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Resumen

Se reporta la permeabilidad y tortuosidad de cerdmicas mesoporosas de caolines y diatomitas. Las muestras cilindricas
con porcentaje en peso de 60 % diatomita, 30 % caolin y 10 % CaCOs, fueron elaboradas por colado, con diametro
promedio de 5 cm y espesor de 0,6 cm. El proceso de secado se realizé6 mediante estufa de circulacion forzada a
100 °C por 24 horas, la sinterizacién a temperaturas de 800 °C, 850 °C, 900 °C, 950 °C, 1.000 °C y 1.100 °C, usando
una mufla eléctrica con una rampa de 5 °C/min. Para la determinacion de permeabilidad por el agua, se utilizé un
permeametro de carga variable, mientras que la tortuosidad se hallé del producto del factor de forma y su porosidad.
Se encontraron resultados de tortuosidad en el rango de 3,32 a 7,16, mientras que la permeabilidad vari6 entre 3,09x10
6y 22,2x10 cm/s, evidenciandose un comportamiento inverso entre estos parametros al incrementarse la temperatura.
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Abstract

In this paper, the permeability and tortuosity of mesoporous ceramics of kaolin and diatomite are reported. The
cylindrical samples with weight percentages of 60% diatomite, 30% kaolin and 10% CaCO3 were made by casting,
with an average diameter of 5 cm and a thickness of 0.6 cm. The drying process was carried out through the forced
circulation stove at 100 °C for 24 hours and the sintering at temperatures of 800 °C, 850 °C, 900 °C, 950 °C, 1000 °C
and 1100 °C, using an electric muffle with a ramp of 5 °C/min. For the determination of water permeability, a variable
load permeameter was used, while the tortuosity was found from the product of the form factor and its porosity. The
results of tortuosity were found in the range of 3.32 to 7.16, whereas permeability varied between 3.09x10-6 and
22.2x10-6 cm/s, evidencing an inverse behavior between these parameters when increasing to temperature.

Keywords: form factor; tortuosity; permeability; electrical resistivity; mesoporous ceramics.

1. Introduccion de un medio poroso, cuando se quiere estudiar los
fendmenos de transporte a través de estos [1, 2, 3].

La tortuosidad y permeabilidad son pardmetros

importantes para representar la complejidad estructural ~ Desde el punto de vista tedrico (ecuacion de Kozeny
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Carman, ley de Archie), la permeabilidad depende del
factor de porosidad, de forma y de tortuosidad [4, 5]. La
tortuosidad es un concepto fisico que puede interpretarse
como la razén entre la trayectoria seguida por un flujo al
atravesar un medio poroso y el espesor de ese material [6,
7].

Desde el punto de vista experimental, se han desarrollado
varios métodos para determinar la tortuosidad, donde se
han aplicado técnicas electroquimicas, de ultrasonido,
hidraulicas, eléctricas y de simulacion, entre otras [8, 9,
10].

En los fenébmenos de transporte a través de medios
porosos, debido a la existencia de un gradiente, térmico,
de concentracidn, de masa o de presion, es importante la
prediccion en tiempo real de las propiedades térmicas,
acusticas y eléctricas. Para lo cual se hace uso de
algoritmos y modelado de los flujos que atraviesan ese
medio, donde se emplean métodos de espiral, vortices,
pesos ponderados y electromagnéticos, entre otros [11].

En las ceramicas, durante el proceso de sinterizacion, la
porosidad intergranular es eliminada via difusion
atdmica, al incrementarse la temperatura, de modo que el
tamafio del poro crece al aumentar la sinterizacion,
aunque se produce una reduccion de la porosidad total en
el material [12]. De lo anterior se desprende que las
cerdmicas, aunque sean fragiles, poseen buena resistencia
mecénica y térmica, pero, debido a su porosidad, son
ampliamente usadas en procesos de filtracion, separacion
de fluidos, catdlisis, intercambiadores de calor,
remediacién de suelos y muchas aplicaciones
tecnoldgicas propias de los fendmenos de transporte [7,
13, 14].

Por lo anterior se reporta la permeabilidad al agua y la
tortuosidad de ceramicas mesoporosas, elaboradas a base
de arcillas caolinitas y tierras diatomaceas, sinterizadas a
temperaturas en un rango de 800 °C y 1.100 °C, con el
objeto de estudiar el efecto de la temperatura de coccion
en estos parametros. Para hallar la tortuosidad, se
implementd un sistema automatizado, que permite tener
la medida del factor de forma (F), mientras que, para
determinar la permeabilidad por el agua, se construy6 un
permeametro de carga variable.

2. Materiales y métodos

2.1. Los ceramicos porosos

Las ceramicas porosas utilizadas en este trabajo fueron
fabricadas utilizando el proceso de colado en moldes de

yeso escayola. La mezcla utilizada para la fabricacién de
las muestras en cuanto a su peso fueron 60 % de caolin,
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30 % de diatomita y 10 % de carbonato de calcio. El
proceso de secado se realiz6 a temperatura ambiente
durante un tiempo de 24 horas, posteriormente se utilizd
una estufa de circulacion forzada a una temperatura de
100 °C por un lapso igual. El proceso de coccion se
realiz6 mediante una mufla eléctrica en un rango de
temperaturas de 800 °C y 1.100 °C, con el objeto de
generar diferentes porosidades en la muestra.

2.2. Porosidad total

La porosidad total de un medio poroso esta definida de la
siguiente manera [15, 16]:

_ Volumen del vacio _VE (1)
" Volumento total de la muestra Vg

El volumen del vacio (V) es llenado por medio del fluido
que se aloja en su interior, pero no todo este liquido fluye
cuando se le aplica una diferencia de presién. Una parte
de este liquido se mantiene alojado y no aporta a la
velocidad del flujo del fluido. La porosidad efectiva, es
decir, la que contribuye al flujo del liquido, se define asi
[15, 16]:

+ _ Volumen total de poros abiertos v, (2)

~ Volumen aparente de la muestra Vap

La porosidad total de un medio poroso puede ser medida
mediante la ecuacién (3) [16].

£=1—E (3)

Donde p, es la densidad aparente de la muestra (masa en
seco de la muestra/volumen total de la muestra) y p, es
la densidad absoluta del medio, medida aqui mediante la
técnica del picnémetro.

2.3. Tortuosidad del medio poroso

Sheidegger [17] definio la tortuosidad como la relacion
entre la longitud real que recorre el fluido en un medio
poroso (L;,) y el espesor del medio (Lg). Pero esta misma
se puede obtener mediante el producto del factor de
forma (F) y la porosidad total (¢), donde F estd dada
como el cociente de la resistividad eléctrica de la muestra
completamente saturada con una solucion conductora
(6,,) Y laresistividad del liquido de saturacién (&), como
lo muestra la ecuacion (4) [18, 19, 20].

Om

F=-2
8s

C)
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Por lo tanto, la tortuosidad se define de la siguiente
manera [19, 20, 21]:
T=¢F (5)

En la figura 1, se presenta el diagrama experimental
usado para determinar F, el cual consta de una camara
portamuestra elaborada de polietileno (HDPE), que aloja
los dos electrodos de Ag/AgCl, conectados al sistema de
acondicionamiento de sefial, que consta de una tarjeta de
adquisicion de datos y una fuente de corriente, que envian
la informacion a la interfaz del usuario. La muestra
porosa se deposita en la cdmara, seguidamente se inyecta
un electrolito (0,1 mol H,SO,) de resistividad eléctrica

conocida 6,=13.24 Q-'m, a través de los orificios donde
se sitlian los electrodos, y se deja saturar la muestra por
un lapso de 24 horas, tiempo seguido se ponen los
electrodos. Posteriormente se aplica una corriente de 2
mA en los extremos laterales de la portamuestras, y se
inicia la lectura de la diferencia de potencial a través de
los electrodos, sefial que es leida por el microcontrolador
y es enviada via comunicacién bluetooth a la interfaz del
usuario.

En la figura 2, se observa el diagrama general de la tarjeta
de adquisicion de datos, que tiene como etapa inicial un
oscilador de cambio de fase. En seguida, se encuentra un
amplificador de instrumentacion, que se encarga de
recibir la diferencia de potencial proveniente de los
electrodos de Ag/AgCl y de amplificar este voltaje que
se encuentra en el rango de los milivoltios. Como etapa
de acondicionamiento de sefial se encuentran un filtro de
paso bajo y uno de paso alto, que son los encargados de
evitar sefiales de ruido presentes en el ambiente. Después,
la sefial pasa a través de un amplificador sumador que se
encarga de elevar la sefial. Por altimo, la sefial es recibida
por el microcontrolador, que se encarga de tratar los datos
y enviarlos via bluetooth, cada vez que el usuario lo
requiera, por medio de la interfaz de usuario desde el
ordenador. Con los datos anteriores se determina la
resistividad de la muestra saturada &,,, y, usando las
ecuaciones (4) y (5), se halla el factor F y la tortuosidad
(t) de cada muestra.

2.5. Permeabilidad

Hace referencia a la capacidad que posee una estructura
0 material a ser atravesada por un fluido, sin que este
modifique su aspecto. Se puede clasificar como
permeable cuando un fluido logra atravesar esa
composicion, y, por el contrario, se le denomina
impermeable a toda estructura que impide el paso de un
fluido.

Diferencial de
potencia
A

Tarjeta de

adquisicion = —
‘ —| || mtertazd
nterfaz de
e usuario
<o

<>

Figura 1. Diagrama esquematico del equipo para la
medicion factor de forma (F). Fuente: elaboracion

Fuénte de
corriente

propia.
3 7 Sefial de | |Acondicionamiento | | Adquisicién
Alimentacién [ = 4 =
Entrada De senal De datos

Figura 2. Diagrama de bloques de tarjeta de adquisicién
de datos. Fuente: elaboracion propia.

La permeabilidad de un material depende de factores
como la porosidad, la densidad, la presion y la
temperatura del fluido [22]

En la figura 3, se presenta el esquema experimental del
método de carga variable, el cual es ampliamente usado
para hallar la permeabilidad en medios porosos [23]. El
modelo consiste en medir la cantidad de agua filtrada
durante un tiempo especifico, sin adicionar fluido.

«—— area (a)

i

P
area (A)

[ ceramica

L

Figura 3. Permeé&metro de carga variable.
Fuente: elaboracién propia.

El coeficiente de permeabilidad (k) es expresado
mediante la ecuacion (6) [24].

k=2327E (h1> 6
=2, AxAtx 0910 I, (6)
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Donde,

a = area del tanque

L = espesor de la muestra
At = tiempo de muestreo
A = &rea de la muestra

h, = nivel inicial de agua
h, = nivel final de agua

Sensor de nivel

[ g g /_> Electrovalvula

Porta-muestra

Control de
usuario

Figura 4. Esquematico de equipo para la medicién de
permeabilidad. Fuente: elaboracién propia.

Las mediciones de permeabilidad fueron realizadas
empleando el equipo observado en la figura 4. Para las
pruebas, el tiempo de muestreo fue de 24 horas. Las
dimensiones de las muestras utilizadas fueron 3,6 cm de
didmetro y un maximo de espesor de 0,6 cm.

El sistema esta conformado por un par de celdas de carga,
las cuales se encargan de medir la masa de agua que es
filtrada a través del medio poroso y la que es evaporada
durante el tiempo de muestreo por causa de la
temperatura ambiente. Como etapa de adquisicion de
datos cuenta con una tarjeta Arduino, que almacena los
datos en funcién del tiempo en una memoria SD. Los
resultados son analizados mediante la interfaz de usuario
disefiada para el sistema.

El procedimiento experimental consiste en el llenado del
tanque hasta su nivel establecido, seguido de ello se
ingresa la muestra en el portamuestra y se da inicio a la
medicion. Una vez transcurrido el tiempo de muestreo, se
extraen los datos y se presenta el coeficiente de
permeabilidad por medio de la interfaz de usuario del
sistema.
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3. Resultados y discusién
3.1. Medicién experimental de tortuosidad

En la tabla 1, se reportan los datos de &,,, €, Fy de la
tortuosidad (t) de las muestras para cada temperatura de
sinterizacién. Se observa que, al aumentar la temperatura
de coccion en el rango entre 800 y 1.100 °C, la porosidad
total no presentd variaciones significativas, y report6
valores entre 0,54 y 0,60. Sin embargo, el factor de forma
decrece, lo cual implica una reduccidn de la resistividad
eléctrica en las muestras al aumentar la temperatura de
coccidn. Por dltimo, sobre la tortuosidad, cuyos valores
se encuentran en un rango de 3,32y 7,16, se observa que,
a mayor temperatura, menor es su tortuosidad, lo cual
permite un mayor paso del fluido en el medio poroso.

Tabla 1. Resultados de la resistividad, porosidad, factor
de forma y tortuosidad de las muestras.

Temp Om & F T
(°C) (Qm)
800+8 |167.70+8  0.56£0.02 12.67+0.4  7.1620.2
85048 [127.75#6  0.6+0.02  9.65+05  5.78+0.3
900+9 | 117+6  0.57:0.02 8.84+0.4 5.1+0.3
950410 |98.56+5  0.58+0.02 7.44+0.4  4.33%02
1000+10 |81.77+4  054+0.02 6.18+0.3  3.32#0.1
Fuente: elaboracion propia.
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Figura 5. Resultado de tortuosidad en funcion de
temperatura de sinterizacion. Fuente: elaboracién
propia.

En la figura 5, se aprecia una disminucion de la
tortuosidad, al aumentar la temperatura de sinterizacion,
debido a una mayor conectividad de los poros en su
estructura interna, lo cual permite una mayor fluidez del
liquido, y da como resultado un material menos tortuoso.
Este resultado esta acorde con lo presentado en la figura
6, donde se obervan las imégenes de la morfologia de las
muestras usando microscopia electrénica de barrido
(MEB).
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3.2. Medicion experimental de la permeabilidad

En la figura 6, se presentan microfotografias a 3000 X de
la morfologia de las muestras usandoMEB. En esta se
observa la presencia de las fristulas de las diatomitas, las
cuales son altamente porosas. Asimismo, se aprecia que
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a mayor temperatura de coccidn en la muestra, el proceso
de sinterizacion permite definir la porosidad y las paredes
de la ceramica porosa, y esto trae como consecuencia un
incremento en la densidad de la muestra como
consecuencia del proceso de sinterizado.

A '!:
L

Figura 6. Microfotografias de las cerdmicas porosas, usando MEB a 3000X. Fuente: Centro de Investigacion en
Ciencia Aplicada y Tecnologia Avanzada del IPN-México.

El comportamiento de la permeabilidad por el agua en
funcidn de la temperatura de coccién de cada una de las
muestras se presenta en la figura 7, donde se grafica la
masa de agua que atraviesa la muestra en funcién del
tiempo. Se observa que las muestras con tratamiento
térmico de 900 °C, 950 °C y 1.000 °C tienen un
comportamiento similar, a diferencia de la muestra
sometida a 1.100 °C, la cual presenta un incremento
dréstico en su pendiente. Lo anterior se justifica en los
resultados encontrados para la permeabilidad de las

muestras, los cuales se presentan en la tabla 2. En estos
900

resultados se observa que la muestra sometida a 850 °C
es la que presenta el menor valor, mientras que la tratada
a 1.100 °C reporta el mayor valor. Lo anterior es
consistente con lo observado en la morfologia usando
MEB (ver Figura 6), donde se corrobora que la muestra
sometidaa 1.100 °C es la que presenta una porosidad mas
definida e interconectada, lo que contribuye al
incremento de la permeabilidad, debido a la formacién de
trayectorias menos tortuosas y méas permeables al flujo de
agua.

750 Va

600

450

Masa (gr}

300

150 4"

0

12 16 20 24

Tiempo {hora)
|— = -850°C =——900°C —-= 950°C - - - - 1000°C =--= 1100°Ci

Figura 7. Medida de masa en funcion del tiempo de fluido filtrado mediante muestra cerdmica porosa.
Fuente: elaboracién propia.
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Tabla 2. Datos de medida de permeabilidad por el agua
en cerdmicas de silice.

Temperatura K

(°C) (cm/s)

800 -

850 (3.09 + 0.05) x10-%
900 (5.97 + 0.09) x10-%
950 (6.92 + 0.10) x10-%
1000 (7.27 £0.11) x10°%
1100 (22.2 +0.03) x10°%

Fuente: elaboracion propia.

Tabla 3. Rangos de permeabilidad [25].

Grado de Valores de K
Permeabilidad (cmis)
Elevada > 10
Media 1x 0 g 1x703
Baja 1x %1%
Muy baja 1x°% g 1x°07
Practicamente impermeable <1x

4.3. Comparacion con la literatura

De los resultados de la tabla 1, se aprecia que, a medida
gue se incrementa la temperatura de sinterizacion de la
muestra, T disminuye. Lo anterior es consecuente con la
morfologia de las muestras (ver figura 6), donde se
observa que, al aumentar la temperatura de sinterizacién
en las muestras, se definen trayectorias menos tortuosas.
Por otra parte, al comparar los resultados obtenidos de t
con los hallados en la literatura [26], se observa que son
del mismo orden de magnitud, que reportan valores de t
entre 3,17 y 4,22, en cerdmicas mesoporosas de silice.

Ademas, al comparar los resultados de permeabilidad,
obtenidos a partir del estudio de las muestras (ver tabla
2), con lo informado en la literatura para muestras
ceramicas a base de arcillas caoliniticas sinterizadas entre
1.000 y 1.100 °C, que encontraron un valor de
6,33x10~5cm/s [27], se afirma que estan en el mismo
orden de medida, lo cual brinda confiabilidad a los
resultados medidos por el sistema disefiado e
implementado. Asimismo, al comparar los valores
hallados para este parametro, con el rango de valores
reportados para diferentes tipos de medios porosos (ver
tabla 3), se observa que las cerdmicas de caolin-diatomita
se pueden clasificar en el rango de muy baja
permeabilidad [25].
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5. Conclusiones

Se disefio e implementd un sistema que permite
determinar la permeabilidad del material ceramico
poroso, mediante el método de carga variable. Para la
tortuosidad, se cre6 un sistema que permite hallar el
factor de forma partiendo de principios basicos de la
electroquimica, el cual, con la ayuda de la porosidad del
material, se obtiene su magnitud.

El analisis de los resultados reporta que, al existir un
aumento de temperatura en el proceso de coccion, la
permeabilidad del material aumenta y su tortuosidad
disminuye. Esto concluye que, a mayor temperatura
durante el proceso de sinterizacion, mayor es el paso del
fluido a través del medio poroso.
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