

nuevos minerales mas estables bajo las condiciones hidrotermales

La caracteristica esencial de esta transformacion es la conversion de un conjunto
mineral inicial en una nueva asociacion de minerales mas estables bajo las condiciones
de temperatura, presion y sobre todo de composicion de fluidos. La textura y plasticidad
original de la roca puede ser modificada ligeramente o completamente por la alteracion
hidrotermal. (30)

2.4.3 Alteraciones metamorficas que dan origen al caolin

2.4.3.1  Alteracion hidrotermal por hidrélisis

La gran mayoria de las rocas que conforman la corteza terrestre estdn formadas de
feldespato y su descomposicion por hidrolisis da lugar a la formacion de caolin
hidrotermal. Los feldespatos son grupos de minerales constituyentes fundamentales de
las rocas igneas aunque pueden encontrarse en cualquier tipo de roca que correspondan a

silicatos de aluminio y de calcio, sodio 0 potasio, 0 mezclas de esas bases.

La alteracion hidrotermal por hidrélisis del feldespato, o caolinizacion, se produce en
ambientes himedos, cargados vapor y de CO,. Debido a la accion del vapor caliente que
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emana de la corteza terrestre, el mineral sufre diversos cambios produciendo depésitos

muy puros de caolin esquistico.

La hidrolisis es la principal alteracién hidrotermal y el proceso que mas
transcendencia tiene en la formacion del relieve de las rocas metamérficas. Este proceso
quimico que consiste en el desdoblamiento de una molécula en presencia del agua,
concretamente los iones H*, que hacen que el agua se comporte como un acido débil. La
consecuencia es la destruccion de los edificios cristalinos, dando lugar a la progresiva
separacion y lavado de la silice, la mica, los feldespatos y cualquier otro elemento que
componga la roca. Como consecuencia se forman minerales arcillosos y residuos

metalicos arenosos, especialmente caolin. (32)

A continuacion se enumeran algunos ejemplos:

Sericita (mica potasica) — Caolin
KAlgSigOlo(OH)z +H" +15 H,O —» 15A|28|205(OH)4 + K+

Andesina — Caolin  + Cuarzo

Na,CaAl;SigO,4 + 4H" + 2H,0 —> 2 AleizO5(OH)4 + 4Si0, + 2Na* + Ca2+

Montmorillonita — Caolin + Cuarzo

N&A|7Si11030(OH)6 +H " +35 H,O —» 3.5A|28i205(OH)4 + 4Si0, + Na*

Todas estas reacciones implican un empobrecimiento de H* en el fluido hidrotermal,
consecuentemente un aumento del pH de la solucién. Este fendmeno puede neutralizar
fluidos acidos y la neutralizacién puede resultar en zonaciones de distintos minerales

hidrotermales. Cabe destacar que en la mayoria de las reacciones de hidrolisis producen
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como subproducto SiO; y esta es la razon porque el cuarzo es omnipresente en rocas

alteradas.

Es posible distinguir dos grados de alteracion por hidrdlisis en funcién de las
caracteristicas de la meteorizacion. En el primer grado se forman arcillas
montmorilloniticas, caracterizadas por la presencia de complejos silicatos aluminicos y
silice. Son de color ocre o rojo y muy plasticas, por lo que absorben grandes cantidades
de agua, lo que hace aumentar su volumen. En el segundo grado se forman arcillas
caoliniticas, caracterizadas por la escasez de silice y la neoformacion de arcillas claras,
que tienen una menor capacidad de absorcién de agua. El caolin es la arcilla y la
caolinita el silicato aluminico hidratado. (32)

2.5 Naturaleza del metacaolin

2.5.1 Formacién del metacaolin

Entre los 100°C y 200° C, las arcillas minerales pierden la mayoria de humedad del
agua adsorbida. Luego entre 500°C-800°C la caolinita se calcina perdiendo agua a traves
de deshidroxilacién lo cual corresponde tedricamente a un 13.96% de su peso. La
deshidroxilacion del caolin a metacaolin es un proceso endotérmico debido a la gran
cantidad de energia requerida para remover quimicamente los enlaces de los iones
hidroxilos. Arriba de este rango de temperatura, la caolinita se convierte en metacaolin,

con un orden cristalino amorfo de dos dimensiones. (24)

Con el fin de producir la puzolana debe alcanzarse la deshidroxilacion por completo
sin sobrecalentamiento, en otras palabras, tostado pero no quemado. A continuacion se
destacan las fases de reacciones y descomposiciones bajo la accion del calor sobre la

caolinita. (30)
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l. FASE DE DESECACION

Transcurre hasta unos 110°C y supone la pérdida primero de humedad adsorbida,
externa y del agua intersticial después, cuya eliminacion exige la difusion hasta la
superficie, y esta difusion esta frenada por los efectos capilares. EI objeto se contrae
proporcionalmente al agua eliminada. Para evitar deformaciones, pues, interesa amasar,
con minima agua, es decir, arcillas de maxima plasticidad. Por ultimo, se elimina el agua
que recubre superficialmente a las particulas; hay contraccion, pero no mucha y, desde

luego, no es proporcional. (23)

1. FASE DE DESHIDRATACION

Transcurre hasta unos 350°C con la eliminacion del agua de hidratacién de coloide
(interior del reticulo cristalino). Se produce poca contraccién, pero si huecos
intergranulares que contribuyen a la mayor porosidad fina del material. (23)

Il. FASE DE REACCION

1. A aproximadamente 550°C se produce la deshidroxilacion de los grupos

hidroxilos que contiene la caolinita, formando metacaolinita:
A|28i205(OH)4, — A1,03-2Si0, + 2H20T
2. A 573 °C se produce la transicion de fase de cuarzo a a B. No tiene

consecuencias en el ciclo de calentamiento por la relativa gran flexibilidad del

entramado de particulas empaquetadas.
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3.

Se forma sanidina, feldespato alcalino mezcla en el intervalo de 700°C a 1000°C.
La temperatura de formacion depende de la relacion sodio/potasio. Aumenta la

porosidad y la contraccion de manera significativa.

Entre 950 y 1000°C el metacaolin se transforma en una fase con estructura
espinela y silice amorfa libre. La estructura cristalina y composicion de la
espinela esta todavia en discusion Estudios de microanalisis recientes indican
que se trata de un aluminosilicato con estructura de y-Al,O; conteniendo

alrededor de 8 % en peso de SiO,. (20)

FASE DE DESCOMPOSICION

La silice amorfa liberada anteriormente, muy reactiva, facilita la formacion de
fundido eutéctico a 990°C, correspondiente al eutéctico de fusion del feldespato

potasico con silice.

Cerca de los 1075 °C la fase espinela se transforma en mullita, denominada
mullita primaria. La morfologia de esta fase es escamosa y particulas muy
pequefias (< 0.5 um). Analiticamente esta mullita parece ser rica en alimina, con

composiciones proximas a la 2:1 (2Al,03:SiOy)

Cerca de 1200 °C se forma la mullita en el residuo de las particulas de feldespato,
obteniéndose la denominada mullita secundaria. La morfologia de esta fase es
acicular y las particulas son grandes (>1 um). Analiticamente esta mullita parece
ser rica en silice, con composiciones proximas a la 3:2 (3Al,03:2Si0,)

Una tercera forma de mullita surge en los bordes de los granos de alimina, en

porcelanas aluminosas, denominada mullita terciaria, que se forma a
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temperaturas superiores a 1300°C. Son particulas pequefias de 50nmx10nmx10
nm. La contraccion es fuerte, aproximadamente un 30% en volumen. La alimina

ya no es extraible por &cidos. (23)

V. FASE DE FUSION

Se inicia a los 1500°C, dependiendo de las impurezas. Cuando las hay, funden las
primeras y forman vidrios que disuelven mullita, espesdndose; rellenan los poros finos y
disminuye la porosidad de los objetos cocidos a temperaturas suficientemente elevadas
para que aparezcan vidrios.

Las impurezas frecuentes de la arcilla (alcalis, cal, magnesia, 6xidos de hierro, sal,
silice, feldespatos, mica, etc.) influyen mucho, especialmente en su comportamiento a
altas temperaturas: forman vidrios, anticipan la fusibn y son causa de grandes
deformaciones del objeto. Algunas también modifican el color (6xidos de hierro y de

manganeso). (23)

2.5.2 Efecto puzolanico del metacaolin

El metacaolin se ha estado investigando como material puzolanico en las ultimas
décadas, por cientificos de todo el mundo, debido a su composicidén quimica, Al,Si,O7, y
a su estructura cristalina amorfa. El metacaolin es un material cementante suplementario,
dado que es un aluminosilicato activado térmicamente, que se produce al calcinar el
caolin a temperaturas alrededor de 500°C y 600°C. Con esta temperatura se hace una
transformacion de su estructura cristalina al romper los enlaces de Van der Waals (OH-)
que unen los tetraedros de silice, SiO,, y los octaedros de alimina, Al,Os, es decir, al
perder el agua combinada por la accién térmica se destruye la estructura cristalina del
caolin. Otros autores han determinado temperaturas diferentes para la produccion del

metacaolin ampliando el rango entre 700°C y 900°C, mostrando que no sélo es
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importante la temperatura sino el tiempo de estadia, condiciones del horno, tamafio de
particula y pureza del caolin. Una observacion importante es que a temperaturas
mayores de 950°C decae la actividad puzolanica del metacaolin. (9-154)

El metacaolin reacciona con el hidroxido de calcio libre del proceso de hidratacién
del cemento para formar C,S secundario, el cual posteriormente forma el gel de silicato
de calcio hidratado o gel de tobermorita, el silicoaluminato bicalcico hidratado
(gehlenita) y en algunas ocasiones hidrogranates (hydrogarnet), que contribuyen con el

mejoramiento de las propiedades mecéanicas de las mezclas.

La reaccioén:

Al,Si,O7, + Ca(OH); — CxSyH; , CoASHeg, CoASHg, C3AS13Hss3

CxSyH; , C2ASHg, C2ASHg, C3AS;3Hs3 — Tobermorita + gehlenita

CxSyH; , C2ASHg, C2ASHg, C3AS;;3Hs53 — Tobermorita + hidrogranate

La variacion en los productos de la reaccion se le atribuye principalmente a la
variacion en la relacion silice/alimina del metacaolin Las diferentes investigaciones
realizadas con metacaolin permiten establecer un panorama sobre el desarrollo de estos
estudios, que dan cuenta del interés de los investigadores en este material.
Fundamentalmente su aplicabilidad se ha centrado en el aprovechamiento de su
composicion quimica y reactividad para usarlo como una puzolana artificial en la
produccién de morteros y hormigones, ya que se reconoce su importante contribucion en
las resistencias mecéanicas, reduccién de la permeabilidad y aumento de la durabilidad.
Su actividad puzolanica, especialmente a edades tempranas, comparable o superior al
humo de silice. (9-155)
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2.6 Determinacion de las propiedades fisicoquimicas del caolin y metacaolin

Los procedimientos para la examinacién fisica se pueden obtener principalmente de
la Sociedad Americana para la Examinacion de Materiales (ASTM). Esta organizacion
describe los procedimientos especificos de diferentes arcillas equivalentes para el

analisis de caolin y metacaolin.

Para la determinacién del tipo de impurezas y de caolin, se utilizan técnicas
convencionales de expectrometria absorcién atdbmica. Las pruebas fisicas y quimicas
estan disefiadas de acuerdo al uso que se le dara a la puzolana. Para la seleccion de la
arcilla se tomo en cuenta las siguientes propiedades fisicas: tipo de arcilla, gravedad
especifica y tamafio de particula. En relacion a las pruebas quimicas se tomo en cuenta

la cantidad de 6xidos de silicio y aluminio presentes. (34)

2.6.1 Meétodo de analisis térmico

El analisis térmico abarca a los grupos de técnicas en las que se mide una propiedad
fisica de una sustancia y/o productos de reaccion en funcion de la temperatura mientras

la sustancia se somete a un programa de temperatura controlado.(29)

Estos métodos encuentran una amplia aplicacion tanto en el control de calidad como
en la investigacion de productos industriales tales como polimeros, productos
farmaceuticos, arcillas y minerales. Estos métodos incluyen la termogravimetria (TGA),
el analisis térmico diferencial (DTA), termodensimetria (TDA) y la calorimetria
diferencial de barrido (DSC). (22-761)

Poco a poco, las técnicas de analisis térmico y de calorimetria se estan haciendo
imprescindibles en amplios sectores industriales. Su uso permite conocer el

comportamiento térmico de la materia sea cual sea su composicion. La gran diversidad y
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la posibilidad de abordar los demas mas diversos como puede ser la identificacion del
propio material hasta determinar sus propiedades térmicas, y desde conocer su
estabilidad térmica de un determinado compuesto hasta definir el riesgo de un proceso
reactivo. Asimismo, ofrece la posibilidad de trabajar con muestras de unos pocos
miligramos y un tiempo de andlisis de unas pocas horas, hasta simular el proceso
industrial. (29)

Tabla I11. Resumen de técnicas de analisis térmicos

Técnica

Variable de respuesta

Aplicaciones tipicas

Calorimetria de barrido
diferencial

(Differential scanning
calorimetry) DSC

Calor y temperatura de
transicion y reaccion.

Cinética de reaccion, analisis
de pureza.

Andlisis térmico diferencial
(Differential thermal analysis)
DTA

Temperaturas de transicion y
de reaccion.

Diagramas de fase, estabilidad
térmica.

Andlisis termogravimétrico
(Thermogravimetric analysis)
TGA

Cambio de peso

Estabilidad térmica, analisis de
composicion.

Andlisis termomecanico
(Thermomechanical analysis)
TMA

Cambios de dimension y de
viscosidad.

Temperaturas de
ablandamiento, coeficientes de
expansion.

Andlisis mecanico — dindmico
(Dynamic mechanical analysis)
DMA

Médulos, hidratacién y
comportamiento viscoelastico.

Resistencia al impacto,
estabilidad mecénica.

Andlisis de produccion de
gases
(Envolved gas analysis) EGA

Cantidad de gases producidos
de una reaccioén con calor
inducido.

Andlisis de componentes
organicos volatiles.

Andlisis termodensimétrico
diferencial (Thermodensimetric
analysis) TDA

Cambio de densidad

Estabilidad térmica, analisis de
cristalizacion

Fuente: Willard, Hobart. Instrumental methods of analysis. Pag. 761
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2.6.2 Analisis termogravimétrico

En un andlisis termogravimétrico, se registra en forma continua la masa de una
muestra a medida que se aumenta su temperatura en forma lineal desde la temperatura
ambiente hasta valores tan altos como 1200°C. Una grafica de la masa en funcion de la
temperatura (un termograma o0 curva de descomposicidn térmica) proporciona

informacién tanto cuantitativa como cualitativa.

El aparato necesario para realizar un analisis termogravimétrico incluye: una balanza
analitica sensible, un horno, un mecanismo para controlar y programar la temperatura
del horno y un registrador que proporcione un grafica de la masa de la muestra en
funcion de la temperatura. A menudo, se necesita equipo auxiliar para proporcionar una

atmésfera inerte alrededor de la muestra.

El horno de un aparato termogravimétrico esta programado por lo general para
aumentar la temperatura en forma lineal a una velocidad preestablecida tipicamente de
(0.5 a 2°C/min). El intervalo de temperatura para la mayoria de los instrumentos va
desde la temperatura ambiente hasta 1200°C. Las temperaturas se establecen por medio
de una termocupla localizada tan cerca de la muestra como sea posible. El aislamiento y
enfriamiento del exterior del horno es necesario para evitar la transferencia de calor a la

balanza.

Una explicacion simple de la evaluacion de una muestra por medio del TGA se
describe a continuacion: se coloca una muestra en un recipiente tarado, el cual esta
conectado por medio de un dispositivo, a una microbalanza; el contenedor de la muestra
se coloca en un horno capaza de alcanzar temperaturas altas. El dispositivo mide el peso
inicial de la muestra a temperatura ambiente y luego continla monitoreando cambios en

el peso de la muestra (ya sean pérdidas o ganancias), mientras e le aplica calor. Las
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pruebas de TGA se pueden correr en un rango determinado de temperaturas o

isotérmicamente. (36)

El perfil tipico de pérdida de temperatura es analizado tanto para la cantidad como

para el porcentaje de pérdida de peso a cualquier temperatura dada. Asimismo se puede

determinar el porcentaje de material residual que no reaccioné a una temperatura final y

las temperaturas de degradacion de una muestra.

Los instrumentos comerciales constan de:

a)

b)

d)

Una balanza analitica sensible: debe ser capaz de proporcionar
informacion cuantitativa sobre muestras cuyas masas van de 1 gramo
hasta 100 gramos.

Un horno: el intervalo de temperaturas de la mayoria de los hornos que
se utilizan en la termogravimetria va desde temperatura ambiente hasta
1500°C. A menudo se puede variar la velocidad de calentamiento o
enfriamiento.

Un sistema de purga para proporcionar un sistema inerte: normalmente
se utiliza nitrdgeno y argén par purgar el horno y prevenir la oxidacién
de la muestra. En algunos andlisis es deseable cambiar los gases de
purga a lo largo del anélisis.

Un microprocesador/microordenador para el control del instrumento y

la adquisicion y visualizacion de los datos.

2.6.3 Control del instrumento y manipulacion de resultados

Las temperaturas registradas dan la temperatura real de la muestra. Las

termobalanzas modernas utilizan normalmente un ordenador para el control de la
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temperatura. ElI microprocesador utiliza la diferencia entre la temperatura del termopar y

la temperatura especificada en la memoria ROM para ajustar el potencial del calentador.

Los métodos termogravimétricos estdn limitados por las reacciones de
descomposicién y oxidacion, y por procesos tales como la vaporizacién, sublimacion y

descomposicidn. (36)

2.6.4 Aplicaciones de los métodos termogravimétricos

Los métodos térmicos diferenciales encuentran gran utilizacion para establecer la
composicion de productos naturales y manufacturados. EI nimero de aplicaciones es

considerable; a continuacion se ilustran algunas de ellas:

a) Sustancias inorganicas: Las medidas térmicas diferenciales han sido muy
utilizadas para los estudios relacionados con el comportamiento térmico de
compuestos inorgénicos tales como silicatos, ferritas, arcillas, 6xidos,
cerdmicas y vidrios. Se obtiene informacion acerca de procesos tales como
fusién, desolvatacion, deshidratacion, oxidacion, reduccion, adsorcion,
degradacion y reacciones en estado solido. Una de las mas importantes
aplicaciones, es la generacion del diagrama de fases y el estudio de las

transiciones de fase.

b) Compuestos organicos: ElI método térmico diferencial proporciona una
alternativa simple y precisa para establecer el punto de fusion, ebullicién y
descomposicién de los compuestos organicos. Por lo general, los datos
resultan mas consistentes y reproducibles que los obtenidos con un bloque

caliente, un bafio de aceite o un tubo capilar.
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c) Polimeros: Los métodos térmicos diferenciales han sido muy utilizados para
el estudio de caracterizacion de polimeros. Evidentemente, estos métodos

pueden utilizarse para el analisis cualitativo en las mezclas de polimeros.

2.7 Teoria del color

2.7.1 Generalidades

El ojo es un sistema fotosensible, con un fotorreceptor: la retina. En ella hay dos
tipos de células, los conos y los bastones. Los conos son los responsables de la vision del
color. Hay tres tipos de conos, cada uno de ellos sensible a un tipo de luz distinta: a la
luz roja, a la verde y a la azul. No importa cual sea la composicién espectral de la
radiacion que llega a la retina, su respuesta sera evaluada segun tres pardmetros (division

tricromatica).

Las diferentes longitudes de onda del espectro visible, comprendidas
aproximadamente entre los 400 y los 700 nm, son percibidas por el 0jo humano como
colores. Todos los colores son combinacion variable de luz roja (r), verde (g) y azul (b).

Un color puede ser representado por dos caminos basicos, dependiendo del medio en

que se reproduce. (32)

l. SISTEMAS ADITIVOS

Se crean afiadiendo colores al negro para crear nuevos colores. Cuantos mas colores
sean mezclados se obtendra un color més parecido al blanco. La presencia de todos los
colores primarios es suficiente para crear un blanco puro, mientras que la ausencia de los

colores primarios crea un negro puro.
30



a) Colores primarios de luz o colores primarios aditivos: rojo, verde y azul. La
suma de los tres colores primarios da lugar al blanco (la luz blanca esta

compuesta por luz roja, verde y azul a partes iguales).

b) Colores secundarios de luz: Cualquier combinacion de dos colores primarios.
Rojo mas azul da el magenta; verde mas azul da el cian; rojo mas verde da el
amarillo. (32)

1. SISTEMAS SUSTRACTIVOS

En éstos, los colores primarios son sustraidos del blanco para formar nuevos colores.
Cuantos mas colores se mezclen se obtendra algo mas parecido al negro. Tedricamente,
la presencia de todos los colores primarios sustractivos da el negro y, su total ausencia,

blanco.

a) Colores primarios de pigmento o sustractivos. Se define un color primario de
pigmento a aquel que absorbe un color primario de luz y refleja los otros dos,
por tanto, son el cian, el magenta y el amarrillo (cuando la luz incide sobre un
color primario de pigmento lo que se observa es la combinacion de dos
colores primarios de luz)

b) Colores secundarios de pigmento: rojo, verde y azul. (32)

2.7.2 Caracteristicas para definir un color

a) Matiz o tono: Cuando se dice que algo es de un color, se refiere a su matiz.
Este viene determinado por la longitud de onda dominante.
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b) Saturacion: Se refiere a una pureza relativa de un color dominante, es decir a
la cantidad de blanco que se mezclaria con el tono. Por lo tanto, aunque el

tono es el mismo se distingue como colores diferentes.

c) Luminosidad o brillo: EI brillo incorpora una nocién cromética. ES una

medida subjetiva y es un factor clave para describir la sensacion de color.

Al matiz y a la saturacion se les Ilama cromaticidad, asi se puede definir a un color

por ésta y su brillo. (32)

2.7.3 Fuentes luminosas

Una de las muchas clasificaciones que se podrian hacer de fuentes luminosas seria:

a) Primarias: Las que emiten su propia luz.

b) Secundarias: Las que reflejan o difuminan la luz emitida por otra fuente.

Si se trabaja con fuentes luminosas primarias se usaran sistemas aditivos, mientras

que, si se trabaja con fuentes secundarias, se usaran sistemas sustractivos. (32)

2.7.4 Caracteristicas de una fuente de luz

Para una fuente acromatica ( sin color):

a) Intensidad: Cantidad de luz.

Para una fuente cromatica (con color):
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a) Radiancia: Cantidad total de energia que sale de una fuente luminosa
(Watios).

b) Luminancia: Cantidad de energia que un observador percibe desde una fuente

luminosa (Lumenes).

C) Brillo: Sensacion acromatica de la intensidad de la luz.

2.7.5 Medicion por modelos de color

La idea de la medicion de modelos del color surge para facilitar la especificacion de
objetos en colores de una forma estdndar. Se busca un sistema de coordenadas
tridimensional en el cual se defina un subespacio donde cada color quede definido por

un punto unico. (32)

2.7.6  Modelo CIE XYZ (1931)

La necesidad de que al especificar un color se pudiera medir su luminosidad sin
llevar a cabo calculos extra y el hecho de que r (rojo), g (verde) y b (azul) muestren
valores negativos llevo a la CIE (Comisién Internacional de la lluminacién por sus siglas
en francés) a realizar una nueva recomendacion donde se usan colores primarios

genéricos supersaturados (irreales), lo cual evitara tener valores triestimulo negativos.

Ahora se tienen tres nuevos colores primarios: X, Y y Z. La conversion de RGB a
XYZ se hace mediante una matriz [A]. Esta matriz de transformacion dependera del
observador considerado: observador patron CIE-1931, observador patron suplementario
CIE-1964, etc. Estos se diferencian entre si en los &ngulos de observacion para el campo

visual que se consideran.

33



La combinacion de X, Y y Z permite representar todos los colores posibles donde X,

Y y Z son las luminancias de las nuevas fuentes consideradas como primarias:
C =X+Y+Z
Y: Lleva toda la informacion de la luminancia del color.
X, Z: Codifican la informacion del color.
Se puede llevar a cabo la siguiente normalizacion:

. S
(X +Y +2)

Y

Y= (x+Y+2)

A S
(X +Y+2)

La expresion de la luminancia de un color sera:
X+y+z=1.

Donde X, y, z son las coordenadas cromaticas. Normalmente, para describir un color

se describira en un coordenada (x, y) e Y, donde (X, y) es la cromaticidad. Por lo tanto:
Z=1-x-y
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Figura 8. Gréfica de funciones de color en el modelo CIE XYZ (1931)

Valor del triestimulo

e T
a0 GO0

Longitud de onda (nm)

Fuente: David Méndez Estébanez y otros. Coordenadas del color. Pag. 1.

En un diagrama cromatico (x, y) para el observador patrén CIE-1931 queda
estipulada la cromaticidad de un estimulo bajo un iluminante definido (Y). El diagrama
de cromatismo (0 diagrama cromatico) es el resultado de una ecuacion matematica y
muestra los colores puros en la periferia, es decir, la radiacibn monocromaética
correspondiente a los colores del espectro (los colores del arco iris), indicada por su
longitud de onda. (32). La cromaticidad se puede representar en un plano como el

siguiente:
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Figura 9. Diagrama de cromaticidad en el modelo CIE XYZ (1931)

Fuente: David Méndez Estébanez y otros. Coordenadas del color. Pag. 1.

2.7.7 Modelo CIE-L*a*b* (1976)

Como se menciona en el inciso anterior el sistema colorimétrico XYZ permite
representar colores seguin su cromatismo (ejes x e y) y su luminancia (eje Y). La gama de
un dispositivo de visualizacion por lo general se representa al trazar en el diagrama
cromatico un poligono que contenga todos los colores que el dispositivo sea capaz de
producir.

Sin embargo, este tipo de representacion es puramente matematica y no tiene en
cuenta factores fisioldgicos, es decir, la percepcion que tiene el ojo humano del color,
que da como resultado un diagrama de cromatismo que deja demasiado espacio para la
gama de los verdes. Es decir, el sistema XYZ y los diagramas de cromaticidad asociados
no son perceptualmente uniformes. Este problema dificulta el calculo de las diferencias

entre dos estimulos de color.
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La necesidad de un espacio de color uniforme condujo a la transformacion de una
serie de transformaciones no lineales del espacio CIE XYZ 1931 que concluyeron en la
especificacion concreta de una de estas transformaciones en lo que se conoce como
espacio de color CIE 1976 (L*a*b*).

En 1960, la CIE desarroll6 el modelo Lu*v*. Finalmente, en 1976, para superar los
problemas del modelo xyY, la CIE desarrollé el modelo colorimétrico L*a*b* (también
llamado CIE-L*a*b*). El espacio CIE-L*a*b* permite especificar estimulos de color en

un espacio tridimensional.

El eje L* es el de luminosidad y va de 0 (negro) a 100 (blanco). Los otros dos ejes de
coordenadas son a* y b*, y representan variacion entre rojizo-verdoso, y amarillento-
azulado, respectivamente con valores que van del -120 al +120. Aquellos casos en los
que a*=b*= 0 son acromaticos; por eso el eje L* representa la escala acromatica de

grises que va de blanco a negro. (32)

Figura 10. Diagrama del espacio del color CIE-L*a*b* (1976)

Esu
con tre

Fuente: David Méndez Estébanez y otros. Coordenadas del color. Pé4g. 1.
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Las proporciones de L*, a* y b* se obtienen de los valores triestimulos de acuerdo

con las siguientes transformaciones:

Donde X, Yn, Y Zn son los respectivos valores de X, Y y Z con el iluminante que se
haya usado para obtener los valores X, Y y Z de la muestra; y los cocientes de X/ X,, Y/
Yn 'y Z/ Z, son todos superiores a 0.008856 (cuando alguno de ellos es menor a esa cifra,

se usa un conjunto de ecuaciones levemente distinto).

Por lo tanto, el modelo L*a*b* abarca todo el espectro de vision del ojo humano y lo
representa de manera uniforme. Esto hace posible medir todos los colores visibles

independientemente de cualquier tecnologia gréfica.

Incluye todos los colores RGB (rojo, verde, azul) y CMKY (cian, magenta, amarillo,
negro) y por ello que este modelo es muy utilizado en la industria para la medicion de
color. Los modelos CIE no son intuitivos, sin embargo, su utilizacidén garantiza que sea

posible medir un color creado por estos modelos de la misma manera. (32)

38



3. DISENO METODOLOGICO

3.1 Metodologia de investigacion

3.1.1 Revision de antecedentes

El estudio se basé en trabajos de graduacion anteriores (seccion 1.2) referentes al
proceso de calcinacion y a la metodologia utilizada para el analisis termogravimétrico
para comparar el efecto del tipo de meteorizacion en dos caolines provenientes de

alteracion hidrotermal y de la trituracion de tobas respectivamente.

3.1.2 Localizacién del experimento

La parte experimental de la investigacion se llevd a cabo en las siguientes

instalaciones:

e Laboratorio de Quimica Industrial, Centro de Investigaciones de Ingenieria,
Facultad de Ingenieria/USAC

e Laboratorio del Area de Fisicoquimica, Escuela de Ingenieria Quimica, Facultad
de Ingenieria/USAC

e Laboratorio de Bromatologia, Facultad de Veterinaria y Zootecnia/USAC

e Laboratorio de Fisicoquimica, Escuela de Quimica, Facultad de Ciencias
Quimicas y Farmacia/USAC

e Laboratorio de Control de Calidad, Siegwerk Guatemala, S. A. (Zona 8, Mixco,
Guatemala, C. A.)
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3.2 Metodologia experimental

3.2.1 Listado de materiales, equipo y reactivos

3.2.1.1 Materiales

e 1 libra de caolin de toba triturada de procedencia variada del territorio nacional,
mineral procesado en Promi, S. A., municipio de “Santa Catarina Pinula”,
departamento “Guatemala”, Guatemala C.A.

e 1 libra de caolin de alteracion hidrotermal, fuente: aldea “El Hato”, municipio
“San Antonio La Paz”, departamento “El Progreso”, Guatemala C.A.
Coordenadas en NAD 27: E 790 835y N 1631 409.

e Querosina libre de agua

3.2.1.2 Equipo

e Cépsulas de porcelana

e Espatula

e Tenazas

e Bolsa de polietileno hermética
e Cronoémetro

e Rejilla metélica especial
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Tabla 1V. Equipo especial utilizado para reduccién de particula

Nombre del Descripcion Marca Modelo Dimensiones
equipo

Molino de Fabricado de acero Bico VP 1989 2 Discos de

Discos inoxidable 13.5cm de
220V didmetro

Trituradora de | Fabricada de acero Thomas No. 4 6 cuchillas fijas

cuchillas inoxidable 110 V - Wiley y 4 moviles, de
Potencia 1.5HP Laboratory 3 in de longitud

Mill

Figura 11. Fotografia de trituradora de cuchillas utilizada

41



Tabla V. Equipo especial utilizado para separacion de particula

Nombre del Descripcion Marca Modelo Dimensiones
equipo
Vibrador para | 0-15rpm Humboldt Ro-TAP Alto 47cm x
serie de 110V MFG. Co. 20.5cm de
tamices radio
Serie de Specification Mesh # 60, | Wilson USA - Radio de 15
tamices 70, 80, 100, 120, 140, ASTM E -11 cm.

170, 200 y 325

particula
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Tabla VI. Equipo especial utilizado para modificar la temperatura ambiente

Nombre del Descripcion Marca Modelo Dimensiones
equipo
Horno Temperatura méxima Despatch LBB2-27-1 Interior de
Desecador 204°C 88.5cm x
240V 94.0cm x
93.0cm
Mufla Temperatura maxima: Barnstead 1400 Interior de
1000°C Thermolyne Furnace 15.5cm x
110V 11.5cm x
15.5cm.
Incubadora - Temperatura méaxima Isotemp 500 Series Interior de
Desecadora 90°C 33cmx33cm x
110V 33cm.

Figura 13. Fotografia de horno desecador utilizado

43



Figura 14. Fotografia de mufla de calcinacion utilizada

Figura 15. Fotografia de incubadora desecadora
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Tabla VII. Equipo especial para la medicion de pérdida de peso y color

Nombre del Descripcion Marca Modelo Dimensiones
equipo

Balanza analitica | Resolucion de 0.001 | Radwag WPS Plataforma
gramos. Rango 0- 750/C/1 cuadrada de
750 gramos 13.5cm
110V

Prensa y Hidréulica Fred. S. One Pastilla de

Empastilladora Presion méxima: Carver Chatam 13.13mm de
25atm Road didmetro

Colorimetro Software: Color Gregtag Spectro Eye | -
Quality Basic VV.5.0 | Macbeth

Figura 16. Fotografia de balanza analitica utilizada
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Figura 17. Fotografia de prensa hidraulica utilizada

Figura 18. Fotografia de empastilladora utilizada




Figura 19. Fotografia de colorimetro utilizado

3.2.1.1 Cristaleria

e Embudo de vidrio
e Desecadora especial
e Bureta 25 mL marca Pyrex

e Matraz de Le Chatelier especial

3.2.1.2 Reactivos

e Gel desilice
e Extran® MA 0 Neutro
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3.2.2

3.2.3

Factores evaluados

Efecto de la evolucidon de la reaccion de deshidroxilacion en funcion de la
temperatura de calentamiento, la variacion de los caolines y un tiempo de
calcinacion fijo.

Efecto de la temperatura de calentamiento y la fuente de los caolines en la
variacion de la pérdida de peso (%pp) de los caolines durante la reaccion de
deshidroxilacion.

Efecto de la temperatura de calentamiento y la fuente de los caolines en la
variacion de la densidad especifica (p) de los caolines durante la reaccion de
deshidroxilacion.

Efecto de la temperatura de calentamiento y la fuente de los caolines en la
variacion de las coordenadas L*a*b* del color de los caolines durante la reaccion
de deshidroxilacion.

Efecto de la temperatura de calentamiento y la fuente de los caolines en el
cambio de pérdida de peso (A%pp) de los caolines respecto del cambio en la
temperatura durante la reaccién de deshidroxilacion.

Efecto de la temperatura de calentamiento y la fuente de los caolines en el
cambio de densidad especifica (Ap) de los caolines respecto del cambio en la

temperatura durante la reaccién de deshidroxilacion.

Variables de respuesta

Evolucion de la variacién en la pérdida del peso de las muestras de caolin en
funcion de la temperatura de la reaccién de deshidroxilacion.

Evolucion de la variacién de la densidad especifica de las muestras de caolin en

funcion de la temperatura de la reaccién de deshidroxilacion.
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3.24

Evolucion de de las coordenadas del color L*a*b* de las muestras de caolin en
funcion de la temperatura de la reaccién de deshidroxilacion.

Velocidad de la variacion en la pérdida del peso de las muestras de caolin
respecto de la temperatura de la reaccion de deshidroxilacion.

Velocidad de la variacion en la densidad especifica de las muestras de caolin
respecto de la temperatura de la reaccion de deshidroxilacion.

Identificacion de las zonas de estabilidad de la pérdida de peso y densidad
especifica de las muestras de caolin durante la reaccién de deshidroxilacion.
Relaciones entre la variacion de la pérdida de peso y densidad en funcion de las
coordenadas del color L*b*a* de las muestras de caolin a causa de la

temperatura de de la reaccion de deshidroxilacion.

Tratamientos

Se utilizaron dos tipos de caolines con diferente tipo de meteorizacion: uno

proveniente de alteracion hidrotermal (caolin hidrotermal) y el otro, de la trituracion de

tobas con la misma composicidén quimica que el primer tipo de muestra (caolin de toba).

Tabla VIII. Contenido mineral de los caolines evaluados

Muestra Pureza | SiO, Al,O4 MgO Fe,O4 K,O Na,O CaO

Caolin de toba

triturada

79.34% | 21.77% | 20.39% | 0.13% | 0.31% | 0.03% | 0.03% | 0.36%

Caolin

hidrotermal

69.70% | 56.3% | 19.23% | 0.12% | 0.89% | 1.94% | 0.23% | 0.68%

Las muestras fueron evaluadas durante la reaccién de deshidroxilacion a doce
temperaturas distintas: 25°C (ambiente), 110, 190, 280, 350, 450, 550, 573, 673, 773,
873,y 900°C.
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De este modo se tiene:

No. Tratamientos

No. Repeticiones en cada tratamiento = 3

No. Total de tratamientos = 72

3.2.5 Preparacion del experimento

3.2.5.1 Disefio y construccion de equipo especial

Tabla IX. Disefio y construccion de equipo especial

= 2 tipos de caolin x 12 temperaturas de evaluacion = 24

horno de calcinacion para
colocar el doble de muestras

€n su interior.

Nombre del Justificacion Material Especificaciones
equipo
Parrilla Aprovechamiento de Acero inoxidable Dimensiones:
metélica espacio en la cdmara del calibre 304 15.5cm x11.5¢cm

Diametro de varilla: ¥4

in.

Matraz de Le

Mejorar indirectamente la

Vidrio de clase de

Unidn de boca superior

la humedad del ambiente a
las muestras recién
calcinadas previas a

cualquier medicion

Rejilla de acero
inoxidable
Desecante Silica Gel

Silicona

Chatelier precision en la densidad exactitud A de una bureta (precision
especial especifica con una mayor +0.05 ml) y rango de
precision en la medida del 5ml con la parte inferior
volumen de la muestra. de baldn de 25ml
(precision £0.003 ml)
Desecadora Alternativa de bajo costo Contenedor doméstico | Dentro del contenedor se
especial para proveer proteccion de de vidrio pyrex coloca el desecante,

luego encima la rejilla
de acero inoxidable para
luego darle sello

hermético con Silicona.
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Figura 20. Fotografia de parrilla metalica utilizada

Figura 21. Fotografia de matraz de LeChatelier especial utilizado




Figura 22. Fotografia de desecadora especial utilizado

3.2.5.2 Calibracion del horno de calcinacion (mufla)

Se calibré el funcionamiento de la mufla con el fin de determinar la variacion de

temperatura del horno en funcion del tiempo de calentamiento.

3.2.5.3 Preparacion del material

Se tomaron las muestras de caolin, se trituraron con un molino de cuchillas y otro de
discos para luego separarlo segun el tamafio de grano por medio de un juego de tamices
Seguidamente se selecciono el material pasado a través del tamiz con mesh 325. Su
posterior almacenamiento se realiz6 en bolsas de polietileno herméticas, para evitar la

absorcion de humedad en las muestras.
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3.2.6 Manejo de las muestras

Se colocaron 11 capsulas de porcelana con 5.0 gramos de muestra cada una (Yijx), a
una temperatura ambiente; posteriormente se colocaron las muestras dentro de la mufla
y se elevd la temperatura a 110°C. Una vez que se llego y se estabilizo a esa temperatura
se dejo durante una hora. Finalizado este periodo, se extrajo la primera muestra. Las
muestras siguientes se extrajeron luego que cada una de ellas alcanzara las temperaturas
seleccionadas y se mantuvo durante una hora, de manera que el procedimiento de

muestreo se repitié hasta alcanzar los 900°C.

3.2.6.1 Unidad experimental

La unidad experimental la constituyé una muestra de 5.0 gramos de caolin con un

90% de tamafio de particula menor a 325+ mesh, contenida en una capsula de porcelana.

Se utilizo el disefio experimental completamente al azar bifactorial compuesto de 22

tratamientos con 3 repeticiones cada uno.

Figura 23. Fotografia de unidad experimental utilizada




Tabla X. Tratamientos a evaluados para la realizacion del termograma de la

reaccion de deshidroxilacion de del caolin hidrotermal y proveniente de

toba triturada
Tipo de Caolin Codificacion (Yi;) Temperatura (°C) Repeticiones (Yi )

Hidrotermall Y11 25 Yiie | Yie | Yius
Y1, 110 Yion | Yizz | Yies

Yis 190 Yizr | Yizz | Yias

Yia4 280 Y141 Y142 Y143

Yis 350 Yisa | Yisz | Yiss

Yie 450 Yier | Yiez | Yies

Y1is 550 Yiza | Yizz | Yirg

Yig 573 Yigr | Yisz | Yies

Yio 673 Yien | Y12 | Yies

Y110 773 Yiwo1 | Yiwoe | Yiogs

Yiu 873 Yiug | Yine | Ying

Yin 900 Yig | Yie | Yings

Toba triturada Y21 25 Yoiur | Yo12 | Yaus
Yas 110 Yoou | Y222 | Yooz

Yas 190 Yaz1 | Yazz | Yaas

Yaou 280 You1 Y42 Y243

Yas 350 Yosi | Yas2 | Yosg

Yoo 450 Yoe1 | Yae2 | Yogs

Yar 550 Yor1 | Yzr2 | Yars

Yas 573 Yog1 | Yas2 | Yoggs

Yao 673 Yao1 | Y292 | Yoos

Ya10 773 You0u1 | Yoo | Y203

You 873 Your | Yaue | Yaugs

Yo 900 Yoi21 | Yauz | Yz123
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3.2.7 Manejo del experimento

3.2.7.1 Determinacién de peso residual

Una vez colectadas las muestras, se colocaron en una desecadora, dejando que éstas
alcancen una temperatura ambiente, finalmente se realizé la medicién de peso (W)
residual de cada una de ellas. Después se almacenod cada una de las muestras dentro de
una bolsa de polietileno hermética, con el fin de conservarla sin absorcion de humedad,
para realizar la medicion de densidad y color.

3.2.7.2 Determinacién de densidad

La medicion de la densidad de cada una de las muestras obtenidas durante el
experimento (Yijk), se realizd por medio de una variacion al Método Estandar para la
Determinacion de la Densidad de Cemento Hidraulico, segun la norma ASTM C 188-95,
en el cual se utilizd6 un matraz de Le Chatelier especial y querosina libre de agua. Se
empled una cantidad de 1.0 gramo como muestra para la determinacién de la densidad.
(2-301).

3.2.7.3 Determinacién de coordenadas L*a*b* del color

Las medicion de las coordenadas L*a*b* del color de cada una de las muestras
obtenidas durante el experimento (Yijx), se realizo de acuerdo una variacion en la
Norma UNE 80117, "Métodos de ensayo de cementos. Ensayos fisicos. Determinacion
del color en los cementos blancos”, en el cual se utilizd una prensa hidraulica para
empastillar la muestra para luego medir los pardmetros L*a*b* en un colorimetro en el
modelo CIE-L*a*b*. Se empled una cantidad de 0.75 gramos como muestra para la
determinacion de los parametros de color. (13)

55



3.2.8 Tratamiento de variables de respuesta

3.2.8.1 Determinacion de la evolucion de las variables de respuesta mediante el
proceso de deshidroxilacion

La evolucion de las variables de respuesta mediante el proceso de deshidroxilacién
de cada una de las muestras (Yi;k) se determind por medio de una grafica entre la dicha
variable (pérdida de peso, densidad o coordenadas L*a*b* del color) respecto a las
temperaturas de deshidroxilacion en cada uno de los caolines evaluados, a fin de graficar

los resultados posteriormente.

3.2.8.2 Determinacion de la velocidad de las variables de respuesta mediante el
proceso de deshidroxilacion

La velocidad de las variables de respuesta de peso mediante el proceso de
deshidroxilacion de cada una de las muestras (Yijx) se determiné por medio de un
diferencial entre el valor inicial y posterior de la variable de respuesta (pérdida de peso o
densidad) respecto a las temperaturas de deshidroxilacion en cada uno de los caolines
valuados, a fin de graficar los resultados posteriormente.

3.2.8.3 Determinacion de etapas del proceso de deshidroxilacion

Las etapas graficas del proceso de deshidroxilacion se determinaron por la
observacion de regiones horizontales bien definidas que corresponden a diferentes
intervalos de temperatura en los cuales las propiedades evaluadas en el caolin se
mantienen estables tales como la pérdida de peso, densidad y coordenadas L*a*b* del
color. Asimismo el inicio y final de dichas etapas seran identificadas por la observacion
de valores maximos en las graficas de velocidad de las variables de respuesta.
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3.2.8.4 Determinacion de relacién entre las variables de respuesta y las

coordenadas L*a*b* del proceso de deshidroxilacion
La relacion entre las variables de respuesta y las coordenadas L*a*b* del proceso de
deshidroxilacion de cada una de las muestras (Yijx) se determind por medio de una
regresion lineal multiple entre la variable de respuesta (pérdida de peso o densidad) y las

coordenadas mencionadas.

Dado el modelo de regresion multiple a evaluar con las siguientes variables:

u = Variable de respuesta a relacionar (Pérdida de peso o densidad)
Y[ %1,%p,% 5

B = coeficiente del modelo de regresion maltiple

x1 = Coordenada L* del color obtenida por la reaccidn de deshidroxilacion
X, = Coordenada a* del color obtenida por la reaccion de deshidroxilacion
x3 = Coordenada b* del color obtenida por la reaccion de deshidroxilacion

Se obtiene como méximo resultado un modelo polinomial de tercer grado con 3

variables independientes con efectos entre si:

My 5%y 55 = Booo + BrooXs + BoroXo + BoorXs + BrioXiXo + BronXiXs + BoanXoXs
2 2 2 2 2 2
+ BaooXi + BorXs + BooeXs + BrioX %o + Lot X Xs + Biog XX

2 2 2 3 3 3
+ ﬁOZlXZ X3 + ﬁ102X1X3 + ﬁOlZXZXS + ﬁ300X1 + ﬁOSOXZ + ﬁOOSXS + ﬁ111X1X2X3
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Simplificando el modelo polinomial se obtiene un modelo lineal traduciendo cada

efecto B, X '3 Xy :

Hy |5 %o 55 = Bo+ B X+ B Xy + Bo Xy + By Xy + B X + B X
+ B X7+ BeXg + By Xg + B Xio + B Xiy + B Xy,

+ﬁ13X13 +ﬁl4xl4 + ﬁlSXIS +ﬁ16X16 +ﬁl7xl7+ﬁ18X18 +ﬁ19X19

Los coeficientes f,,, 0 B, son determinados por la resolucion del siguiente sistema

de ecuaciones definido por la siguiente matriz:

XXB=XYy
Donde:
_yl_ 1 X1,1 X2,1 Xk,l X19,1— _’30 ]
Y, 1 X1,2 X2,1 Xk,z X19,2 ’31
y = : | X = : : : | ,3 _ :
Yi 1 Xy Xy, X Xio) B
—yn— _1 Xl,n X2,n Xk,n X19,n_ —ﬁlg—

n = namero de observaciones por cada efecto X,

yi = i-ésima observacion de la variable de respuesta a relacionar (Pérdida de peso o
densidad)

Xki = i-ésima observacion del efecto k evaluado
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Una vez hallada la matriz de coeficientes S, se procedio a seleccionar de todas las

variables Xy, cudles resultaron ser suficientemente explicativas para la variable

dependiente.

La seleccion del subconjunto de variables explicativas del modelo de regresion se
realizd6 mediante algoritmo Stepwise. Este algoritmo es uno de los mas empleados y
consiste en una combinacion de los dos métodos de seleccion de variables explicativas
Ilamados foward (o de eliminacion hacia adelante) y backward (o de eliminacion hacia
atras).

En el primer método, forward, comienza por un modelo que no contiene ninguna
variable explicativa y se aflade como primera de ellas a la que presente un mayor
coeficiente de correlacion, en valor absoluto, con la variable dependiente. En los pasos
sucesivos se va incorporando al modelo aquella variable que presenta un mayor
coeficiente de correlacion parcial con la variable dependiente dadas las independientes
ya incluidas en el modelo. El procedimiento se detiene cuando el incremento en el
coeficiente de determinacion debido a la inclusion de una nueva variable explicativa en

el modelo ya no es importante.

Luego sigue el segundo paso, conocido como backward en el que individualmente se
comienza por considerar incluidas en el modelo tedrico a todas las variables disponibles
y se van eliminando del modelo de una en una segun su capacidad explicativa. En
concreto, la primera variable que se elimina es aquella que presenta un menor
coeficiente de correlacion parcial con la variable dependiente, 0 lo que es equivalente,
un menor valor del estadistico t, y asi sucesivamente hasta llegar a una situacion en la
que la eliminacion de una variable mas suponga un descenso demasiado acusado en el

coeficiente de determinacién.
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A diferencia de ambos métodos considerados individualmente, cuando una variable
entra en el modelo ya no vuelve a salir, en el procedimiento Stepwise es posible que la
inclusion de una nueva variable haga que otra que ya estaba en el modelo resulte

redundante y sea “expulsada” de él. (26)

El célculo del modelo matematico y la seleccion de variables explicativas por el
método Stepwise se realizd por medio del programa SPSS® 16.0

3.2.8.5 Analisis de varianza
Se realiz06 para determinar si la fuente de variacion (alteracion metamorfica) influye
de manera que existen diferencias significativas entre las respuestas de cada tratamiento.
Para este analisis se trabajo con un nivel de confianza del 95%.
El modelo estadistico es el siguiente:
Yije = p+ 1+ B + (t)ij + ei

Donde:

Yix = Variable respuesta (pérdida de peso, densidad o coordenadas L*a*b* del
color)

u= Efecto de la media general

i = Efecto del i-ésimo tipo de caolin

Bj = Efecto del j-ésimo nivel de temperatura en grados Celsius (°C)

60



(tB)ij = Efecto del ij-ésima interaccion entre factores

eijk = Efecto error experimental asociado a la ijk-ésima unidad experimental

El analisis de varianza de los datos de peso residual, densidad absoluta y las

coordenadas del color L*a*b*, se realiz6 mediante el programa Microsoft™ Excel 2003,

el cual utiliza como base las ecuaciones descritas en la tabla VI.

Tabla XI. Ecuaciones para realizar el analisis de varianza

Fuente: Walpole, Ronald. Probabilidad y Estadistica para Ingenieros. Pag. 544

Para este estudio, se considerara que:

A= Tipo de caolin (hidrotermal y de tobas)
B= Temperatura de calentamiento (110, 190, 280, 350, 450, 550, 573, 673, 773,
873y 900°C)
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Regla de decision:

Si Fc > Ft Se rechaza la hipdtesis nula (es decir, si existen diferencias significativas)

Si Fc < Ft No se rechaza la hip6tesis nula

Asimismo si en dado caso la diferencia entre Fc y Ft resulta ser positiva se analizara

de la siguiente manera:

e log(Fc-Ft) < 0 = Diferencia poco significativa
e O<log(Fc-Ft) < 1 = Diferencia significativa baja
e I<log(Fc-Ft) < 10 = Diferencia significativa notable

e 10<log(Fc-Ft) < 100 = Diferencia significativa extraordinaria

3.2.8.6 Analisis de comparacion de parejas medias

Debido al caso de rechazar la hipétesis nula basada en los resultados del analisis de
varianza, se afirmé que existen diferencias entre los valores de pérdida de peso, densidad
y coordenadas L*a*b* del color en funcion tanto del tipo de caolin como de la
temperatura de deshidroxilacién con un nivel de confianza del 95%. Sin embargo debe
hallarse en cual de las medias de los efectos de cada tratamiento existe la diferencia
significativa. Para ello se realiz6 el analisis de comparaciones de parejas medias de

tratamientos de Tukey. (21)

Para esta prueba se declara que dos medias son significativamente diferentes si el

valor absoluto de sus diferencias muestrales excede:

To= U(ar, v) Syi (21'509)
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Donde:

dr, v) = €S el valor de la tabla de puntos porcentuales superiores de la distribucion de

rangos estudentizados.
Syi = error estandar de cada promedio = /M=

n = numero de repeticiones por tratamiento
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4. RESULTADOS

Tabla XI1. Promedio de las tres repeticiones realizadas para la determinacién de
pérdida de peso y densidad en funcion de la temperatura de
deshidroxilacion para ambos tipos de caolines

7ona | Temperatura Pérdida en peso % Densidad (g/cm®)

(°C) Toba triturada | Hidrotermal | Toba triturada | Hidrotermal

25 100.00% 100.00% 2.218 2.200

1 110 98.68% 97.39% 2.224 2.230

190 98.02% 96.90% 2.310 2.246

280 97.07% 96.29% 2.593 2.262

350 96.72% 95.74% 2.770 2.293

450 96.28% 95.22% 2.864 2.508

5 550 93.72% 94.34% 2.854 2.637

573 90.95% 93.76% 2.870 2.637

673 90.20% 93.10% 2.863 2.640

773 89.22% 92.28% 2.857 2.643

3 873 88.18% 90.51% 2.884 2.855

900 88.05% 90.28% 2.908 2.906
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Tabla XI111. Promedio de las tres repeticiones realizadas para la determinacion del
cambio en la pérdida de peso y densidad en funcion de la temperatura

de deshidroxilacion para ambos tipos de caolines

Velocidad Pérdida de peso Velocidad Densidad
Zona | T€Mmperatura Sm/ST (gl°C) Spl 5T (glcm®C)
C) Toba triturada | Hidrotermal | Toba triturada | Hidrotermal
67.5 0.00078 0.00154 0.00008 0.00036
1 150.0 0.00041 0.00030 0.00107 0.00026
235.0 0.00053 0.00034 0.00315 0.00024
315.0 0.00025 0.00039 0.00252 0.00044
400.0 0.00022 0.00026 0.00056 0.00229
500.0 0.00128 0.00044 0.00010 0.00132
2 561.5 0.00602 0.00126 0.00019 0.00012
623.0 0.00038 0.00033 0.00015 0.00008
723.0 0.00049 0.00041 0.00007 0.00014
3 823.0 0.00052 0.00089 0.00027 0.00212
886.5 0.00024 0.00042 0.00088 0.00261

Tabla X1V. Promedio de las tres repeticiones realizadas para las coordenadas del
color L*a*b* en funcion de la temperatura de deshidroxilacion para

ambos tipos de caolines

Zona Temperatura L* a* b*

(°C) Toba T. | Hidrotermal | Toba T. | Hidrotermal | Toba T. | Hidrotermal

25 92.840 85.290 -0.830 0.800 8.080 11.460

1 110 89.140 78.577 -1.330 0.987 8.737 14.017

190 88.153 76.293 -1.273 1.030 8.387 13.300

280 86.763 70.413 -0.650 2.533 7.883 13.067

350 83.603 59.050 -0.460 3.037 6.620 11.273

450 81.933 64.503 0.453 3.210 10.463 12.567

2 550 82.747 76.807 0.747 4,450 13.080 16.053

573 83.523 78.137 0.897 5.013 13.347 16.557

673 85.547 84.783 1.537 5.120 13.463 16.873

773 87.157 84.940 2.077 4,310 14.250 16.437

3 873 87.683 87.350 2.253 4,207 16.663 13.830

900 87.310 87.933 2.817 4,897 18.323 15.380
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Tabla XV. Expresiones matematicas empiricas de la pérdida de peso y densidad en

funcion de las coordenadas L*a*b* del color

Tipo de Variable Polinomio R
Caolin dependiente
Perdldoa en pp%(L,a,b)= —1.777 x10°L2a —0.004b + 0.004a° +0.106 a — 0.006a® + 0.993 | 0.971
Toba peso (%)
triturada Densidad - Z
3 p(L,a,b)=8.631x10°?a—0.028L —0.41a? —0.473a+5.118 0.961
(g/cm?)
Pérdida en pp%(L,a,b) = —5.916x10° 1?a+1.03x107 L* ~1.395x10°°b° + 0.996 0.940
peso (%)
Hidrotermal -
Dens'g ad p(L,a,b)=4.599x10"°*a+0.009ab+ 2.066 0.953
(g/cm?)
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Figura 24. Termograma — comportamiento de la pérdida de peso en funcién de la

temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN DE TOBA TRITURADA
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Figura 25. Termograma — comportamiento de la razon cambio en la pérdida de

peso en funcion de la temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN DE

TOBA TRITURADA
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Figura 26. Termograma — comportamiento de la densidad en funcion de la
temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN DE TOBA TRITURADA

3.00 [ Zona 1} ['Zona 2} ! Zona3|—

5 3

2% W——/’Y

3

Densidad (g/cn)

2.60 /T

230 L/
220 -2 .

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900
Temperatura (°C)

Figura 27. Termograma — comportamiento de la razon de cambio en la densidad
en funcion de la temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN DE

TOBA TRITURADA
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Figura 28. Termograma — comportamiento de la pérdida de peso en funcién de la
temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN HIDROTERMAL
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Figura 29. Termograma — comportamiento de la razon cambio en la pérdida de
peso en funcion de la temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN
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Figura 30. Termograma — comportamiento de la densidad en funcion de la
temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN HIDROTERMAL
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Figura 31. Termograma — comportamiento de la razon de cambio en la densidad
en funcion de la temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN
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Figura 32. Termograma — comportamiento de la coordenada L* del color en
funcion de la temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN DE TOBA
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Figura 33. Termograma — comportamiento de la coordenada L* del color en
funcion de la temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN
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Figura 34. Termograma — comportamiento de la coordenada a* del color en
funcion de la temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN DE TOBA
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Figura 35. Termograma — comportamiento de la coordenada a* del color en
funcion de la temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN
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Figura 36. Termograma — comportamiento de la coordenada b* del color en
funcion de la temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN DE TOBA
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Figura 37. Termograma — comportamiento de la coordenada b* del color en

funcion de la temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN
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Figura 38. Grafica comparativa de los termogramas de la pérdida de peso los dos

tipos de caolines
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Figura 39. Gréafica comparativa de los termogramas de la razon de cambio en la
pérdida de peso para los dos tipos de caolines
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Figura 40. Gréafica comparativa de los termogramas de la densidad para los dos

tipos de caolines
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Figura 41. Gréfica comparativa de los termogramas de la razén de cambio en la

densidad para los dos tipos de caolines
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Figura 42. Grafica comparativa de los termogramas de la coordenada L* del color

para los dos tipos de caolines
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Figura 43. Gréafica comparativa de los termogramas de la coordenada a* del color

para los dos tipos de caolines
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Figura 44. Gréafica comparativa de los termogramas de la coordenada b* del color

para los dos tipos de caolines
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Figura 45. Fotografia de muestrario caolines calcinados a diferentes temperaturas
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Tabla XVI. Interpretacion de los datos obtenidos del anélisis de varianza realizado
para los valores de pérdida de peso para los dos tipos de caolin a

diferentes temperaturas de deshidroxilacion

Fuente de F F Log
(Fc-Ft)

Fc>Ft Interpretacion

variacion | Calculada | Tabulada

Ho rechazada: Existe diferencia
significativa notable en al menos dos
46.01 4.043 Si 1.62 respuestas encontradas para la pérdida
de peso en funcion del tipo de caolin
utilizado.

Existe interaccion significativa notable
entre ambas fuentes de variacion:
Interaccion 23.61 1.995 Si 1.33 | temperatura de deshidroxilacion y tipo
de caolin en cuanto a su efecto en la
pérdida de peso.

Tipo de
Caolin

Tabla XVII. Interpretacion de los datos obtenidos del anélisis de varianza realizado
para los valores de densidad para los dos tipos de caolin a diferentes

temperaturas de deshidroxilacion

Fuente de F F Log

variacién | Calculada | Tabulada Fe>Ft (Fc-Ft) Interpretacion

Ho rechazada: Existe diferencia
significativa notable en al menos dos
Temperatura| 349.23 1.995 Si 2.54 respuestas encontradas para la densidad
en funcion del tipo de la temperatura de
deshidroxilacion .

Existe interaccion significativa notable

entre ambas fuentes de variacion:
Interaccion 34.96 1.995 Si 1.52 temperatura de deshidroxilacion y tipo
de caolin en cuanto a su efecto en la
densidad.
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Tabla XVII1. Interpretacion de los datos obtenidos del analisis de varianza
realizado para los valores de la coordenada L* del color para los dos

tipos de caolin a diferentes temperaturas de deshidroxilacion

Fuente de F F Log L,
variacion | Calculada | Tabulada Fe>Ft (Fc-Ft) Interpretacion

Ho rechazada: Existe diferencia
significativa notable en al menos dos
. respuestas encontradas para la
Temperatura | 72.32 1.995 Si 1.85 coordenada L* del color en funcién del
tipo de la temperatura de
deshidroxilacion.

Existe interaccion significativa notable

entre ambas fuentes de variacion:
Interaccion 35.11 1.995 Si 1.52 | temperatura de deshidroxilacion y tipo
de caolin en cuanto a su efecto en la
coordenada L* del color.

Tabla XIX. Interpretacion de los datos obtenidos del anélisis de varianza realizado
para los valores de la coordenada a* del color para los dos tipos de

caolin a diferentes temperaturas de deshidroxilacion

Fuente de F F Log L,
variacion | Calculada | Tabulada Fe>Ft (Fc-Ft) Interpretacion

Ho rechazada: Existe diferencia
significativa notable en al menos dos
Temperatura| 112.86 1.995 Si 2.04 respuestas encontradas para la coordenada
a* del color en funcion del tipo de la
temperatura de deshidroxilacion.

Existe interaccion significativa baja entre
ambas fuentes de variacion: temperatura

Interaccion 8.37 1.995 Si 0.80 |de deshidroxilacion y tipo de caolin en
cuanto a su efecto en la coordenada a*del

color.
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Tabla XX. Interpretacion de los datos obtenidos del andlisis de varianza realizado
para los valores de la coordenada b* del color para los dos tipos de

caolin a diferentes temperaturas de deshidroxilacion

Fuente de F F FesEt Log

variacién | Calculada | Tabulada (Fc-Ft) Interpretacion

Ho rechazada: Existe diferencia
significativa notable en al menos dos
Temperatura| 41.53 1.995 Si 1.60 respuestas encontradas para la coordenada
b* del color en funcién del tipo de la
temperatura de deshidroxilacion .

Si existe interaccion significativa baja
entre ambas fuentes de variacion:
Interaccion 11.28 1.995 Si 0.97 |temperatura de deshidroxilacion y tipo de
caolin en cuanto a su efecto en la
coordenada b*del color.

Tabla XXI. Datos del anélisis de comparaciones de parejas medias de Tukey entre

tipos de caolin para los valores promedio de pérdida en peso

Pérdida en peso (%)
T " [ Caolin Toba | _Caolin Diferencia
Triturada | Hidrotermal
25 100.00% 100.00% 0.00% No Significativa
110 98.68% 97.39% 1.29% Significativa
190 98.02% 96.90% 1.12% Significativa
280 97.07% 96.29% 0.78% No Significativa
350 96.72% 95.74% 0.98% Significativa
450 96.28% 95.22% 1.06% Significativa
550 93.72% 94.34% 0.62% No Significativa
573 90.95% 93.76% 2.81% Significativa
673 90.20% 93.10% 2.90% Significativa
773 89.22% 92.28% 3.06% Significativa
873 88.18% 90.51% 2.33% Significativa
900 88.05% 90.28% 2.24% Significativa
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Tabla XXII. Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey entre

tipos de caolin para los valores promedio de densidad

Temperatura Pensidad (g/cms), . .
C) Caolin Toba | Caolin Diferencia
Triturada |Hidrotermal

25 2.218 2.200 0.018 No Significativa
110 2.224 2.230 0.006 No Significativa
190 2.310 2.246 0.064 No Significativa
280 2.593 2.262 0.331 Significativa
350 2.770 2.293 0.477 Significativa
450 2.864 2.508 0.355 Significativa
550 2.854 2.637 0.218 Significativa
573 2.870 2.637 0.233 Significativa
673 2.863 2.640 0.223 Significativa
773 2.857 2.643 0.214 Significativa
873 2.884 2.855 0.029 No Significativa
900 2.908 2.906 0.002 No Significativa

Tabla XXI11. Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey

entre tipos de caolin para los valores promedio de la coordenada L*

del color
L*
Tem%%;i tura Caolin Toba | _ Caolin Diferencia
Triturada | Hidrotermal
25 92.840 85.290 7.550 Significativa
110 89.140 78.577 10.563 Significativa
190 88.153 76.293 11.860 Significativa
280 86.763 70.413 16.350 Significativa
350 83.603 59.050 24.553 Significativa
450 81.933 64.503 17.430 Significativa
550 82.747 76.807 5.940 Significativa
573 83.523 78.137 5.387 Significativa
673 85.547 84.783 0.763 No Significativa
773 87.157 84.940 2.217 No Significativa
873 87.683 87.350 0.333 No Significativa
900 87.310 87.933 0.623 No Significativa

82



Tabla XXIV. Datos del andlisis de comparaciones de parejas medias de Tukey

entre tipos de caolin para los valores promedio de la coordenada a*

del color
a*
Tem%%;i tura Caolin Toba | _ Caolin Diferencia
Triturada | Hidrotermal
25 -0.830 0.800 1.630 Significativa
110 -1.330 0.987 2.317 Significativa
190 -1.273 1.030 2.303 Significativa
280 -0.650 2.533 3.183 Significativa
350 -0.460 3.037 3.497 Significativa
450 0.453 3.210 2.757 Significativa
550 0.747 4.450 3.703 Significativa
573 0.897 5.013 4.117 Significativa
673 1.537 5.120 3.583 Significativa
773 2.077 4.310 2.233 Significativa
873 2.253 4.207 1.953 Significativa
900 2.817 4.897 2.080 Significativa

Tabla XXV. Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey entre

tipos de caolin para los valores de la coordenada b* del color

b*
Tem%eg;atura Cao_lin Toba | Caolin Diferencia
Triturada | Hidrotermal
25 8.080 11.460 3.380 Significativa
110 8.737 14.017 5.280 Significativa
190 8.387 13.300 4,913 Significativa
280 7.883 13.067 5.183 Significativa
350 6.620 11.273 4.653 Significativa
450 10.463 12.567 2.103 Significativa
550 13.080 16.053 2.973 Significativa
573 13.347 16.557 3.210 Significativa
673 13.463 16.873 3.410 Significativa
773 14.250 16.437 2.187 Significativa
873 16.663 13.830 2.833 Significativa
900 18.323 15.380 2.943 Significativa
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Tabla XXVI. Evaluacion de significacion con base al analisis de comparacion de
parejas medias de Tukey en funcién de la pérdida de peso y la
temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN DE TOBA

TRITURADA
Zona AT (°C) Egsrglf ?02 (; Egggf?o/% (; Diferencia

110-25 98.68% 100.00% | 1.32% Significativa
190 - 110 98.02% 98.68% | 0.66% | No Significativa
190 - 25 98.02% 100.00% | 1.98% Significativa
280 - 190 97.07% 98.02% | 0.95% Significativa

Zona 1 280 - 110 97.07% 98.68% | 1.61% Significativa
280 - 25 97.07% 100.00% | 2.93% Significativa
350 - 280 96.72% 97.07% | 0.35% | No Significativa
350 - 190 96.72% 98.02% | 1.30% Significativa
350 - 110 96.72% 98.68% | 1.96% Significativa
350 - 25 96.72% 100.00% | 3.28% Significativa
450 - 350 96.28% 96.72% | 0.44% | No Significativa
550 - 450 93.72% 96.28% | 2.56% Significativa
550 - 350 93.72% 96.72% | 3.00% Significativa
573 - 550 90.95% 93.72% | 2.77% Significativa
573 - 450 90.95% 96.28% | 5.33% Significativa
573 - 350 90.95% 96.72% | 5.76% Significativa
673 - 573 90.20% 90.95% | 0.75% | No Significativa

Zona2 | 673-550 90.20% 93.72% | 3.52% Significativa
673 - 450 90.20% 96.28% | 6.08% Significativa
673 - 350 90.20% 96.72% | 6.52% Significativa
773 - 673 89.22% 90.20% | 0.98% Significativa
773 - 573 89.22% 90.95% | 1.73% Significativa
773 - 550 89.22% 93.72% | 4.50% Significativa
773 - 450 89.22% 96.28% | 7.06% Significativa
773 - 350 89.22% 96.72% | 7.50% Significativa
873 -773 88.18% 89.22% | 1.05% Significativa

Zona3 | 900 -873 88.05% 88.18% | 0.13% | No Significativa
900 - 773 88.05% 89.22% | 1.17% Significativa
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Tabla XXVII. Evaluacion de significacion con base al analisis de comparacion de
parejas medias de Tukey en funcién de la densidad y la temperatura
de deshidroxilacion del CAOLIN DE TOBA TRITURADA

Zona AT (°C) De?gs /'gca)d 1 D;?;;?Sd Diferencia

110-25 2.224 2.218 0.007 | No Significativa
190 - 110 2.310 2.224 0.086 Significativa
190 - 25 2.310 2.218 0.092 Significativa
280 -190 2.593 2.310 0.283 Significativa

Zona 1 280 - 110 2.593 2.224 0.369 S?gn?ﬁcat?va
280-25 2.593 2.218 0.376 Significativa
350 - 280 2.770 2.593 0.177 Significativa
350-190 2.770 2.310 0.460 Significativa
350 -110 2.770 2.224 0.546 Significativa
350-25 2.770 2.218 0.552 Significativa
450 - 350 2.864 2.770 0.094 Significativa
550 - 450 2.854 2.864 0.010 | No Significativa
550 - 350 2.854 2.770 0.084 Significativa
573 - 550 2.870 2.854 0.015 | No Significativa
573 - 450 2.870 2.864 0.006 | No Significativa
573 -350 2.870 2.770 0.100 Significativa
673-573 2.863 2.870 0.007 | No Significativa

Zona 2 673 - 550 2.863 2.854 0.009 | No Significativa
673 - 450 2.863 2.864 0.001 | No Significativa
673 - 350 2.863 2.770 0.093 Significativa
773-673 2.857 2.863 0.006 | No Significativa
773 -573 2.857 2.870 0.012 | No Significativa
773 - 550 2.857 2.854 0.003 | No Significativa
773 - 450 2.857 2.864 0.007 | No Significativa
773 - 350 2.857 2.770 0.087 Significativa
873-773 2.884 2.857 0.027 | No Significativa

Zona 3 900 - 873 2.908 2.884 0.024 | No Significativa
900 - 773 2.908 2.857 0.050 | No Significativa
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Tabla XXVIII. Evaluacion de significacion con base al andlisis de comparacion de
parejas medias de Tukey en funcién de la coordenada L* del color y
la temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN DE TOBA

TRITURADA
Zona AT (°C) L*1 L*2 Diferencia

110 - 25 89.14 92.84 3.70 Significativa
190 - 110 88.15 89.14 0.99 | No Significativa
190 - 25 88.15 92.84 4.69 Significativa
280 - 190 86.76 88.15 1.39 | No Significativa

Zona 1 280 - 110 86.76 89.14 2.38 No_Sign_ificgtiva
280 - 25 86.76 92.84 6.08 Significativa
350 - 280 83.60 86.76 3.16 | No Significativa
350 - 190 83.60 88.15 4.55 Significativa
350 - 110 83.60 89.14 5.54 Significativa
350 - 25 83.60 92.84 9.24 Significativa
450 - 350 81.93 83.60 1.67 | No Significativa
550 - 450 82.75 81.93 0.81 | No Significativa
550 - 350 82.75 83.60 0.86 | No Significativa
573 - 550 83.52 82.75 0.78 | No Significativa
573 - 450 83.52 81.93 1.59 | No Significativa
573 - 350 83.52 83.60 0.08 | No Significativa
673 - 573 85.55 83.52 2.02 | No Significativa

Zona?2 | 673-550 85.55 82.75 2.80 | No Significativa
673 - 450 85.55 81.93 3.61 Significativa
673 - 350 85.55 83.60 1.94 | No Significativa
773 - 673 87.16 85.55 1.61 | No Significativa
773 - 573 87.16 83.52 3.63 Significativa
773 - 550 87.16 82.75 4.41 Significativa
773 - 450 87.16 81.93 5.22 Significativa
773 - 350 87.16 83.60 3.55 Significativa
873 - 773 87.68 87.16 0.53 | No Significativa

Zona3 | 900 -873 87.31 87.68 0.37 | No Significativa
900 - 773 87.31 87.16 0.15 | No Significativa
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Tabla XXIX. Evaluacion de significacion con base al analisis de comparacion de
parejas medias de Tukey en funcién de la coordenada a* del color y
la temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN DE TOBA

TRITURADA
Zona AT (°C) a*l a*2 Diferencia

110 - 25 -1.33 -0.83 0.50 | No Significativa
190 - 110 -1.27 -1.33 0.06 | No Significativa
190 - 25 -1.27 -0.83 0.44 | No Significativa
280 - 190 -0.65 -1.27 0.62 | No Significativa

Zona 1 280 - 110 -0.65 -1.33 0.68 Sigr\ifi_cgtivg
280 - 25 -0.65 -0.83 0.18 | No Significativa
350 - 280 -0.46 -0.65 0.19 | No Significativa
350 - 190 -0.46 -1.27 0.81 Significativa
350 - 110 -0.46 -1.33 0.87 Significativa
350 - 25 -0.46 -0.83 0.37 | No Significativa
450 - 350 0.45 -0.46 0.91 Significativa
550 - 450 0.75 0.45 0.29 | No Significativa
550 - 350 0.75 -0.46 1.21 Significativa
573 - 550 0.90 0.75 0.15 | No Significativa
573 - 450 0.90 0.45 0.44 | No Significativa
573 - 350 0.90 -0.46 1.36 Significativa
673 - 573 1.54 0.90 0.64 | No Significativa

Zona2 | 673-550 1.54 0.75 0.79 Significativa
673 - 450 1.54 0.45 1.08 Significativa
673 - 350 1.54 -0.46 2.00 Significativa
773 - 673 2.08 1.54 0.54 | No Significativa
773 - 573 2.08 0.90 1.18 Significativa
773 - 550 2.08 0.75 1.33 Significativa
773 - 450 2.08 0.45 1.62 Significativa
773 - 350 2.08 -0.46 2.54 Significativa
873 - 773 2.25 2.08 0.18 | No Significativa

Zona3 | 900 -873 2.82 2.25 0.56 | No Significativa
900 - 773 2.82 2.08 0.74 Significativa
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Tabla XXX. Evaluacién de significacion con base al anélisis de comparacion de
parejas medias de Tukey en funcién de la coordenada b* del color y la
temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN DE TOBA

TRITURADA
Zona AT (°C) b*1 b*2 Diferencia

110 - 25 8.74 8.08 0.66 | No Significativa
190 - 110 8.39 8.74 0.35 | No Significativa
190 - 25 8.39 8.08 0.31 | No Significativa
280 - 190 7.88 8.39 0.50 | No Significativa

Zona 1 280 - 110 7.88 8.74 0.85 | No S?gn?f?cat?va
280 - 25 7.88 8.08 0.20 | No Significativa
350 - 280 6.62 7.88 1.26 | No Significativa
350 - 190 6.62 8.39 1.77 | No Significativa
350 - 110 6.62 8.74 2.12 Significativa
350 - 25 6.62 8.08 1.46 | No Significativa
450 - 350 10.46 6.62 3.84 Significativa
550 - 450 13.08 10.46 2.62 Significativa
550 - 350 13.08 6.62 6.46 Significativa
573 - 550 13.35 13.08 0.27 | No Significativa
573 - 450 13.35 10.46 2.88 Significativa
573 - 350 13.35 6.62 6.73 Significativa
673 - 573 13.46 13.35 0.12 | No Significativa

Zona?2 | 673-550 13.46 13.08 0.38 | No Significativa
673 - 450 13.46 10.46 3.00 Significativa
673 - 350 13.46 6.62 6.84 Significativa
773 - 673 14.25 13.46 0.79 | No Significativa
773 - 573 14.25 13.35 0.90 | No Significativa
773 - 550 14.25 13.08 1.17 | No Significativa
773 - 450 14.25 10.46 3.79 Significativa
773 - 350 14.25 6.62 7.63 Significativa
873 - 773 16.66 14.25 2.41 Significativa

Zona3 | 900 -873 18.32 16.66 1.66 | No Significativa
900 - 773 18.32 14.25 4.07 Significativa

88



Tabla XXXI. Evaluacion de significacion con base al analisis de comparacion de
parejas medias de Tukey en funcién de la pérdida de peso y la
temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN HIDROTERMAL

Zona AT (°C) Egsrglf ?02 (; Egggf?o/% (; Diferencia

110-25 97.39% 100.00% | 2.61% Significativa
190 - 110 96.90% 97.39% | 0.49% | No Significativa
190 - 25 96.90% 100.00% | 3.10% Significativa
280 - 190 96.29% 96.90% | 0.61% | No Significativa

Zona 1 280 - 110 96.29% 97.39% | 1.10% Significativa
280 - 25 96.29% 100.00% | 3.71% Significativa
350 - 280 95.74% 96.29% | 0.55% | No Significativa
350 - 190 95.74% 96.90% | 1.16% Significativa
350 - 110 95.74% 97.39% | 1.65% Significativa
350 - 25 95.74% 100.00% | 4.26% Significativa
450 - 350 95.22% 95.74% | 0.52% | No Significativa
550 - 450 94.34% 95.22% | 0.87% | No Significativa
550 - 350 94.34% 95.74% | 1.39% Significativa
573 - 550 93.76% 94.34% | 0.58% | No Significativa
573 - 450 93.76% 95.22% | 1.45% Significativa
573 - 350 93.76% 95.74% | 1.97% Significativa
673 - 573 93.10% 93.76% | 0.66% | No Significativa

Zona2 | 673-550 93.10% 94.34% | 1.24% Significativa
673 - 450 93.10% 95.22% | 2.12% Significativa
673 - 350 93.10% 95.74% | 2.64% Significativa
773 - 673 92.28% 93.10% | 0.82% | No Significativa
773 - 573 92.28% 93.76% | 1.48% Significativa
773 - 550 92.28% 94.34% | 2.06% Significativa
773 - 450 92.28% 95.22% | 2.93% Significativa
773 - 350 92.28% 95.74% | 3.45% Significativa
873 -773 90.51% 92.28% | 1.78% Significativa

Zona3 | 900 -873 90.28% 90.51% | 0.23% | No Significativa
900 - 773 90.28% 92.28% | 2.00% Significativa
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Tabla XXXII. Evaluacion de significacion con base al analisis de comparacion de
parejas medias de Tukey en funcién de la densidad y la temperatura
de deshidroxilacion del CAOLIN HIDROTERMAL

Zona AT (°C) De?gs /'gca)d 1 D;?;;?Sd Diferencia

110-25 2.230 2.200 0.030 | No Significativa
190 - 110 2.246 2.230 0.016 | No Significativa
190 - 25 2.246 2.200 0.046 | No Significativa
280 -190 2.262 2.246 0.016 | No Significativa

Zona 1 280 - 110 2.262 2.230 0.032 | No S?gn?f?cat?va
280-25 2.262 2.200 0.062 | No Significativa
350 - 280 2.293 2.262 0.031 | No Significativa
350-190 2.293 2.246 0.047 | No Significativa
350 -110 2.293 2.230 0.063 | No Significativa
350-25 2.293 2.200 0.093 Significativa
450 - 350 2.508 2.293 0.215 Significativa
550 - 450 2.637 2.508 0.128 Significativa
550 - 350 2.637 2.293 0.343 Significativa
573 -550 2.637 2.637 0.000 | No Significativa
573 - 450 2.637 2.508 0.128 Significativa
573 -350 2.637 2.293 0.343 Significativa
673-573 2.640 2.637 0.003 | No Significativa

Zona 2 673 - 550 2.640 2.637 0.003 | No Significativa
673 - 450 2.640 2.508 0.132 Significativa
673 - 350 2.640 2.293 0.347 Significativa
773-673 2.643 2.640 0.003 | No Significativa
773 -573 2.643 2.637 0.007 | No Significativa
773 - 550 2.643 2.637 0.007 | No Significativa
773 - 450 2.643 2.508 0.135 Significativa
773 - 350 2.643 2.293 0.350 Significativa
873-773 2.855 2.643 0.212 Significativa

Zona 3 900 - 873 2.906 2.855 0.050 | No Significativa
900 - 773 2.906 2.643 0.262 Significativa
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Tabla XXXIII. Evaluacion de significacion con base al andlisis de comparacion de
parejas medias de Tukey en funcién de la coordenada L* del colory
la temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN HIDROTERMAL

Zona AT (°C) L*1 L*2 Diferencia

110- 25 78.58 85.29 671 | Significativa
190 - 110 76.29 78.58 2.28 | No Significativa
190- 25 76.29 85.29 9.00 | Significativa
280 - 190 70.41 76.29 583 | Significativa
280 - 110 70.41 78.58 816 | Significativa

Zonal a5 25 70.41 8529 | 14838 | Significativa
350 - 280 59.05 7041 | 1136 | Significativa
350 - 190 59.05 7629 | 17.24 | Significativa
350 - 110 59.05 7858 | 1953 | Significativa
350 - 25 59.05 8520 | 26.24 | Significativa
450 - 350 64.50 59.05 545 | Significativa
550 - 450 76.81 6450 | 1230 | Significativa
550 - 350 76.81 59.05 | 17.76 | Significativa
573 - 550 78.14 76.81 1.33 | No Significativa
573 - 450 78.14 6450 | 13.63 | Significativa
573 - 350 78.14 59.05 | 19.09 | Significativa
673-573 84.78 7814 | 6.65 | Significativa

Zona2 | 673-550 84.78 76.81 7.98 | Significativa
673 - 450 84.78 6450 | 2028 | Significativa
673 - 350 84.78 59.05 | 2573 | Significativa
773-673 84.94 8478 | 0.6 | No Significativa
773-573 84.94 7814 | 6.80 | Significativa
773 -550 84.94 76.81 813 | Significativa
773 - 450 84.94 6450 | 2044 | Significativa
773-350 84.94 59.05 | 2589 | Significativa
873-773 87.35 8494 | 241 | No Significativa

Zona3 | 900- 873 87.93 8735 | 058 | NoSignificativa
900 - 773 87.93 8494 | 299 | No Significativa
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Tabla XXXIV. Evaluacién de significacion con base al anélisis de comparacion de
parejas medias de Tukey en funcién de la coordenada a* del color y
la temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN HIDROTERMAL

Zona AT (°C) a*l a*2 Diferencia

110- 25 0.99 0.80 0.19 | No Significativa
190 - 110 1.03 0.99 0.04 | No Significativa
190- 25 1.03 0.80 0.23 | No Significativa
280 - 190 2.53 1.03 150 | Significativa
280 - 110 2.53 0.99 155 | Significativa

Zonal a5 25 253 0.80 173 | Significativa
350 - 280 3.04 2.53 050 | No Significativa
350 - 190 3.04 1.03 201 | Significativa
350 - 110 3.04 0.99 205 | Significativa
350 - 25 3.04 0.80 224 | Significativa
450 - 350 3.21 3.04 0.17 | No Significativa
550 - 450 4.45 3.21 124 | Significativa
550 - 350 4.45 3.04 141 | Significativa
573 - 550 5.01 4.45 056 | No Significativa
573 - 450 5.01 3.21 180 | Significativa
573 - 350 5.01 3.04 198 | Significativa
673-573 5.12 5.01 0.11 | No Significativa

Zona2 | 673-550 5.12 4.45 0.67 | No Significativa
673 - 450 5.12 321 191 | Significativa
673 - 350 5.12 3.04 208 | Significativa
773-673 431 5.12 0.8L | Significativa
773-573 431 5.01 0.70 | Significativa
773 -550 431 4.45 0.14 | No Significativa
773 - 450 431 3.21 110 | Significativa
773-350 431 3.04 127 | Significativa
873-773 421 431 0.10 | No Significativa

Zona3 | 900-873 4.90 421 069 | Significativa
900 - 773 4.90 431 059 | No Significativa
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Tabla XXXV. Evaluacion de significacién con base al andlisis de comparacion de
parejas medias de Tukey en funcién de la coordenada b* del color y
la temperatura de deshidroxilacion del CAOLIN DE TOBA

TRITURADA
Zona AT (°C) b*1 b*2 Diferencia

110 - 25 14.02 11.46 2.56 Significativa
190 - 110 13.30 14.02 0.72 | No Significativa
190 - 25 13.30 11.46 1.84 | No Significativa
280 - 190 13.07 13.30 0.23 | No Significativa

Zona 1 280 - 110 13.07 14.02 0.95 | No S?gn?f?cat?va
280 - 25 13.07 11.46 1.61 | No Significativa
350 - 280 11.27 13.07 1.79 | No Significativa
350 - 190 11.27 13.30 2.03 Significativa
350 - 110 11.27 14.02 2.74 Significativa
350 - 25 11.27 11.46 0.19 | No Significativa
450 - 350 12.57 11.27 1.29 | No Significativa
550 - 450 16.05 12.57 3.49 Significativa
550 - 350 16.05 11.27 4.78 Significativa
573 - 550 16.56 16.05 0.50 | No Significativa
573 - 450 16.56 12.57 3.99 Significativa
573 - 350 16.56 11.27 5.28 Significativa
673 - 573 16.87 16.56 0.32 | No Significativa

Zona2 | 673-550 16.87 16.05 0.82 | No Significativa
673 - 450 16.87 12.57 4.31 Significativa
673 - 350 16.87 11.27 5.60 Significativa
773 - 673 16.44 16.87 0.44 | No Significativa
773 - 573 16.44 16.56 0.12 | No Significativa
773 - 550 16.44 16.05 0.38 | No Significativa
773 - 450 16.44 12.57 3.87 Significativa
773 - 350 16.44 11.27 5.16 Significativa
873 - 773 13.83 16.44 2.61 Significativa

Zona3 | 900 -873 15.38 13.83 1.55 | No Significativa
900 - 773 15.38 16.44 1.06 | No Significativa
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5. INTERPRETACION DE RESULTADOS

En este estudio los minerales analizados se denominaron en funcion del tipo de
alteracion metamérfica inicial: caolin hidrotermal y caolin de toba triturada. El analisis
termogravimétrico de los dos caolines se prepar6 tomando en cuenta ciertas variables en
los antecedentes y otros trabajos de investigacion anteriores. Por ejemplo, el tamafio de
particula, tamiz <325, es el mismo que recomienda W. D. Smiley (19); y la unidad
experimental, que se utilizo en las investigaciones de K. Ochaeta (14) y M. Samayoa
(18), constd de una cépsula de porcelana con una capa de aproximadamente ¥ cm de
grosor del material con el fin de obtener una calcinacion uniforme con un disefio
experimental completamente al azar bifactorial con 3 repeticiones para cada

observacion.

Luego de la preparacion del material se introdujeron las muestras en la mufla y se
calcinaron a una serie de temperaturas, que segun J. Alarcon (23), corresponden
tedricamente a las fases de transformacion de caolin a metacaolin por calentamiento:
desecacion, deshidratacion, reaccion y descomposicion del caolin. Asimismo otras
practicas implementada de los trabajos de graduacion de K. Ochaeta (14) y M. Samayoa
(18) fueron la apertura periddica de la mufla para la liberacion constante de agua
evitando la reversibilidad de la reaccidn por el equilibrio quimico entre especies; y el
tiempo de residencia de una hora en cada temperatura. Sin embargo la mufla utilizada en
el experimento trabajé con una velocidad promedio de calentamiento baja (7.2°C/min
aproximadamente) por lo tanto el periodo de calentamiento para cada temperatura fue de
una hora mas el tiempo de transicidn de un valor de temperatura a otro que en promedio

fue de 12 minutos (ver seccion de Apéndice 2, Datos Originales).
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El comportamiento del caolin a lo largo de su deshidroxilacion se puede estudiar en
funcion sus propiedades fisicoquimicas, en este caso se evaluaron las variaciones en el
peso, densidad y color en funcién de la temperatura de calentamiento las cuales se
relacionan directamente con la pérdida de agua y cambios en su estructura cristalina
durante la reaccion de deshidroxilacion (AlSi,Os(OH)4+Calor—Al,03¢2SiO; + 2H,01).

Luego de retirar las muestras del horno de calcinacién, se colocaron en una
desecadora, dejando que éstas alcanzaran la temperatura ambiente e inmediatamente se
realiz6 la medicion de peso residual de cada una de ellas. Después se almaceno cada una
de las muestras dentro de una bolsa de polietileno hermética, con el fin de conservarla
sin absorcion de humedad, para posteriormente medir su densidad y parametros L*a*b*
de color.

La medicion de la densidad de cada una de las muestras obtenidas durante el
experimento se realizd por medio de una variacion al método estdndar de la norma
ASTM C 188-95. La variacion a este método empez6 por el uso de un matraz de
LeChatelier especial, que a diferencia del tradicional, éste tenia una mayor precision en
la medida del volumen mejorando indirectamente la precision en la densidad. Esto se
logré uniendo la boca superior de una bureta con una precisién £0.05 ml y rango de 5ml
con la parte inferior de baldén de 25ml. La norma ASTM C 188-95 indica que primero se
introduce una cantidad definida de querosina y luego se afiade el solido, pero debido a lo
angosto del diametro de la boca del matraz construido, el s6lido quedaba adherido en la
parte superior. En vez de lo anterior, se realizd al revés: se introdujo 1.0 gramo de
caolin, luego gradualmente se afiadié 27 ml exactos de querosina con una bureta de la
misma precision del matraz y durante lo anterior se agité el matraz horizontalmente para
favorecer la mayor mezcla posible entre el solido y el liquido. La diferencia de volumen
se calculaba con el matraz sin sélido con la misma cantidad de volumen de querosina

afiadido.
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Las medicion de las coordenadas L*a*b* del color de cada una de las muestras
obtenidas durante el experimento se realizé de acuerdo una variacion en la norma UNE
80117. Dicha variacion consistié en el uso de un aglomerante al prensar la pastilla, el
cual se prepard con 0.005 g de poliestireno diluidos en 15ml de tolueno y se verificd que
éste no interferia en las mediciones de parametros de color. El uso de este aglomerante
de justifica en que, a diferencia del cemento, el caolin tiene poca cohesividad lo cual
provoca que por si mismo la pastilla prensada se desplome con bastante facilidad

Las impurezas pudieron ser constatadas mediante el Método de Espectrometria de
Absorcion Atomica (EAA), presentando para el caolin de toba triturada 20.66% y el
caolin hidrotermal 31.30% en silice (SiO,) éxidos de hierro (Fe,O3), 6xidos de magnesio
(MgO), 6xidos de sodio(Na,0), 6xidos de potasio (K,0) y 6xidos de de calcio(CaO).

Asimismo, la influencia de las variables evaluadas fue considerada en base a los
andlisis de varianza con un nivel de confianza al 95%, lo cuales mostraron que tanto la
alteracién metamdrfica como la temperatura tienen un efecto significativo y relacionado
en la pérdida de peso, densidad y color de los minerales calcinados (ver Tablas XVI,
XVII, XVIII, XIX y XX). Como resultado de de rechazar la hipdtesis nula del analisis
de se hallé en cual de las medias de los efectos de cada tratamiento éstas aparecen a
través de de comparaciones de parejas medias de tratamientos de Tukey.

Segun estudios anteriores, la temperatura dptima de deshidroxilacion es de 573°C
(7), sin embargo se sabe que la reaccion comienza a partir de los 370°C, a 550°C se ha
obtenido un 91% de transformacion y a 850°C se puede dar por obtenido metacaolin (3).
En base al argumento anterior se dividieron los termogramas en 3 zonas las cuales
representan: variaciones antes de la reaccion (de 25 a 350°C), la reaccidon propiamente
dicha (de 350 a 850°C) y su posterior descomposicion (de 850 a 900°C). A continuacion
se describiran las caracteristicas que tipifican a cada una de estas zonas en funcion de las

variaciones en la pérdida de peso, densidad y color en los caolines evaluados.
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Termogramas en funcion del peso residual

Los resultados del comportamiento del peso residual de los caolines analizados en
funcion de la temperatura se muestran en la Tabla XII y en las Figuras 24, 28 y 38. Es
notable la similitud del comportamiento descendente de los dos tipos de caolines en
cuanto a la pérdida de peso desde 25 a 350°C acompafiados de una velocidad baja y casi
constante, con valores ligeramente mayores para el caolin de toba triturada como lo
confirman la Tabla XIII y las Figuras 25, 29 y 39. Esto se interpreta como una mayor
pérdida de agua intersticial del caolin hidrotermal que en el de toba triturada que se

encuentra en las cavidades del material.

Luego se observa un descenso abrupto e inversion de valores a 450°C en la pérdida
de peso infiriendo el inicio de la reaccion de deshidroxilacion en ambos caolines y una
mayor pérdida de agua quimica para el caolin de toba triturada desde los 573°C. Lo
anterior también se ve reflejado en los termogramas de razén de cambio, en los que se
observa un incremento notable en dicha variable a 561.5°C con valores de 0.00602 g/°C
para el caolin de toba triturada y 0.00126 g/°C para el hidrotermal.

El comportamiento de estos valores indica que cercano a 561.5°C ocurre la mayor
velocidad en pérdida de agua y por lo tanto se considera como la temperatura optima
para la deshidroxilacion. Estudios anteriores han comprobado que ciertos caolines al
deshidroxilarse su estructura esquisitica y triclinica se desploma ocasionando pérdida de
agua proporcional a los hidroxilos que contiene (6). Sin embargo, el alto valor en la
velocidad de pérdida de peso del caolin de toba triturada y el hecho que éste carezca de
una cristalinidad en esquistos hace suponer que su pérdida de peso en la zona 2 es
consecuencia de otra reaccion adicional a su deshidroxilacion. Otras investigaciones han
demostrado que el caolin tiende a descomponerse en mullita primaria luego de la
deshidroxilacion (23), lo cual lleva a suponer que el caolin de toba triturada se

deshidroxila y descompone de esta manera en esta zona .Apoyandose en los estudios de
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F. Bergaya y otros investigadores (3) puede concluirse que el incremento en los valores
de velocidad a 573°C denota una conversion a metacaolin de un 91% aproximadamente

valido Unicamente para el caolin hidrotermal.

Finalmente a 873°C en los termogramas de ambos caolines se observa una segunda
declinacion, més leve que la anterior, con una pérdida de peso de 88.05% para el caolin
hidrotermal y de 90.28% para el de toba triturada. Sin embargo dichos valores no llegan
al valor de pérdida estequiométrica, de 86.04%, ya que el 16.6% representa el porcentaje
tedrico de agua en este mineral, demostrando asi la presencia de impurezas en la
muestra. En base al anélisis quimico inicial de los caolines, el menor valor de pérdida de
peso al que puede llegar el caolin de toba triturada es 87.58% y 90.24% para el caolin
hidrotermal (Ver Apéndice 4 Anexos). Asimismo es apreciable un ligero incremento en
la razon de cambio para ambos minerales, lo cual confirma, segun la investigacion de F.
Bergaya (3), el fin de la deshidroxilacion del caolin hidrotermal a aproximadamente
850°C y el inicio una nueva etapa de reacciones de descomposicion. Segun los trabajos
de W. Proctor (15) y J. Alarcon (23) es posible afirmar que la zona 3 de los termogramas
observados corresponden a reacciones de descomposicion en mullita primaria para el
caolin hidrotermal, y mullita secundaria para el de toba triturada, lo cual ocasiona

valores de pérdida de peso inferiores con un ligero incremento en su velocidad.

A pesar de la similitud de comportamientos de la pérdida de peso en ambos caolines,
el andlisis estadistico demuestra que la alteracion metamorfica influye para que existan
diferencias significativas entre ellos, con un nivel de confianza del 95%. Las
excepciones a dichas diferencias ocurren a 280 y 550°C, temperaturas que segun los
termogramas observados, corresponden a puntos de inflexion e inversion de valores de

pérdida de peso.
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Termogramas en funcion de la densidad

Para estudiar el comportamiento de posibles cambios en la estructura cristalina de los
caolines se midi6 la densidad absoluta (g/cm®) de cada una de las muestras segin
variacion al método ASTM C 188-95 y el resultado fue el grupo de termogramas que se
muestran en las Figuras 26, 30 y 40. Asi como las notables zonas de comportamiento de
los termogramas de pérdida de peso denotan las diferentes etapas de la conversion de
ambos caolines a metacaolin, el aumento gradual en los valores de densidad también lo
permiten y demuestran que éstos sufren diferente arreglo cristalino a lo largo de su

deshidroxilacion en las mismas zonas.

En relacién a los termogramas de densidad del caolin de toba triturada se observa
que en la zona 1 de la Figura 26 y 27 dicha variable aumenta considerablemente
acompafiada de un proporcional aumento en su razén de cambio hasta los 350°C.
Tedricamente se sabe que esta primera fase corresponde una desecacion de agua
intersticial y por lo tanto es correcto afirmar que la estructura cristalina del caolin de
toba se desploma sin haber reaccionado. En la segunda y tercera zona del termograma la
densidad se estabiliza en un valor promedio de 2.87 g/cm?®, indicando un rapido escape
de los hidroxilos del caolin y descomposiciones posteriores mientras su cristalinidad se
mantiene constante. La estabilidad en los valores de densidad lo comprueban las pruebas
de Tukey (ver Tabla XXVII) lo cual hace suponer que el valor promedio entre de dicha

variable se prolonga a temperaturas superiores de 900°C.

Por su parte, la densidad en los termogramas del caolin hidrotermal (ver Figura 30 y
31) al igual que para el caolin de toba, muestra proporcionalidad respecto la temperatura
y zonas en la que su valor permanece constante; sin embargo, las Figuras 40 y 41 hacen
evidente ciertas diferencias entre ambos caolines. La tendencia individual de la densidad
para el caolin hidrotermal empieza con un aumento leve en su valor hasta 350°C de

2.293 g/cm® a velocidad constante con un valor promedio de 0.00014g/cm®*C. Luego en
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la segunda zona se observan dos tipos de comportamientos: el primero corresponde a un
incremento en los valores de densidad desde 350 a 500°C y el segundo a una fase de
estabilizacion de dicha variable hasta 773°C. Estos tipos de comportamiento se
interpretan como las etapas en las que ocurre la reaccion de deshidroxilacion del caolin
hidrotermal. En la primera etapa se observa un aumento en la densidad acompafiado de
descenso en la pérdida de peso, lo cual indica que la estructura cristalina se desploma
perdiendo parte de sus hidroxilos. La segunda etapa comienza en una estabilidad en el
valor de la densidad con un valor maximo en su razén de cambio, pero el simultdneo
descenso en la pérdida de peso expresa claramente la existencia un producto intermedio
en que el caolin semi-hidroxilado y compacto termina de perder el agua contenida,
obteniendo asi metacaolin cerca de 800°C. Asimismo, el hecho que el caolin pierda sus
hidroxilos conservando la misma estructura cristalina que cuando tenia parte de ellos
hace suponer que el metacaolin formado conserva cierta cristalinidad, lo cual coincide

con los resultados de los estudios de de F. Bergaya (3).

En la tercera zona del termograma de densidad para el caolin hidrotermal se observa
un incremento en la compactacién del material con un notable incremento en su razon de
cambio (ver Figura 31) desde 800°C a 900°C, temperaturas a las que aun sigue perdiendo
peso (ver Figuras 31 y 28.). Las observaciones anteriores confirman nuevamente una
reaccion posterior a la deshidroxilacion de descomposicidn causando una

reacomodacion cristalina y por ende variaciones en la densidad del caolin evaluado.

Comparando la variacién de la densidad respecto la temperatura en ambos caolines
(ver Figura 40) puede observarse el contrastante y rapido ascenso de valores de densidad
por el caolin de toba triturada comparado con el hidrotermal, reflejando valores altos de
la velocidad de densidad respecto de la temperatura, 0.00315 y 0.00229g/cm>C a 235°C
y 400°C respectivamente. Esto se indica nuevamente la posibilidad de una rapida
deshidroxilacion en el caolin de toba triturada y un mecanismo de reaccién con un

compuesto intermedio en la deshidroxilacion del caolin hidrotermal. La marcada
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diferencia de comportamientos las variaciones de compactacion en ambos minerales
demuestra claramente que el tipo de alteracion metamérfica influye de manera

significativa en la reaccion de deshidroxilacion del caolin y sus productos.

Termogramas de las coordenadas del color L*a*b*

Debido a que el color lejos de ser una propiedad fisica es mas bien una
manifestacién quimica de los cambios en la estructura cristalina del material, no puede
tratarse sus termogramas individualmente. Asimismo, la sencillez y rapidez de medicién
de color comparado con la de la pérdida de peso y densidad, permiten ubicar en sus

termogramas cambios que tipifiquen ciertos comportamientos.

En las Figuras 32 a 37 puede apreciarse el comportamiento de cada variable de
manera individual respecto a la temperatura de deshidroxilacion y la visualizacién de las
mismas Se observa en las Figuras 32, 34 y 36 que el caolin de toba pasa de tonos
blancos, luego por grises claro y finalmente termina en rosados; mientras que para el
caolin hidrotermal en las Figuras, 33, 35 y 37 empieza con tonos beige, luego por grises

oscuros Yy, al igual que el de toba, también termina en tonos rosados.

Observando los termogramas de color del caolin de toba triturada resalta un descenso
de la coordenada L* desde la temperatura ambiente hasta 450°C, momento en el cual
ocurre el abrupto descenso de pérdida de peso y el comienzo de la zona de estabilidad en
el valor de la densidad del material. Esto indica claramente que el descenso de
luminosidad en el mineral marca el final de la pérdida de agua por hidratacion en las
cavidades del material y el inicio de reacciones posteriores. Seguido del anterior
descenso, se observa un incremento en el valor de la luminosidad hasta 800°C con un
valor interpolado de 87.3, tipificando el final de la zona de deshidroxilacion vy
descomposicién del caolin de toba triturada. Finalmente las pruebas de Tukey (ver Tabla

XXVIII) demuestran que es apreciable una estabilizacion de los valores de L* desde 800
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a 900°C al no hallarse diferencias significativas entre ellos, demostrando asi que que la
luminosidad tenderd a permanecer constante en la descomposicién de este material a

mullitas secundarias.

Las variaciones de las coordenadas a* y b* para ambos caolines, en las Figuras 34,
35, 36 y 37, poseen mas incertidumbre que la coordenada L* y por lo tanto resulta mas
dificil hacer conclusiones sobre dichos comportamientos a lo largo de la calcinacion. Sin
embargo es posible apreciar en dichas graficas que se manifiesta una tendencia
ascendente y proporcional a la temperatura visualizando asi una muestra con tonalidades

ligeramente azules a rojos por parte de a* y cada vez mas amarillas por *b.

En la Figura 34 se observan valores consecutivos de estabilidad en el valor de a* que
las pruebas de Tukey (ver Tabla LXVII) lo confirman, los cuales no coinciden con las
fases preestablecidas en las que se transforma el caolin pero se ubican en las partes
intermedias de dichas fases. En primer lugar, es apreciable la estabilizacién a un valor
promedio de -0.219 durante las temperaturas 280, 350 y 450°C; tipificando asi el
comienzo de las reacciones de deshidroxilacion y de descomposicién a mullitas
primarias del caolin de toba. Luego en las temperaturas 673, 773 y 873°C la coordenada
a* se mantiene constante en un valor promedio de 1.956; identificando a esta region

como el cambio a su segunda descomposicion en mullitas secundarias.

Por otro lado, el termograma de la Figura 36, que muestra las variaciones de b*
respecto la temperatura, tiene patrones similares al comportamiento de la coordenada L*
discutido anteriormente. Las similitudes observadas se basan en la ubicacion de zonas de
estabilidad que efectivamente coinciden con las fases de transformacion del caolin por
calentamiento controlado, la cual comienza con valor constante promedio de 7.741 de 25
a 350°C, confirmado mediante las pruebas de Tukey en la zona 1 (ver Tabla XXX).
Luego, en la zona 2 se aprecian dos tipos de tendencia: un ascenso de 350 a 573°C y

luego una estabilidad en el valor de b* hasta 773°C. Lo anterior a diferencia de todos los
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demés termogramas identifica claramente las dos reacciones que ocurren en el caolin de
toba en este rango de temperaturas; el incremento en la coordenada b* corresponde a la
reaccion de deshidroxilacion finalizando a 573°C; para luego répidamente
descomponerse en mullitas primarias hasta 773°C en un valor promedio de igual a b* de
13.687. Finalmente se observa un pequefio incremento en b* hasta 900°C indicando la

posterior descomposicion del caolin de toba en mullita secundaria.

Segun la gréafica en la Figura 33, la luminosidad del caolin hidrotermal se comporta
de manera similar a la de toba triturada, con descenso mucho mayor de 59.05 a 350°C,
reflejando de esta manera una relacion directa entre lo oscuro del material y la pérdida
de agua intersticial del mismo. En la zona 2 (350 a 800°C) de este termograma se
observa un similar ascenso en los valores de L*, como en el caolin de toba, coincide con
la reaccion de deshidroxilacion pero no en su descomposicion. Las pruebas de Tukey de
la Tabla XXXIIlI demuestran que no hay diferencias significativas en los valores de
luminosidad en la tercera y ultima zona, indicando asi que la estabilidad de dicha

variable refleja el comienzo de las reacciones de descomposicion a mullitas primarias.

La gréfica de Figura 35, cuyo termograma representa la variacion de a* respecto la
temperatura del caolin hidrotermal, tiene un comportamiento similar al anterior, en
donde ciertas zonas de estabilizacion coinciden con las fases de transformacion del
mineral. En la zona 1 las pruebas de Tukey (ver Tabla LXXII) confirman un valor
promedio de 0.939 desde 25 a 190°C, indicando que la estabilidad en dicha variable en
este rango de temperaturas corresponde a la pérdida de agua intersticial del caolin
hidrotermal. Luego en la segunda zona, son apreciables dos “mesetas” en las que a* se
estabiliza en distinto valor promedio; la primera: de 280 a 450°C con una media de 2.927
y la segunda: de 550 a 773°C con otra media de 4.723. Lo anterior se interpreta como las
fases de conversion a metacaolin del mineral inicial, al 73% y 91% respectivamente.
Finalmente se observa un pequefio ascenso en la coordenada a* pero sus respectivas

incertidumbres dan como consecuencia que las pruebas de Tukey demuestren que dichos
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valores formen parte de la anterior zona. Del comportamiento anterior puede inferirse
que la estabilidad en los valores de a* alrededor de 4.723 es indicio del final de la

reaccion de deshidroxilacién y su descomposicion en mullitas primarias.

Expresiones matematicas empiricas de la pérdida de peso y densidad en funcion
de las coordenadas L*a*b* del color

En la tabla Tabla XV se pueden observar cuatro expresiones matematicas que son la
relacion de la pérdida de peso y densidad en funcidon de las coordenadas del color
L*a*b* de las muestras calcinadas, tres por cada tipo de caolin. Debido a la sencillez y
rapidez de medicion de color comparado con la de la pérdida de peso y densidad, estos
modelos permiten obtener un valor de dichas variables fisicas en un tiempo

relativamente menor a partir una ecuacion polinomial de orden 3.

105



106



CONCLUSIONES

Para el caolin de toba triturada

1. Lazona 1l (25 a 350°C) de los termogramas para el caolin de toba se caracterizan por
descenso leve en la pérdida de peso a velocidad constante e incremento en la
densidad alcanzando en su méxima velocidad, 0.315 g/cm®C, indicando asi la

desecacion de agua intersticial en dicho mineral.

2. Las coordenadas del color en el sistema CIE-L*a*b* para el caolin de toba triturada
tipifican la pérdida de agua interna que ocurre desde 25 a 350°C con descenso en los

valores de L* y valores constantes en a* y b*.

3. Las reacciones de deshidroxilacion y descomposicion en mullitas primarias del
caolin de toba triturada, se identifican en la zona 2 (350 a 800°C) de los termogramas
respectivos mostrando, un rapido descenso en la pérdida de peso en 561°C a
0.00602g/°C y alcanzando un valor de estabilizacion maximo en la densidad de 2.87
g/cm® interpretandose como una cristalinidad constante a lo largo de este proceso.

4. A diferencia de las variaciones en la pérdida de peso y densidad, las coordenadas del
color en el sistema CIE-L*a*b* para el caolin de toba triturada identifican por
separado las rapidas reacciones de deshidroxilacion y descomposicion a mullitas
primarias, con incremento de b* de 350 a 573°C y luego una zona de estabilidad
intermedia en un valor promedio de 13.687 respectivamente.
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5.

La tercera y Gltima zona de los termogramas correspondientes al caolin de toba
triturada denota un ligero descenso en la pérdida de peso a velocidad constante y
otro pequefio aumento en la densidad con un proporcional incremento en su razén de
cambio, interpretandose como el inicio de una segunda reaccion de descomposicién

del mineral a mullitas secundarias.

Para el caolin hidrotermal

6.

10.

El caolin hidrotermal presenta su mayor velocidad de pérdida de agua en la zona de
desecacion, con un incremento leve en su densidad alrededor desde 25°C a 350°C a
velocidad constante en un valor promedio de 0.00014g/cm®C indicando asi una
mayor cantidad de agua intersticial inicial que la contenida por el caolin de toba

triturada sin afectar su estructura cristalina.

Los termogramas de color del caolin hidrotermal demuestran que la estabilidad en
los valores de a* y b caracterizan el inicio de su desecacién mientras el valor minimo

de L* a 350°C define el final de esta fase de transformacion.

.En la zona 2 (350 a 800°C) de los termogramas del caolin hidrotermal se tipifica la
deshidroxilacion a metacaolin del mineral con un rapido descenso en la pérdida de
peso a 561.5°C, 0.00126g/°C, un incremento en los valores de densidad desde 350 a

500°C para luego estabilizarse en un promedio de 2.861g/cm®.

La presencia de dos “mesetas” en el termograma de a*, 280 a 450°C y 550 a 773 °C
identifican fases de conversion a metacaolin del mineral hidrotermal inicial, al 73%

y 91% respectivamente.

El caolin hidrotermal presenta de 800 a 900°C una ligera pérdida de peso y aumento

en su densidad acompafado de un incremento en las razones de cambio
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11.

12.

interpretandose como el inicio de reacciones de descomposicion a mullitas primarias

de este mineral.

Las coordenadas del color en el sistema CIE-L*a*b* para el caolin hidrotermal
tipifican su descomposicion en mullitas primarias de 800 a 900°C con una
estabilizacion en los valores de L*y a* con un valor promedio de 87.642 y 4.723

respectivamente.
El anlisis de varianza con un nivel de confianza al 95% demostr6 que tanto la

alteracion metamorfica como la temperatura tienen un efecto significativo y

relacionado en la pérdida de peso, densidad y color de los minerales calcinados
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RECOMENDACIONES

Evaluar las mismas propiedades fisicoquimicas tratadas en este estudio, pérdida de
peso, densidad y color con caolines obtenidos de distintas regiones de Guatemala.

Correlacionar la densidad del caolin calcinado entre 550 y 850°C con su
correspondiente estructura cristalina caracterizadas por técnicas convencionales de

difraccién de rayos X

Evaluar el indice Puzolanico segin norma ASTM C311 del metacaolin obtenido
entre 550 y 850°C el efecto de la cantidad afadida a la mezcla, tiempo de residencia
de calcinacién, tipo y origen de caolin original, a través de analisis

termogravimétricos y ensayos fisico-mecénicos

Realizar un estudio de la descomposicion del metacaolin, a través del tiempo,
evaluando su Indice Puzolanico segin norma ASTM C311 a corto, mediano y largo

plazo y asi obtener como resultado un tiempo de vida dptimo para este aditivo.
Para futuros estudios es importante la evaluacién del comportamiento de las razones

de cambio de parametros especificos que evidencian las zonas en la que la

deshidroxilacion del caolin ocurre con un grado de transformacion mayor.
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ANEXOS

1. Métodos estandar utilizados

1.1 Método estandar para la determinacion de densidad del cemento hidraulico,
norma ASTM C 188-95

Modificacion de la adaptacion por parte de la norma COGUANOR NGO 41 0032
H2 (Febrero 1982):

OBJETO

Esta norma tiene por objeto la determinacion de la densidad absoluta de los

cementos hidraulicos.

DEFINICIONES

Densidad absoluta de cementos hidraulicos: Es la masa de la unidad de volumen de
los solidos.

REACTIVOS O MATERIALES

e Querosina libre de agua, o nafta. Con una densidad relativa no menor de 0.731
a 15°C/15°C.
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EQUIPO DE MEDICION DE DENSIDAD

e Balanza analitica. Precision. Sensibilidad 0.1 mg.
e Frasco volumétrico de Le Chatelier. El frasco volumétrico de Le Chatelier
debe cumplir, esencialmente, en cuanto a forma y dimensiones, con los

requerimientos que se detallan en la siguiente figura.

Figura 46. Matraz de LeChatelier

Posee dos grodua-~ |
cignesde 0.1emd / N |,a
cado una sobre lo ( ))“ cm
marca | y debejo '\

de la narco 03~

Los requisitos en cuanto a tolerancia, inscripcion, longitud, espaciamiento y
uniformidad de las graduaciones deben ser observados estrictamente. Debe haber un
espacio de por lo menos 10 mm entre la marca de graduacion mas alta y el punto inferior
de la parte esmerilado, del tapén de vidrio. El cuello debe estar graduado de 0 a 1 cm® y
de 18 a 24 cm®, con subdivisiones de 0.1 cm®, de manera que permita la lectura de

volumen con un error no mayor de 0.05 cm®,
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Cada frasco debe llevar un namero de identificacion permanente, lo mismo que el
tapon esmerilado, pero solo en el caso de que este Ultimo sea intercambiable con otros
tapones. Las partes de vidrio esmeriladas intercambiables deben marcarse ambas con el
simbolo S, seguido de la designacion por tamafio. La temperatura de calibracion debe

39

indicarse y las unidades de capacidad deben sefialarse con la expresion “cm®” colocada

arriba de la marca de graduacién mas alta.

Nota: El frasco esta disefiado para garantizar el drenaje completo de este cuando es
vaciado, su estabilidad cuando se coloca sobre una superficie nivelada, asi como

también su exactitud y precision en la lectura.

Pueden usarse equipos y métodos alternativos par la determinacién de la densidad,
siempre que un mismo operario pueda obtener los valores que estén dentro + 0.03 g/cm3

de los resultados obtenidos usando el método del frasco de Le Chatelier.

e Embudos. Dos embudos de vidrio, uno de tubos largos para liquidos y otro de
tubo corto para el cemento.

e Termdmetro. Un termdmetro graduado en décimas de grado centigrado.

e Bafo termorregulador. Un bafio termorregulador que debe ser mantenido a una
temperatura constante. La temperatura del bafio no debe variar en + 0.1°C
durante el ensayo.

e Instrumental de laboratorio.

PROCEDIMIENTO OPERATORIO

1. La densidad absoluta del cemento se determina con el material tal y como se

recibe, a menos que se estipule algun tratamiento previo de la muestra.
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Se agrega al frasco de Le Chatelier uno de los liquidos mencionados en 3.1, hasta
alcanzar un nivel comprendido entre las marcas 0 y 1cm3, y se seca la pared
interior del frasco que queda por encima del nivel del liquido. Se sumerge el
frasco en un bafio termorregulador y, en el momento que este ha alcanzado la
temperatura del bafio, se toma la primera lectura del nivel del liquido en el
frasco, después de lo cual se saca del bafio.

Se pesa exactamente una cantidad determinada de cemento (64 g para cemento
Pértland) y se afiade en pequefios incrementos al frasco, cuidando que tanto el
frasco como el liquido estén a temperatura ambiente. Deben evitare las
salpicaduras y debe observarse que no haya cemento adherido a las paredes
interiores del frasco, sobre el nivel del liquido. Puede usarse un aparato vibrador
para acelerar la introduccién del cemento en el frasco y evitar que este se pegue
al cuello del mismo.

Después de que todo el cemento ha sido afiadido, se tapa el frasco y se hace rodar
en una posicion inclinada o se gira suavemente en un circulo horizontal hasta que
al colocarlo en posicion vertical, dejen de aparecer burbujas de aire en la
superficie del liquido. Si se ha agregado la cantidad apropiada de cemento, el
nivel del liquido debe quedar en un punto situando entre los valores 18 y 24 cm®.
Se sumerge nuevamente el frasco en el bafio termorregulador, y una vez
alcanzado el equilibrio de temperatura, se realiza la lectura final; el frasco debe
sumergirse en el bafio de temperatura constante por periodos de tiempo
suficientemente largos a fin de evitar que haya variaciones de temperatura
mayores de 0.2°C, entre las lecturas inicial y final.

La diferencia entre las lecturas inicial y final representa el volumen del liquido
desplazado por la masa de cemento usada en la determinacion. Luego el ensayo

debe realizarse en duplicado.
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EXPRESION DE LOS RESULTADOS

La densidad absoluta de los cementos hidraulicos se expresa en gramos por

centimetro cubico, y se calcula por medio de la siguiente formula:

<|3

Donde:

p = densidad absoluta del cemento, en g/cm’.
m = masa del cemento ensayado, en g
V = volumen de cemento utilizado en el ensayo, determinado por la diferencia entre

las lecturas, inicial y final en el frasco, en cm®.

La densidad absoluta se calcula con tres cifras decimales y, luego, se redondea al
més cercano 0.01 g/cm?.

CORRESPONDENCIA

Para la preparacion de la presente norma se han tenido en cuenta las normas de la
American National Standards Institute y de la American Society for Testing and
Materials ANSI / ASTM C 188 — 95 Standard Test Method for Density of Hydraulic

Cement, con la cual coincide.

Fuente: American Society for Testing and Materials, Anual book of ASTM standards. (Section 04
Construction, Volume 04.01 cement; lime; gypsum). Pag. 306
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1.2 Método estandar para la determinacién de color en cementos blancos,

ensayos fisicos, métodos de ensayo de cementos, norma UNE

OBJETO

Esta norma tiene por objeto fijar el método de ensayo para determinar el color en los
cemento considerados comercialmente blancos, seglin se describe en la Norma UNE
80305:2001, tomando como punto de partida los valores tri-estimulos XYZ obtenidos
mediante cualquier instrumento espectrofotometro o colorimetro tri-estimulo, siempre y

cuando se cumplan los requisitos de precision fijados para el mismo.

NORMAS PARA CONSULTA

UNE-EN-196.2 — Métodos de ensayo de cementos Parte 2: Analisis quimico del
cemento

UNE 80305 — Cementos blancos

FUDAMENTOS DEL METODO

El método se basa en la medicion por comparacion de la energia radiante de un haz
de luz después de haber sido reflejado por la muestra a caracterizar con la energia

radiante de un haz de luz similar, una vez ha sido reflejado por un patrén de referencia.

El objetivo es medir el factor de reflectancia de la muestra para cada longitud de
onda de las radiaciones que componen el espectro visible (entre 380 nm y 780 nm),
utilizando estas medidas para calcular los valores tri-estimulo correspondientes al color
de la misma.
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PREPARACION DE LA MUESTRA DE CEMENTO

La muestra de cemento blanco para este ensayo se prepara del mismo modo para

andlisis quimico de los cementos, definido en la Norma UNE-196-2

PATRONES

Patron primario. Se considera como tal el difusor reflectante recomendado por
CIE y definido como el difusor uniforme con una reflectancia espectral igual a la
unidad para todas las longitudes de onda.

Patron secundario o “blanco”. Ya que el patron primario no tiene existencia
practica, se toma como patron secundario para calibrado de una tableta, prensada
con ayuda de una prensa de polvo de sulfato de bario de calidad “patrén blanco
de colorimetria”, del que se deben conocer las reflectancias espectrales p ni2A 0
los factores de reflectancia espectral R4s9o4 para varias longitudes de onda
medida usando una técnica de medida absoluta. EI patrén primario debe
presentar como condicion esencial una superficie uniforme, plana, limpia y mate.
El patron de blanco se puede emplear para calibrar patrones de trabajo (placas
ceramicas) pero también es posible utilizarlo en calidad de patron de trabajo.
Patrones de trabajo. Las placas patron suministras por los fabricantes de los
equipos de medida son aceptables siempre y cuando estén calibradas o
certificadas respecto al patron primario o secundario y estén fabricadas a partir
de materiales estables y duraderos tales como vidrios opalescentes, vitrolita o

ceramica.
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PREPARACION DE LA MUESTRA

La prensa de preparacion de muestras puede ser automatica o manual (por ejemplo,
de rosca de tornillo) disefiada para la preparacion reproducible de muestras prensadas de
polvo. El polvo colocado en un anillo metélico, se debe presionar contra una superficie
plana, limpia y mate como la que proporciona un cristal deslustrado. La presion ejercida
de ver tal que proporcione una densidad de 2g/cm® aproximadamente, para la tableta
patron de blanco de SO,Ba y de 1.8g/cm® aproximadamente, para la tableta de muestra

de cemento.

El diametro de la pastilla obtenida debe ser tal que su superficie sea mayor que la
apertura de medicion del dispositivo de medida del color con el fin de evitar que el
anillo metalico sobre el que se monta la muestra provoque errores en los resultados. Asi
mismo la superficie de la pastilla debe quedar perfectamente enrasada con la superficie
del anillo metalico de soporte para evitar errores en la medicion. El espesor de la pastilla
deber ser tal que garantice su opacidad y nunca menor de 5 mm.

EQUIPO DE MEDICION DE COLOR

e Espectrofotometro. Equipo de referencia. Espectrofotometro equipado con
una esfera integradora y/o con otras geometrias (por ejemplo, d/8 6 45/0 o
equivalentes), iluminacion proporcionada por una lampara de Xendn de arco o de
alta presion y de con la posibilidad de efectuar los calculos para el iluminante C
y el observador estandar 2° (condiciones de referencia) y las condiciones
alternativas.

e Colorimetro. Equipo alternativo. Alternativamente se podran emplear
colorimetros tri-estimulos con geometria d/8 6 45/, con la posibilidad de fectuar
los célculos para el iluminante C y el observador estandar 2° (condiciones de
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referencia) y condiciones alternativas. En el caso de utilizar tri-estimulos, se debe
verificar antes de su uso que se obtienen valores equivalentes a los obtenidos con

los equipos de referencia.

CONDICIONES DE ENSAYO

Las condiciones de referencia del método de ensayo se aplicaran con un iluminante
C vy un observador estandar de 2°. Se pueden utilizar otros iluminantes y observadores
como condiciones alternativos (por ejemplo D65 y/o 10°C), siempre y cuando los

resultados se establezcan respecto a las condiciones de referencia.

PROCEDIMIENTO OPERATORIO

1. Se prepararan 3 muestras de cemento blanco teniendo siempre la precaucion de
utilizar el mismo sistema para el patrén blanco de calibracion y para las muestras
de cemento a ensayar.

2. Se procede al calibrado del equipo de medicion del color siguiendo las
instrucciones del fabricante del mismo y utilizando los valores del factor de
reflectancia espectral del patrén de calibracién de blanco o los correspondientes
valores de factor de reflectancia del patron de trabajo obtenidos por calibracién
respecto al patron de calibracion de blanco.

3. Una vez calibrado el equipo a utilizar y siguiendo las instrucciones del
fabricando se realiza una determinacion de los valores tri-estimulos XYZ sobre
cada una de las tres preparaciones de la muestra. Los valores de X, Y y Z que se
utilizaran para la expresion de resultados son las respectivas medias aritméticas

de las tres determinaciones.
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EXPRESION DE LOS RESULTADOS

Los resultados finales se expresan en coordenadas CIE-L*a*b*, segun quedan
definidas en la norma UNE 40-435:84 y que se detalla a continuacion:

e Coordenada L*. Corresponde a la claridad o luminosidad de la muestra.

e Coordenada a*. Define la desviacion del punto cromético correspondiente a la
luminosidad L* hacia el rojo (+) o hacia el verde (-).

e Coordenada b*. De modo andlogo, define la desviacion al azul (-) o al

amarillo (+).

Las coordenadas L*a*b*se calculan a partir de las coordenadas tri-estimulos XYZ

referidas a las condiciones de referencia mediante las formulas:

%
Y % % % %
L*= 116(} -16 a* = 500[( X j - (Yj 1 b* = ZOOKYJ - (ZJ
Yo X, Y, Y, zZ,

Donde Xn, Yn, Y Z, son constantes que dependen del iluminante y observador

utilizados, segun se refleja en la siguiente tabla:

Tabla XXXVI. Valores de las constantes X,, Yn, Y Z, segun el tipo de iluminante

Observador 2° Observador 10°
Constantes
C D65 A F C D65 A F
X 98.07 | 95.05 | 109.85 | 109.43 | 97.28 | 94.81 | 11.15 | 112.12
Yo, 100 100 100 100 100 100 100 100
Za 118.23 | 108.89 | 35.58 | 40.21 | 116.14 | 107.33 | 35.20 | 40.79

Fuente: Asociacion Espafiola de Normalizacion y Certificacion, Norma UNE 80117:2001, Métodos de
ensayo de cementos. Ensayos fisicos. Determinacion del color en los cementos blancos. Pég. 1
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2. Composicion inicial de los caolines evaluados

A continuacion se presentan los datos de composicion inicial de las muestras
utilizadas para la realizacion del estudio termogravimétrico. Los datos se obtuvieron por
medio del Método de Espectrometria de Absorcion Atomica (EAA).

CAOLIN DE TOBA TRITURADA

B Diagonal &, 10-0f! Fona 10
Cenim Gerenclal Las Margrias,
Toerre 11, Orficina 901

PROMISA
| PEX  ([502) 2336-6696
PROCESADORS DE MENERALES 5. A. ol

B Emali: [nfo@promiza. Bz

¥ FICHA TECNICA

PRODUCTO TERMINADD
! CARACTERISTICAS GENERALES [ PROPIEDADES QUIMICAS
Den®o de B nvaredad de arciilas z
se encueniran akededor de & comers Cuantficackén como Caclin 79.34%
ETedrne e ouana Con canines y caninkas, Silkce (camo S4dz) 21T
; FEﬂgg mwrrﬁ&m Hiarmo {coma Fe) 0.31%
de maneras dversas en las aplcaciones Magneso y sakes acainas 0. 3%
Indusirial. Color blanco amariliento. Alsmindo {como Alz{a) 20.3%%
Mo caicinado. Potasio { como Kzl 3.14mg'g
Sodo (como Nazdl) 3.3amg'g
Calcko {camo Cad) 0.36%
Humedad 1. 3%
pH 928
Peso especifico < 3gnan’
[ APLICACIOMES Dlametro & 105 E
Dédmetr al 505 fp
r G s Eoundarnios en la DiEm %
et Be pinturas e | Dimetrod Xy

¥ Cangas v reflencs industriales
¥ Ca reflenns para Industria de la
constnuecon

¥ Fabricackin de caucho y adhesivos
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CAOLIN HIDROTERMAL

PAGINA 1 DE (1)

LABORATORIO MINISTERIO DE LAB-REP-1142-09
TECNICO ENERGIA Y MINAS

GUATEMALA C. A. ORDEN No. L-564-09

GUATEMALA, 19-10-09

RESULTADOS DE ANALISIS

MUESTRA: CAOLIN

PRESENTADA POR: Roberto Lainfiesta

RESPONSABLE DEL MUESTREO: Desconocido
PROCEDENCIA: Centro de Investigaciones de Ingenieria, USAC
LOCALIZACION: Desconocida

FECHA DE MUESTREO: Desconocida

FECHA DE RECEPCION DE MUESTRA Y PAPELERIA: 14-10-09
FECHA DE ANALISIS: del 15 al 16-10-09

PRECIO DE ANALISIS: $ 66.40

IANALISTA: Hugo Argueta

DESCRIPCION TECNICA RESULTADOS (1) OXIDOS(2)

Silicio, % en peso E.A A 26.30 56.3 SiO2
Aluminio, % en peso E.A A 10.18 19.23 Al203
IMagnesio, % en peso E.A A 0.07 0.12 MgO
Hierro, % en peso E.A A 0.62 0.89 Fe203
Potasio, % en peso E.A A 1.61 1.94 K20
Sodio, % en peso E.A A 0.17 0.23 Na20
Calcio, % en peso E. A A 0.48 0.68 CaO
Notas: Resultados validos para la cantidad de muestra presentada al laboratorio.

Los resultados (1) se obtuvieron en forma elemental. Los .6xidos (2) por célculo estequiometrico
E. A. A.: Espectrometria de absorcién atomica.
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APENDICE

1. Muestra de célculo
1.1 Determinacion de la pérdida de peso

La pérdida de peso se calculd basada en el peso residual que sufrieron las muestras
después de someterlas a diferentes temperaturas de calentamiento. A la muestra de
caolin colocada en la capsula de porcelana respectiva, se homogenizé la humedad al
equilibrio luego de permanecer durante 36 horas en un horno a 110°C.

W, = capsula de porcelana + 5 gramos de muestra

W; = peso final de la capsula de porcelana + muestra sometida a calentamiento

Wf
pp% = W %100

(0]

1.2 Determinacion de la densidad

La pérdida de peso se calcul6 segun una variacion al método ASTM C 188-95 (Ver

Anexo 4), y se calcula por medio de la formula

_m
P=y
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Donde:

p = densidad del material en g/cm®

m = masa de la muestra analizada, en g

V = volumen de la muestra determinado por la diferencia entre las lecturas inicial

y final en el matraz de Le Chatelier especial, en cm®.

1.3 Determinacion de la razén de cambio

La razon de cambio o velocidad de las variables pérdida de peso y densidad se

calcul6 por medio de la formula

OX  X; — X4
or T, -T,

Donde:

X; = pérdida de peso o densidad del material de la i-esima observacion

X;_, = pérdida de peso o densidad del material de la observacion anterior a x;

T; = temperatura de calentamiento de la i-ésima observacion

Ti.1 = temperatura de calentamiento de de la observacion anterior a T;

134



2. Datos originales

Tabla XXXVII. Datos para la calibracion de las muflas utilizadas para calcinacion

Temperatura(°C) Tiempo (min)
Inicial | Final Muflal | Mufla 2
25 110 13.9 32.7
110 190 15.6 22.6
190 280 11.3 12.6
280 350 10.7 7.1
350 450 12.1 8.0
450 550 12.3 8.6
550 573 8.7 6.0
573 673 12.9 8.9
673 773 13.4 9.7
773 873 14.5 8.6
873 900 9.7 8.1

Figura 47. Curvas de calibracion de las muflas utilizadas para la calcinacion

900.0

800.0

700.0 —e—Muflal /'/
—s— Mufla 2 /

600.0 /

500.0 j

400.0 /-//

300.0 //

200.0

100.0 =

0.0

Temperatura (°C
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Tabla XXXVIII. Datos obtenidos directamente de la experimentacion para la
determinacion del peso residual, densidad y color del CAOLIN
DE TOBA TRITURADA, CORRIDA 1

Pérdida de Peso Densidad Color
Temperatura | Peso inicial | Peso final - | Tara Masa | A Volumen
(°C) - Muestra | Muestray | Crisol L* | a* b*
(@ | crisoi(@ | (@ | 9| ©

110 5.003 29.457 24.484 | 1.003 0.450 92.04 | -1.09 | 9.14
190 5.008 29.824 24.902 | 1.005 0.450 90.57 | -1.2 8.03
280 4,997 29.412 24.588 | 0.998 0.400 84.18 | -0.25 | 7.84
350 4,995 30.480 25.681 | 1.001 0.350 85.27 | -0.01 | 7.78
450 5.004 31.340 26.555 | 0.999 0.350 82.54 | 0.06 | 10.23
550 5.006 28.955 24.294 | 0.995 0.350 83.30 | 1.19 | 14.26
573 5.003 29.681 25.139 | 1.008 0.350 82.17 | 1.12 | 13.74
673 5.004 30.076 25.564 | 0.999 0.350 85.98 | 1.59 | 14.05
773 5.013 29.009 24.550 | 1.001 0.350 87.42 | 1.64 | 145
873 5.005 29.961 25.563 | 1.012 0.350 87.48 | 2.14 | 17.25
900 4,997 28.863 24.484 | 1.019 0.350 89.68 | 3.13 | 18.58

Tabla XXXIX. Datos obtenidos directamente de la experimentacion para la
determinacion del peso residual, densidad y color del CAOLIN DE
TOBA TRITURADA, CORRIDA 2

Pérdida de Peso Densidad Color
Temperatura | peso inicial | Peso final - | Tara
°C) - Muestra | Muestray | Crisol Masa A Volumen | . a* b*
(@ | Crisoi(@ | (@ | 9| O

110 4,998 31.459 26.552 | 1.010 0.450 88.27 | -1.50 | 8.98
190 4,999 30.465 25.565 | 0.996 0.450 87.06 | -1.37 | 10.36
280 5.000 29.754 24.902 | 1.005 0.400 86.46 | -0.57 | 6.86
350 4,998 29.439 24.590 | 0.999 0.400 83.58 | -0.39 | 5.76
450 5.003 29.955 25.139 | 1.010 0.350 82.48 | 0.90 | 11.71
550 5.000 29.005 24.293 | 1.008 0.350 84.20 | 0.67 | 12.76
573 5.000 30.690 26.136 | 1.006 0.350 84.90 | 0.89 | 12.23
673 4,999 30.177 25.684 | 1.010 0.350 85.68 | 0.99 | 13.35
773 5.002 29.785 25.296 | 1.004 0.350 86.04 | 1.92 | 14.69
873 5.001 27.823 23.381 | 1.005 0.350 88.64 | 2.65 | 17.34
900 5.003 29.889 25.447 | 1.015 0.350 85.87 | 2.77 | 19.05
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Tabla XL. Datos obtenidos directamente de la experimentacion para la
determinacion del peso residual, densidad y color del CAOLIN DE
TOBA TRITURADA, CORRIDA 3

Pérdida de Peso Densidad Color
Temperatura | peso inicial | Peso final - | Tara
°C) - Muestra | Muestray | Crisol Masa| A Volumen | ) . a* b*
(@ | crisoi(@ | (@ | 9| ©

110 5.000 31.057 26.134 | 0.990 0.450 87.11 | -1.40 | 8.09
190 5.002 31.448 26.558 | 1.001 0.400 86.83 | -1.25 | 6.77
280 5.000 30.019 25.138 | 1.003 0.350 89.65 | -1.13 | 8.95
350 5.003 29.685 24.829 | 1.002 0.350 81.96 | -0.98 | 6.32
450 5.000 29.851 25.003 | 0.998 0.350 80.78 | 0.40 | 9.45
550 4,998 30.408 25.719 | 0.994 0.350 80.74 | 0.38 | 12.22
573 4,999 27.933 23.384 | 0.999 0.350 83.50 | 0.68 | 14.07
673 5.001 28.823 24.294 | 0.997 0.350 84.98 | 2.03 | 12.99
773 4,996 30.126 25.681 | 0.995 0.350 88.01 | 2.67 | 13.56
873 5.005 29.695 25.299 | 1.011 0.350 86.93 | 1.97 | 15.40
900 5.009 28.981 24.587 | 1.019 0.350 86.38 | 255 | 17.34

Tabla XLI. Datos obtenidos directamente de la experimentacion para la
determinacion del peso residual, densidad y color del CAOLIN
HIDROTERMAL, CORRIDA 1

Pérdida de Peso Densidad Color
Temperatura | Peso inicial | Peso final - | Tara
°C) - Muestra | Muestray | Crisol Masa | A Volumen | . a* b*
(@ | Crisoi(@ | (@ | 9| o

110 5.003 31.435 26.557 | 1.001 0.450 77.12 | 1.10 | 15.27
190 5.000 30.361 25.507 | 1.028 0.450 78.06 | 1.40 | 13.60
280 5.002 30.484 25.683 | 1.017 0.450 70.26 | 2.51 | 13.27
350 5.000 29.586 24.828 | 0.997 0.450 60.09 | 2.90 | 10.82
450 5.000 30.028 25.299 | 1.019 0.400 65.40 | 3.20 | 10.55
550 5.006 29.853 25.139 | 0.997 0.350 78.86 | 4.30 | 15.01
573 5.002 31.318 26.649 | 1.003 0.400 78.90 | 4.99 | 16.65
673 5.005 29.138 24.486 | 0.999 0.400 87.40 | 454 | 15.53
773 5.002 28.914 24.297 | 1.000 0.350 86.47 | 4.21 | 16.38
873 5.008 29.435 24.902 | 0.990 0.350 87.12 | 3.86 | 12.53
900 5.011 29.139 24.613 | 1.022 0.350 88.04 | 4.89 | 14.74
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Tabla XLII. Datos obtenidos directamente de la experimentacién para la
determinacion del peso residual, densidad y color del CAOLIN
HIDROTERMAL, CORRIDA 2

Pérdida de Peso Densidad Color
Temperatura [ peso inicial | Peso final - | Tara
°C) - Muestra | Muestray | Crisol Masa| A Volumen | a* b*
(@ | crisoi(@ | (@ | 9| ©

110 5.001 29.455 24.589 | 0.998 0.450 78.01 | 0.87 | 13.14
190 5.006 29.682 24.829 | 1.004 0.450 75.70 | 1.10 | 13.32
280 5.000 28.201 23.382 | 1.027 0.450 69.10 | 2.76 | 12.53
350 5.003 30.351 25.565 | 0.993 0.400 59.40 | 3.09 | 10.80
450 5.007 30.281 25.508 | 1.011 0.400 62.10 | 3.43 | 12.18
550 5.004 29.609 24.902 | 1.028 0.400 75.78 | 4.75 | 16.58
573 5.003 30.384 25.720 | 1.041 0.400 78.50 | 5.20 | 17.01
673 5.007 29.247 24.597 | 1.017 0.400 82.90 | 5,58 | 17.97
773 5.006 30.771 26.136 | 1.033 0.400 84.95 | 4.70 | 16.97
873 5.003 31.188 26.649 | 1.002 0.350 86.67 | 4.55 | 15.63
900 5.010 29.692 25.157 | 1.021 0.350 89.74 | 4.40 | 16.00

Tabla XLI1I. Datos obtenidos directamente de la experimentacién para la
determinacion del peso residual, densidad y color del CAOLIN
HIDROTERMAL, CORRIDA 3

Pérdida de Peso Densidad Color
Temperatura | peso inicial | Peso final - | Tara
°C) - Muestra | Muestray | Crisol Masa A Volumen | . a* b*
(@ | Crisoi(@ | (@ | 9| O

110 4,999 29.769 24.902 | 1.012 0.450 80.60 | 0.99 | 13.64
190 4,994 29.425 24.597 | 1.011 0.450 75.12 | 0.59 | 12.98
280 5.004 29.095 24.266 | 1.010 0.450 71.88 | 2.33 | 13.40
350 5.011 29.316 24.486 | 0.993 0.450 57.66 | 3.12 | 12.20
450 5.006 29.623 24.830 | 0.996 0.450 66.01 | 3.00 | 14.97
550 4,999 31.391 26.652 | 1.005 0.400 75.78 | 4.30 | 16.57
573 5.001 29.327 24.590 | 0.999 0.350 77.01 | 485 | 16.01
673 5.005 30.361 25.682 | 1.012 0.350 84.05 | 5.24 | 17.12
773 5.000 29.899 25.301 | 1.010 0.400 83.40 | 4.02 | 15.96
873 5.003 30.059 25.542 | 1.006 0.350 88.26 | 4.21 | 13.33
900 4,994 30.174 25.679 | 1.008 0.350 86.02 | 5.40 | 15.40
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3. Datos calculados

Tabla XL1V. Determinacion de pérdida de peso y densidad del CAOLIN DE TOBA
TRITURADA, CORRIDA 1

Temperatura _ Pérdida de peso _ _ Densidad _

(C) Pérdidade | APP | Pérdidade | Velocidad | Densidad| Ap | Velocidad

peso(@) | (9 | peso(%) | (9°C) | (glec) | (glec) | (glec) °C
110 0.132 0132 | 97.36% | 1.553E-03 | 2.25 ° | 5.752E-04
190 0.166 0.034 | 96.68% | 4.272E-04 | 2.25 | 0.002 | 2.289E-04
280 0.175 0.009 | 96.50% | 9.623E-05 | 2.24 | 0.002 | 2.721E-04
350 0.181 0.006 | 96.39% | 8.204E-05 | 2.27 | 0.026 | 3.651E-04
450 0.213 0.032 | 95.75% | 3.214E-04 | 2.45 | 0.180 | 2.490E-03
550 0.260 0.047 | 94.80% | 4.731E-04 | 2.63 | 0.180 | 1.523E-03
573 0.264 0.004 | 94.72% | 1.694E-04 | 2.70 | 0.070 | 9.988E-05
673 0.326 0.062 | 93.49% | 6.173E-04 | 2.69 | 0.010 | 2.606E-05
773 0.402 0.076 | 91.96% | 7.633E-04 | 2.59 | 0.100 | 1.042E-05
873 0.486 0.084 | 90.29% | 8.371E-04 | 2.87 | 0.284 | 2.332E-03
900 0.499 0.014 | 90.01% | 5.145E-04 | 2.88 | 0.006 | 2.691E-03

Tabla XLV. Determinacion de pérdida de peso y densidad del CAOLIN DE TOBA
TRITURADA, CORRIDA 2

Temperatura _ Pérdida de peso _ _ Densidad _

(°C) Pérdidade | APP | Pérdidade | Velocidad | Densidad| Ap | Velocidad

peso(@) | (9 | peso(%) | (9°C) | (glec) | (glec) | (glec) I°C
110 0.091 0.091 98.18% 1.071E-03 2.24 0.027 | 3.137E-04
190 0.099 0.008 98.02% 9.979E-05 2.34 0.096 | 1.194E-03
280 0.148 0.049 97.04% 5.442E-04 2.64 0.300 | 3.333E-03
350 0.149 0.001 97.02% 1.514E-05 2.81 0.170 | 2.429E-03
450 0.187 0.038 96.26% 3.783E-04 2.89 0.076 | 1.131E-03
550 0.288 0.101 94.24% 1.011E-03 2.88 0.006 | 5.714E-05
573 0.446 0.158 91.08% 6.870E-03 2.87 0.006 | 8.236E-05
673 0.506 0.060 89.88% 6.010E-04 2.89 0.011 | 1.684E-04
773 0.513 0.007 89.74% 6.694E-05 2.87 0.017 | 1.575E-04
873 0.559 0.046 88.82% 4.609E-04 2.87 0.003 | 2.857E-05
900 0.561 0.002 88.79% 6.575E-05 2.90 0.029 | 1.058E-03
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Tabla XLVI. Determinacion de pérdida de peso y densidad del CAOLIN DE TOBA
TRITURADA, CORRIDA 3

Temperatura _ Pérdida de peso _ _ Densidad _

(C) Pérdidade | APP | Pérdida de | Velocidad | Densidad| Ap | Velocidad

peso(@) | (9 | peso(%) | (9°C) | (glec) | (glec) | (glec) °C
110 0.077 0.077 | 98.46% | 9.059E-04 | 2.20 | 0.018 | 2.092E-04
190 0.112 0.035 | 97.76% | 4.369E-04 | 2.30 | 0.100 | 1.250E-03
280 0.119 0.007 | 97.62% | 7.828E-05 | 2.59 | 0.290 | 3.222E-03
350 0.147 0.028 | 97.06% | 3.987E-04 | 2.77 | 0.180 | 2.571E-03
450 0.152 0.005 | 96.96% | 5.088E-05 | 2.85 | 0.081 | 8.009E-04
550 0.309 0.157 | 93.82% | 1.571E-03 | 2.84 | 0.011 | 1.143E-04
573 0.450 0.141 | 91.00% | 6.129E-03 | 2.85 | 0.014 | 3.294E-04
673 0.472 0.022 | 90.56% | 2.182E-04 | 2.85 | 0.006 | 1.163E-04
773 0.551 0.080 | 88.97% | 7.954E-04 | 2.84 | 0.006 | 5.714E-05
873 0.609 0.057 | 87.83% | 5.695E-04 | 2.89 | 0.046 | 4.571E-04
900 0.615 0.006 | 87.72% | 2.038E-04 | 2.91 | 0.023 | 8.466E-04

Tabla XLVII. Determinacion de pérdida de peso y densidad del CAOLIN
HIDROTERMAL, CORRIDA 1

Temperatura Pérdida de peso Densidad

(°C) Pérdidade | APP | Pérdidade | Velocidad | Densidad| Ap | Velocidad

peso(9) | (g) | peso(%) | (9°C) | (glee) | (gleo) | (glee) I°C
110 0.125 0.125 97.50% 1.470E-03 2.22 0.024 | 2.876E-04
190 0.146 0.021 97.08% 2.634E-04 2.26 0.036 | 3.980E-04
280 0.201 0.055 95.98% 6.102E-04 2.26 0.000 | 3.753E-04
350 0.242 0.041 95.16% 5.869E-04 2.29 0.030 | 4.286E-04
450 0.271 0.029 94.58% 2.900E-04 2.55 0.258 | 2.296E-03
550 0.292 0.021 94.17% 2.065E-04 2.71 0.163 | 1.325E-03
573 0.333 0.041 93.34% 1.792E-03 2.58 0.130 | 1.000E-04
673 0.353 0.020 92.95% 1.978E-04 2.61 0.030 | 5.212E-05
773 0.385 0.032 92.30% 3.220E-04 2.63 0.020 | 1.569E-04
873 0.475 0.089 90.52% 8.940E-04 2.83 0.199 | 2.120E-03
900 0.485 0.010 90.32% 3.590E-04 2.92 0.091 | 2.639E-03
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Tabla XLVIII. Determinacion de pérdida de peso y densidad del CAOLIN
HIDROTERMAL, CORRIDA 2

Temperatura _ Pérdida de peso _ _ Densidad _

(C) Pérdidade | APP | Pérdida de | Velocidad | Densidad| Ap | Velocidad

peso(@) | (9 | peso(%) | (9°C) | (glec) | (glec) | (glec) °C
110 0.135 0135 | 97.30% | 1.588E-03 | 2.22 | 0.018 | 2.092E-04
190 0.153 0.018 | 96.94% | 2.230E-04 | 2.23 | 0.013 | 1.493E-04
280 0.181 0.028 | 96.38% | 3.131E-04 | 2.28 | 0.051 | 7.507E-05
350 0.217 0.036 | 95.66% | 5.124E-04 | 2.32 | 0.038 | 5.397E-04
450 0.234 0.017 | 95.33% | 1.680E-04 | 2.53 | 0.208 | 2.075E-03
550 0.297 0.063 | 94.06% | 6.309E-04 | 2.57 | 0.042 | 1.126E-03
573 0.339 0.042 | 93.22% | 1.828E-03 | 2.63 | 0.060 | 1.558E-04
673 0.357 0.018 | 92.87% | 1.770E-04 | 2.62 | 0.010 | 1.564E-04
773 0.371 0.014 | 92.59% | 1.405E-04 | 2.71 | 0.090 | 2.408E-04
873 0.464 0.093 | 90.73% | 9.317E-04 | 2.86 | 0.153 | 1.908E-03
900 0.475 0.010 | 90.52% | 3.826E-04 | 2.92 | 0.054 | 2.507E-03

Tabla XLIX. Determinacion de pérdida de peso y densidad del CAOLIN
HIDROTERMAL, CORRIDA 3

Temperatura Pérdida de peso Densidad

(°C) Pérdidade | APP | Pérdidade | Velocidad | Densidad| Ap | Velocidad

peso(9) | (g) | peso(%) | (9°C) | (glee) | (gleo) | (glee) I°C
110 0.132 0.132 97.36% 1.553E-03 2.25 0.005 | 5.752E-04
190 0.166 0.034 96.68% 4.272E-04 2.25 0.002 | 2.289E-04
280 0.175 0.009 96.50% 9.623E-05 2.24 0.002 | 2.721E-04
350 0.181 0.006 96.39% 8.204E-05 2.27 0.026 | 3.651E-04
450 0.213 0.032 95.75% 3.214E-04 2.45 0.180 | 2.490E-03
550 0.260 0.047 94.80% 4.731E-04 2.63 0.180 | 1.523E-03
573 0.264 0.004 94.72% 1.694E-04 2.70 0.070 | 9.988E-05
673 0.326 0.062 93.49% 6.173E-04 2.69 0.010 | 2.606E-05
773 0.402 0.076 91.96% 7.633E-04 2.59 0.100 | 1.042E-05
873 0.486 0.084 90.29% 8.371E-04 2.87 0.284 | 2.332E-03
900 0.499 0.014 90.01% 5.145E-04 2.88 0.006 | 2.691E-03
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Tabla L. Determinacion de valores promedio y desviacion estdndar para la pérdida
de peso, densidad y color del CAOLIN DE TOBA TRITURADA

T Pérdida de Densidad Color
em[()f(;?tura Peso (%) (g/cc) L* ax b*

Prom. D.S. | Prom. | D.S. | Prom. | D.S. | Prom. | D.S. | Prom. | D.S.
25 100.00% [ 0.00% | 2.22 | 0.00 | 92.84 | 0.00 | -0.83 | 0.00 | 8.08 | 0.00
110 98.68% |0.64% | 2.22 | 0.02 | 89.14 | 258 | -1.33 | 0.21 | 8.74 | 0.57
190 98.02% |0.26% | 2.31 | 0.03 | 88.15 | 2.10 | -1.27 | 0.09 | 8.39 | 1.82
280 97.07% |0.54% | 259 | 0.05| 86.76 | 2.75 | -0.65 | 0.45 | 7.88 | 1.05
350 96.72% |0.56% | 2.77 | 0.04 | 83.60 | 1.66 | -0.46 | 0.49 | 6.62 | 1.04
450 96.28% |0.67% | 2.86 | 0.02 | 81.93 | 1.00 | 0.45 | 0.42 | 10.46 | 1.15
550 93.72% |0.57% | 2.85 | 0.02 | 82.75 | 1.80 | 0.75 | 0.41 | 13.08 | 1.06
573 90.95% |0.15% | 2.87 | 0.01 | 8352 | 1.37 | 090 | 0.22 | 13.35 | 0.98
673 90.20% |0.34% | 2.86 | 0.02 | 8555 | 0.51 | 154 | 0.52 | 13.46 | 0.54
773 89.22% |0.45% | 2.86 | 0.01 | 87.16 | 1.01 | 2.08 | 0.53 | 14.25 | 0.61
873 88.18% |0.56% | 2.88 | 0.01 | 87.68 | 0.87 | 2.25 | 0.35 | 16.66 | 1.10
900 88.05% |0.64%| 291 |0.01 | 87.31 | 207 | 282 | 0.29 | 18.32 | 0.88

Tabla LI. Determinacion de valores promedio y desviacion estadndar para pérdida
de peso, densidad y COLOR DEL CAOLIN HIDROTERMAL

Pérdida de Densidad Color
Tempoe(;atura Peso (%) (g/cc) * = b
) Prom. D.S. | Prom. | D.S. | Prom. | D.S. | Prom. | D.S. | Prom. | D.S.
25 100.00% | 0.00% | 2.20 | 0.00 | 85.29 | 0.00 | 0.80 | 0.00 | 11.46 | 0.00
110 97.39% [0.10%| 2.23 | 0.02 | 7858 | 1.81 | 0.99 | 0.12 | 14.02 | 1.11
190 96.90% [0.21%| 2.25 |0.01 | 76.29 | 1.56 | 1.03 | 041 | 13.30 | 0.31
280 96.29% (0.27% | 2.26 | 0.02 | 7041 | 1.40 | 253 | 0.22 | 13.07 | 0.47
350 95.74% |0.62% | 2.29 | 0.03 | 59.05 | 1.25 | 3.04 | 0.12 | 11.27 | 0.80
450 95.22% [0.59% | 2.51 | 0.05| 6450 | 210 | 3.21 | 0.22 | 1257 | 2.24
550 94.34% |0.40%| 2.64 |0.07 | 76.81 | 1.78 | 445 | 0.26 | 16.05 | 0.90
573 93.76% |0.83%| 2.64 | 0.06 | 78.14 | 1.00 | 5.01 | 0.18 | 16.56 | 0.51
673 93.10% (0.34% | 2.64 | 0.04 | 84.78 | 234 | 512 | 053 | 16.87 | 1.24
773 92.28% |0.31%| 2.64 | 0.06 | 8494 | 154 | 431 | 035 | 1644 | 0.51
873 90.51% |0.22%| 2.86 | 0.02 | 8735 | 082 | 421 | 0.35| 13.83 | 1.61
900 90.28% |0.26% | 291 | 0.02 | 8793 | 1.86 | 490 | 0.50 | 15.38 | 0.63
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Tabla LII. Determinacién de velocidades promedio respecto la temperatura para la

pérdida de peso y densidad en ambos caolines

Tempe- Caolin de Toba Triturada Caolin Hidrotermal

ratura om/8T (g/°C) opl6T (gl/ce °C) om/8T (g/°C) 0pl6T (gl/ce °C)
°C) Promedio| D.S. |Promedio| D.S. |Promedio| D.S. |Promedio| D.S.
67.5 0.00078 | 0.00038 | 0.00008 | 0.00027 | 0.00154 | 0.00003 | 0.00036 | 0.00019
150.0 0.00041 | 0.00030 | 0.00107 | 0.00027 | 0.00030 | 0.00005 | 0.00026 | 0.00013
235.0 0.00053 | 0.00045 | 0.00315 | 0.00023 | 0.00034 | 0.00013 | 0.00024 | 0.00015
315.0 0.00025 | 0.00020 | 0.00252 | 0.00008 | 0.00039 | 0.00014 | 0.00044 | 0.00009
400.0 0.00022 | 0.00016 | 0.00096 | 0.00017 | 0.00026 | 0.00004 | 0.00229 | 0.00021
500.0 0.00128 | 0.00028 | 0.00010 | 0.00003 | 0.00044 | 0.00011 | 0.00132 | 0.00020
561.5 0.00602 | 0.00032 | 0.00019 | 0.00013 | 0.00126 | 0.00017 | 0.00012 | 0.00003
623.0 0.00038 | 0.00020 | 0.00015 | 0.00003 | 0.00033 | 0.00012 | 0.00008 | 0.00007
723.0 0.00049 | 0.00038 | 0.00007 | 0.00011 | 0.00041 | 0.00016 | 0.00014 | 0.00012
823.0 0.00052 | 0.00006 | 0.00027 | 0.00022 | 0.00089 | 0.00002 | 0.00212 | 0.00021
886.5 0.00024 | 0.00019 | 0.00088 | 0.00016 | 0.00042 | 0.00004 | 0.00261 | 0.00010

Tabla LIII. Analisis de varianza realizado para los valores de pérdida de peso para

los dos tipos de caolin a diferentes temperaturas de deshidroxilacion

Origen de Suma de | Grados | Promedio de - Valor
varigciones cuadrados | libertad | cuadrados F Probabilidad critico F Log(Fc-Ft)
Temperaturas | 0.0853606 11 0.007760051 |375.45| 1.33907E-42 1.995 2.57
Caolines 0.0009509 1 0.000950933 | 46.01 | 1.58237E-08 4.043 1.62
T. x Caolin | 0.0053679 11 0.000487988 | 23.61 | 1.04552E-15 1.995 1.33
Error 0.0009921 48 2.06685E-05
Total 0.0926714 71

Tabla LIV. Andlisis de varianza realizado para los valores de densidad para los dos
tipos de caolin a diferentes temperaturas de deshidroxilacion

Origen de Suma de | Grados | Promedio de - Valor
varigciones cuadrados | libertad | cuadrados F Probabilidad critico F Log(Fc-Ft)
Temperaturas | 4.1621470 11 0.378376996 |349.23 | 7.42998E-42 1.995 2.54
Caolines 0.5814727 1 0.581472709 |536.67 | 1.04888E-27 4.043 2.73
T. x Caolin | 0.4166962 11 0.037881471 | 34.96 | 3.67912E-19 1.995 1.52
Error 0.0520067 48 0.001083473
Total 5.2123225 71
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Tabla LV. Andlisis de varianza realizado para los valores de la coordenada L* del

color para los dos tipos de caolin a diferentes temperaturas de

deshidroxilacién

Or_ige_n de Suma de (_Brados Promedio de £ | Probabilidad \{qlor Log(Fc-
variaciones | cuadrados |libertad| cuadrados critico F Ft)
Temperaturas | 2104.3319153 11 191.3029014 | 72.32 | 5.2009E-26 | 1.995 1.85
Caolines | 1308.7580681 1 1308.758068 |494.74| 6.27949E-27 | 4.043 2.69
T. x Caolin | 1021.5450486 11 92.86773169 | 35.11 | 3.37867E-19 | 1.995 1.52
Error 126.9767333 48 2.645348611
Total 4561.6117653 71

Tabla LVI. Analisis de varianza realizado para los valores de la coordenada a* del

deshidroxilacién

color para los dos tipos de caolin a diferentes temperaturas de

Or_ige_n de Suma de (_Brados Promedio de = Probabilidad \{qlor Log(Fc-
variaciones | cuadrados |libertad | cuadrados critico F Ft)
Temperaturas | 145.5195375 11 13.22904886 | 112.86 | 2.14139E-30 | 1.995 2.04
Caolines | 139.0834014 1 139.0834014 | 1186.56 | 1.66258E-35 | 4.043 3.07
T. x Caolin | 10.7970153 11 0.981546843 | 8.37 | 5.73053E-08 | 1.995 0.80
Error 5.6263333 48 0.117215278
Total 301.0262875 71

Tabla LVII. Analisis de varianza realizado para los valores de la coordenada b* del

deshidroxilacién

color para los dos tipos de caolin a diferentes temperaturas de

144

Or_ige_n de Suma de (_Brados Promedio de = Probabilidad \{qlor Log(Fc-
variaciones | cuadrados |libertad | cuadrados critico F Ft)
Temperaturas | 473.9666375 11 43.08787614 | 41.53 | 9.76241E-21 | 1.995 1.60
Caolines | 124.1625347 1 124.1625347 | 119.67 | 1.2354E-14 | 4.043 2.06
T. x Caolin | 128.7877486 11 11.70797715 | 11.28 | 6.06966E-10 | 1.995 0.97
Error 49.8024667 48 1.037551389
Total 776.7193875 71



entre tipos de caolin para los valores promedio de pérdida en peso

Tabla LVIII. Datos del andlisis de comparaciones de parejas medias de Tukey

Pérdida en peso (%)

Tem%eg;atura Cao_lin Toba | Caolin Diferencia
Triturada | Hidrotermal
25 100.00% 100.00% 0.00% No Significativa
110 98.68% 97.39% 1.29% Significativa
190 98.02% 96.90% 1.12% Significativa
280 97.07% 96.29% 0.78% No Significativa
350 96.72% 95.74% 0.98% Significativa
450 96.28% 95.22% 1.06% Significativa
550 93.72% 94.34% 0.62% No Significativa
573 90.95% 93.76% 2.81% Significativa
673 90.20% 93.10% 2.90% Significativa
773 89.22% 92.28% 3.06% Significativa
873 88.18% 90.51% 2.33% Significativa
900 88.05% 90.28% 2.24% Significativa

Tabla LIX. Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey entre

tipos de caolin para los valores promedio de densidad

Temperatura

Densidad (g/cm®)

C) Cao_lin Toba | Caolin Diferencia
Triturada | Hidrotermal

25 2.218 2.200 0.018 No Significativa
110 2.224 2.230 0.006 No Significativa
190 2.310 2.246 0.064 No Significativa
280 2.593 2.262 0.331 Significativa
350 2.770 2.293 0.477 Significativa
450 2.864 2.508 0.355 Significativa
550 2.854 2.637 0.218 Significativa
573 2.870 2.637 0.233 Significativa
673 2.863 2.640 0.223 Significativa
773 2.857 2.643 0.214 Significativa
873 2.884 2.855 0.029 No Significativa
900 2.908 2.906 0.002 No Significativa
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Tabla LX. Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey entre

tipos de caolin para los valores promedio de la coordenada L* del color

L*
Tem%eg;atura Cao_lin Toba | Caolin Diferencia
Triturada |Hidrotermal
25 92.840 85.290 7.550 Significativa
110 89.140 78.577 10.563 Significativa
190 88.153 76.293 11.860 Significativa
280 86.763 70.413 16.350 Significativa
350 83.603 59.050 24.553 Significativa
450 81.933 64.503 17.430 Significativa
550 82.747 76.807 5.940 Significativa
573 83.523 78.137 5.387 Significativa
673 85.547 84.783 0.763 No Significativa
773 87.157 84.940 2.217 No Significativa
873 87.683 87.350 0.333 No Significativa
900 87.310 87.933 0.623 No Significativa

tipos de caolin para los valores promedio de la coordenada a* del color

Tabla LXI. Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey entre

a*
Tem%eg;atura Cao_lin Toba | Caolin Diferencia
Triturada |Hidrotermal
25 -0.830 0.800 1.630 Significativa
110 -1.330 0.987 2.317 Significativa
190 -1.273 1.030 2.303 Significativa
280 -0.650 2.533 3.183 Significativa
350 -0.460 3.037 3.497 Significativa
450 0.453 3.210 2.757 Significativa
550 0.747 4.450 3.703 Significativa
573 0.897 5.013 4,117 Significativa
673 1.537 5.120 3.583 Significativa
773 2.077 4.310 2.233 Significativa
873 2.253 4.207 1.953 Significativa
900 2.817 4.897 2.080 Significativa
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Tabla LXII. Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey entre

tipos de caolin para los valores de la coordenada b* del color

b*
Tem%eg;atura Cao_lin Toba | Caolin Diferencia
Triturada | Hidrotermal
25 8.080 11.460 3.380 Significativa
110 8.737 14.017 5.280 Significativa
190 8.387 13.300 4,913 Significativa
280 7.883 13.067 5.183 Significativa
350 6.620 11.273 4.653 Significativa
450 10.463 12.567 2.103 Significativa
550 13.080 16.053 2.973 Significativa
573 13.347 16.557 3.210 Significativa
673 13.463 16.873 3.410 Significativa
773 14.250 16.437 2.187 Significativa
873 16.663 13.830 2.833 Significativa
900 18.323 15.380 2.943 Significativa

Tabla LXI11. Comparadores de parejas medias de Tukey

Q Pérdida Densidad L* a* b*
(0.5,3,48) | dePeso (%0) (g/cc)
341 0.008950512 | 0.064804141 | 3.20210234 | 0.674040298 | 2.005388683
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Tabla LXIV. Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey entre

temperaturas de deshidroxilacién para los valores de la pérdida de

peso del CAOLIN DE TOBA TRITURADA

Zona Temperatura | Temperatura | Pérdida de | Pérdida de Diferencia
1 (°C) 2 (°C) peso 1 (%) | peso 2 (%)

110 25 98.68% 100.00% | 1.32% Significativa
190 110 98.02% 98.68% 0.66% | No Significativa
190 25 98.02% 100.00% | 1.98% Significativa
280 190 97.07% 98.02% 0.95% Significativa

Zona 1 280 110 97.07% 98.68% 1.61% Significativa
280 25 97.07% 100.00% | 2.93% Significativa
350 280 96.72% 97.07% 0.35% | No Significativa
350 190 96.72% 98.02% 1.30% Significativa
350 110 96.72% 98.68% 1.96% Significativa
350 25 96.72% 100.00% | 3.28% Significativa
450 350 96.28% 96.72% 0.44% | No Significativa
550 450 93.72% 96.28% 2.56% Significativa
550 350 93.72% 96.72% 3.00% Significativa
573 550 90.95% 93.72% 2.77% Significativa
573 450 90.95% 96.28% 5.33% Significativa
573 350 90.95% 96.72% 5.76% Significativa
673 573 90.20% 90.95% 0.75% | No Significativa

Zona 2 673 550 90.20% 93.72% 3.52% Significativa
673 450 90.20% 96.28% 6.08% Significativa
673 350 90.20% 96.72% 6.52% Significativa
773 673 89.22% 90.20% 0.98% Significativa
773 573 89.22% 90.95% 1.73% Significativa
773 550 89.22% 93.72% 4.50% Significativa
773 450 89.22% 96.28% 7.06% Significativa
773 350 89.22% 96.72% 7.50% Significativa
873 773 88.18% 89.22% 1.05% Significativa

Zona 3 900 873 88.05% 88.18% 0.13% | No Significativa
900 773 88.05% 89.22% 1.17% Significativa
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Tabla LXV. Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey entre
temperaturas de deshidroxilacion para los valores de la densidad del
CAOLIN DE TOBA TRITURADA

Zona Temperatura | Temperatura | Densidad 1 | Densidad Diferencia
1 (°C) 2 (°C) (g/cc) 2 (g/ce)

110 25 2.224 2.218 0.007 | No Significativa
190 110 2.310 2.224 0.086 Significativa
190 25 2.310 2.218 0.092 Significativa
280 190 2.593 2.310 0.283 Significativa

Zona 1 280 110 2.593 2.224 0.369 S?gn?ﬁcat?va
280 25 2.593 2.218 0.376 Significativa
350 280 2.770 2.593 0.177 Significativa
350 190 2.770 2.310 0.460 Significativa
350 110 2.770 2.224 0.546 Significativa
350 25 2.770 2.218 0.552 Significativa
450 350 2.864 2.770 0.094 Significativa
550 450 2.854 2.864 0.010 | No Significativa
550 350 2.854 2.770 0.084 Significativa
573 550 2.870 2.854 0.015 | No Significativa
573 450 2.870 2.864 0.006 | No Significativa
573 350 2.870 2.770 0.100 Significativa
673 573 2.863 2.870 0.007 | No Significativa

Zona 2 673 550 2.863 2.854 0.009 | No Significativa
673 450 2.863 2.864 0.001 | No Significativa
673 350 2.863 2.770 0.093 Significativa
773 673 2.857 2.863 0.006 | No Significativa
773 573 2.857 2.870 0.012 | No Significativa
773 550 2.857 2.854 0.003 | No Significativa
773 450 2.857 2.864 0.007 | No Significativa
773 350 2.857 2.770 0.087 Significativa
873 773 2.884 2.857 0.027 | No Significativa

Zona 3 900 873 2.908 2.884 0.024 | No Significativa
900 773 2.908 2.857 0.050 | No Significativa
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Tabla LXVI. Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey entre
temperaturas de deshidroxilacion para los valores de la coordenada
L* del color del CAOLIN DE TOBA TRITURADA

Zona Ten’ip(e;ga)tura Ten;p(e;ga)tura L*1 L*2 Diferencia

110 25 89.14 92.84 3.70 Significativa
190 110 88.15 89.14 0.99 No Significativa
190 25 88.15 92.84 4.69 Significativa
280 190 86.76 88.15 1.39 No Significativa

Zona 1 280 110 86.76 89.14 2.38 No_Sign_ificgtiva
280 25 86.76 92.84 6.08 Significativa
350 280 83.60 86.76 3.16 No Significativa
350 190 83.60 88.15 4.55 Significativa
350 110 83.60 89.14 5.54 Significativa
350 25 83.60 92.84 9.24 Significativa
450 350 81.93 83.60 1.67 No Significativa
550 450 82.75 81.93 0.81 No Significativa
550 350 82.75 83.60 0.86 No Significativa
573 550 83.52 82.75 0.78 No Significativa
573 450 83.52 81.93 1.59 No Significativa
573 350 83.52 83.60 0.08 No Significativa
673 573 85.55 83.52 2.02 No Significativa

Zona 2 673 550 85.55 82.75 2.80 No Significativa
673 450 85.55 81.93 3.61 Significativa
673 350 85.55 83.60 1.94 No Significativa
773 673 87.16 85.55 1.61 No Significativa
773 573 87.16 83.52 3.63 Significativa
773 550 87.16 82.75 441 Significativa
773 450 87.16 81.93 5.22 Significativa
773 350 87.16 83.60 3.55 Significativa
873 773 87.68 87.16 0.53 No Significativa

Zona 3 900 873 87.31 87.68 0.37 No Significativa
900 773 87.31 87.16 0.15 No Significativa
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Tabla LXVII. Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey

entre temperaturas de deshidroxilacion para los valores de la
coordenada a* del color del CAOLIN DE TOBA TRITURADA

Zona Ten’ip(e;ga)tura Ten;p(e;ga)tura a*l a*2 Diferencia

110 25 -1.33 -0.83 0.50 No Significativa
190 110 -1.27 -1.33 0.06 No Significativa
190 25 -1.27 -0.83 0.44 No Significativa
280 190 -0.65 -1.27 0.62 No Significativa

Zona 1 280 110 -0.65 -1.33 0.68 Sigr\ifi_cgtivg
280 25 -0.65 -0.83 0.18 No Significativa
350 280 -0.46 -0.65 0.19 No Significativa
350 190 -0.46 -1.27 0.81 Significativa
350 110 -0.46 -1.33 0.87 Significativa
350 25 -0.46 -0.83 0.37 No Significativa
450 350 0.45 -0.46 0.91 Significativa
550 450 0.75 0.45 0.29 No Significativa
550 350 0.75 -0.46 1.21 Significativa
573 550 0.90 0.75 0.15 No Significativa
573 450 0.90 0.45 0.44 No Significativa
573 350 0.90 -0.46 1.36 Significativa
673 573 1.54 0.90 0.64 No Significativa

Zona 2 673 550 1.54 0.75 0.79 Significativa
673 450 1.54 0.45 1.08 Significativa
673 350 1.54 -0.46 2.00 Significativa
773 673 2.08 1.54 0.54 No Significativa
773 573 2.08 0.90 1.18 Significativa
773 550 2.08 0.75 1.33 Significativa
773 450 2.08 0.45 1.62 Significativa
773 350 2.08 -0.46 2.54 Significativa
873 773 2.25 2.08 0.18 No Significativa

Zona 3 900 873 2.82 2.25 0.56 No Significativa
900 773 2.82 2.08 0.74 Significativa
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Tabla LXVII1. Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey

entre temperaturas de deshidroxilacion para los valores de la
coordenada b* del color del CAOLIN DE TOBA TRITURADA

Zona Ten’ip(e;ga)tura Ten;p(e;ga)tura b*1 b*2 Diferencia

110 25 8.74 8.08 0.66 No Significativa
190 110 8.39 8.74 0.35 No Significativa
190 25 8.39 8.08 0.31 No Significativa
280 190 7.88 8.39 0.50 No Significativa

Zona 1 280 110 7.88 8.74 0.85 No S?gn?ﬂcat?va
280 25 7.88 8.08 0.20 No Significativa
350 280 6.62 7.88 1.26 No Significativa
350 190 6.62 8.39 1.77 No Significativa
350 110 6.62 8.74 2.12 Significativa
350 25 6.62 8.08 1.46 No Significativa
450 350 10.46 6.62 3.84 Significativa
550 450 13.08 10.46 2.62 Significativa
550 350 13.08 6.62 6.46 Significativa
573 550 13.35 13.08 0.27 No Significativa
573 450 13.35 10.46 2.88 Significativa
573 350 13.35 6.62 6.73 Significativa
673 573 13.46 13.35 0.12 No Significativa

Zona 2 673 550 13.46 13.08 0.38 No Significativa
673 450 13.46 10.46 3.00 Significativa
673 350 13.46 6.62 6.84 Significativa
773 673 14.25 13.46 0.79 No Significativa
773 573 14.25 13.35 0.90 No Significativa
773 550 14.25 13.08 1.17 No Significativa
773 450 14.25 10.46 3.79 Significativa
773 350 14.25 6.62 7.63 Significativa
873 773 16.66 14.25 2.41 Significativa

Zona 3 900 873 18.32 16.66 1.66 No Significativa
900 773 18.32 14.25 4.07 Significativa
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Tabla LXIX. Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey entre

temperaturas de deshidroxilacién para los valores de la pérdida de
peso del CAOLIN HIDROTERMAL

Zona Temperatura | Temperatura | Pérdida de | Pérdida de Diferencia
1 (°C) 2 (°C) peso 1 (%) | peso 2 (%)

110 25 97.39% 100.00% | 2.61% Significativa
190 110 96.90% 97.39% 0.49% | No Significativa
190 25 96.90% 100.00% | 3.10% Significativa
280 190 96.29% 96.90% 0.61% | No Significativa

Zona 1 280 110 96.29% 97.39% 1.10% Significativa
280 25 96.29% 100.00% | 3.71% Significativa
350 280 95.74% 96.29% 0.55% | No Significativa
350 190 95.74% 96.90% 1.16% Significativa
350 110 95.74% 97.39% 1.65% Significativa
350 25 95.74% 100.00% | 4.26% Significativa
450 350 95.22% 95.74% 0.52% | No Significativa
550 450 94.34% 95.22% 0.87% | No Significativa
550 350 94.34% 95.74% 1.39% Significativa
573 550 93.76% 94.34% 0.58% | No Significativa
573 450 93.76% 95.22% 1.45% Significativa
573 350 93.76% 95.74% 1.97% Significativa
673 573 93.10% 93.76% 0.66% | No Significativa

Zona 2 673 550 93.10% 94.34% 1.24% Significativa
673 450 93.10% 95.22% 2.12% Significativa
673 350 93.10% 95.74% 2.64% Significativa
773 673 92.28% 93.10% 0.82% | No Significativa
773 573 92.28% 93.76% 1.48% Significativa
773 550 92.28% 94.34% 2.06% Significativa
773 450 92.28% 95.22% 2.93% Significativa
773 350 92.28% 95.74% 3.45% Significativa
873 773 90.51% 92.28% 1.78% Significativa

Zona 3 900 873 90.28% 90.51% 0.23% | No Significativa
900 773 90.28% 92.28% 2.00% Significativa
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Tabla LXX. Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey entre
temperaturas de deshidroxilacién para los valores de la densidad del
CAOLIN HIDROTERMAL

Zona Temperatura | Temperatura | Densidad 1 | Densidad Diferencia
1 (°C) 2 (°C) (g/cc) 2 (g/ce)

110 25 2.230 2.200 0.030 | No Significativa
190 110 2.246 2.230 0.016 | No Significativa
190 25 2.246 2.200 0.046 | No Significativa
280 190 2.262 2.246 0.016 | No Significativa

Zona 1 280 110 2.262 2.230 0.032 | No S?gn?f?cat?va
280 25 2.262 2.200 0.062 | No Significativa
350 280 2.293 2.262 0.031 | No Significativa
350 190 2.293 2.246 0.047 | No Significativa
350 110 2.293 2.230 0.063 | No Significativa
350 25 2.293 2.200 0.093 Significativa
450 350 2.508 2.293 0.215 Significativa
550 450 2.637 2.508 0.128 Significativa
550 350 2.637 2.293 0.343 Significativa
573 550 2.637 2.637 0.000 | No Significativa
573 450 2.637 2.508 0.128 Significativa
573 350 2.637 2.293 0.343 Significativa
673 573 2.640 2.637 0.003 | No Significativa

Zona 2 673 550 2.640 2.637 0.003 | No Significativa
673 450 2.640 2.508 0.132 Significativa
673 350 2.640 2.293 0.347 Significativa
773 673 2.643 2.640 0.003 | No Significativa
773 573 2.643 2.637 0.007 | No Significativa
773 550 2.643 2.637 0.007 | No Significativa
773 450 2.643 2.508 0.135 Significativa
773 350 2.643 2.293 0.350 Significativa
873 773 2.855 2.643 0.212 Significativa

Zona 3 900 873 2.906 2.855 0.050 | No Significativa
900 773 2.906 2.643 0.262 Significativa
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Tabla LXXI. Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey entre
temperaturas de deshidroxilacion para los valores de la coordenada
L* del color del CAOLIN HIDROTERMAL

Zona Ten’ip(e;ga)tura Ten;p(e;ga)tura L*1 L*2 Diferencia

110 25 78.58 85.29 6.71 Significativa
190 110 76.29 78.58 2.28 No Significativa
190 25 76.29 85.29 9.00 Significativa
280 190 70.41 76.29 5.88 Significativa

Zona 1 280 110 70.41 78.58 8.16 S?gn?ﬁcat?va
280 25 70.41 85.29 14.88 Significativa
350 280 59.05 70.41 11.36 Significativa
350 190 59.05 76.29 17.24 Significativa
350 110 59.05 78.58 19.53 Significativa
350 25 59.05 85.29 26.24 Significativa
450 350 64.50 59.05 5.45 Significativa
550 450 76.81 64.50 12.30 Significativa
550 350 76.81 59.05 17.76 Significativa
573 550 78.14 76.81 1.33 No Significativa
573 450 78.14 64.50 13.63 Significativa
573 350 78.14 59.05 19.09 Significativa
673 573 84.78 78.14 6.65 Significativa

Zona 2 673 550 84.78 76.81 7.98 Significativa
673 450 84.78 64.50 20.28 Significativa
673 350 84.78 59.05 25.73 Significativa
773 673 84.94 84.78 0.16 No Significativa
773 573 84.94 78.14 6.80 Significativa
773 550 84.94 76.81 8.13 Significativa
773 450 84.94 64.50 20.44 Significativa
773 350 84.94 59.05 25.89 Significativa
873 773 87.35 84.94 2.41 No Significativa

Zona 3 900 873 87.93 87.35 0.58 No Significativa
900 773 87.93 84.94 2.99 No Significativa
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Tabla LXXII. Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey

entre temperaturas de deshidroxilacion para los valores de la
coordenada a* del color del CAOLIN HIDROTERMAL

Zona Ten’ip(e;ga)tura Ten;p(e;ga)tura a*xl a*2 Diferencia

110 25 0.99 0.80 0.19 No Significativa
190 110 1.03 0.99 0.04 No Significativa
190 25 1.03 0.80 0.23 No Significativa
280 190 2.53 1.03 1.50 Significativa

Zona 1 280 110 2.53 0.99 1.55 S?gn?ﬁcat?va
280 25 2.53 0.80 1.73 Significativa
350 280 3.04 2.53 0.50 No Significativa
350 190 3.04 1.03 2.01 Significativa
350 110 3.04 0.99 2.05 Significativa
350 25 3.04 0.80 2.24 Significativa
450 350 3.21 3.04 0.17 No Significativa
550 450 4.45 3.21 1.24 Significativa
550 350 4.45 3.04 1.41 Significativa
573 550 5.01 4.45 0.56 No Significativa
573 450 5.01 3.21 1.80 Significativa
573 350 5.01 3.04 1.98 Significativa
673 573 5.12 5.01 0.11 No Significativa

Zona 2 673 550 5.12 4.45 0.67 No Significativa
673 450 5.12 3.21 1.91 Significativa
673 350 5.12 3.04 2.08 Significativa
773 673 4.31 5.12 0.81 Significativa
773 573 4.31 5.01 0.70 Significativa
773 550 4.31 4.45 0.14 No Significativa
773 450 4.31 3.21 1.10 Significativa
773 350 4.31 3.04 1.27 Significativa
873 773 4.21 4.31 0.10 No Significativa

Zona 3 900 873 4.90 4.21 0.69 Significativa
900 773 4.90 4.31 0.59 No Significativa
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Tabla LXXI11. Datos del analisis de comparaciones de parejas medias de Tukey

entre temperaturas de deshidroxilacion para los valores de la
coordenada b* del color del CAOLIN DE TOBA TRITURADA

Zona Ten’ip(e;ga)tura Ten;p(e;ga)tura b*1 b*2 Diferencia

110 25 14.02 11.46 2.56 Significativa
190 110 13.30 14.02 0.72 No Significativa
190 25 13.30 11.46 1.84 No Significativa
280 190 13.07 13.30 0.23 No Significativa

Zona 1 280 110 13.07 14.02 0.95 No S?gn?f?cat?va
280 25 13.07 11.46 1.61 No Significativa
350 280 11.27 13.07 1.79 No Significativa
350 190 11.27 13.30 2.03 Significativa
350 110 11.27 14.02 2.74 Significativa
350 25 11.27 11.46 0.19 No Significativa
450 350 12.57 11.27 1.29 No Significativa
550 450 16.05 12.57 3.49 Significativa
550 350 16.05 11.27 4.78 Significativa
573 550 16.56 16.05 0.50 No Significativa
573 450 16.56 12.57 3.99 Significativa
573 350 16.56 11.27 5.28 Significativa
673 573 16.87 16.56 0.32 No Significativa

Zona 2 673 550 16.87 16.05 0.82 No Significativa
673 450 16.87 12.57 4.31 Significativa
673 350 16.87 11.27 5.60 Significativa
773 673 16.44 16.87 0.44 No Significativa
773 573 16.44 16.56 0.12 No Significativa
773 550 16.44 16.05 0.38 No Significativa
773 450 16.44 12.57 3.87 Significativa
773 350 16.44 11.27 5.16 Significativa
873 773 13.83 16.44 2.61 Significativa

Zona 3 900 873 15.38 13.83 1.55 No Significativa
900 773 15.38 16.44 1.06 No Significativa
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Tabla LXXIV. Efectos lineales y variables dependientes del modelo de regresion
lineal de la pérdida de peso y densidad en funcion de las
coordenadas del color L*a*b*

Corrida L a b La Lb ab Lab Pérdida de | Densidad
peso (%) (g/ml)
85.3 |0.8|115|68.2 | 977.4 | 9.2 | 781.9 100.0% 2.20
771 |1.1|15.3| 84.8 [1177.6| 16.8 |1295.4 97.5% 2.22
78.1 |1.4)13.6|109.3|1061.6| 19.0 |1486.3 97.1% 2.26
70.3 |25|13.3|176.4| 932.4 | 33.3 |2340.2 96.0% 2.26
60.1 |2.9|10.8|174.3| 650.2 | 31.4 |1885.5 95.2% 2.29
1 65.4 |3.2|10.6 |209.3| 690.0 | 33.8 |2207.9 94.6% 2.55
789 |4.3|15.0(339.1(1183.7| 64.5 |5089.9 94.2% 2.71
78.9 |5.0|16.7 |393.7|1313.7| 83.1 |6555.3 93.3% 2.58
87.4 |45|155(396.8|1357.3| 70.5 |6162.2 92.9% 2.61
86.5 |4.2|16.4 |364.0|1416.4| 69.0 |5963.0 92.3% 2.63
87.1 |3.9|125|336.3(1091.6| 48.4 |4213.6 90.5% 2.83
88.0 |4.9|14.7 |430.5(1297.7| 72.1 |6345.8 90.3% 2.92
85.3 |0.8|115|68.2 | 977.4 | 9.2 | 781.9 100.0% 2.20
78.0 |0.9]13.1| 679 [1025.1| 11.4 | 891.8 97.3% 2.22
75.7 |1.1|13.3| 83.3 [1008.3| 14.7 |1109.2 96.9% 2.23
69.1 |2.8|125(190.7| 865.8 | 34.6 |2389.7 96.4% 2.28
59.4 |3.1|10.8|183.5| 641.5 | 33.4 |1982.3 95.7% 2.32
5 62.1 |3.4|12.2(213.0| 756.4 | 41.8 | 2594.4 95.3% 2.53
75.8 |4.8|16.6 |360.0|1256.4| 78.8 |5968.1 94.1% 2.57
78.5 |5.2|17.0|408.2|1335.3| 88.5 |6943.5 93.2% 2.63
82.9 |5.6|18.0|462.6|1489.7|100.3|8312.6 92.9% 2.62
85.0 |4.7|17.0399.3|1441.6| 79.8 |6775.5 92.6% 2.71
86.7 |4.6|15.6 |394.3|1354.7| 71.1 |6163.7 90.7% 2.86
89.7 |4.4)16.0|394.9(1435.8| 70.4 |6317.7 90.5% 2.92
85.3 |0.8|115|68.2 | 977.4 | 9.2 | 781.9 100.0% 2.20
80.6 |1.0|13.6| 79.8 {1099.4| 13.5 |1088.4 97.4% 2.25
75.1 |0.6|13.0| 443 | 9751 | 7.7 | 575.3 96.7% 2.25
719 |23|13.4|167.5| 963.2 | 31.2 |2244.2 96.5% 2.24
57.7 |3.1|12.2|179.9| 703.5 | 38.1 |2194.8 96.4% 2.27
3 66.0 |3.0|15.0198.0| 988.2 | 44.9 | 2964.5 95.7% 2.45
75.8 |4.3|16.6 |325.9(1255.7| 71.3 |5399.4 94.8% 2.63
77.0 |4.9|16.0|373.5(1232.9| 77.6 |5979.7 94.7% 2.70
84.1 |5.2|17.1|440.4|1438.9| 89.7 | 7540.0 93.5% 2.69
83.4 |4.0|16.0 |335.3(1331.1| 64.2 |5350.9 92.0% 2.59
88.3 |4.2|13.3|371.6(1176.5| 56.1 |4953.1 90.3% 2.87
86.0 |5.4|15.4|464.5(1324.7| 83.2 |7153.4 90.0% 2.88
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Tabla LXXV. Efectos cuadraticos del modelo de regresiéon lineal de la pérdida de

peso y densidad en funcion de las coordenadas del color L*a*b*

Corrida| L% L%b La? a’b Lb? ab?

5819.5 83364.4 54.6 7.3 11201.3 105.1
6542.2 90818.2 93.3 18.5 17982.3 256.5
8530.7 82869.7 153.0 26.7 14438.0 258.9
12390.5 | 65506.9 442.6 83.6 12372.3 442.0
10471.3 | 39068.9 505.4 91.0 7034.9 339.5

1 13686.9 | 45124.0 669.7 108.0 7279.2 356.2
26741.3 | 93345.7 1458.1 277.5 17767.2 968.8
31063.8 | 103649.7 | 1964.6 414.6 21872.9 1383.3
34680.0 | 118629.9 | 1801.5 320.1 21079.2 1095.0
31478.4 | 122474.3 | 1532.6 290.3 23200.3 1129.6
29297.0 | 95101.4 1298.1 186.7 13677.9 606.0
37902.6 | 114250.4 | 2105.2 352.5 19128.2 1062.4
5819.5 83364.4 54.6 7.3 11201.3 105.1
5294.4 79964.3 59.0 9.9 13469.2 150.2
6303.5 76330.1 91.6 16.1 13430.9 195.2
13178.5 | 59828.4 526.4 95.4 10848.8 433.3
10902.6 | 38106.3 567.2 103.1 6928.4 360.4

2 13227.5 | 46971.1 730.6 143.3 9212.7 508.8
272774 | 95212.4 1709.8 374.1 20831.6 1305.8
32043.7 | 104819.9 | 2122.6 460.0 22713.2 1504.6
38348.0 | 123497.2 | 2581.2 559.5 26770.1 1801.9
33917.6 | 122464.0 | 1876.5 374.9 24464.0 1353.5
34178.2 | 117407.7 | 1794.3 323.6 21173.2 1111.6
35434.4 | 128852.3 | 1737.4 309.8 22973.4 1126.4
5819.5 83364.4 54.6 7.3 11201.3 105.1
6431.4 88610.4 79.0 13.4 14995.6 184.2
3329.4 73246.3 26.1 4.5 12656.2 99.4
12038.5 | 69234.2 390.2 12.7 12906.8 418.4
10373.0 | 40561.0 561.3 118.8 8582.1 464.4

3 13072.0 | 65229.1 594.1 134.7 14792.9 672.3
24693.2 | 95155.0 1401.2 306.4 20806.5 1180.6
28763.1 | 949479 1811.5 376.6 19739.2 1243.2
37017.5 | 120942.6 | 2307.8 470.1 24634.6 1535.8
27961.4 | 111010.7 | 1347.8 257.9 21243.8 1024.0
32795.2 | 103838.4 | 1564.3 236.3 15682.8 748.1
39957.0 | 113951.4 | 2508.3 449.1 20400.5 1280.7
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Tabla LXXVI. Efectos cuadraticos y cubicos simples del modelo de regresion lineal
de la pérdida de peso y densidad en funcion de las coordenadas del
color L*a*b*

Corrida| L2 a2 b? L3 a’ b’
72744 | 0.6 | 131.3 | 620432.2 0.5 1505.1
59475 | 1.2 | 233.2 | 458670.8 1.3 3560.6
6093.4 | 2.0 | 185.0 | 475648.0 2.7 2515.5
4936.5 | 6.3 | 176.1 | 346836.2 | 15.8 | 2336.8
3610.8 | 8.4 | 117.1 | 2169735 | 24.4 | 1266.7

1 4277.2 | 10.2 | 111.3 | 279726.3 | 32.8 | 1174.2
6218.9 | 18.5 | 225.3 | 490422.4 | 79.5 | 3381.8
6225.2 | 24.9 | 277.2 | 491169.1 | 124.3 | 4615.8
7638.8 | 20.6 | 241.2 | 667627.6 | 93.6 | 3745.5
7477.1 | 17.7 | 268.3 | 6465415 | 74.6 | 4394.8
7589.9 | 14.9 | 157.0 | 661231.6 | 57.5 | 1967.2
7751.0 | 23.9 | 217.3 | 682401.7 | 116.9 | 3202.5
72744 | 0.6 | 131.3 | 620432.2 0.5 1505.1
6085.6 | 0.8 | 172.7 | 474734.5 0.7 2268.7
57305 | 1.2 | 177.4 | 433798.1 1.3 2363.3
47748 | 7.6 | 157.0 | 329939.4 | 21.0 | 1967.2
3528.4 | 9.5 | 116.6 | 209584.6 | 29.5 | 1259.7

2 3856.4 | 11.8 | 148.4 | 239483.1 | 40.4 | 1806.9
5742.6 | 22.6 | 274.9 | 435174.9 | 107.2 | 4557.8
6162.3 | 27.0 | 289.3 | 483736.6 | 140.6 | 4921.7
6872.4 | 31.1 | 322.9 | 569722.8 | 173.7 | 5802.9
7216.5 | 22.1 | 288.0 | 613041.9 | 103.8 | 4887.0
7511.7 | 20.7 | 244.3 | 651038.1 | 94.2 | 3818.4
8053.3 | 19.4 | 256.0 | 722700.2 | 85.2 | 4096.0
72744 | 0.6 | 131.3 | 620432.2 0.5 1505.1
6496.4 | 1.0 | 186.0 | 523606.6 1.0 2537.7
5643.0 | 0.3 | 168.5 | 423903.2 0.2 2186.9
5166.7 | 5.4 | 179.6 | 371384.9 | 12.6 | 2406.1
3324.7 | 9.7 | 148.8 | 191700.8 | 30.4 | 1815.8

3 4357.3 | 9.0 | 224.1 | 287626.7 | 27.0 | 3354.8
5742.6 | 18,5 | 274.6 | 435174.9 | 79.5 | 4549.5
5930.5 | 23.5 | 256.3 | 456710.9 | 114.1 | 4103.7
7064.4 | 27.5 | 293.1 | 593763.0 | 143.9 | 5017.8
6955.6 | 16.2 | 254.7 | 580093.7 | 65.0 | 4065.4
7789.8 | 17.7 | 177.7 | 687530.2 | 74.6 | 2368.6
7399.4 | 29.2 | 237.2 | 636499.9 | 157.5 | 3652.3
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4.

Cuadro de requisitos académicos

[2er Paso| [2do Paso | | 3er Paso | [ 4to Paso | Sto Paso | [ 6to Paso | [ 7mo Paso | [ 8vo Paso |
[Carrera] | Area | | Temagenérico | | Temaespecifico | | Especificacion | | Problemaa resolver | | Hipétesis | | Temario tentativo |
. . - Estructuras y sistemas Liaoe smmeoos
Quimica 4 Estado Sélido . y lecosamio
cristalinos pusTCACION
4 ] Gravimetria ] Analisis TGA ] 4 s wARcs evico
uimica 112 (e patass coma s en s
Q Medicion de color Ensayo por modelo | | Ejmmmsn L,
Quimica Analitica CIELAB [1-432 Composildny s sl el colin
Medicion de - 145 el s g
_ Ensayo de Le Chatelier| 4 13 i R 5
densidad abosluta e s el
m”‘M;’mm;51;n;mes‘mmq““,,mae.cmmy
) -~ Alteraciones o s serico
Geologia Estructural Erosion de rocas R PR B . . 2t e ;;vm‘ i o resdndos
« - hidrotérmicas - Es posible realizar un | |15 nimey e e
S Operacion Analizar el efecto de la .
E 1 es tipo de alteracion estudio de la
S . 1Q 6 Transferencia Tamario de particula - deshidroxilacién de
Unitarias " L Mesh, escala Tyler, metamorfica en dos "
4 - de Masa en unidades| -y separacion de N B N " B dos caolines de
= . 1 tamices tipos de caolines .
D Continuas solidos . diferentes fuentes de 18 Termogranas en furckéin de na popledad fisicadel meterial
2 catalogados como: uno o
51 . alteracion
=) proveniente de P
£ i metamorfica con el
5 Caolin, usos y alteracién hidrotermal y PrOPOSIto de evaluar | |12 e i susmy rocans
-1 Geologia Minerales arcillosos L - el otro, de la trituracion .
s aplicaciones . las variaciones de
2 de tobas con la misma :
% composicién quimica masa, de densidad y
c . P Calefactores de Control y calibracién P a L coordenadas LAB del
3 Ingenieria Eléctrica 1 . : : - durante la reaccion de )
= resistencia variable de Termocuplas . A color en funcién de la
- deshidroxilacion med £ Ctbraion s s ke )
q temperatura. e
o Programacion de Uso y aplicaciones Microsoft Office i
Ciencias computadoras 1 generales st
Basicas y e et st it
compleme Promedio estadistico, ;;::;::1:::::: T T
ntarias A
media aritmética,
correlacion de
. Manejo estadistico de regresiones de ajuste,
B Estadistica 2 B 1 | regresk a
datos analisis de varianza,
comparacion de parejas|
medias, regresion lineal
multiple

5.

caolin a metacaolin

Cuchillas;
6 fijas, 4 moviles,
3inx3in

Potencia

15Hp\,

Voltaje

10V Y\,

AN

Cristaleria e Instrumentos de Medicién
Material
/ Porcelana /@16, lom x 3.5em

Diagrama causa y efecto para la realizacion de la modificacion térmica de

Dimensiones

Crituradors Voimen  Precisin  Iertidumbre ‘Apsulas
Presic Tamices Vibrador Matraz de P \ 0.0005ml \ +000003ml \\
strostérica i @15an %Hf 0 111% V LeChatelier Especial :"‘?““i"‘d Sello
esh # 60, 70, 80, 100, 120, 140, 170, 200 y325 oltaje 5 capsulas de Silicona
Tamizadora Pesolax, - Precisitn Desccadora

Ambiente Presion méxima

Manual
\ 25,000psi

Temperatura

\jﬁPastl a 13, OBmm\

Balanza analitica

IBOOg\ 0,001 g\

Sisterna
CIE L*a*b*

Precision 0.01

Termocupla Tnterior Colorimetro
Mayora la ambiente Tnterior 88.5crmx94.0cmx93, Ocm\ Temp. Mix zwc Precisién 19C 15.5m )
H AaLsan o Precision 0.01 seg
ot 09 Diss2x 5185 Incertidumbre £0.5°C x15 5cm\ 11oo°c\\‘ Cronémetro
ol 110\ Diers 2 cm\ Home de
ca \ -
elaciones
Mesh Pérdida de peso Estabilizacién ﬂfpermmﬂl Temperaturas
e Densldad Temperstura
ot <325+ pensie 0% casmiin—y oy Pérdida de peso 010280 Temperatura vs Densidad
oorenacas /” pérdida de peso 5% 330, 575, Temperatura vs Pérdida de peso
Particula 1.000g Tiempo/  de color Lz #* Cambioen la 673,773, 873 y 900°C
Ginest Muestra densidad Tipos de Caolin Temperatura vs L¥atb*
esis
P Hidrotermal
Geolégica de la muestra - Cambio en las
Hidrotermal rumificacis / Reduccién de / coordenadas Lah* Toba triurada Pérdida de pesovs Lab+
Por Hidrolisis Deshumificacién tammaio de particula o i
Separacién por Puntos variables/ T mefio demuesira Métodos
Tobatriturada - ; Empastillado 50 )
A : tamatio de particula H Minimos
Alteracién metamérfica Tamatio de paticula Densidad vs La%* /4 qiarados
Naturaleza Preparacion del equipo Tarmiz #325 Stepwise
Rejillas metdlicas . Puntos fijos i6
Interte 2do nivel en camara T estadist

de calcinacion

Monitoreo y Control del Proceso

Anlisis de comparacién
de parcjas medias
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REGRESSION
/MISSING LISTWISE
/STATISTICS COEFF OUTS R ANOVA
/CRITERIA=PIN(.05) POUT(.10)
/NOORIGIN
/DEPENDENT PP
/METHOD=STEPWISE L a b L2 a2 b2 La Lb ab L2a L2b La2 a2b Lb2 ab2 L3 a3 b3 Lab.

Regression
Notes
Output Created 2009-09-15T19:28:23.545
Comments
Input Active Dataset DataSet0
Filter <none>
Weight <none>
Split File <none>
N of Rows in Working 36
Data File
Missing Value Definition of User-defined missing values are
Handling Missing treated as missing.
Cases Used Statistics are based on cases with no
missing values for any variable used.
Syntax REGRESSION
/MISSING LISTWISE
/STATISTICS COEFF OUTS R ANOVA
/CRITERIA=PIN(.05) POUT(.10)
/NOORIGIN
/DEPENDENT PP
/METHOD=STEPWISE L a b L2 a2 b2 La
Lb ab L2a L2b La2 a2b Lb2 ab2 L3 a3
b3 Lab.
[DataSetO]
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Variables Entered/Removed?

Variables Variables

Model Entered Removed Method

1 Stepwise (Criteria: Probability-of-F-to-enter <=
L2 ’ 050, Probability-of-F-to-remove >= .100).

2 Stepwise (Criteria: Probability-of-F-to-enter <=
® ’ 050, Probability-of-F-to-remove >= .100).

3 Stepwise (Criteria: Probability-of-F-to-enter <=
a3 ’ 050, Probability-of-F-to-remove >= .100).

4 Stepwise (Criteria: Probability-of-F-to-enter <=
2 ’ 050, Probability-of-F-to-remove >= .100).

5 5 Stepwise (Criteria: Probability-of-F-to-enter <=
a .

050, Probability-of-F-to-remove >= .100).

a. Dependent Variable: PP

Model Summary

Std. Error of the
Model R Square Adjusted R Square Estimate
1 .937% .878 .875 .01514
2 .947° .897 .891 .01414
3 .955°¢ .912 .904 .01330
4 .966¢ .934 .925 .01172
5 .971° .943 .933 .01109
a. Predictors: (Constant), L2a
b. Predictors: (Constant), L2a, b
c. Predictors: (Constant), L2a, b, a3
d. Predictors: (Constant), L2a, b, a3,
e. Predictors: (Constant), L2a, b, a3, a, a2
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Coefficients?

Standardized
Unstandardized Coefficients Coefficients

Model B Std. Error Beta
1 (Constant) .953 .003

L2a -3.651E-6 .000 -.937
2 (Constant) -990 .015

L2a -2.547E-6 .000 -.654

b -.004 .001 -.315
3 (Constant) -990 .015

L2a -3.276E-6 .000 -.841

b -.004 .001 -.328

a3 .001 .001 .233
4 (Constant) 1.000 .013

L2a -1.788E-5 .000 -4.590

b -.005 .001 -.457

a3 .002 .001 .381

a 2112 .035 3.742
5 (Constant) .993 .013

L2a -1.777E-5 .000 -4.562

b -.004 .001 -.335

a3 .004 .001 770

a .106 .033 3.540

a2 -.006 .003 -.356

a. Dependent Variable: PP

164




REGRESSION
/MISSING LISTWISE
/STATISTICS COEFF OUTS R ANOVA
/CRITERIA=PIN(.05) POUT(.10)
/NOORIGIN
/DEPENDENT D
/METHOD=STEPWISE L a b L2 a2 b2 La Lb ab L2a L2b La2 a2b Lb2 ab2 L3 a3 b3 Lab.

Regression
Notes
Output Created 2009-09-15T19:30:52.322
Comments
Input Active Dataset DataSet0
Filter <none>
Weight <none>
Split File <none>
N of Rows in 36
Working Data File
Missing Value Definition of User-defined missing values are treated
Handling Missing as missing.
Cases Used Statistics are based on cases with no
missing values for any variable used.
Syntax REGRESSION
/MISSING LISTWISE
/STATISTICS COEFF OUTS R ANOVA
/CRITERIA=PIN(.05) POUT(.10)
/NOORIGIN
/DEPENDENT D
/METHOD=STEPWISE L a b L2 a2 b2 La Lb
ab L2a L2b La2 a2b Lb2 ab2 L3 a3 b3
Lab.
[DataSetO]
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Variables Entered/Removed?

Variables Variables

Model Entered Removed Method
1 Stepwise (Criteria: Probability-of-F-to-enter

L2a <= 050, Probability-of-F-to-remove >= .100).
2 Stepwise (Criteria: Probability-of-F-to-enter

- Tl<= 050, Probability-of-F-to-remove >= .100).
3 Stepwise (Criteria: Probability-of-F-to-enter

2 Tl<= 050, Probability-of-F-to-remove >= .100).
4 Stepwise (Criteria: Probability-of-F-to-enter

2 Tl<= 050, Probability-of-F-to-remove >= .100).
a. Dependent Variable: D

Model Summary
Std. Error of the

Model R R Square Adjusted R Square Estimate
1 .801% .642 .632 .16246
2 .945° .893 .887 .09014
3 .956° .914 .906 .08227
4 .961¢ .924 .915 .07824
a. Predictors: (Constant), L2a
b. Predictors: (Constant), L2a, L
c. Predictors: (Constant), L2a, L, a2
d. Predictors: (Constant), L2a, L, a2, a
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Coefficients?

Standardized
Unstandardized Coefficients Coefficients
Model B Std. Error Beta
1 (Constant) 2.612 .029
L2a 1.952E-5 .000 .801
2 (Constant) 6.188 .407
L2a 1.709E-5 .000 .702
L -.041 .005 -.511
3 (Constant) 5.439 .460
L2a 2.267E-5 .000 .931
L -.032 .005 -.397
a2 -.029 .011 -.275
4 (Constant) 5.118 .463
L2a 8.631E-5 .000 3.544
L -.028 .006 -.346
a2 -.041 .011 -.382
a -.473 .226 -2.526

a. Dependent Variable: D
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REGRESS 10N
/MISSING LISTWISE
/STATISTICS COEFF OUTS R ANOVA
/CRITERIA=PIN(.05) POUT(.10)
/NOORIGIN
/DEPENDENT PP
/METHOD=STEPWISE L a b L2 a2 b2 La Lb ab L2a L2b La2 a2b Lb2 ab2 L3 a3 b3 Lab.

Regression
Notes
Output Created 2009-09-15T19:33:43.267
Comments
Input Active Dataset DataSet0
Filter <none>
Weight <none>
Split File <none>
N of Rows in 36
Working Data File
Missing Value Definition of User-defined missing values are treated as
Handling Missing missing.
Cases Used Statistics are based on cases with no
missing values for any variable used.
Syntax REGRESSION
/MISSING LISTWISE
/STATISTICS COEFF OUTS R ANOVA
/CRITERIA=PIN(.05) POUT(.10)
/NOORIGIN
/DEPENDENT PP
/METHOD=STEPWISE L a b L2 a2 b2 La Lb ab
L2a L2b La2 a2b Lb2 ab2 L3 a3 b3 Lab.
[DataSetO]
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Variables Entered/Removed?

Variables Variables
Model Entered Removed Method
1 Stepwise (Criteria: Probability-of-F-to-enter
L2a -
<= .050, Probability-of-F-to-remove >= .100).
2 Stepwise (Criteria: Probability-of-F-to-enter
ab2 -
<= .050, Probability-of-F-to-remove >= .100).
3 Stepwise (Criteria: Probability-of-F-to-enter
L3 -
<= .050, Probability-of-F-to-remove >= .100).
4 Stepwise (Criteria: Probability-of-F-to-enter
b3 -
<= .050, Probability-of-F-to-remove >= .100).

a. Dependent Variable: PP

Model Summary

Std. Error of the
Model R R Square Adjusted R Square Estimate
1 .8912 .794 .788 .01292
2 .922° -850 .841 .01119
3 .952¢ .907 .898 .00896
4 .970¢ .940 .933 .00729

a. Predictors: (Constant), L2a

b. Predictors: (Constant), L2a,

c. Predictors: (Constant), L2a,

d. Predictors: (Constant), L2a,

ab2

ab2, L3

ab2, L3,

b3
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Coefficients?

Standardized
Unstandardized Coefficients Coefficients
Model B Std. Error Beta
1 (Constant) .988 .004
L2a -2.007E-6 .000 -.891
2 (Constant) .989 .004
L2a -3.278E-6 .000 -1.456
ab2 3.402E-5 .000 .612
3 (Constant) .969 .005
L2a -4_.374E-6 .000 -1.943
ab2 5.223E-5 .000 .940
L3 5.981E-8 .000 .327
4 (Constant) .976 .005
L2a -5.916E-6 .000 -2.627
ab2 .000 .000 2.062
L3 1.030E-7 .000 .562
b3 -1.395E-5 .000 -.643

a. Dependent Variable: PP
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REGRESSION
/MISSING LISTWISE
/STATISTICS COEFF OUTS R ANOVA
/CRITERIA=PIN(.05) POUT(.10)
/NOORIGIN
/DEPENDENT D
/METHOD=STEPWISE L a b L2 a2 b2 La Lb ab L2a L2b La2 a2b Lb2 ab2 L3 a3 b3 Lab.

Regression
Notes
Output Created 2009-09-15T19:37:01.402
Comments
Input Active Dataset DataSet0
Filter <none>
Weight <none>
Split File <none>
N of Rows in Working 36
Data File
Missing Value Definition of User-defined missing values are treated
Handling Missing as missing.
Cases Used Statistics are based on cases with no
missing values for any variable used.
Syntax REGRESSION
/MISSING LISTWISE
/STATISTICS COEFF OUTS R ANOVA
/CRITERIA=PIN(.05) POUT(.10)
/NOORIGIN
/DEPENDENT D
/METHOD=STEPWISE L a b L2 a2 b2 La Lb
ab L2a L2b La2 a2b Lb2 ab2 L3 a3 b3
Lab.
[DataSetO]
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Variables Entered/Removed?

Variables | Variables
Model Entered Removed Method
1 Stepwise (Criteria: Probability-of-F-to-enter <=
L2a -
050, Probability-of-F-to-remove >= .100).
2 Stepwise (Criteria: Probability-of-F-to-enter <=
Lab -
050, Probability-of-F-to-remove >= .100).
3 Stepwise (Criteria: Probability-of-F-to-enter <=
ab -
050, Probability-of-F-to-remove >= .100).

a. Dependent Variable: D

Model Summary

Std. Error of the
Model R R Square Adjusted R Square Estimate
1 .923% .851 .847 .09643
2 .945° .893 .887 .08291
3 .953°¢ .908 -900 07796

a. Predictors: (Constant), L2a

b. Predictors: (Constant), L2a, Lab

c. Predictors: (Constant), L2a, Lab, ab
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Coefficients?

Standardized
Unstandardized Coefficients Coefficients
Model B Std. Error Beta
1 (Constant) 2.127 .032
L2a 1.823E-5 .000 .923
2 (Constant) 2.119 .027
L2a 3.680E-5 .000 1.862
Lab -9.645E-5 .000 -.961
3 (Constant) 2.066 .034
L2a 4 _599E-5 .000 2.327
Lab .000 .000 -2.428
ab .009 .004 1.025

a. Dependent Variable: D
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