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Resumen

La presente investigacién se enfoca en el andlisis micro estructural de materiales vitrocerdmicos
obtenidos a partir de escoria, ceniza volante y casco de vidrio con adicién de grafeno, es una
investigacién enfocada a contribuir a la sostenibilidad del medio ambiente al usar residuos indus-
triales en los procesos productivos como materia prima, aportando en parte a los avances en el
campo de la ciencia de los materiales que estédn enfocados a proporcionar soluciones para el
reciclaje de residuos industriales desarrollando nuevos materiales o mejorando los ya existentes,
con ello, se proporcionan alternativas de disposicién final de diferentes tipos de desechos indus-
triales. Los residuos industriales de escoria de arco eléctrico, ceniza volante de carbén se obtuvieron
de las industrias termoeléctricas, asi como de la produccién del acero del Departamento de Boyacd,
en el caso particular del casco de vidrio se obtuvo del uso comin doméstico (sodo-alcicos), y el
grafeno se reutilizo de investigaciones previas buscando propiedades eléctricas en el material ob-
tenido. El proceso productivo de muestras consistié en el procesado con mortero Agata por 30
minutos de cada material hasta obtener tamafios de particulas adecuados (entre 75-150 pm) que
permitiera la elaboracién de cuatro (4) mezclas con diferentes porcentajes de adicién de cada
material, estas mezclas fueron homogeneizadas, prensadas y tratadas térmicamente a 1100°C/2
horas, las muestras obtenidas fueron analizadas por Microscopia electrénica de barrido (SEM-DSC)
realizado en un equipo Q600 SDT V20.9 Build 20 con acercamientos de 10 y 20 pm para cada
imagen, los materiales obtenidos demostraron diferentes micrografias asociadas con la variacién
de la composicién de cada materia prima, no fue posible identificar la presencia del grafeno en el
material obtenido, lo que nos llevé a concluir que el material no tiene conductividad eléctrica, sin
embargo, este aspecto fue corroborado usando electrodos de cobre (lamina delgada) que se colo-
caron entre cada uno de los materiales obtenidos, se comprimieron y se midié resistencia usando
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un multimetro sin obtener ningin resultado permitiéndonos concluir que los materiales tienen resis-
tencia eléctrica superior a 10 MQ que es lo mdximo que mide el multimetro, es necesario comple-
mentar con otras técnicas de caracterizacién para determinar especificamente los usos o aplicacio-
nes del material obtenido, sin embargo, estos resultados se presenta como base de continuidad
para la investigacién, dando a conocer que el producto final obtenido puede ser usado segin
apariencia fisica y micro estructural como baldosa de tréfico liviano o separadores de jardines.
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Abstract

The present investigation focuses on the microstructural analysis of glass-ceramic materials obtained
from slag, fly ash and glass hull with the addition of graphene, it is an investigation focused on
contributing to the sustainability of the environment by using industrial waste. in production proces-
ses as raw material, contributing in part to advances in the field of materials science that are focused
on providing solutions for the recycling of industrial waste by developing new materials or improving
existing ones, thereby they provide final disposal alternatives for different types of industrial waste.
The industrial residues of electric arc slag, coal fly ash were obtained from the thermoelectric indus-
tries, as well as from the steel production of the Department of Boyacd, in the particular case of the
glass hull it was obtained from the use common domestic (sodo-calcic), and graphene was reused
from previous research looking for electrical properties in the material obtained. The production
process of samples consisted of processing each material with Agate mortar for 30 minutes until
obtaining adequate particle sizes (between 75-150 pm) that would allow the preparation of four
(4) mixtures with different percentages of addition. of each material, these mixtures were homoge-
nized, pressed and thermally treated at 1100°C/2 hours, the samples obtained were analyzed by
Scanning Electron Microscopy (SEM-DSC) performed on a Q600 SDT V20.9 Build 20 equipment
with close-ups of 10 and 20 pm for each image, the materials obtained showed different microgra-
phs associated with the variation of the composition of each raw material, it was not possible to
identify the presence of graphene in the material obtained, which led us to conclude that the material
does not have electrical conductivity, however, this aspect was corroborated using copper electro-
des (thin sheet) that were placed between each of the materials obtained, comp tested and resistance
was measured using a multimeter without obtaining any results, allowing us to conclude that the
materials have electrical resistance greater than 10 MQ, which is the maximum that the multimeter
measures, it is necessary to complement with other characterization techniques to determine speci-
fically the uses or applications of the material obtained, however, these results are presented as a
basis for continuity for the investigation, revealing that the final product obtained can be used ac-
cording to physical and microstructural appearance as a light traffic tile or spacers. gardens.
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1. Introduccién

El disefio y elaboracién de materiales a partir de residuos industriales con el uso porcentual de
grafeno, es un trabajo cientifico que requiere de desarrollo experimental en laboratorio para su
produccién. Estd investigacién contribuye a la sostenibilidad del medio ambiente al usar residuos
industriales en los procesos productivos como materia prima. Los avances cientificos y tecnolégicos
encaminados a la ciencia de los materiales abren una gran brecha en el mundo de la investigacién
enfocados a la generacién de ideas que permitan proporcionar soluciones para el reciclaje de
residuos industriales y aprovecharlos para el desarrollo de nuevos materiales. Razén por la cual
esta investigacién se ha centrado en elaborar nuevos productos con la combinacién de escoria,
cenizas volantes de carbdn, casco de vidrio grafeno de la regién de Boyacd en Colombia, para
producir nuevos materiales con el aspecto innovador del uso de estos residuos en la elaboracién
de nuevos productos.

La importancia de esta investigacién radica en su aporte para la proteccién del medio ambiente,
como por ejemplo la generacién de nuevas alternativas industriales con la fabricacién de nuevos
productos a partir del uso de residuos industriales en combinacién porcentual con grafeno, contri-
buyendo a la proteccién del medio ambiente. Esta investigacién presenta una metodologia para
evaluar la fabricacién de nuevos productos a partir de residuos industriales en combinacién con
grafeno, generando un aporte, en la proteccién y conservacién del medio ambiente, dando alter-
nativas de reutilizacién de residuos industriales para la produccién de nuevos materiales de uso
cotidiano.

Son evidentes los problemas ambientales generados por las industrias y més ain cuando no se
cuenta con estrategias que permitan dar una adecuada disposicién final de algunos residuos ge-
nerados por los procesos industriales, como es el caso en particular de la escoria, casco de vidrio,
y ceniza volante, que, de acuerdo a estudios previos contienen microestructuras y propiedades
mecdnicas adecuadas para la produccién de nuevos materiales, adicionalmente, se aborda el
grafeno, material en auge en la ciencia teniendo en cuenta que es un cristal de carbono que com-
bina una gran cantidad de propiedades y se caracteriza por tener los dtomos dispuestos en un
plano de forma hexagonal, permitiendo mejorar las propiedades de cualquier material con el cudl
se combinen, entre las cuales, se podria destacar la excelente conductividad térmica y eléctrica, y
la buena resistencia mecdnica y anticorrosiva [1]

2. Antecedentes
3. Materiales y métodos

Para dar inicio a este estudio se presenta las investigaciones relacionadas con el uso del gro-
feno/cerdmicas y sus propiedades, encontrando que el objetivo en esta primera investigacién es
analizar el efecto del GNP (nanoplaquetas de grafeno/graphene nano-platelets) en dos matrices
amorfas que fueron estudiadas; matrices amorfas como vasos (silice, BG Bioglass- biovidrio) y ma-
trices policristalinas como la cerdmica (aldmina). Se estudié el efecto del GNP en la conductividad
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eléctrica y en la bioactividad de los compuestos BG-GNP, encontrando que puede mejorar la con-
ductividad eléctrica de BG que se puede utilizar més para aplicaciones de ingenieria de tejido
bseo [2].

En investigacién realizada por Porwal y colaboradores [3] definen los pasos necesarios para pro-
cesar GCMC (compuestos de matriz cerdmica de grafeno) y poder identificar cémo influyen estos
en la elaboracién de la matriz del grafeno para generar elementos cerdmicos del grafeno, también
se muestran las posibles opciones futuras en las que se podrd hacer uso de este compuesto.

En una investigacién relacionada con el proceso de sinterizacién del grafeno, con el fin de compa-
rar muestras procesadas con técnicas SPS (Spark Plasma Sintering) y HP (Hot Pressing), indicando
que la de SPS utiliza corriente continua pulsada, mientras que HP utiliza ofros mecanismos de
conduccién de calor no pulsados para sintetizar polvos cerdmicos y nanocompuestos. De esta forma
se obtuvo que de SPS una muestra de nanocompuesto completamente sinterizado utilizaba una
temperatura més baja y una duracién mds corta (10 - 20 min), mientras que con el HP se necesitd
de temperaturas mds altas y duraciones més largas (60 min) para obtener una densidad com-
pleta. Como resultado de esta investigacién se analizé que la mejor forma para la elaboracién de
nanocompuestos cerdmicos es implementando la técnica de SPS, ya que es la forma més eficiente
controlada para llevar a cabo este proceso [4]._

Se encontré un estudio que buscaba analizar si el grafeno ayuda a fortalecer una matriz cerdmica,
ya que contiene compuestos que logran un endurecimiento debido a la formacién de puentes del
grafeno, sin embargo, se encontré que debido al aumento de volumen del material, el grafeno con
la estabilidad de sus puentes puede llegar a fraccionar, lo cual conlleva a una disminucién de la
tenacidad y fortalecimiento de la cerédmica [5].

Para esta investigacién se buscé analizar mecanismos de endurecimiento gracias a la aplicacién
de grafito, encontrando que para la obtencién de compuestos dispersos en silice- GNP y silice-
GONP fueron més dptimas en procesamientos en polvo y coloidal. Para esto, se prepararon polvos
compuestos de silice-GONP bien disperso y completamente denso y asi se observé una matriz de
silice perpendicular a la direccién de prensado en SPS, generando una mejora en la tenacidad en
los materiales compuestos con la adicién de 2,5% en volumen de GONP. Los compuestos de silice-
GNP vy silice-GONP se densifican utilizando un horno SPS (HPD 25/1, sistemas FCT, Alemania,
horno) a 1200 » C (velocidad de calentamiento, enfriamiento 100 y 50 °C/min - respectivamente)
con la aplicacién simulténea de 50 MPa de presién durante un tiempo de permanencia de 7 min.
La presién se elevd durante el calentamiento (1100-1200 - C) de 12 a 50 MPaq, y luego disminuyé
linealmente en 6 minutos a 1200  C. Las muestras se frituraron y pulieron utilizando papeles de
SiC de hasta 4000 granos y suspensiones de diamante. Las densidades aparentes de los compues-
tos preparados se midieron utilizando el método de Arquimedes. Las densidades teéricas se esti-
maron utilizando la regla de las mezclas y tomando las densidades de la silice en 2,2 gcm. -3y
GNP, GONP a 2,1 g cm ~3, concluyendo que las condiciones de procesamiento para preparar
bien los compuestos dispersos de silice-GNP y silice-GONP fueron optimizados utilizando diferentes
rutas de procesamiento, incluido el polvo y procesamiento coloidal. Usando las condiciones opti-
mizadas, bien disperso y completamente denso (densidad relativa> 99%) [6].
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Los polvos compuestos de silice-GONP se prepararon utilizando una ruta de procesamiento coloidal
seguida de densificacién SPS en 1200 -C con 50 MPa de presién. Alineacién de GONP en él se
observé matriz de silice perpendicular al prensado direccién en SPS. Hubo una mejora de ~ 35%
en la tenacidad a la fractura de los compuestos con la adicién de 2,5% en volumen de GONP
medido utilizando la muesca de chevron método de tenacidad a la fractura. Varios mecanismos de
endurecimiento incluyendo cuello GONP, extraccion GONP, puenteo de grietas, se observaron
deflexiones y ramificaciones de fisuras para compuestos de silice-GONP. GONP induce tensiones
locales en el matriz de silice que hace que las grietas se desvien de su camino normal, aumentando
la tenacidad a la fractura de los composites e igualmente, la dureza y el Bl de los compuestos
disminuyen en ~30 y ~50% respectivamente en comparacién con la silice pura. La adicién de
GONP a matriz de silice mejora la maquinabilidad de compuestos de silice-GONP. Muestra de
compuestos de silice-GONP de fécil procesabilidad y mejores propiedades mecdnicas cuando en
comparacién con los compuestos de silice-CNT. Esto se puede atribuir a la superficie especifica
mds alta y la geometria 2D de GONP en comparacién con los CNT, que tienen tendencia a aglo-
merarse [6].

En este articulo, se presentan los resultados de una investigacién relacionada con la morfologia y
la estructura del grafeno, a su vez de las propiedades fisicas, mecdnicas, electrénicas, mecdnicas,
Spticas y termales (e. La conductividad térmica ( k) de grafeno estd dominado por el transporte de
fonones, es decir, conduccién difusiva a alta temperatura y conduccién balistica a temperatura
suficientemente baja.), analizando las posibles aplicaciones de este, para lograr concluir cudl es
la forma més eficaz de producir grafeno de alta calidad y rentable, basdndose en las técnicas ya
existentes (como mezcla de solucién, mezcla de fusién o en el lugar polimerizacién; de estos méto-
dos, en el lugar la polimerizacién podria ofrecer una dispersién superior de este relleno) para la
produccién del mismo [7].

Se encontré un estudio donde se tuvo en cuenta la elaboracién de dos tipos de grafeno usando
sinterizacién por plasma de chispa, para esto prepararon un método de exfoliacién en fase liquida
con grafito. Dicha investigacién se dividié en tres aspectos; la preparacién, la fabricacién de com-
puestos de alimina con grafeno de diferentes tamarios, y por dltimo la investigacién del efecto del
tamafio de GNS sobre las propiedades mecdnicas y la maquinabilidad de los nanocompuestos.
Esto dando como resultado que los GNS de tamafio pequefio son refuerzos ideales para producir
compuestos cerdmicos-GNS con una resistencia a la fractura mejorada del 35% en la tenacidad a
la fractura del compuesto de alimina-GNS, mientras que los GNS de tamafo grande son ideales
para producir cerémicas mecanizables. Pero también se detecté que un cambio en el tamafio del
GNS influye en las propiedades mecdnicas y la maquinabilidad de alimina-GNS de tal forma que
sugiere que los GNS de tamario pequefio (200 nm) son refuerzos ideales para producir compuestos
cerdmicos-GNS con una resistencia a la fractura mejorada, mientras que los GNS de tamafio
grande (1100 nm) son ideales para producir cerdmicas mecanizables [8].

Se estudia la cerédmica/grafeno teniendo en cuenta las investigaciones previas de este material,
analizando los tipos de relleno de grafeno, y evaluando las é posibilidades existentes para la
elaboracién del grafeno segin la clasificacién realizada en este mismo articulo, se investiga tam-
bién las propiedades mecdnicas de los compuestos de grafeno / cerdmica a granel, para buscar
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principalmente mejorar las propiedades mecénicas de la cerdmica y, particularmente, el pardmetro
de tenacidad a la fractura [9].

3.1 Materias primas y preparacion

Los materiales utilizados en esta investigacién son residuos industriales proveniente del Departa-
mento de Boyacd (escoria de arco eléctrico, ceniza volante de carbén y casco de vidrio), e igual-
mente se usé grafeno, a cada uno de estos materiales se les realizé proceso de microparticulado
hasta lograr un tamafio de particula de 75 pm para la escoria y cenizas volantes de carbén, para
el casco de vidrio se trabajé con un tamafio de particula de 149 pm, este proceso se llevé a cabo
utilizando un molino de Bolas y un mortero de dgata, verificando el tamafio de particula mediante
tamices de malla 100 y 200. Para el caso en particular del grafeno, no se realizé ningln proceso
que modifique el tamafo de particula, una vez logrados estos tamafios se procedié a realizar 4
disefios de mezclas asi:

Tabla 1. Disefios de mezclas realizadas bajo el proceso de molturacién.

Muestra % en peso
Escoria | Ceniza Volante de Carbén | Casco de vidrio | Grafeno | peso Total (100%)
Grap 1 55% 35% 10% - 100%
Grap 2 | 53,6% 34,1% 9,8% 2.5% 100%
Grap 3 | 52,3% 33,3% 9,5% 5.0% 100%
Grap 4 | 49,5% 31,5% 9% 10% 100%

Una vez realizadas las 4 mezclas, se llevé a cabo proceso de molturacién de las diferentes mezclas
en mortero de dgata durante 30 minutos, con cada mezcla se elaboraron 22 pellets de aprox. 14
mm de didmetro por 5 mm de grosor usando una prensa hidrdulica a 30 MPa sin la adicién de
algdn aglutinante, posteriormente, los materiales fueron tratados térmicamente a 1050°C /2h, con
rampas de calentamiento de 10°C/min, para evaluar la composicién elemental obtenida, la micro-
estructura, las fases cristalinas logradas, y el comportamiento térmico, se procedié a realizar ané-
lisis mediante el procesos de caracterizacién SEM. El andlisis por Microscopia electrénica de ba-
rrido (SEM) se realizé en un equipo Q600 SDT V20.9 Build 20 con acercamientos de 10y 20 pm
para cada imagen.

4. Resultados y discusion
4.1 Andlisis por Microscopia electrénica de barrido SEM

En la Fig. 1, podemos observar la micrografia de la mezcla de 55% de escoria, 35% de ceniza
volante y 10% de casco de vidrio sin la adicién de grafeno que fue tratada térmicamente a 1100°C
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con 2 horas de permanencia, observamos que la composicién quimica que predomina es el silicio,
seguido de hierro, aluminio y calcio, con trazas de otros elementos como sodio y el calcio, compo-
sicién quimica tipica de las cenizas volantes, la escoria y el casco de vidrio [10].

Grap 1 |

Spectrum3

Spectrum 1 Spectrum 2 Spectrum 3
Element Weight% Element Weight% Element ‘Weight%
CK 6.30 OK 39.24 OK 60.13
0K 32.24 NaK 1.92 Na K 2.02
SiK 2.74 AlK 10.73 AlK 2.86
CakK 3.97 SiK 20.31 SiK 32.08
FekK 54.75 Cak 7.75 CakK 291
FekK 20.05
Totals 100.00 Totals 100.00
Totals 100.00

Fig. 1 La muestra de Grap 1 sin adicién de grafeno.

Por su parte, en la Fig. 2, se presenta la micrografia de la mezcla de 53,6% de escoria, 34,1% de
ceniza volante, 9,8% de casco de vidrio y 2.5% de grafeno tratada térmicamente a 1100°C con
2 horas de permanencia, podemos observar mayor compactacién en la micrografia, sin embargo,
es evidente la presencia en varias secciones de la muestras, la presencia de elementos como el Fe,
Al, Si, Na, Ca, P, con trazas de Ti, V y Mg, que son tipicos en este tipo de material [11]. Sin
embargo, no observamos la presencia del grafeno que suele ser brillante en las micrografias asi
mismo en la composicién elemental dada por el EDS [12].
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Figura 2. Muestra de grap 2 con 2.5% de contenido de Grafeno.
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Adicionalmente, tenemos la muestra denomina de Grap 3, que es el material tratado a 1100°C/2
horas con composicién de 52,3% de escoria, 33,3% de ceniza volante de carbén, 9,5% de casco
de vidrio y 5.0% de grafeno (Fig. 3), se evidencia una micrografia compacta con algunas secciones
cortantes, y la presencia de elementos como el Fe, Al, Si, Na, Ca, P, con trazas de Ti, V y Mg
[12].[11][13][10]., sin embargo, al igual que la muestra Grap2, no observamos la presencia del
grafeno que suele ser brillante en las micrografias ni la composicién elemental dada por el EDS

[12]

Grap 3

Spectrumd

Spectrum 1 Spactrum 1
Element Wiedght
oK 14.64
MNa K 0.51
Mg K 62 Spactrum3
Al K 1.58
ik 4,95
Cak 12,52 Epactrums
Mn K 053
Fi K 6379
Totals 100,00

Spactrum 2 Spestram 3 Fpactnam 4 SpRCLium 5
Element Wieight% Lt b, i IR — Waights Element 'Welght%

CE .51 oK 42,25
oK 5810 =13 34.71 B K 1.23 :_.li ::::,.
Ma K 7.33 ™ 6,75 ALK z.58 P 20
alK 11.8% Mg 0.6 54K 608 ar Tot
5i K 16.38 — el bk 20.79 Fa K s, 5
cak 152 ir 22 Lt = Tataks 100.00
Ca K 164 Fat 12,23

Fa K 4.38 Fe a5 4T F K 338
Totals 100,00 Totsl 10000 Tatals 1040, 00

Fig. 3 Muestra con una adicién de grafeno del 5%

En la Fig. 4 presentamos el material que corresponde a la mezcla de 49,5% de escoria, 31,5% de
ceniza volante de carbén, 9% de casco de vidrio y 10% de grafeno observando menor segregacién
del material tratado térmicamente, en los diferentes espectros tomados, evidenciamos la misma
composicién quimica de Fe, Al, Si, Na, Ca, P, con trazas de Ti, V' y Mg. En esta muestra tampoco
fue evidente la presencia del grafeno en la micrografia que suele ser brillante asi mismo no se
evidencio la composicién elemental dada por el EDS [12]
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Spectrum4

Spectrum 1 Spectrum 2 Spectrum 3 Spectrum 4
Element Weight% Element Weight% Element Weight% Element Weight%

oK 48.85 oK 39.24 CK 6.94 oK 52.57
Na K 2.83 NaK 124 oK 55.36 Na K 2.18
Mg K 0.74 Mg K 1.61 Na K 0.53 Mg K 151
AlK 11.57 AlK 7.85 MgK 145 AlK 4.49
SiK 24.68 SiK 26.44 ALK 1.92 SiK 23.61
KK 0.80 KK 3.65 SiK 23.94 Cak 8.26
CakK 7.52 CakK 7.10 CakK 8.52 FeK 7.37
TiK 0.62 Fek 6.67 Fek 1.35 Totals 100.00
FeK 2.39 Bal 6.20 Totals 100.00
Totals 100.00 Totals 100.00

Fig. 4 Muestra con una adicién de grafeno del 10%

Conclusiones

Las muestras obtenidas en esta investigacién demostraron que es posible dar un segundo uso a los
materiales residuales de procesos industriales, tal es el caso de la escoria, ceniza volante y casco
de vidrio. No obstante, aquellas muestras que fueron obtenidas con adicién de grafeno no mostra-
ron dicho compuesto en las micrografias SEM. Esto se debe presumiblemente a una deposicién del
compuesto durante el proceso de manufactura, lo que imposibilité su visualizacién en las microgra-
fias. En futuras investigaciones es necesario mejorar el proceso de mezclado de los componentes
para obtener una mejor homogenizacién en las muestras.
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