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RESUMEN

La fabricacion de losetas ceramicas es un sector industrial dinAmico donde las
tendencias del mercado y la innovacién tecnologica han creado una gama muy
amplia de productos y procesos (Corma, 2008). Dentro de las tendencias actuales
de este sector se encuentra el desarrollo de revestimientos ceramicos que
presenten alta resistencia mecanica.

En el presente estudio se realiza una evaluacion del efecto de ciertos aditivos en
el cuerpo ceramico con el objetivo de determinar las mejores formulaciones que
contribuyan a incrementar la resistencia mecanica a la flexion de losetas
cerdmicas de semigres.

En este trabajo de investigacion la obtencién de las probetas ceramicas con
mejores resistencias mecanicas se realizd en tres etapas: en la primera se
realizaron pruebas exploratorias con cada uno de los aditivos en un intervalo de
porcentajes determinado, la segunda etapa consistio en desarrollar un disefio
experimental tipo Taguchi que brindara diferentes formulaciones con los 4 aditivos
y en la tltima etapa se obtuvo la formulacion optimizada, con la cual se alcanz6 la
resistencia mecanica mas alta.

Las propiedades fisicas y mecanicas de las probetas de semigres se midieron a
través de los ensayos propuestos para losetas ceramicas por las normas ASTM
C326—-03 (% contraccion lineal), ISO 10545-4 (% absorcion de agua) e ISO 10545-
3 (resistencia mecanica).

Las probetas ceramicas alcanzaron resistencias mecdanicas superiores al valor
minimo reportado por la norma ISO 10545-4 (22 N/mm?) y también cumplieron
con el % de absorcién de agua requerido para losetas de semigres (3 % <E <6
%), con valores por encima de los 56 N/mm?2. La resistencia mecanica mas alta
resultdé de 57,91 N/mm? correspondiente a la formulaciéon optimizada (cuerpo
estandar + 2 % Talco y 2 % Caolin)

Las propiedades morfologicas y de composicién quimica de las probetas con
mejores resultados de resistencia mecanica se caracterizaron por analisis por
fluorescencia de rayos X, difraccion de rayos X y microscopia electrénica de
barrido.



Basado en el presente trabajo monogréfico se escribié el articulo:

“Estudio del incremento de la resistencia mecanica de cuerpos ceramicos para
losetas ceramicas”.

El cual fue presentado en el lll Foro de Investigacion de la Universidad Nacional
de Ingenieria (UNI), desarrollado los dias 14 y 15 de Noviembre de 2018.

Dicho articulo se incluye en el Anexo A de este trabajo monografico.
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1. INTRODUCCION

Las cualidades estéticas y funcionales de la ceramica han hecho de su uso un
suceso universal. Su utilizacién en arquitectura, con diferentes fines, es muy
antigua; uno de los mas populares, y que tiene larga y extensa tradicion, es el
empleo de losetas cerdmicas para revestir suelos y paredes, por lo tanto, el
mercado relacionado con el mantenimiento y la renovacion es especialmente
relevante para estos productos.

Las losetas ceramicas estdn compuestas por variados materiales ceramicos,
esencialmente arcillas y otras materias primas inorganicas tales como cuarzo,
feldespatos y carbonatos, siendo los aluminosilicatos hidratados (arcillas) las
materias primas mas importantes (Celik, 2010). Al estar compuestas por materias
primas abundantes y de gran acceso en diferentes regiones, ya son varios los
paises que las producen en una amplia gama. Por tal razon, este sector industrial
se esta desarrollando en todo el mundo a un ritmo creciente; segun Stock (2012)
la produccién de losetas ceramicas alcanzé los 300 millones de m?/ afio y de
acuerdo con Machinery Economics Studies por ACIMAC (2017) la produccion ha
superado los 10 mil millones de m? en 2012, llegando a alcanzar los 13 mil
millones de m? en 2016. Su progresiva demanda es producto de las economias
crecientes, la urbanizacion, la expansion poblacional, mayores ingresos y gasto
per capita, entre otros.

La ciencia y tecnologia de losetas ceramicas esta en constante evolucion, con la
finalidad de crear mejoras en estos productos y satisfacer las necesidades del
publico que los demanda. Tanto la durabilidad como los variados disefios que
estas presentan, aunado a la oferta de novedosas mejoras en sus propiedades
gue se incluyen cada vez (como superficies anti-rayas, losetas con menores
espesores, superficies antibacterianas, cuerpos con mayor resistencia, losetas
con superficies auto limpiantes, entre otros), también justifican el éxito comercial
de este sector industrial.

En las ultimas tres décadas se han presentado revoluciones tecnolégicas como la
coccion rapida, que provocOd cambios drasticos en las materias primas y
finalmente dio lugar a productos novedosos (por ejemplo, monoporosa y gres
porcelanico) y a la desaparicién de los tipos clasicos (por ejemplo, mayolica y loza
calcéarea) (Dondi, 2003). En la actualidad, la empresa ceramica esta llevando a
cabo una intensa labor para desarrollar revestimientos ceramicos con altas
propiedades mecanicas. Ciertos estudios demuestran que la mejora de las
propiedades mecanicas de materiales a base de arcillas se puede lograr mediante
el control de la composicion de la mezcla inicial, el ciclo de tratamiento térmico, la
presién aplicada para conformar la pieza verde, reduccion de defectos, entre
otros.



La resistencia mecénica es una de las propiedades de gran importancia en losetas
ceramicas, la inclusion de ciertos aditivos, desde la preparacion de las materias
primas, podria presentar efectos significativos sobre esta propiedad, dando lugar
a pavimentos ceramicos con resistencias mecanicas mejores a las existentes en
las normas.

Para conocer el tipo de efecto (positivo o negativo) que producen estos aditivos
en esta propiedad tan importante, se debe recurrir en la préactica a la formulacién
de pastas ceramicas que los contengan y que cumplan con las propiedades
funcionales de los revestimientos ceramicos.

El propdsito de este trabajo investigativo es estudiar diferentes formulaciones del
cuerpo ceramico base con ciertos aditivos, las cuales permitan desarrollar,
después del ciclo térmico y sin modificaciones a las instalaciones actuales de la
empresa Porcelanite-Lamosa®, microestructuras que permitan incrementar la
resistencia mecanica de las losetas ceramicas. Se estudiaron diferentes
agregados como aditivos a la formulaciéon base actual en concentraciones
menores al 10 %. Los aditivos por considerar fueron: ceniza volante, talco, caolin
y feldespato.

La importancia del uso de estos aditivos radica en que estos aportan componentes
para la formacién de fases liquidas durante la etapa de coccion, por lo cual
contribuyen a la formacion de menor porosidad, razon por la cual se ha optado
por estos aditivos para ser incluidos en las formulaciones de las pastas y asi
esperar un aumento significativo en la resistencia mecanica de las piezas
ceramicas. Sin embargo, definir las proporciones indicadas de estos aditivos es
de gran interés por los costos que estos representan.

La incorporacion de aditivos a la composicidon de la mezcla inicial que contribuyan
a la reduccion de la porosidad y a una buena densificacion de la pieza podria
brindar no solo mejores propiedades mecanicas e incluso menores temperaturas
de sinterizacion, sino ademas un menor impacto ambiental al utilizar materiales
de desecho, como la ceniza volante.

En el presente trabajo de investigacion se reportan los resultados obtenidos de
las experimentaciones realizadas para la obtencién de las formulaciones que
brindaran la mayor resistencia mecanica a la flexion; y los ensayos previos para
determinar dichas formulaciones.



2. OBJETIVOS

2.1 General

Estudiar el efecto de adiciones de ceniza volante, talco, caolin y feldespato en el
cuerpo ceramico para mejorar la resistencia mecanica en losetas ceramicas de
semigres.

2.2 Especificos

e Determinar la velocidad de calentamiento adecuada para la sinterizacién de
probetas cerdmicas de semigres a nivel de laboratorio.

e Evaluar el efecto individual de los diferentes aditivos (ceniza volante, talco,
caolin y feldespato) sobre la resistencia mecanica de las probetas.

e Desarrollar un disefio experimental que proponga las mejores formulaciones
de aditivos que aumenten la resistencia mecanica a la flexion de las probetas
ceramicas.

e Caracterizar las muestras con las mayores resistencias mecanicas mediante
microscopia electronica de barrido (MEB), difraccion de rayos X (DRX) y
fluorescencia de rayos X (FRX).



3. FUNDAMENTO TEORICO

El objetivo de este capitulo es definir que es una loseta ceramica, las materias
primas que la conforman, como se lleva a cabo la fabricacion de losetas a nivel
industrial y como influyen ciertos factores sobre la resistencia mecanica de estas.

3.1 Loseta ceramica

Segun la norma ISO 13006 (2012), una loseta ceramica es una placa fina hecha
de arcillas y/o otros materiales inorganicos calcinados a temperatura suficiente
como para desarrollar las propiedades requeridas. Se forman por extrusion, por
prensado o por otros métodos y se usan generalmente como recubrimiento de
pisos y paredes. Pueden ser esmaltadas o sin esmaltar, son incombustibles y no
las afecta la luz.

3.1.1 Materias primas que constituyen al cuerpo ceramico

Las pastas ceramicas deben tener caracteristicas tales que permitan su
conformaciéon en crudo, un secado satisfactorio y de buena calidad, adecuada
resistencia, temperatura de fusion ajustada, y otras caracteristicas especificas de
acuerdo con el producto final.

De acuerdo con Dondi, Raimondo y Zanelli (2014) son necesarios 4 componentes
basicos para la formulacion de cuerpos para losetas ceramicas tradicionales:
materias plasticas (arcillas), fundentes, materias antiplasticas y otros aditivos.

Es comun en la practica industrial usar mas de una fuente de arcilla, fundente y
relleno para eliminar cualquier fluctuacion en la composicion y las propiedades
tecnolégicas. La formulacion del cuerpo se centra en el comportamiento
tecnoldgico y el rendimiento técnico de los productos terminados, por lo que esta
estrictamente conectado con las propiedades especificas de cada tipologia de
losetas de ceramica.

e Materias primas plasticas

Son esencialmente arcillas naturales, empleadas en forma pura o, con mas
frecuencia, mezclados con aditivos (desgrasantes, fundentes, plastificantes,
colorantes, etc.). Consisten en finas particulas de silicato de aluminio hidratado,
gue se convierten en una sustancia plastica y facil de moldear al mezclarse con
agua; otorgandole resistencia mecéanica a las baldosas sin cocer. Estas arcillas
minerales varian en composicion en términos de proporciones de los
componentes basicos y por la adicién de otros elementos como el magnesio, el
sodio y el potasio (Universidad de Oviedo, 2007).



Las arcillas tienen otros minerales que se denominan “minerales asociados”
(cuarzo, feldespatos, calcita, pirita), fases asociadas no cristalinas, que pueden o
no impartir plasticidad, y la materia organica (Guggenheim y Martin, 1995).

El objetivo principal de estos aluminosilicatos hidratados en la preparacion del
cuerpo ceramico es multiple y consiste en: impartir la plasticidad necesaria para
su moldeo, mejorar las propiedades mecanicas, mejorar las propiedades de la
suspension, y aportar los componentes para la formacion de fases liquidas y
cristalinas durante la coccion.

Ademas de su plasticidad, otra caracteristica que hace muy importantes a las
arcillas es su gran facilidad de transformacion en un material denso y fuerte tras
un adecuado proceso de sinterizacién.

Segun Groover (1997), las arcillas mas comunes se basan en el mineral caolinita
Al203 - 2SiO2 - 2H20 y montmorillonita Al2Os - 4SiO> - H20.

El caolin es la arcilla mas blanca. Este es uno de los minerales arcillosos mas
importantes en la fabricacion de cuerpos porcelanicos. Las propiedades mas
importantes que imparte el caolin a los materiales ceramicos son: plasticidad,
resistencia en verde, resistencia en seco, resistencia a altas temperaturas, color,
refractariedad, baja absorcion de agua (menos del 1 % de absorcion de agua) y
control en el encogimiento o contraccion (Murray, 2006).

e Fundentes

Se afladen a la pasta para reducir la temperatura de coccidn ya que bajan el punto
de fusion del material, disminuyendo costos y permitiendo la parcial vitrificacion
de las piezas. Forman una fase liquida a alta temperatura que permite densificar
el cuerpo ceramico por un flujo viscoso.

De acuerdo con la Junta de Castillay Ledn (2001), los fundentes mas utilizados
son:

- Feldespatos: que consisten en silicato de aluminio combinado con potasio,
sodio, calcio o bario (KalSizOs, NaAlSizOs, CaAl:Si2Og y BaAl»Si>Os
respectivamente).

- Caliza: también Illamada fundente blanco, es una roca formada
mayoritariamente por carbonato célcico (CaCOgz) y frecuente como
impureza de la arcilla.

- Talco: es un silicato de magnesio hidratado [MgsSisO10(OH).] utilizado
como fundente y estabilizador, fomenta la conversién del exceso de cuarzo
libre a cristobalita lo que reduce el agrietamiento.

- Ciertos oxidos: Fe>O3, CuO, MnO, TiO2 y otros, los cuales suelen actuar
como pigmentos.



e Materias primas no plasticas:

Este grupo esta formado por los materiales mas refractarios, los cuales reducen
la excesiva plasticidad de algunas arcillas, ya que no retienen agua, facilitando el
secado. Brindan facil manejabilidad del cuerpo ceramico en verde (Groover,
1997).

Los desgrasantes mas utilizados en la ceramica tradicional son la arena de cuarzo
(SiO2) (a veces presente en la propia arcilla) y el feldespato potasico (KalSizOs)
aunque a veces se usan chamotas u otros tipos de arena (Universidad de Oviedo,
2007).

Actualmente se incluyen residuos de la propia produccion y hasta residuos
industriales como las cenizas volantes (Menezes et al.,2007), las cuales segun la
definicion de la norma UNE 83414 (1990) “son el producto sdlido y en estado de
fina division procedente de la combustion de carbon pulverizado en las centrales
carboeléctricas”.

e Aditivos

Los aditivos son sustancias que se afladen a una pasta ceramica para modificar
sus propiedades fisicas, quimicas, visuales, entre otras. Estos pueden ser
minerales u organicos. De acuerdo con G. D. Chiara, G. M. Borroni & A. D. Chiara
(2000), el empleo de estos aditivos puede mejorar las propiedades mecéanicas del
producto final.

Estos aditivos también reducen la excesiva plasticidad y facilitan la defloculacion,
mejoran la permeabilidad y empaquetamiento de la pasta, y aportan 6xidos para
la formacion de fases liquidas y cristalinas o son inertes.

De acuerdo con la Universidad de Oviedo (2007), dentro de los aditivos mas
utilizados se destacan los siguientes:

v Quemantes

Afadidos a la pasta con el fin de favorecer la sinterizacién uniforme de la pasta
ceramica. Combinando diferentes aditivos se puede lograr un gran efecto. Se
utilizan materiales organicos como el serrin o carbén (lignito) que al quemarse en
el horno dan piezas de alta porosidad y poco peso.

v' Defloculantes

Dispersan las finas particulas de arcilla cuando estan en suspensién acuosa,
aumentando sensiblemente la fluidez de la barbotina. Los defloculantes mas
conocidos son el silicato sodico (Na:SiOs) y el carbonato sédico (Na:CO3). La
cantidad empleada de defloculante oscila entre un 0,1-0,3 % en peso.



3.1.2 Tipos de losetas ceramicas

Los revestimientos cerdmicos se dividen en grupos de acuerdo con los métodos
de fabricacion y su capacidad de absorcibn de agua. Esta clasificacion no
presupone criterios de uso de los productos (ISO 13006, 2012).

e Grupos segun los métodos de manufactura

Segun lanorma ISO 13006 (2012) las losetas pueden ser moldeadas por extrusiéon
0 por prensado en seco. Las losetas extruidas forman el grupo A de las normas y
las prensadas en seco, el grupo B.

v' Losetas extruidas (Designadas como A): Piezas cuyo cuerpo ha sido
formado en estado plastico por una extrusora. La barra arcillosa se corta a
medidas predeterminadas al emerger de la extrusora.

v' Losetas prensadas en seco (Designadas como B): Piezas formadas por
una mezcla de materias primas molidas muy finamente y luego prensadas
con muy baja humedad y alta presion.

e Grupos segun la absorciéon de agua (E)

La porosidad de las losetas ceramicas se expresa por el porcentaje de absorcion
de agua sobre el peso total de la loseta, medido segun un ensayo normalizado.
La porosidad guarda una relacidon proxima con algunas de las restantes
caracteristicas de las losetas ceramicas. En la Tabla 3.1 se indican los grupos
normalizados de losetas ceramicas.

Tabla 3. 1 Grupos normalizados de losetas ceramicas.

Grupo | Grupo lla Grupo llp Grupo Il
E<3% SNW<ES6% 6%<E=<10% E>10%
Grupo Al Grupo Alla Grupo Allp Grupo Alll
A Absorcion de agua  Absorcién de Absorcion de Absorcion de
Losetas baja agua media agua media alta. agua alta.
Extruidas (E<3 %) baja.
Tipo
de B Grupo Bla
Conformado Losetas Absorcién de agua
Prensadas muy baja Grupo Blla Grupo Bllp Grupo Bl
En seco (E 0,5 %) Absorcion de Absorcion de Absorcién de
Grupo Bl agua media agua media alta. agua alta.
Absorcion de agua baja.
baja

(0,5 <E < 0,5 %)

Fuente: ISO 13006 (2012)



3.1.3 Proceso de fabricacion de losetas ceramicas no esmaltadas a
nivel industrial

Las losetas ceramicas se fabrican actualmente por via humeda o seca (Figura

3.1). La tecnologia de produccion para losetas ceramicas tradicionales incluye la
siguiente secuencia de procesamiento (Instituto de tecnologia cerdmica, 2011):
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Fe—9%
\ia seca Extrusion

Figura 3. 1 Proceso de fabricacion de productos ceramicos conformados.
Fuente: Instituto de tecnologia ceramica, 2011

e Preparacion de las materias primas

El proceso cerdmico comienza con la seleccion de las materias primas que deben
formar parte de la composicion de la pasta. En la empresa ceramica tradicional
las materias primas se suelen utilizar, por lo general, tal y como se extraen de la
mina o cantera, o después de someterlas a minimos tratamientos. Su procedencia
natural exige, en la mayoria de los casos, una homogeneizacion previa que
asegure la continuidad de sus caracteristicas.

e Molturacion

Una vez realizada la primera mezcla de los distintos componentes de la pasta
ceramica, ésta se somete a un proceso de molturacién que puede ser por via seca
(molinos de martillos o pendulares) o via humeda (molinos de bolas continuos o
discontinuos).

- Molturacion por via humeda

El procedimiento que se ha impuesto totalmente en la fabricacién de pavimentos
y revestimientos ceramicos por monococcion, como consecuencia de las
importantes mejoras técnicas que supone, es el de via hUmeda y posterior secado
de la suspension secada por atomizacion (Figura 3.2).



La molturacion via humeda se lleva a cabo en un molino de bolas que trabaja en
continuo. Se trata de un cuerpo cilindrico o cilindrico-conico, cuyas paredes
interiores estan protegidas, y que gira alrededor de un eje horizontal. En el interior
del tambor se coloca una carga de molienda (que suelen ser bolas de silex o bolas
de alumina), con una distribucion de tamafios apropiados para optimizar la
molturacién (Instituto de tecnologia ceramica, 2011).

Por un lado del molino se introducen los sélidos mezclados con un 35 % de agua
aproximadamente y el aditivo defloculante que ayuda a mantener aquellos en
suspension y, por tanto, la molturacion.

Por efecto de la rotacion del tambor, las bolas son arrastradas a lo largo de las
paredes hasta que caen en cascada, por lo que someten al material por moler a
innumerables acciones de presion, de rozamiento y de choque entre las bolas y
entre las bolas y las paredes del tambor.

Por el otro extremo del molino se obtiene el producto molturado en forma de
suspension, habitualmente denominado barbotina, y que resultara con un tamafio
de particula que dependera del tiempo que permanezca en el interior, de la
velocidad de rotacion y de la longitud del molino.

La barbotina obtenida se pasa a través de un vibrotamiz para eliminar las
particulas superiores a 125-200 um y posteriormente, se mantiene en unos
depdsitos provistos de agitadores (balsas) para homogeneizar el producto y evitar
gue sedimente.

|
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Figura 3. 2 Proceso de fabricacion con molturacion por via humeda.
Fuente: Instituto de tecnologia ceramica, 2011



La barbotina obtenida tras la molienda via himeda de las materias primas se seca
en un proceso continuo y automatico denominado atomizacion, como lo muestra
la Figura 3.3, el cual permite la obtencién de aglomerados esféricos huecos de
particulas, llamados granulos de atomizado, con un contenido en humedad
controlado (5- 6 % en peso aproximadamente) y con una forma y un tamafio
idoneos para que fluyan en la siguiente fase de conformado. El producto obtenido
se denomina polvo atomizado.

El atomizador es un cilindro troncoconico que consta principalmente de un
conjunto de boquillas que pulverizan la suspensién en su parte interior central, y
de un sistema que introduce aire caliente en la parte superior y en contracorriente
con el flujo de material.

Gases de
chimenea

-
(Gases

N
calientes

u
Barbotina ! l
de pasta

e
I,
]
B

-y =
(= (]

Granulado

Figura 3. 3 Esquema del proceso de secado por atomizacion.
Fuente: Instituto de tecnologia ceramica, 2011

La barbotina almacenada en la balsa se transporta mecanicamente al depdsito de
alimentacion del atomizador, y se inyecta a través de las boquillas, donde se
encuentra con el flujo de aire caliente. El aire caliente en contacto con las gotas
de barbotina dispersas provoca la evaporacion del agua, por conveccion y por
radiacion de calor, y por tanto el secado de las particulas. Estas particulas se
aglomeran adquiriendo la forma esférica caracteristica del polvo atomizado.

El polvo atomizado se descarga por la parte inferior del atomizador y se transporta
a una serie de silos donde va a permanecer de 2 a 3 dias para homogeneizar su
humedad antes de iniciarse el proceso del conformado.

Inmediatamente antes del prensado, el polvo atomizado se tamiza en un

vibrotamiz, con objeto de eliminar posibles impurezas y aglomerados de gran
tamafo formados por granulos pegados.
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- Molturacion por via seca

Segun el Instituto de tecnologia ceramica (2011), la molturacidén en seco se realiza
con molinos de martillos o, mas habitualmente con molinos pendulares, que son
capaces de producir particulas de menor tamafio.

Los molinos pendulares estan provistos de un sistema de calefaccion para facilitar
la molienda de las arcillas humedas, y de un clasificador neumético que es capaz
de extraer las particulas de menor tamafo, permaneciendo las de mayor tamafio
en el interior de la camara durante mas tiempo hasta alcanzar el tamafio deseado.

El material molido puede emplearse en la fabricacion de piezas por extrusion o
por prensado. En este Gltimo caso, el material fino debe ser humectado y
granulado para poder ser alimentado correctamente a la prensa. En general, se
utilizan granuladoras donde se humecta a la vez que se aglomeran las particulas
mas finas aumentando la densidad aparente del polvo, y lo que es mas importante,
incrementando su fluidez. Esto facilitard enormemente la posterior etapa de
prensado.

e Conformado de las piezas

El sistema mas utilizado para dar forma a los pavimentos y revestimientos, a partir
de mezclas de materias primas molturadas via humeda y secadas por
atomizacion, es el prensado en seco (5-7 % de humedad), mientras que el
empleado para conformar las piezas a partir de mezclas obtenidas por via seca
es la extrusion.

- Prensado en seco

El moldeo de las piezas planas, debido a su forma sencilla (rectangular, cuadrada,
etc), y a la pequefa relacion espesor/superficie, se realiza por prensado
unidireccional en seco en prensas de efecto simple, donde la presion se realiza
s6lo en una de las superficies de la pieza. La sencillez de este método facilita su
automatizacion y permite alcanzar producciones mas elevadas que con otros tipos
de prensado (Instituto de tecnologia ceramica, 2011).

Esta operacion se realiza generalmente con prensas hidraulicas, debido a que son
las mas indicadas para controlar el ciclo de prensado.

Las principales ventajas de la utilizacién del prensado son las siguientes:
v Elevada produccién con un empleo minimo de mano de obra especializada.
v' Facilidad de secado de las piezas prensadas.

v" Minima deformaciéon de las piezas en operaciones posteriores (secado y
coccion).
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- Extrusiéon

El material molido via seca en un molino pendular se somete a un primer amasado
con un 10-15 % de agua y, generalmente es almacenado por un cierto tiempo.
Posteriormente, y justo antes de ser introducido en la extrusora, es amasado de
nuevo hasta obtener un 15-20 % de agua total.

El proceso de extrusion consiste en hacer pasar una columna de pasta, en estado
plastico, a través de una matriz, mediante el empuje de un sistema propulsor. Una
vez realizada la extrusion, el material obtenido se corta o troquela para obtener la
dimension de la pieza requerida.

El sistema propulsor puede ser helicoidal, de cilindros o de pistdn, pero el mas
empleado en la fabricacion de baldosas ceramicas es el helicoidal, por su elevada
productividad y por su posibilidad de trabajar en régimen continuo.

El Instituto de tecnologia ceramica (2011) reporta que este tipo de conformado de
piezas se emplea en la fabricacion de objetos de seccion constante, como son por
ejemplo las piezas de gres rustico.

e Secado de piezas conformadas

Las piezas recién moldeadas se introducen en un secador continuo (vertical u
horizontal) para reducir su humedad (0,2-0,5 %), duplicando o triplicando asi su
resistencia mecanica, lo que permite su procesado posterior.

Predomina el uso de secadores horizontales del tipo horno monoestrato de rodillos
debido a la mejor disposicién de las piezas dentro del secador. Las piezas se
introducen en diversos planos en el interior del secador y se mueven
horizontalmente en su interior por encima de los rodillos.

El ciclo de secado depende tanto de las variables propias de la operacion
(temperatura, caudal de aire, etc.), como de las caracteristicas de las piezas
prensadas (dimensiones, humedad, compactacion, etc.) y de la composicion
guimico-mineralégica de las mismas.

En el interior de los secadores las piezas se ponen en contacto en contracorriente
con gases calientes. Estos gases calientes suelen proceder de sistemas de
recuperaciéon de calor de la chimenea de enfriamiento del horno donde
posteriormente va a producirse la coccion de la pieza.

e Coccion o sinterizado
De acuerdo con el Instituto de tecnologia ceramica (2011), esta es la etapa mas

importante del proceso de produccion de losetas ceramicas, ya que es el momento
en el que las piezas previamente moldeadas sufren una modificacion fundamental
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en sus propiedades, dando lugar a un material duro, resistente al agua y a los
productos quimicos. Por otro lado, es el momento en el que se pone de manifiesto
si las operaciones realizadas en las anteriores etapas del proceso productivo se
han desarrollado convenientemente y si el producto acabado ha adquirido las
propiedades y caracteristicas deseadas.

El ciclo de calentamiento elegido y la temperatura maxima de coccion es propia
de cada tipo de producto, ya que las exigencias térmicas estan en funcion de la
naturaleza de la composicion que se ha preparado, e incluso del propio fabricante,
quien define sus propios paradmetros de funcionamiento.

Segun el Instituto de tecnologia cerdmica (2011), se presenta una etapa de
calentamiento claramente diferenciada de la etapa de enfriamiento, cuyas
caracteristicas principales son:

- Etapa de calentamiento

Abarca entre el 55 y 60 % de la longitud total del horno y se puede diferenciar
entre:

Precalentamiento: En la entrada del horno el factor que limita la velocidad de
calentamiento es el peligro de explosion de las piezas, motivada por una
eliminacién violenta del exceso de humedad residual en forma de vapor. Esta
humedad procede de la absorcion de la humedad del ambiente de las piezas
durante su almacenamiento, el agua que se aplica en el esmaltado, y la humedad
residual a la salida del secador.

En esta primera zona se inicia el calentamiento de las piezas de forma lenta hasta
alcanzar aproximadamente los 400 °C, facilitando la eliminacién del exceso de
humedad, y la extraccion de los gases producidos durante la combustion.

Calentamiento: En esta zona es donde tiene lugar el aporte energético que
permite llevar a cabo la oxidacion de la materia organica y de las impurezas, la
eliminacién de los productos gaseosos generados durante ellas, asi como la
descomposicion de los carbonatos presentes (Instituto de tecnologia ceramica,
2011).

Para evitar la aparicion de defectos superficiales, alteraciones en el color y
texturas en el interior del producto acabado, es imprescindible que todas las
reacciones indicadas, se completen antes de que la permeabilidad de la pieza sea
tan baja, que practicamente impida la difusion de las especies gaseosas (CO2, Og,
etc..) producidas en el interior de ésta. Las temperaturas a las que transcurre esta
etapa estan comprendidas generalmente entre 750 °C y 900 °C.
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Coccibn. Se considera como tal el momento en el que se produce la sinterizacién
de las piezas. En la pieza ceramica, al irse calentando, de una manera progresiva,
se inicia la formacion de fases cristalinas estables y la mezcla de materias primas
se va transformando en una Unica estructura quimica compleja.

El Instituto de tecnologia cerdmica (2011) reporta que la zona de coccién debe
corresponder al intervalo de temperaturas comprendido entre el inicio de la
vitrificacion (formacion de fase vitrea) y el inicio de la deformacién de la pieza por
efecto del calor. El tiempo de permanencia de la pieza en esta zona debe ser lo
suficientemente largo como para que toda la pieza pueda sufrir la vitrificacion
completa y asi asegurar la estabilidad dimensional del producto.

Durante la etapa de coccién (y también durante el final del calentamiento) la pieza
sufre una importante variacién dimensional por dilatacién térmica, que se invertira
durante el enfriamiento de ésta. Esta dilatacion térmica debe ser considerada
durante la formulacion de la pasta, el engobe y el esmalte, ya que la falta de
acoplamiento entre ellos puede provocar importantes problemas de curvatura en
el producto final.

La temperatura maxima de coccion varia en funcion del tipo de producto, pero se
puede decir que estd comprendida entre 1130-1220 °C, y el tiempo de
permanencia a dicha temperatura es de 2 6 3 minutos.

- Etapa de enfriamiento

Abarca entre el 40 y el 50 % restante de la longitud total del horno y se pueden
diferenciar tres etapas:

Enfriamiento forzado a alta temperatura: Se realiza por conveccion forzada,
haciendo incidir aire a temperatura ambiente en el interior del horno a poca
distancia de las piezas.

La elevada resistencia al choque térmico de las piezas a alta temperatura permite
gue éstas puedan enfriarse de forma rapida sin que se produzcan roturas, a pesar
del elevado gradiente térmico que se establece en su interior.

Enfriamiento natural: En este intervalo de temperaturas el enfriamiento de las
piezas se realiza casi exclusivamente por radiacion y conveccion natural. Durante
este periodo de enfriamiento se produce la transformacion alotropica que presenta
el cuarzo a 537 °C, por la cual existe un cambio de estructura cristalina de cuarzo
B — cuarzo a con una importante disminucién de volumen (0.8 %), lo que puede
provocar roturas, falta de uniformidad y tensiones que minimicen la estabilidad
final de la pieza. Esta transformacién que, aungue no es la Unica que se produce,
condiciona a que este segmento de enfriamiento sea lento.
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Esta transformacion del cuarzo es reversible, con lo cual también se ha producido
en la etapa de calentamiento, pero en sentido contrario. Como la etapa de
calentamiento es lenta y larga de por si, no suele ser conflictiva en dicho
segmento.

Enfriamiento forzado a baja temperatura: Superado el anterior punto critico, el
material se hace nuevamente resistente al choque térmico, por lo que el
enfriamiento final se hace otra vez por conveccion forzada, hasta una temperatura
en la que el producto pueda ser manipulado (aproximadamente 100 °C).

Esta curva de coccién puede ser aplicada en lineas generales, tanto para los
casos de bicoccion como de monococcion, teniendo en cuenta que en
monococcion la aparicion de defectos generados por procesos de calentamiento
o enfriamientos demasiado rapidos van a ser mas probables (por el efecto de la
coccion del esmalte sobre el soporte crudo), por lo que deben tenerse mas
precauciones tanto en la etapa de calentamiento, como en la de coccion (Instituto
de tecnologia ceramica, 2011).

3.2 Propiedades mecanicas de las piezas ceramicas

Los enlaces en los materiales ceramicos son rigidos y no admiten deslizamiento
ante los esfuerzos. Esta inhabilidad no les permite absorber esfuerzos
(Groover,1997).

Las propiedades mecanicas de los materiales determinan su comportamiento
cuando se les sujeta a esfuerzos mecanicos. Estas propiedades incluyen el
moédulo de elasticidad, ductilidad, dureza y resistencia. Las propiedades
mecanicas son importantes en el disefio de las piezas ceramicas, porque el
funcionamiento y desempefio de estas dependen de su capacidad para resistir
deformaciones bajo carga en servicio.

Por lo tanto, lograr las propiedades mecéanicas deseadas radica en la adecuada
realizacion del proceso de fabricacion, desde la preparacion de las materias
primas, hasta el conformado de la pieza ceramica (cuerpo verde). Esto debido a
gue los defectos significativos introducidos durante el conformado, en general, no
son eliminados o corregidos durante la coccién.

3.2.1 Resistencia mecéanica de las piezas ceramicas en verde

La microestructura del cuerpo verde tiene un efecto significativo en la etapa
posterior de sinterizacion. Si se producen variaciones severas en la etapa de
compactacion del cuerpo verde, el cuerpo sinterizado, en general, contendra
heterogeneidades que limitaran las propiedades de ingenieria.

El tamafio de los granos afecta las propiedades fisicas y quimicas, por esto, el
empaguetamiento homogéneo de las particulas en el cuerpo verde es el objetivo
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deseado en la etapa de compactacion. Dado que la densidad de
empaguetamiento controla la cantidad de contraccion durante la coccion, también
es deseable lograr una alta densidad de empaquetamiento (Restrepo,2011).

Segun la Universidad de Oviedo (2007), de no lograrse un empaquetamiento
homogéneo, aparecen variaciones de densidad en la pieza, las cuales producen
defectos como el alabeo, distorsién e incluso grietas. Esta falta de uniformidad de
la densidad puede deberse: a la friccibn existente entre el polvo ceramico vy el
molde, llenado no uniforme del molde o presencia en el polvo granulado de alta
fluidez, a la presencia de aglomerados duros o de granulos de distinta dureza.
Como resultado, las zonas de menor densidad o no densifican completamente o
bien sufrirdn una mayor contraccion que las zonas que la rodean.

Los polvos ceramicos deben tener una distribucion granulométrica y porcentaje
de tamafio tal, que den lugar al menor niumero posible de huecos entre ellos
después de la compactacion (por ejemplo, mediante prensado). Con ello se
consigue una mayor compactacion (menor porosidad) y se alcanza una maxima
densidad en verde. Por consiguiente, la resistencia del producto en verde es la
suficiente para que éste pueda ser manejado y, en su caso, realizar alguna
operacion de acabado en verde (Universidad de Oviedo, 2007).

A mayor compactacion, menor volumen de huecos y, por tanto, menor porosidad,
gue sera mas facil de eliminar en el posterior proceso de coccion y dotara de
mayor resistencia a la pieza ceramica.

Junto a la distribucién granulométrica, el proceso de prensado es determinante en
la generacion de defectos de la pieza en verde. Los defectos mas comunes son
las laminaciones y las grietas, las cuales pueden deberse a: aire atrapado, baja
resistencia de la pieza, disefio impropio del molde, friccidn con las paredes del
molde (falta de lubricacion), recuperacion elastica de la pieza durante su
extraccion del molde (springback), desgaste del molde, entre otras causas (De
Aza Pendas, 1964).

Tales defectos, al ser introducidos durante el conformado se veran reflejados en
la pieza sinterizada lo cual se traduce en la efectiva disminucién de la resistencia
mecénica de ésta. Con el fin de disminuir estos defectos se busca una adecuada
distribucion granulométrica (para reducir porosidad), lubricaciéon del molde (para
disminuir gradientes de presion), composicién de aditivos utilizados y presion de
conformado.

3.2.2 Resistencia mecanica de las piezas sinterizadas
Tedricamente la resistencia mecanica de un material ceramico es igual a la

tensidbn maxima necesaria para separar dos planos atomicos adyacentes (lbafiez
A. & Sandoval F., 2000).
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La resistencia mecanica de un material cerdmico esta estrechamente relacionada
con la uniformidad de las materias primas, el tamafio de grano, la porosidad que
adquiere el cuerpo ceramico sinterizado, la concentracion de fallas internas, entre
otras.

Las mayores resistencias y tenacidades se encuentran en aquellos materiales que
tienen los granos mas finos. Durante la sinterizacion, se da la formacion de una
fase amorfa, liquida o viscosa, esta fase fundida fluye alrededor de las particulas
no fundidas y llena los poros debido a fuerzas de tensién superficial (o accion
capilar); la contraccion de la pieza acompafa este proceso. Al enfriar, esta fase
fundida forma una matriz vitrea que favorece la formacion de un cuerpo resistente
y denso (Askeland,1998).

La porosidad y la resistencia mecanica de las piezas estan directamente ligadas.
Durante la coccion, se genera una movilidad atdmica que conduce a la unién de
las particulas y a la disminucion de la porosidad. La variacion de dimensiones que
se produce modifica la porosidad, dependiendo del proceso de fabricacion y del
grado de coccion. Si las variaciones de volumen no se producen de modo regular
durante el proceso de coccion, las piezas presentaran falta de uniformidad y
tensiones. Es necesario, controlar la velocidad de coccion ya que una contraccion
rapida puede llevar a tensiones y provocar la rotura (Elias,2006).

En su estructura cristalina, los ceramicos poseen imperfecciones como: vacantes,
intersticios, atomos desplazados y grietas microscopicas. Estas fallas internas
tienden a concentrar los esfuerzos, sobre todo en presencia de tension, flexion o
impacto, provocando la acentuacion de defectos que fueron incluidos durante el
conformado y que no pueden corregirse en la coccion.

Como resultado de los factores mencionados anteriormente, los materiales
ceramicos fallan por fractura, y las grietas pueden extenderse de forma muy
rapida, con muy poca deformacion plastica. Tales grietas se denominan
inestables, y la propagaciéon de la grieta, una vez iniciada, continda
espontaneamente sin un aumento en la tension aplicada.

Es por ello que, con el fin de mejorar el rendimiento mecéanico del producto final y
considerando la evolucion en la tecnologia de fabricacion, varios aditivos como el
serrin, la hulla, silicato de sodio, carbonato sédico, entre otros, han sido incluidos
en las formulaciones ceramicas (actuando como defloculantes, floculantes,
lubricantes, etc.).

Las losetas ceramicas son materiales duros y fragiles que poseen poca o ninguna
plasticidad. Es posible ensayar probetas de losetas ceramicas mediante el método
establecido por la norma ISO 10545-4 (para todo tipo de losetas ceramicas)
denominado “ensayo de flexion en tres puntos”, donde el rompimiento del
espécimen ocurre generalmente porque se ha sobrepasado la Ultima resistencia
a la tension de las fibras externas de este.
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Debido a que las losetas ceramicas prensadas son de especial interés en este
estudio de investigacion, se hara énfasis Unicamente en los valores minimos que
exige la norma para este tipo de losetas. Los valores minimos exigidos se
muestran en la Tabla 3.2.
Tabla 3. 2 Valores minimos exigidos de fuerza de ruptura y resistencia a la
flexion para losetas prensadas
ISO 10545-4 Grupos normalizados de losetas ceramicas
Bla Blp Bll, Bllp Bl

Fuerza de ruptura (N)

Losetas de grosor = 7.5 mm 21,300 21,100 =1,000 =800 =600
Losetas de grosor < 7.5 mm =700 =700 =600 =500 =200
Resistencia a la flexién 6

Mdédulo de ruptura (N/mm?)

Losetas de grosor = 7.5 mm 35/32 30/27 22/20 18/16 12

Losetas de grosor < 7.5 mm 35/32 30/27 22/20  18/16 15
Fuente: 1ISO 13006 (2012)

3.2 Técnicas de caracterizacion de materiales ceramicos

Las técnicas de caracterizacion de materiales ceramicos permiten la obtencion de
informacion a partir de la respuesta de un material al ser perturbado por una sefal.
Estas técnicas son necesarias ya que permiten conocer o predecir las
propiedades de un material a través de su estructura y asi valorar su utilidad en
diversas aplicaciones.

Dentro de las técnicas utilizadas para caracterizar estos materiales se encuentran
las siguientes:

- Andlisis por fluorescencia de rayos X (FRX)

La espectroscopia de fluorescencia de rayos X, es una técnica de caracterizacion
elemental. Consiste en irradiar la muestra con un haz electromagnético, continuo
y caracteristico procedente de un tubo de rayos X equipado con una placa de
tungsteno.

La radiacién emitida se pasa a un analizador capaz de separar la radiacion
fluorescente en sus longitudes de onda constituyentes. Este analizador suele ser
un cristal de fluoruro de litio (LiF), el cual funge como rejilla de difraccion. El
detector escanea las longitudes de onda emitidas y mide la intensidad de cada
una. Al finalizar el barrido, la informacion es comparada con los espectros
conocidos para identificar las especies elementales manifestadas (Universitat de
Valencia, 2016).
- Difraccion de rayos X (DRX)

Segun R.W. Cahn FRS y E. Lifshin (1993), la técnica de difraccion de rayos X
constituye una herramienta util para conocer las fases presentes en los materiales.
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En esta técnica un haz de rayos X monocromatico incide sobre una muestra de
polvo muy fino, que idealmente tiene los cristales dispuestos al azar en todas las
posibles orientaciones, detectdndose los rayos X difractados mediante una
pelicula fotografica o contador de radiacion. Los datos obtenidos por el detector
son registrados en una gréfica conocida como difractograma, el cual registra la
intensidad de los rayos X difractados. En dicha gréfica, se pueden observar los
picos que son caracteristicos de cada material y se encuentran relacionados con
su estructura cristalina y parametros de red. Ademas, los difractogramas son
caracteristicos para cada material.

- Microscopia electronica de barrido (MEB)

El microscopio electrénico de barrido (MEB) es un instrumento que emplea un haz
de electrones acelerados para escanear la superficie de una muestra, detecta la
informacion o las sefiales producidas por la muestra por un barrido del haz de
electrones y presenta una imagen aumentada de la superficie de la muestra en la
pantalla del monitor. El analisis se lleva a cabo en condiciones de vacio.

Esta técnica proporciona una amplia informacion estructural. Con MEB se
producen varios efectos utiles en la interaccion electron-materia (muestra),
electrones secundarios permiten obtener imagenes topograficas, electrones
retrodispersados permiten obtener imagenes composicionales y rayos X, permiten
obtener informacién analitica (Universitat de Valencia, 2016).

3.3 Disefio de experimentos

Una herramienta que permite el mejoramiento tanto de los productos como de
procesos con el objetivo de que los bienes producidos se adecuen de la mejor
manera posible a las exigencias del mercado es el Disefio de Experimentos,
campo cuyo pionero fue Ronald A. Fisher, matematico y actuario, quien en 1919
realizo los primeros avances en este campo en la agricultura.

Segun Lawson, Madrigal y Erjavec (1992), los métodos estadisticos y las técnicas
de disefios experimentales con aplicaciones a problemas industriales fueron
desarrollados principalmente en Estados Unidos y Gran Bretafia por cientificos del
area aplicada. Una de las ventajas de estos métodos es que permite el estudio de
diferentes variables simultdneamente. Ademas, son empiricos y no requieren la
definicion de modelos matematicos para describir situaciones fisicas. En lugar de
eso, involucran planes de experimentos con procedimientos definidos que agilizan
la determinacién de soluciones e interpretacion de datos.

Un experimento es una prueba o ensayo. El experimento disefiado es una prueba
0 serie de pruebas en las cuales se inducen cambios deliberados en la variable
de entrada de un proceso o sistema, de manera que sea posible observar e
identificar las causas de los cambios en la respuesta de salida (Montgomery,
1996).
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Un proceso o sistema puede ser representado por medio de una caja negra
(Figura 3.4).

Entradas (X) Proceso Salidas (Y)
Z, 7, Z

]

Figura 3. 4 Esquema de un proceso
Fuente: Medina, P., Cruz, E., Restrepo, J., 2007

En la Figura 3.4, se observa la existencia de factores controlables X1, Xa,.., Xi
factores no controlables Z1, Z>,..,Zi (aunque pueden ser controlables para los fines
del experimento); entradas y una respuesta o salida del sistema. Entre los
objetivos del experimento pueden incluirse:

e Determinar cuales variables (factores) tienen mayor influencia en la salida
del proceso (Y).

e Determinar el mejor valor de las X que influyen en la salida del proceso, de
manera que Y tenga un valor cercano al valor deseado.

e Determinar el mejor valor de las X que influyen en Y de modo que su
variabilidad sea pequefa.

e Determinar el mejor valor de las X que influyen en Y, de modo que se
minimicen los efectos de los factores no Controlables Z.

3.3.1 Metodologia Taguchi

El Disefio de Experimentos es una herramienta que también puede llegar a ser
usada en las etapas de disefio de productos y procesos con el objetivo de
minimizar la variacién del desempefio de éstos en manos de los consumidores
finales con respecto a los factores ambientales como medio para mejorar la
calidad (Medina, P., Cruz, E. & Restrepo, J., 2007).

La idea de disefar productos y procesos cuyo desempefio sea insensible a las
condiciones ambientales (robustez del sistema) y realizar esto en las etapas de
disefio a través del uso de Disefio de Experimentos ha sido la piedra angular de
la metodologia Taguchi. Las fortalezas de la metodologia de Taguchi son las
siguientes:
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e Enfatiza en la calidad durante la etapa del disefio del proceso.

e Reconoce la importancia relativa de los factores que influyen en el
desempeiio de los productos o procesos.

e Enfatiza en la reduccién de la variabilidad, por medio del uso de la funcién
de pérdida y de la razén sefial-ruido (existiendo una para cada objetivo que
se quiera lograr con el experimento).

e Se concentra en el concepto de disefio de parametros que sirvan para
disminuir la variabilidad en el desempefio de los productos.

e También puede ser utilizada para el mejoramiento de procesos y productos
ya existentes.

El modelo de Taguchi enfatiza la importancia de evaluar el desempefio bajo
condiciones de campo como parte del proceso de disefio y el hecho que la
variacion funcional en el desempefio esta influenciada por los factores de ruido
los cuales varian en el ambiente en el que los procesos o0 productos estan
funcionando.

De acuerdo con Fowkles y Creveling (1995), la filosofia Taguchi esta basada en
un modelo aditivo de los efectos principales para la cual, la presencia de
interacciones es algo indeseable y en caso de que en el proceso se encuentre
una relacion de este tipo esta es tomada como parte del error experimental. Por
consiguiente, la filosofia Taguchi estd basada en un modelo como el expresado
en los siguientes términos:

Y=o+ 2x,t 3x;,t "+ kx, (Ec. 3.1)

En la expresion anterior se representa la aditividad caracteristica en ésta
metodologia y la no presencia de interacciones bajo la cual se ampara el método
de disefio experimental propuesto por Taguchi. Otra caracteristica clave de esta
metodologia son los arreglos ortogonales, los cuales no son mas que arreglos
factoriales fraccionados en los que se basa como medio para la realizacion del
experimento, asi como la utilizacion de una medida de variabilidad denominada
razon sefal ruido (S/N) para la realizacion del analisis de resultados.

- Arreglos ortogonales

Segun Ruiz (2005), para el estudio de los factores que afectan a un producto o
proceso, Taguchi se basa en un conjunto pequefio de matrices del disefio. Estas
matrices definen disefos ortogonales, es decir, sus columnas son ortogonales.
Los disefios factoriales 2X son un ejemplo de disefios ortogonales. Taguchi utiliza
los valores 1y 2 para denotar los niveles bajo y alto, respectivamente, en lugar de
la notacién usual +, puesto que considera la posibilidad de mas de dos niveles en
cada factor.
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En la metodologia de Taguchi se consideran disefios ortogonales fraccionarios,
es decir, se reduce el numero de filas de la matriz del disefio mediante
identificacion de factores principales y de factores de interaccion. Esto permite una
mayor viabilidad del estudio de tratamientos. Por ejemplo, para el disefio 27 de 7
factores con dos niveles, Taguchi considera la siguiente matriz de disefio:

NNNNR R | R

NNR RPRNDNR -
_ RPN NNNR -
N RPN RN RN R
_m NP, NN RN -
_m NN RR NN -
N PR NR NN R

Esta matriz es referida como matriz del disefio Lg. Tiene siete columnas
ortogonales y ocho filas, en contraste con los 27 = 128 experimentos que
constituirian la matriz del disefio de un disefio factorial completo de siete factores
con dos niveles. Esta matriz L8 puede ser utilizada también para el estudio de un
namero inferior de factores, cuando no se asignan a algunas de las columnas
factores principales (segun se ha visto en el tema anterior). Con un conjunto
relativamente pequefio de disefios, Taguchi proporciona un catalogo reducido de
modelos que permiten abordar un nimero relativamente alto de experimentos en
ingenieria (Ruiz, 2005). Por ejemplo, Taguchi considera los siguientes disefios
ortogonales fraccionarios con dos niveles: La, Lg, L12, L1s, L32 ¥ Les. El listado de
disefios con tres niveles incluye; Lo, Lis, L27 Y Ls1. En general, un disefio Ln esta
definido mediante una matriz del disefio con N filas y permite considerar hasta N
-1 factores.

Intuitivamente, cuando se reduce el numero de filas de la matriz del disefio
asociada, por ejemplo, a un disefio factorial 2k, se produce una pérdida que se
refleja en:

e La pérdida de capacidad para estimar las interacciones entre factores.
e La pérdida de capacidad para estimar algunos de los efectos principales.

Taguchi proporciona reglas graficas para cada matriz del disefio utilizada en su
catalogo. Especificamente, en los graficos que propone, los nodos son asignados
a factores principales y los segmentos que unen dos nodos son asignados a los
factores de interaccion correspondientes.

Seleccion de un disefio ortogonal. De acuerdo con Ruiz (2005), para seleccionar
un disefio ortogonal se utiliza el siguiente método. No6tese primero que un disefio
Ln tiene asociados N — 1 grados de libertad. Entonces, un disefio apropiado para
el desarrollo de un estudio es el mas pequefio cuyos grados de libertad estan justo
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por encima de los grados de libertad asociados con todos los factores e
interacciones. El proceso de seleccion se puede resumir en los siguientes puntos:

1. Cada factor con k niveles tiene k-1 grados de libertad.

2. Los grados de libertad para un factor de interaccion doble son el producto
de los grados de libertad de los factores principales que lo definen.

3. Los grados de libertad requeridos para todos los factores principales e
interacciones se suman para obtener el total de grados de libertad d.f.tota
requeridos en el desarrollo del experimento.

4. Se selecciona el Ly mas pequerio para el cual N-1 = d.f..ota Y que puede
acomodar a los factores e interacciones que intervienen en el experimento.

En algunos casos, el estudio requiere combinaciones de factores principales e
interacciones que impiden que el disefio seleccionado en el punto 4 sea apropiado
y, por tanto, se tenga que considerar el siguiente Ln en magnitud. Por ejemplo,
este hecho se da cuando se incluye un nimero elevado de factores de interaccion
en el estudio. Para resolver este problema también se puede desarrollar un
analisis preliminar de los factores de interaccidon que son realmente significativos.
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4. MATERIALES

En este capitulo se describen las materias primas utilizadas en la pasta ceramica,
asi como los equipos necesarios desde la preparacion de estas, hasta la etapa
final de sinterizacion. De igual forma se incluye el disefio experimental y los
métodos de andlisis empleados en este estudio.

4.1 Materiales y equipos

Componentes principales de la mezcla base para cuerpo ceramico
(semigres), designados como: A, B, C, D, E y F (debido a politicas de
privacidad de la empresa Porcelanite-Lamosa®) (Figura 4.1).

Carbonato de calcio (CaCOs3) y silicato de sodio (NazSiOz) suministrados
por la empresa Porcelanite-Lamosa®.

Aditivos: ceniza volante (con previo tratamiento térmico a 900 °C), talco,
caolin y feldespato.

Agua de grifo.

ceramico
Fuente: Porcelanite-Lamosa®

A continuacién, se muestran los equipos empleados en las diferentes etapas de
esta investigacion:

aOkwNE

Para la obtencién de probetas de cuerpo ceramico (Figura 4.2)

Balanza analitica marca OHAUS, modelo Explorer.

Molino planetario de bolas marca MTI, modelo SFM-1 Desk -Top.
Horno de conveccion de aire forzado, marca MTI.

Molde rectangular de acero D2 de 29 mm x 70mm.

Prensa hidraulica de 30 Toneladas.
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6. Horno marca MTI, modelo KSL-1700X.
7. Tamiz de pruebas fisicas malla #12, marca Montiel inoxidables México

e

Figura 4. 2 Equipos para la obtencién de probetas de cuerpo ceramico
Fuente: CINVESTAV. Unidad Saltillo

- Para los ensayos de medicion de propiedades fisicas y mecanicas (Figura
4.3)

Contraccion lineal: Calibrador Vernier digital.

Espesor: Micrometro digital marca Truper.

Resistencia mecénica: maquina de ensayo universal marca MTS, modelo
Q TEST/100, micrometro digital electronico Truper (medir espesor).

wn e
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4. Absorcion de agua: parrilla de calentamiento marca Thermo scientific
cimarec, recipiente metélico rectangular y soporte metalico.

Figura 4. 3 Equipos para los ensayos de medicion de propiedades fl’sias y

mecanicas
Fuente: CINVESTAYV. Unidad Saltillo
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5. METODOLOGIA

El procedimiento utilizado para la obtencion de las probetas de cuerpo ceramico
y los métodos de analisis involucrados a lo largo de todo el proceso, se muestran
en el diagrama de flujo de la Figura 5.1.

OBTENCION DE PROBETAS DE

CARACTERIZACION INICIAL DE - CUERPO CERAMICO 2
LAMATERIA-ERIMA - PREPARACION DE LA MATERIA PRIMA
- ANALISIS POR DIFRAGCION DE S MOLTURACION EORCVIA HUMED
RAYOS X (DRX) _ SECADO DE BARBOTINA
- ANALISIS POR FLUORESCENCIA DE I:> - MOLTURACION DE BARBOTINA SECA
RAYOS X - PRENSADO
~ SECADO DE LAS PIEZAS PRENSADAS
_ SINTERIZACION
% S

U

MEDICION DE PROPIEDADES FISICAS Y
MECANICAS DE LAS PROBETAS

CARACTERIZACION FINAL
(PROBETAS CON MAYORES RESISTENCIAS)

- MICROSCOPIA ELECTRONICA DE

BARRIDO (MEB) -CONTRACCION LINEAL (ASTM C326-03)
-ANALISIS POR DIFRACCION DE <:| -RESISTENCIA MECANICA (1ISO 10545-4 )
RAYOS (DR L) _ABSORCION DE AGUA (ISO 10545-3 )
-ANALISIS POR FLUORESCENCIA DE

RAYOS X (FRX)

Figura 5. 1 Metodologia experimental.
Fuente: Elaboracién propia

5.1 Caracterizacion inicial

Cada uno de los componentes principales de la mezcla base para cuerpo
ceramico (incluyendo aditivos) fue analizado por medio de las técnicas de
fluorescencia de rayos X (FRX) y difraccion de rayos X (DRX) para confirmar su
composicién quimica.

a) Analisis por fluorescencia de rayos X (FRX)

Para conocer la composicién de la materia prima, se utilizé la técnica de
fluorescencia de rayos X, utilizando un espectrometro de FRX dispersivo de la
marca BRUKER AXS modelo s4 PIONEER, con un voltaje de excitacion de 25 a
60kv. La medicién de pérdidas por ignicion (PPI) fue obtenida calentando las
muestras en una mufla a 950 °C durante 1 h. Para este analisis se necesitaron 15
g de cada muestra que pasaran por la malla #140.
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b) Analisis por difraccion de rayos X (DRX)

Esta técnica fue utilizada para determinar las fases cristalinas presentes en las
muestras. Para esto, se necesitd 1 g de polvo que pasara por malla #200
perteneciente a cada una de las muestras a analizar. Se utilizé un difractometro
de rayos X marca Phillips, modelo XPert PW 3040 utilizando una radiacién de
CuKa. La velocidad de barrido fue de s-1 en el angulo 26 de intervalos de 10-80°.

5.2 Metodologia para la obtencién de probetas del cuerpo ceramico

A continuacion, se explica la metodologia utilizada para la obtencién de probetas
de cuerpo ceramico estandar y probetas de cuerpo cerdmico con aditivos. Ambos
procedimientos fueron determinados por la empresa Porcelanite-Lamosa®.

5.2.1 Procedimiento parala obtencién de probetas de cuerpo ceramico
estandar

1. Los componentes del cuerpo ceramico base (A, B, C, D, E y F) fueron
suministrados por la empresa Porcelanite-Lamosa® y se utilizaron sin realizar mas
tratamientos previos que los efectuados en su planta de produccion.

A la mezcla de componentes principales (A+B+...+F) se le designo el nombre de
“‘mezcla base”. La formulacién de la mezcla base fue otorgada por la empresa y
se presenta en la Tabla 5.1. Dicha formulacién es para producir probetas con una
absorcion de agua (3 % < E < 6 %), denominado “semigres”.

Tabla 5. 1 Formulacion para 200 g de mezcla base.
Componente Cantidad (g)
A 40
38
42,4
25,4
40,4
14,0
Fuente: Porcelanite-Lamosa®.

TmTmMmoO®@

Se pes6 cada uno de los componentes en la balanza y se integraron todos para
obtener la mezcla base.

2. Se realizé la molienda en humedo agregando 180 g de agua, 0,6 g de cal y 0,6
g de silicato de sodio a los 200 g de mezcla base. Esta etapa se llevo a cabo en
un molino planetario de bolas a 30 Hz por 15 minutos.

3. La barbotina obtenida de la molturacién humeda se deposité en contenedores

rectangulares de aluminio y fue sometida a secado por conveccion en la estufa
por un tiempo de 2 horas a una temperatura de 120 °C.
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4. La barbotina ya seca se llevé a molienda en un molino planetario a 30 Hz por
un tiempo de 5 minutos con el fin de obtener un polvo fluido (no aglomerado).

5. Se pesaron 40 g de polvo ceramico (por triplicado), afiadiendo el 5 % de
humedad a cada muestra (2 g de agua).

6. Con el fin de deshacer los granos de humedad, cada muestra fue pasada a
través de un tamiz de pruebas fisicas con malla nimero 12.

7. Para obtener las probetas, se prenso de forma uniaxial el polvo ceramico a 306
kgf/lcm? en un molde rectangular de acero D2 de 29 mm x 70mm. Cada probeta
se llevo a secado a la estufa por un tiempo de 1 hora, a una temperatura de 120
°C con el fin de reducir la humedad contenida en estas.

8. Posterior al secado de las muestras se procedid a la sinterizacion. La
sinterizacion de las probetas se llevo a cabo en el horno eléctrico a una velocidad
de 5 °C /min hasta alcanzar una temperatura de sinterizacion de 1150 °C (tiempo
de residencia a la temperatura maxima igual a 15 minutos). Se dejo enfriar de
forma natural el horno hasta 50 °C y se retiraron las muestras.

El diagrama de flujo de la Figura 5.2 muestra el procedimiento realizado para la
obtencion de probetas de cuerpo ceramico estandar.

A,B,C,D,E,
F +cal +
silicato +
agua

Molturacion himeda Tamizado
{30 Hz, 15 min) (En malla 12}
Secado barbotina Prensado
(120°C, 2 h) (306 kgffcm?)
Molturacién en seco Secado de probetas
(30 Hz, 5 min) (120°C, 1 h)
Humectacion del Sinterizacion
polvo al 5% probetas (1150°C)
uerpo
ceramico

Figura 5. 2 Diagrama de flujo para la obtencién de probetas de cuerpo ceramico
estandar.
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5.2.2 Procedimiento parala obtencién de probetas de cuerpo ceramico
con los diferentes aditivos

El proceso para obtener probetas de cuerpo ceramico estandar y probetas con los
diferentes aditivos varia Unicamente en la etapa de preparacion de las materias
primas, donde a la mezcla base se afiaden los aditivos. Sin embargo, una vez
incorporados los aditivos a la mezcla base, desde la molturacion humeda hasta la
etapa de sinterizacién, el procedimiento se llevd a cabo siguiendo las mismas
etapas y condiciones que para probetas de cuerpo ceramico estandar (Ver Figura
5.2).

En la Tabla 5.2 se presentan los 4 aditivos utilizados en sus diferentes
proporciones, el efecto de cada uno de estos se estudié por separado. Cada
aditivo se afadio directamente sobre 200 g de mezcla base.

Tabla 5. 2 Aditivos y porcentajes en que fueron utilizados.

Aditivos % utilizado
Ceniza Volante 2468
Talco 1234
Caolin 1234
Feldespato 2

Fuente: Elaboracién propia

5.3 Disefio experimental

Las pruebas realizadas en el presente proyecto se efectuaron en tres etapas; la
primera de ellas consta de una serie de pruebas exploratorias, la segunda muestra
el disefio experimental tipo Taguchi que se utilizd y la tercera presenta la
formulacion optimizada para obtener la resistencia mecanica mas alta. Todas las
pruebas se realizaron por triplicado.

5.3.1 Pruebas preliminares

En todas las pruebas se incluyeron probetas de cuerpo cerdmico estandar como
muestra testigo o de referencia.

5.3.1.1 Pruebas para la determinacion de la velocidad de calentamiento

Estas pruebas fueron realizadas con el fin de determinar la velocidad de
calentamiento adecuada para la sinterizacion de las probetas a nivel de
laboratorio. Se utilizaron probetas de cuerpo ceramico estandar.

Se experimentd con 2 velocidades de calentamiento, manteniendo constantes la

temperatura de sinterizacién y el tiempo de residencia a dicha temperatura,
correspondientes a 1150 °C y 15 minutos respectivamente.
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1. Se aplico la rampa de calentamiento usada en la planta Porcelanite-
Lamosa® (Ver Figura 5.3) con el fin de que las condiciones de operacion en
el laboratorio fueran lo mas similares a las de la empresa. El calentamiento
ocurre a una velocidad de 28 °C /min hasta llegar a la temperatura de
sinterizacion, donde reside por 15 minutos.

2. De acuerdo con estudios previos, E. Eren Giltekin (2017) reporta para
temperaturas de sinterizacion entre 1100 °C y 1200 °C una velocidad de
calentamiento adecuada correspondiente a 5 °C/min. Por ello, se opt6 por
dicha velocidad de calentamiento. La rampa de -calentamiento
correspondiente a esta prueba se muestra en la Figura 5.4.

Rampa de sinterizacion P1

1600
—_ 1150 °C
1200
2
s Vel de
% 200 calentamiento
@ 28 °Climin
f=
E
= 400
0
0 20 40 a0 a0
Tiempo (min)
Figura 5. 3 Rampa de sinterizacion P1.
Fuente: Porcelanite-Lamosa®
Rampa de sinterizacion P2
1600
. 1150 °C
oy 1200
£
= Vel de
% 200 calentamiento
] 5 oC/min
=N
E
=400

0 50 100 150 200 250 300
Tiempo (min)

Figura 5. 4 Rampa de sinterizacion P2.
Fuente: Elaboracién propia
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5.3.1.2 Pruebas con ceniza volante, talco y caolin a diferentes proporciones

La realizacion de estas pruebas tenia como objetivo observar el comportamiento
de los 3 aditivos en un intervalo de proporciones determinado y asi
posteriormente, en dependencia de los resultados observados, seleccionar un
valor puntual a ser evaluado.

En este apartado se mencionan las pruebas con la variacion porcentual de los
siguientes aditivos:

- Ceniza volante: Se hicieron probetas ceramicas con ceniza volante en
proporciones de 2 %, 4 %, 6 % y 8 %

- Talco: Se hicieron probetas cerdmicas con talco en proporciones de 1 %, 2
%,3%Yy4%

- Caolin: Se hicieron probetas ceramicas con caolin en proporciones de 1 %,
2%,3%y4%

A todas las probetas se les realizaron los ensayos de medicion de las propiedades
fisicas y mecanicas (descritos en el apartado 5.5).

5.3.1.3 Repeticién de pruebas con ceniza volante, talco y caolin al 2 % y
realizacion de pruebas con feldespato al 2 %

A todas las probetas se les realizaron los ensayos de medicion de las propiedades
fisicas y mecanicas (descritos en el apartado 5.5).

5.3.2 Pruebas con disefio ortogonal Taguchi con aditivos al 2 %

A partir de estas pruebas, y por recomendacion de Porcelanite-Lamosa®, se
utilizaron 30 g de polvo para conformar cada probeta ceramica, esto con el fin de
reducir el espesor de estas, pues en planta las losetas de produccién estan en el
intervalo de 7 mm (ya esmaltadas).

Se empled un disefio experimental Taguchi con los 4 aditivos al 2 %, esto para
determinar el grado de influencia de cada factor y asi encontrar las mejores
formulaciones que proporcionaran un aumento en la resistencia mecanica.

Los factores y sus respectivos niveles se muestran en la Tabla 5.3.

32



Tabla 5. 3 Factores y niveles para el disefio experimental Taguchi.

Factores Nivel 1 Nivel 2
Ceniza volante 2% 0 %
Talco 2% 0%
Caolin 2% 0%
Feldespato 2% 0%

Fuente: Elaboracion propia

En la Tabla 5.4 se muestra el arreglo ortogonal L8 (cuatro factores de dos niveles
cada uno, en ocho corridas) obtenido mediante el uso del software Minitab17, el
cual ser& la matriz del disefio experimental usado.

Tabla 5. 4 Arreglo ortogonal L8.
Experimento Ceniza  Talco Caolin Feldespato

volante
T1 2% 2% 2% 2%
T2 2% 2% 2% 0%
T3 2% 0% 0% 2%
T4 2% 0% 0% 0%
T5 0% 2% 0% 2%
T6 0% 2% 0% 0%
T7 0% 0% 2% 2%
T8 0% 0% 2% 0%

Fuente: Minitab17

A todas las probetas se les realizaron los ensayos de medicion de las propiedades
fisicas y mecanicas (descritos en el apartado 5.5).

5.3.3 Repeticion de los experimentos T2, T5y T6 del disefio Taguchi y
obtencion de larespuesta optimizada

Se realizo la repeticion de los 3 mejores resultados de resistencia mecanica del
disefio Taguchi con la finalidad de comprobar la veracidad de los datos. La
respuesta optimizada (RO) se obtuvo haciendo uso del software Minitabl7 y se
muestra en la Tabla 5.5.

Tabla 5. 5 Respuesta optimizada
Experimento Ceniza Talco Caolin Feldespato
volante

RO 0% 2% 2% 0%

Fuente: Minitab17

A todas las probetas se les realizaron los ensayos de medicién de las propiedades
fisicas y mecanicas (descritos en el apartado 5.5).
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5.4 Caracterizacion microestrutural y quimica.

La aplicacion de técnicas de andlisis instrumental permitidé obtener un
conocimiento mas detallado de las estructuras de las probetas ceramicas
obtenidas, asi como de saber de forma cualitativa que fases fueron generadas
durante el proceso de sinterizacion y determinar la presencia cualitativa de los
elementos en el cuerpo ceramico.

Los analisis mencionados a continuacién se realizaron Unicamente a 5 muestras:
el cuerpo cerdmico estandar, los tres mejores resultados del disefio Taguchi y la
respuesta optimizada.

- Analisis por Fluorescencia de Rayos X (FRX)

Para conocer las composiciones de las probetas con mayores resistencias
mecanicas, se utilizo la técnica de fluorescencia de rayos X, con un voltaje de
excitacion de 25 a 60kv. La medicion de pérdidas por ignicion (PPI) fue obtenida
calentando las muestras en una mufla a 950 °C durante 1 h. Para este analisis se
necesitaron 15 g de cada muestra que pasaran por la malla #140.

- Andlisis por Difraccion de rayos X (DRX)

Esta técnica fue utilizada para determinar las fases cristalinas presentes en las
muestras. Para esto, se necesitd 1 g de polvo que pasara por malla #200
perteneciente a cada una de las muestras a analizar. Se empleé un difractdmetro
de rayos X utilizando una radiaciéon de CuKa. La velocidad de barrido fue de s
en el angulo 26 de intervalos de 10-80°.

- Andlisis por Microscopia Electronica de barrido (MEB)

Con el fin de conocer la composicion de las diferentes fases y la distribucién
elemental, la morfologia de la superficie de las probetas se analiz6 utilizando MEB.

Para esto, se corté una seccion de 1 cm x 1 cm de cada loseta a analizar, luego
estas fueron pulidas hasta obtener acabado espejo. Posteriormente, las probetas
fueron recubiertas con una aleacion de oro-paladio y fueron cubiertas con papel
aluminio (a excepcion de la superficie pulida a analizar), para facilitar la
conduccion y la visualizacion de la superficie de estas. Para obtener las
micrografias se utilizaron electrones retrodispersados, voltaje de 10 y 20 KeV en
condiciones de vacio.

Los equipos utilizados se detallan a continuacion y se muestran en la Figura 5.5.
1. FRX: espectrometro de FRX dispersivo marca BRUKER AXS modelo s4

PIONEER.
2. DRX: difractometro de rayos X marca PHILIPS, modelo XPert PW 3040.
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3. MEB: microscopio electrénico de barrido marca PHILIPS, modelo
XL30ESEM.

5.5 Ensayos de mediciéon de las propiedades fisicas y mecanicas de
las probetas

Los 3 ensayos descritos a continuacion, fueron realizados a todas las probetas y
estan regidos por sus respectivas normas.

5.5.1 Determinacion de la contraccion lineal

La aplicacion de este ensayo se realizd de acuerdo con la norma ASTM C326—
03. Se midio la longitud de cada lado de la probeta en verde y una vez sinterizada,
por medio de un calibrador Vernier digital.

Para realizar este célculo se utilizé la siguiente formula:

(Ec. 5.1)

L, —L
%C.L=-2"—"""2%100

Donde:

% C.L = Contraccion lineal.
L,= Longitud plastica (probeta en verde).
Lq,= Longitud final (probeta sinterizada).
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5.5.2 Determinacion de la resistencia mecanica a la flexion

Este ensayo, también conocido como “ensayo de flexion en 3 puntos” se realizé
siguiendo la norma ISO 10545-4 con el cual se determind el médulo de ruptura 'y
la fuerza de ruptura de cada probeta. Para este ensayo se empled una maquina
de ensayo universal marca MTS, modelo Q TEST/100 provista del software
TestWorks 4 para el procesamiento de datos.

Para realizar el ensayo, la probeta se colocé sobre dos barras de apoyo con la
superficie adecuada hacia arriba (Ver Figura 5.6) de manera que sobresaliera por
el largo (L) de cada barra de soporte. La carga se aplic6 de manera uniforme a
una velocidad constante de 0,5 mm/min por medio de una tercera barra en
contacto con la superficie adecuada. En losetas rectangulares, el lado mas largo
debe ser perpendicular a las barras de soporte.

Figura 5. 6 Sistema de carga en la medicion del modulo de ruptura y resistencia

a la ruptura.
Fuente: Norma ISO 10545-4

La Tabla 5.6 muestra las especificaciones a considerar para el montaje del

ensayo. Debido a que las probetas son de aproximadamente 70 mm de largo, se
seleccionaron los datos correspondientes a la linea central.
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Tabla 5. 6 Pardmetros instrumentales para la medida del médulo de ruptura,
segun el formato de las losetas.

Dimension de  Diametro de Espesor del Distancia
la probeta los rodillos caucho (mm) (mm)
(mm) (mm)
295 20 5 10
<95248 10 2,5 5
<48218 5 1 2

Fuente: Norma ISO 10545-4
La resistencia a la flexion (o) se calculé mediante la formula siguiente:

_ 3FL (Ec. 5.2)
~ 2bh?

o

Donde:

F = carga (N).

L = longitud de entre las varillas de soporte (mm).

b = ancho de la loseta en el borde roto (mm) (obtenido con el micrometro digital).
h = espesor minimo de la loseta (mm) medida a lo largo del borde roto.

5.5.3 Determinacién del porcentaje de absorcion de agua
La realizacion de este ensayo se llevo a cabo conforme a la norma ISO 10545-3.

Una vez realizado el ensayo de flexién en tres puntos, se tomé un trozo (de los
dos) de cada probeta y se peso, con el fin de obtener el peso en seco.
Posteriormente se colocaron en un recipiente con agua desionizada para
hervirlas, de tal forma que no tocaran el fondo y quedaran completamente
sumergidas. El contenedor se mantuvo en el punto de ebullicion durante dos
horas. Luego las probetas se dejaron enfriar durante cuatro horas sumergidas en
el agua. Transcurridas las cuatro horas, las probetas fueron retiradas del
contenedor con agua. Rapidamente con un pafio humedo se elimind el exceso de
agua en la superficie de cada una de las piezas y se pesaron nuevamente con la
misma precision que para el peso en seco.

La absorcion de agua, expresada como un porcentaje del peso del material seco,
se expresa en la férmula:

My, —m
%A. A= %* 100 (Ec. 5.3)

Dénde:

% A.A.= Porcentaje de absorcion de agua.
m,, = Masa de la probeta hUumeda m, = Masa de la probeta seca.
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6. RESULTADOS Y DISCUSIONES

En este capitulo se presentan los resultados de las diferentes etapas del trabajo
de investigacion, asi como una discusion integral de estos para el entendimiento
y resolucién de los objetivos planteados.

6.1 Caracterizacion inicial

Se presentan los resultados de los andlisis realizados a los componentes
principales de la mezcla base para cuerpo ceramico y a los aditivos.

6.1.1 Andlisis por fluorescencia de rayos X (FRX)

En la Tabla 6.1 se presenta la composicion quimica en forma de Oxidos de las
materias primas utilizadas para el cuerpo ceramico. La interpretacion de datos se
realizo6 utilizando el software SPECTRA plus. Se evidencian mayores
proporciones de compuestos alumino-silicosos (Al.O3, SiO2). De acuerdo con la
literatura consultada se confirma que “las materias primas son en su mayoria
agregados de aluminosilicatos y bajos contenidos de metales como el hierro, el
magnesio, el sodio y el potasio” (Dondi, Raimondo & Zanelli, 2014).

Tabla 6. 1 Composicion quimica de los componentes de la mezcla base para
cuerpo ceramico (% e.p.).
A B C D E F

Si02 | 58,89 || SiO2 | 64,02| SiO2 |6110]] SiO2 | 46,14 || SiO2 | 57,44 || SiO2 | 60,54
ALOs | 18,76 || AlOs | 20,46 || AOs | 18,10 || PPl | 17,40 AO; | 12,77 | ALO; | 16,82
Fe03 | 7,78 PPl | 644 || PPl | 825 | CaO [13,09| PPl [1040]| PPl | 659
K:O | 537 || KO | 363 || Fex03| 7,19 || AbO3 11299 CaO | 749 | Fex03| 5,96
PPl | 533 || Fex03] 326 || K20 | 230 |[Fea03] 525 || KO | 4,99 || KO | 3,89
Ca0 | 130 || TiO, | 082 || TiO, | 0,80 || KO | 269 || Fea03| 4,41 || CaO | 322
TiO; | 0,94 || MgO | 0,66 || MgO | 0,60 || MgO | 1,24 || MgO | 1,19 || MgO | 1,01
MgO | 080 || SO3 | 024 || CaO | 042 || TiOo | 061 || Na2O | 0,70 || TiO, | 0,78
NaO | 036 || Ca0 | 015 || SO3 | 0,16 || P2Os | 0,14 || TiO2 | 0,51 || NaxO | 0,54
SOs | 017 || P20s | 0,14 || P2Os | 0,13 || NaxO | 010 || SOs | 014 || SO3 | 0,24
P:0s | 010 || Na20 | 0,06 || MnO | 0,06 || SO3 | 0,10 || P20s | 0,13 || P20s | 0,13
MnO | 0,05 || ZrO; | 0,03 || Na20 | 0,06 || MnO | 005 || Cl | 0,06 || ZnO | 0,09
Zr0; | 0,03 || MnO | 0,02 || ZnO | 0,04 || ZrO; | 0,03 || MnO | 0,05 || ZrO; | 0,07
Cr03 | 0,02 || Cr03] 0,02 || Y203 | 0,03 || ZnO | 0,03 || ZrO; | 0,03 || MnO | 0,04
CuO | 0,02 || ZnO | 0,01 || ZrO, | 0,02 || SrO | 0,03 || SrO | 0,02 || Cr03] 0,01
SrO | 0,01 || CuO | 0,01} CuO | 0,02 | PbO | 0,03 || ZnO | 0,01 || SrO | 0,01
Zn0 | 001 || SrO | 0,01 SrO | 0,01 || Cr0s] 0,01 CuO | 0,01
NiO | 0,01

Fuente: Laboratorio de andlisis quimico CINVESTAV. Unidad Saltillo
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La composicion en forma de 6xidos de los aditivos se muestra en la Tabla 6.2.

El andlisis por FRX muestra que la viabilidad de los 4 aditivos en ser utilizados en
el cuerpo ceramico radica en los constituyentes similares que estos poseen con
respecto a los contenidos de cerdmica (siendo principales los materiales alumino-
silicosos) los cuales aportan componentes para la formacion de fases liquidas
durante la etapa de coccion contribuyendo asi a la formacion de menor porosidad
y por lo tanto provocando un aumento en la resistencia.

Tabla 6. 2 Composicién quimica de los aditivos (% e.p.).

Ceniza Volante Talco Caolin Feldespato
SiO2 | 58,83 || SiO2 | 39,97 || SiO2 | 64,82 | SiO2 | 68,62
AbOs; | 23,84 || MgO | 28,13 || AlbOs | 23,54 || Al203 | 16,53
Fe203 | 5,81 AOs; | 1762]|| PPl | 8,73 K:0 | 8,35
PPI 3,6 PPl | 13,6 || TiO2 | 0,87 || Na2O | 4,90
CaO 2,61 || Fex03| 0,21 || Fe203| 0,72 || CaO | 0,59
K20 1,61 CaO | 0,18 SOs | 0,40 || Fe203| 043
TiO2 1,18 K0 | 0,14 K20 | 0,31 PPI | 0,27
SOs 1,11 TiO2 | 0,10 || P20s | 0,16 SOz | 0,14
MgO 0,69 SOs | 0,01 || Na2O | 0,14 || TiO2 | 0,07
Na:O | 0,47 ZrOz | 0,01 || ZrO2 | 0,11 || ZrO2 | 0,04

ZrOz 0,05 CaO | 0,09 || MgO | 0,01
P20s 0,05 MgO | 0,02 || P2Os | 0,01
Zn0O 0,04 SrO | 0,01

SrO 0,04 Y203 | 0,01

MnO 0,02

CuO 0,01

Fuente: Laboratorio de analisis quimico CINVESTAV. Unidad Saltillo

6.1.2 Analisis por difraccién de rayos X (DRX)

Los difractogramas de las fases cristalinas existentes en los polvos empleados
como materias primas (componentes de la mezcla base) y en los aditivos
utilizados fueron identificados con el software X pert. Los resultados de todas las
muestras coinciden con sus analisis quimicos (Apartado 6.1.1).
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- Componentes de la mezcla base

La Figura 6.1 muestra el difractograma del componente A, en el cual se
identificaron las siguientes fases: cuarzo (SiOz), calcita (CaCOs), muscovita
(KAI3Siz010(OH)2), hematita (Fe203), albita baja en calcio (Nao.ssCao.16(Ali.16

Si2.8408)) y caolinita (Al2Siz0s(OH)a).

Q
Q - Cuarzo

C - Calcita
M — Muscovita
400 H — Hematita
A — Albita baja en calcio
K — Caolinita

Conteos
o
=

Q ' Q

|

K S gH i | H JH‘
L AR )

N e

10 20 30
POSICIOI’I 29

Figura 6. 1 Difractograma correspondiente al componente A.
Fuente: PHILIPS X'Pert PW 3040

En el componente B se presentaron los picos representativos de las fases
cristalinas: cuarzo (SiOz), caolinita (Al2Si2Os(OH)4) e illita (KAl4Si2O9(OH)z3) (Figura

6.2).

Q

Q — Cuarzo
K — Caolinita
| — lllita
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Figura 6. 2 Difractograma correspondiente al componente B.
Fuente: PHILIPS X’Pert PW 3040
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Las fases cristalinas que se identificaron en el componente C corresponden a
cuarzo (SiO2), caolinita (Al2Si2Os(OH)4), muscovita (KAIzSizO10(OH)2) y hematita

(Fe20s3) (Figura 6.3).

900

Conteos

10 20

50
Poswién 26

Q — Cuarzo

K — Caolinita
M — Muscovita
H — Hematita

Figura 6. 3 Difractograma correspondiente al componente C.
Fuente: PHILIPS X'Pert PW 3040

En la Figura 6.4, correspondiente al componente D fueron identificadas las fases
cristalinas cuarzo (SiO., 00-033-1161), calcita (CaCOs, 00-005-0586) e illita

|

(KAI4Si209(0OH)3).
Q Q - Cuarzo
C — Calcita
1 —lllita
400 — c
8 :
s a l
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Figura 6. 4 Difractograma correspondiente al componente D.

Fuente: PHILIPS X'Pert PW 3040
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Para el componente E, segun las cartas 00-033-1161, 00-005-0586 y 01-070-0027
del software, se identificaron cuarzo (SiOz), calcita (CaCO3) y albita baja en calcio

((Nao.saCao.16) Al1.16 Si»840s) (Figura 6.5).
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Figura 6. 5 Difractograma correspondiente al componente E.

Fuente: PHILIPS X'Pert PW 3040

La Figura 6.6 muestra el difractograma del componente F, en el cual se
identificaron las siguientes fases cristalinas: cuarzo (SiO2), calcita (CaCO3),

muscovita (KAI3SizO10(OH)2) y caolinita (Al2Si2Os(OH)a).
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Figura 6. 6 Difractograma correspondiente al componente F.
Fuente: PHILIPS X’Pert PW 3040
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- Aditivos

En el difractograma de la Figura 6.7 correspondiente a la ceniza volante, las fases
cristalinas presentes fueron Mullita (Als.52Si14809.74) y cuarzo (SiO2) segun las
cartas 01-079-1457 y 00-033-1161 respectivamente. La presencia de mullita
indica que se trata de una ceniza con bajo contenido de cal (<5 %), lo cual coincide

con el andlisis por FRX.
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Figura 6. 7 Difractograma correspondiente a la ceniza volante.
Fuente: PHILIPS X'Pert PW 3040

En el talco, se presenta la fase clinocloro como fase dominante
(Mg4.54Al0.97F€0.46MnN0.03(Si2.85Al1.15010) (OH)sg) (Figura 6.8).
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Figura 6. 8 Difractograma correspondiente al talco.
Fuente: PHILIPS X’Pert PW 3040
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En la Figura 6.9 se presenta el difractograma correspondiente al caolin, en el cual

se confirma la presencia de la fase caolinita (Al>Si2Os(OH)s), también cuarzo
(Si0Oy) y cristobalita (SiOy).
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Figura 6. 9 Difractograma correspondiente al caolin.
Fuente: PHILIPS X’Pert PW 3040

Para el feldespato, segun las cartas 01-076-0826, 00-033-1161 y 01-076-0927, se
identifican las fases microclina (KAISizOg), cuarzo (SiOz) y albita baja en calcio
((Nao.saCao.16) Al1.16 Si2.840sg) respectivamente (Figura 6.10).
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Figura 6. 10 Difractograma correspondiente al feldespato.
Fuente: PHILIPS X’Pert PW 3040
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6.2 Pruebas preliminares

Todas las pruebas se realizaron por triplicado. Se presentan valores medios. En
todas las pruebas se incluyen probetas de cuerpo cerdmico estandar como
muestra testigo o de referencia.

Para las representaciones gréficas de los datos obtenidos en estas pruebas se
utilizo el software OriginPro 8 SRO.

6.2.1 Pruebas para la determinacion de la velocidad de calentamiento

Estas pruebas se hicieron Unicamente con el objetivo de determinar la velocidad
de calentamiento adecuada para la sinterizacion de las probetas de cuerpo
ceramico a nivel de laboratorio. Se seleccioné la velocidad de calentamiento que
proporcioné probetas con la menor presencia de defectos estructurales (grietas
superficiales, laminaciones, alabeo, entre otros). Para esta prueba se utilizaron
Unicamente probetas de cuerpo ceramico estandar.

e Probetas sinterizadas aplicando la rampa P1.

Las probetas sinterizadas a la velocidad de calentamiento utilizada en la planta
Porcelanite-Lamosa® (28 °C/min) presentaron laminaciones, grietas y alabeo muy
notable, a como se muestra en la Figura 6.11, por lo cual fueron descartadas
inmediatamente.
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Figura 6. 11 Probetas sinterizadas aplicando la rampa P1.

La presencia de defectos visibles en las probetas podria atribuirse a que la
velocidad de calentamiento aplicada fue muy rapida. Usualmente en las primeras
horas de coccidn se aconseja utilizar una velocidad de calentamiento no tan rapida
gue permita que las reacciones esperadas (eliminacién de humedad residual,
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generacion de especies gaseosas dentro de las piezas, etc.) se completen y
ocurran de manera no violenta antes de que la permeabilidad de la pieza sea tan
baja como para producir el agrietamiento de esta (Instituto de tecnologia ceramica,
2011). Asi mismo, los defectos incluidos en la etapa de conformado de la pieza
en verde (por posible oclusién por aire o friccion con las paredes del molde) son
determinantes durante la etapa de coccidén donde estos Unicamente se acentlan
y vuelven visibles.

e Probetas sinterizadas aplicando la rampa P2.

Las probetas sinterizadas a esta velocidad (5 °C/min) no mostraron defectos
visibles. Se comprueba que la velocidad de calentamiento utilizada no fue tan
rapida como para generar fallas. Se determiné la rampa P2 (Figura 6.12) como la
adecuada para efectuar la sinterizacién de probetas de semigres a nivel de
laboratorio.

Figura 6. 12 Probetas sinterizadas aplicando la rampa P2.

6.2.2 Pruebas con ceniza volante, talco, y caolin en diferentes
proporciones

A las probetas sinterizadas se les efectuaron los ensayos de medicién de las
propiedades fisicas y mecénicas. Los resultados obtenidos de contraccion lineal
y absorcién de agua se representan mediante diagramas de gresificacion.

Una vez que se determind la velocidad de calentamiento adecuada para la
sinterizacion de probetas de semigres, el siguiente objetivo fue encontrar la
proporcion a la que cada aditivo presentara mejores resultados de resistencia
mecanica (y cumpliera con el % de absorcibn de agua) para la posterior
realizacion de un disefio experimental Taguchi con dicho valor puntual.

- Probetas con ceniza volante a diferentes proporciones

Los resultados obtenidos de los ensayos de contraccion lineal y absorcion de agua
se muestran en las tablas 6.3 y 6.4 respectivamente.
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Tabla 6. 3 % Contraccion lineal de probetas con ceniza volante.

% Ceniza Longitud Longitud %Contraccion
Volante plastica (mm) final (mm) lineal
0 70,68 66,58 5,81
2 70,68 66,49 5,94
4 70,68 66,48 5,95
6 70,68 66,91 5,34
8 70,68 66,55 5,85

Fuente: Elaboracion propia

Tabla 6. 4 % Absorcién de agua en probetas con ceniza volante.

% Ceniza Masa seca Masa hiumeda % Absorcion
Volante (mm) (mm) de agua
0 18,82 19,72 4,82
2 19,82 20,94 5,65
4 18,91 19,98 5,69
6 17,61 18,58 5,55
8 17,58 18,90 7,55

Fuente: Elaboracion propia

En la Figura 6.13 se muestra el diagrama de gresificacion para probetas con
ceniza volante. Se observo que la absorcion de agua aumento con el creciente
porcentaje de ceniza volante y, por lo tanto, se presentd una disminucién en la
contraccion lineal. Segun Freidin K. y Erell E. (1995), el aumento en el porcentaje
de absorcion de agua se puede atribuir a la alta capacidad de absorcion que posee
la ceniza volante debido al grado de finura que ofrece gran superficie de contacto
y a su textura irregular y porosa. Todas las probetas con adiciones de ceniza
volante en los diferentes porcentajes presentaron absorciones de agua dentro de
los valores establecidos por la norma ISO 10545-3 (3 % < E < 6 %) para losetas
de semigres.
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Figura 6. 13 Diagrama de gresificacion de probetas con ceniza volante a

diferentes proporciones.
Fuente: OriginPro 8 SRO

A continuacion, se presentan los resultados obtenidos del ensayo de resistencia
mecanica a la flexion (Tabla 6.5).

Tabla 6. 5 Resistencia mecanica promedio de probetas con ceniza volante.

% Carga Longitud Fuerza  Resistencia
Ceniza Espesor Ancho maxima  entre de a la flexion
Volante (mm) (mm) (N) barras ruptura promedio

(mm) (N) (N/mm?)

0 9,37 27,91 924,71 67 2219,69 37,95

2 9,35 27,93 1025,73 67 2461,01 42,25

4 9,43 27,85 884,48 67 2127,71 35,90

6 9,49 28,07 737,64 67 1760,45 29,29

8 9,72 27,79 893,41 67 2153,70 34,17

Fuente: Elaboracién propia

La Figura 6.14 muestra los resultados de resistencia a la flexion de las probetas
ceramicas tras incorporar la ceniza volante en diferentes proporciones. Los
resultados mostraron una disminucion en la resistencia mecanica al incrementar
el contenido de ceniza volante, lo cual concuerda con el incremento de la
porosidad (aumento del % de absorcién de agua). De acuerdo con la norma ISO
10545-4, el requisito minimo para la resistencia a la flexion para semigres es de
22 N/mm?. Las probetas presentaron médulos de ruptura por encima del minimo
establecido por la norma, en el intervalo de 29-43 N/mm?.
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Figura 6. 14 Efecto de la ceniza volante en diferentes proporciones sobre la
resistencia mecanica.
Fuente: OriginPro 8 SRO

- Probetas con talco a diferentes proporciones

Los resultados obtenidos de los ensayos de contraccion lineal y absorcion de agua
se muestran en las tablas 6.6 y 6.7 respectivamente.

Tabla 6. 6 % Contraccion lineal de probetas con talco.

% Longitud Longitud %Contraccion
Talco plastica (mm) final (mm) lineal

0 70,68 66,58 5,81

1 70,68 66,53 5,88

2 70,68 66,77 5,53

3 70,68 65,46 7,39

4 70,68 65,15 7,83

Fuente: Elaboracién propia

Tabla 6. 7 % Absorcién de agua en probetas con talco.

% Masa seca Masa hiumeda % Absorcién
Talco (mm) (mm) de agua

0 18,82 19,72 4,82

1 17,99 18,88 491

2 17,18 18,15 5,63

3 18,01 18,62 3,39

4 18,95 19,38 2,30

Fuente: Elaboracién propia
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El diagrama de gresificacion de la Figura 6.15 muestra el comportamiento del
cuerpo ceramico con la inclusion creciente en el porcentaje de talco. Se observé
gue el aumento de talco arriba de un 2 % mostré un incremento sensible en la
contraccion lineal y analogamente un decremento en la absorcién de agua, lo cual
podria ser efecto de la accién fundente de la magnesia contenida en el talco, la
cual reduce la porosidad en los cuerpos ceramicos (E. H. Sallam, S.M. Naga &
D.M. Ibrahim, 1984). La adicion de talco en un 4 % present6 el mayor valor de
contraccion lineal y un porcentaje de absorcion de agua muy bajo, el cual no
cumple con el valor minimo para absorcién de agua establecido por la norma ISO
13006 para cuerpos de semigres (correspondiente a 3 %).
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Figura 6. 15 Diagrama de gresificacion de probetas con talco a diferentes

proporciones.
Fuente: OriginPro 8 SR0O

En la Tabla 6.8 se muestran los resultados obtenidos del ensayo de resistencia
mecanica a la flexion.
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Tabla 6. 8 Resistencia mecanica promedio de probetas con talco.
Carga Longitud Fuerza Resistencia

% Espesor Ancho méxima entre de alaflexion

Talco (mm) (mm) (N) barras ruptura promedio
(mm) (N) (N/mm?)

0 9,37 27,91 924,71 67 2219,69 37,95

1 9,27 27,85 845,37 67 2033,86 35,51

2 9,26 27,98 964,58 67 2310,02 40,38

3 9,24 27,51 870,57 67 2120,25 37,25

4 9,22 27,42 114150 67 2789,40 49,23

Fuente: Elaboracion propia

Los datos de la Tabla 6.8 se expresan graficamente en la Figura 6.16. De acuerdo
con E. H. Sallam, S.M. Naga y D.M. Ibrahim (1984) la resistencia a la flexion
aumenta al incrementar el contenido de talco, lo cual se evidencia a un 4 % de
talco con una resistencia a la flexion correspondiente a 49,23 N/mm?2. Sin
embargo, a pesar de ser el resultado mas alto, las probetas con este contenido de
talco muestran valores por debajo de los minimos requeridos para absorcién de
agua en este tipo de losetas, a como se discutié anteriormente. No obstante,
resultados satisfactorios fueron obtenidos en probetas con talco al 2%, con una
resistencia mecanica a la flexion de 40,38 N/mm2, que cumple tanto con los
valores de resistencia mecanica (22 N/mm?) y de absorcién de agua (3% <E <6
%) establecidos por las normas para probetas de semigres. Las probetas de
cuerpo ceramico tras incorporar este aditivo presentaron médulos de ruptura en
el intervalo de 35-50 N/ mm?Z.
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Figura 6. 16 Efecto del talco en diferentes proporciones sobre la resistencia

mecénica.
Fuente: OriginPro 8 SRO
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- Probetas con caolin a diferentes proporciones

Los resultados obtenidos de los ensayos de contraccion lineal y absorcion de agua
se muestran en las Tablas 6.9 y 6.10 respectivamente.

Tabla 6. 9 % Contraccion lineal de probetas con caolin

% Longitud Longitud %Contraccion
Caolin plastica (mm) final (mm) lineal

0 70,68 66,58 5,81

1 70,68 66,19 6,36

2 70,68 66,07 6,52

3 70,68 65,64 7,13

4 70,68 65,20 7,75

Fuente: Elaboracion propia

Tabla 6. 10 % Absorcion de agua en probetas con caolin

% Masa seca Masa humeda % Absorcién
Caolin (mm) (mm) de agua

0 18,82 19,72 4,82

1 16,52 17,38 5,16

2 17,80 18,68 4,93

3 17,90 18,69 4,41

4 18,21 18,37 0,84

Fuente: Elaboracién propia

En el diagrama de gresificacion de la Figura 6.17 se muestran los datos de las
Tablas 6.9 y 6.10. Se observo que a medida que incrementaba el porcentaje de
caolin aumentaba la contraccion lineal en las piezas, y por lo tanto se obtuvo una
menor absorcion de agua. Las probetas con adiciones inferiores al 4 % de caolin
mostraron contracciones lineales de 6 a 7 % y absorcion de agua de 5 a 0,8 %
respectivamente. Prueba de ello es que las probetas con el porcentaje de caolin
mas alto (4%) fueron las Unicas que no cumplieron con los parametros
establecidos por la norma para losetas de semigres (3 % < E < 6 %). La
disminucién en la absorcién de agua con el incremento en el porcentaje de caolin
podria atribuirse a que una de las propiedades que imparte este aditivo en el
cuerpo ceramico una vez cocido es la baja absorcién de agua (Murray,2006).
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Figura 6. 17 Diagrama de gresificacion de probetas con caolin a diferentes

proporciones.
Fuente: OriginPro 8 SRO

En la Tabla 6.11 se presentan los resultados obtenidos del ensayo de resistencia
mecanica a la flexion.

Tabla 6. 11 Resistencia mecanica promedio de probetas con caolin a diferentes

proporciones.
Carga Longitud Fuerza  Resistencia
% Espesor Ancho maxim entre de a la flexion
Caolin (mm) (mm) a (N) barras ruptura promedio
(mm) (N) (N/mm?)
0 9,37 27,91 924,71 67 2219,69 37,95
1 9,26 27,83 912,63 67 2197,38 38,45
2 9,26 27,74 1030,95 67 2490,19 43,61
3 9,34 27,54 1061,06 67 2581,84 44,37
4 9,13 27,26 1101,75 67 2707,90 48,75

Fuente: Elaboracién propia

La Figura 6.18 muestra los resultados de la Tabla 6.11 para resistencia mecanica
en probetas con caolin. En el intervalo del 1 al 4 % de adicién de caolin se
presentd un incremento en la resistencia mecanica con el aumento en el
porcentaje de este aditivo, lo cual coincide con los bajos valores de absorcion de
agua obtenidos. Los resultados son similares a los informados por Das et al.
(2005). Los mejores resultados de resistencia mecénica, que también cumplen
con los minimos de absorcion de agua establecidos, fueron los de 2 y 3 % de
caolin con resistencias de 43,61 y 44,37 N/mm? y absorcién de agua de 4,93 y
4,41 % respectivamente. En general, las probetas de cuerpo ceramico tras la
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inclusién de caolin presentaron mddulos de ruptura en el intervalo de 38-49
N/mm?.
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Figura 6. 18 Efecto del caolin en diferentes proporciones sobre la resistencia

mecanica.
Fuente: OriginPro 8 SR0O

Una vez realizadas las pruebas correspondientes, y de acuerdo con los resultados
obtenidos, se observo que al 2 % los tres aditivos evaluados presentaron
resultados de resistencia mecanica y absorcion de agua que cumplieron con los
valores establecidos por las normas para dichos parametros. Con base en esto, y
considerando los costos adicionales que la inclusion de estos aditivos representa,
Porcelanite — Lamosa seleccionoé el 2 % para las pruebas posteriores.

6.2.3 Repeticion de pruebas con ceniza volante, talco, caolin y
realizacion de pruebas con feldespato al 2 %

Los resultados obtenidos de los ensayos de contraccion lineal y absorcion de agua
se muestran en las Tablas 6.12 y 6.13 respectivamente.

Tabla 6. 12 % Contraccion lineal de probetas con aditivos al 2 %

Aditivo Longitud Longitud %Contraccion

al 2% plastica (mm) final (mm) lineal
Cuerpo estandar 70,68 65,58 7,22
Ceniza volante 70,68 66,01 6,61
Talco 70,68 65,41 7,46
Caolin 70,68 66,15 6,41
Feldespato 70,68 66,00 6,62

Fuente: Elaboracién propia
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Tabla 6. 13 % Absorcién de agua en probetas con aditivos al 2 %

Aditivo Masa seca Masa humeda % Absorcion

al 2% (mm) (mm) de agua
Cuerpo estandar 17,23 17,91 3,95
Ceniza volante 17,24 17,95 4,12
Talco 17,63 18,06 2,44
Caolin 17,62 18,54 5,22
Feldespato 18,41 19,41 5,43

Fuente: Elaboracion propia

En la Figura 6.19 se muestran los resultados de contraccion lineal y absorcion de
agua para los 4 aditivos al 2 %. Se presentan los resultados en orden ascendente.
Los datos obtenidos de % de contraccion lineal para probetas de cuerpo estandar
y probetas con los 4 aditivos no presentaron gran diferencia, encontrandose estos
en el intervalo de 6 — 7,5 %. Se observo que las probetas con ceniza volante,
caolin y feldespato presentaron valores de absorcion de agua mayores al del
cuerpo estandar, con 4,12 %, 5,22 % y 5,43 % respectivamente, y los cuales son
aceptables de acuerdo con la norma ISO 13006 (3 % < E <6 %). Sin embargo, la
menor absorcién de agua fue registrada en probetas con talco (2.44 %), valor que
se encontro por debajo del minimo permitido.

% Contraccion lineal
% Absorcion de agua

0 0
Cuerpo estandar Caolin Ceniza volante Feldespato Talco Cuerpo estandar  Talco Ceniza volante  Caolin Feldespato

Aditivo al 2 % Aditivo al 2 %

Figura 6. 19 Porcentaje de contraccion lineal y absorcion de agua de probetas
con los 4 aditivos al 2 %.
Fuente: OriginPro 8 SRO

La Tabla 6.14 refleja los resultados de resistencia mecénica para probetas de
cuerpo estandar y los 4 aditivos tras la realizacion de su correspondiente ensayo.
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Tabla 6. 14 Resistencia mecénica promedio de probetas con aditivos al 2 %

Carga Longitud Fuerza Resistencia

Aditivo Espesor Ancho maxima entre de alaflexién
al 2% (mm) (mm) (N) barras  ruptura  promedio
(mm) (N) (N/mm?)

Cuerpo estandar 9,04 28,09 1105,85 67 2637,67 48,43
Feldespato 9,05 28,28 988,17 67 2341,14 42,84
Caolin 8,94 28,41 1018,79 67 2403,05 45,15
Ceniza volante 8,89 28,35 1083,74 67 2561,68 48,65
Talco 8,79 28,08 1053,28 67 2513,60 48,80

Fuente: Elaboracion propia

La Figura 6.20 muestra los resultados de resistencia mecéanica de la Tabla 6.14.
De acuerdo con la norma ISO 10545-4, el requisito minimo para la resistencia a
la flexion es de 22 N/mm? para losetas del grupo Blla (semigres). Probetas de
cuerpo ceramico estandar con ceniza volante al 2 % presentaron una resistencia
mecanica mayor a la reportada, con 48,65 N/mm? y también cumplieron con la
absorcion de agua determinada para este tipo de losetas. Las probetas con
feldespato, caolin y talco presentaron resistencias de 42,84, 45,15y 48,80 N/mm?
respectivamente.
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Figura 6. 20 Efecto de los aditivos al 2 % sobre la resistencia mecanica.
Fuente: OriginPro 8 SRO

Tras la repeticion de las pruebas, se observé que los resultados obtenidos en los
tres ensayos realizados (contraccién lineal, absorciéon de agua y resistencia
mecanica a la flexién) difieren un poco respecto a los del apartado 6.2.2, esto
podria atribuirse a que para la realizacion de estas pruebas se utiliz6 otro lote de
materia prima. Segun Restrepo (2011) cada yacimiento de minerales es distinto
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en cuanto a composicion, habiendo incluso diferencias dentro del mismo
yacimiento.

6.3 Pruebas con disefio ortogonal Taguchi con aditivos al 2 %

A partir de estas pruebas, y por recomendacion de Porcelanite-Lamosa®, se
redujo la cantidad de material empleado para conformar cada probeta ceramica
de 40 g a 30 g, esto con el fin de reducir el espesor de estas, pues en planta las
losetas de produccion tienen un espesor de 7 mm (ya esmaltadas).

Los resultados de % de contraccion lineal y % de absorcion de agua se muestran
en las Tablas 6.15 y 6.16 respectivamente.

Tabla 6. 15 % Contraccion lineal de probetas del disefio ortogonal Taguchi.

Muestra Longitud Longitud %Contraccion

plastica (mm) final (mm) lineal

T estandar 70,68 65,58 7,22
T1 70,68 64,48 8,78
T2 70,68 64,83 8,28
T3 70,68 64,84 8,26
T4 70,68 66,18 6,37
T5 70,68 64,92 8,16
T6 70,68 64,45 8,81
T7 70,68 65,31 7,60
T8 70,68 66,74 5,57

Fuente: Elaboracién propia

Tabla 6. 16 % Absorcion de agua en probetas del disefio ortogonal Taguchi.

Muestra Masa seca Masa humeda % Absorcién
(mm) (mm) de agua
T estandar 13,69 14,22 3,87
T1 12,97 13,74 5,94
T2 13,66 14,05 2,86
T3 12,30 12,86 4,55
T4 13,88 14,64 5,48
T5 12,61 12,80 1,51
T6 14,52 14,60 0,55
T7 13,87 14,42 3,97
T8 13,61 14,59 7,20

Fuente: Elaboracién propia

La Figura 6.21 muestra los resultados en orden ascendente de contraccién lineal
y absorcién de agua de los 8 experimentos de disefio Taguchi. Las muestras T7,
T3, T4y T1 presentaron los mejores resultados de absorcién de agua con valores
de 3,97, 4,55, 5,48 y 5,94%, todos dentro del intervalo establecido para semigres
(3 — 6 %). Por otro lado, se presentaron tres valores por debajo del minimo

57



requerido en la norma ISO 10545-3, correspondientes a las muestras T6, TS5y T2
con 0,55, 1,51 y 2,86 % respectivamente, los cuales coinciden con sus altos
valores de contraccién lineal. EI menor porcentaje de contraccion lineal fue de
5,57 % correspondiente a la muestra T8 y cuya absorcion de agua fue también el
valor més alto. Las muestras T1, T3y T4 presentan en comun la adicion de ceniza
volante, las muestras T2, TS5y T6 la adicién de talco.

% Contraccion lineal
% Absorcion de agua

Test T8 T4 T7 TS T3 T2 T1 T6 Test T6 TS T2 T7 T3 T4 T T8
Muestra Muestra

Figura 6. 21 Porcentaje de contraccion lineal y absorcion de agua de probetas

del disefio ortogonal Taguchi.
Fuente: OriginPro 8 SR0O

A continuacion, se presenta la Tabla 6.17 con los resultados de resistencia
mecanica para las probetas del disefio Taguchi.

Tabla 6. 17 Resistencia mecanica promedio de las probetas del disefio Taguchi

Carga Longitud Fuerza Resistencia

Espesor Ancho maxima entre de a la flexion

Muestra (mm) (mm) (N) barras ruptura promedio

(mm) (N) (N/mm?)
T estandar 6,79 28,02 655,39 67 1567,14 51,06
T1 6,99 27,53 761,70 67 1854,09 56,99
T2 6,72 27,76 766,37 67 1849,68 61,37
T3 6,97 27,79 697,76 67 1682,24 51,99
T4 6,91 28,16 580,14 67 1380,55 43,34
T5 6,59 27,86 816,06 67 1962,87 67,84
T6 6,72 27,59 732,15 67 1778,29 59,00
T7 6,79 27,93 681,31 67 1634,66 53,18
T8 6,79 28,03 581,75 67 1390,75 45,31

Fuente: Elaboracién propia
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En la Figura 6.22 se muestran los resultados en orden creciente de resistencia
mecénica de la Tabla 5.17. Los mejores resultados de resistencia mecanica, que
también cumplen con los parametros de absorcion de agua de la norma ISO
10545-3, corresponden a las muestras T4, T3, T7 y T1 con valores de 43,34,
51,99, 53,18 y 56,99 N/mm? respectivamente. Se presentaron 3 valores mayores
a los antes mencionados (correspondientes a las muestras T2, T5 y T6), sin
embargo, estos no cumplen con el porcentaje de absorcion de agua establecido
para semigres.
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Figura 6. 22 Efecto de las formulaciones provistas por el disefio Taguchi sobre

la resistencia mecanica.
Fuente: OriginPro 8 SR0O

6.4 Repeticion de los experimentos T2, T5 y T6 del disefio Taguchi y
obtencion de la respuesta optimizada con los aditivos talco y
feldespato (al 2 %)

Los experimentos T2, T5y T6 fueron repetidos por los altos valores de resistencia
mecanica (RM) que estos presentaron y para verificar sus resultados de absorcion
de agua.

En la realizacion de estas pruebas se reasignaron los nombres a las muestras, los
cuales se presentan a continuacion:

- “ST” para identificar las probetas de cuerpo ceramico estandar

-“T1%, “T2” y “T3” para los experimentos T2, T5 y T6 respectivamente

- “T4” para identificar las probetas con la respuesta optimizada propuesta por el
software Minitab17

59



Las Tablas 6.18 y 6.19 muestran los resultados obtenidos tras efectuar los
ensayos de contraccion lineal y absorcion de agua respectivamente.

Tabla 6. 18 % Contraccion lineal de probetas con los 3 mejores resultados de
resistencia mecanica del disefio ortogonal Taguchi y respuesta optimizada.

Muestra Longitud Longitud %Contraccion
plastica (mm) final (mm) lineal
ST 70,68 65,90 6,76
T1 70,68 65,48 7,36
T2 70,68 66,47 5,95
T3 70,68 65,34 7,55
T4 70,68 65,94 6,70

Fuente: Elaboracion propia

Tabla 6. 19 % Absorcion de agua en probetas con los 3 mejores resultados de
resistencia mecéanica del disefio ortogonal Taguchi y respuesta optimizada.

Muestra Masa seca Masa humeda % Absorcién de
(mm) (mm) agua
ST 13,68 14,26 4,24
T1 13,57 14,17 4,42
T2 12,86 13,44 4,54
T3 13,69 14,10 3,02
T4 13,23 13,79 4,21

Fuente: Elaboracién propia

La Figura 6.23 presenta los resultados de contraccion lineal y absorcion de agua
de las Tablas 6.18 y 6.19. Se registraron valores de contraccion lineal entre 5y 8
% y se observd que los valores de absorcién de agua de todas las muestras se
encuentran dentro de los valores establecidos por la norma ISO 10545-3, siendo
estos de 3,02, 4,21, 4,42 y 454 % para las muestras T3, T4, Tl y T2
respectivamente.
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Figura 6. 23 Porcentajes de contraccion lineal y absorcion de agua de los 3

Fuente: OriginPro 8 SRO

mejores resultados de RM del disefio Taguchi y respuesta optimizada.

Los resultados obtenidos del ensayo de resistencia a la flexion para estas pruebas
se presentan en la Tabla 6.20.

Tabla 6. 20 Resistencia mecanica promedio de probetas con los 3 mejores
resultados de RM del disefio Taguchi y respuesta optimizada

Carga Longitud Fuerza Resistenciaa

Espesor Ancho maxima entre de la flexion

Muestra (mm) (mm) (N) barras ruptura promedio

(mm) (N) (N/mm?)
ST 6,88 28,15 689,53 67 1641,05 52,04
T1 6,81 28,00 724,10 67 1732,78 56,06
T2 6,90 28,15 756,29 67 1799,85 56,67
T3 6,84 27,86 749,30 67 1802,30 57,73
T4 6,84 28,15 759,02 67 1806,86 57,91

Fuente: Elaboracién propia

La Figura 6.24 muestra los resultados de resistencia mecanica contenidos en la
Tabla 5.20. Se observaron valores de resistencia mecanica superiores al cuerpo
estandar y a los valores especificados por la norma ISO 10545-4 (correspondiente
a 22 N/mm?). El mayor valor de resistencia mecanica fue presentado por la
muestra T4 con 57,91 N/mm?, muestra que corresponde a la formulacién
optimizada (cuerpo estandar + 2 % Talco y 2 % Caolin) propuesta por el Software
Minitabl17.
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Figura 6. 24 Efecto de los 3 mejores resultados de RM del disefio ortogonal

Taguchi y de la respuesta optimizada sobre la resistencia mecanica.
Fuente: OriginPro 8 SR0O

6.5 Caracterizacion microestrutural y quimica.

Las muestras ST, T1, T2, T3y T4, correspondientes a las pruebas del apartado
6.4, presentaron los mejores resultados de resistencia mecanica, por lo cual
fueron seleccionadas para caracterizarlas microestructural y quimicamente.

6.5.1 Analisis por fluorescencia de rayos X (FRX)

En la Tabla 6.21 se presenta la composicion quimica porcentual en forma de
oxidos de cada una de las muestras con mejores resultados de resistencia
mecanica y del cuerpo ceramico estandar. La interpretacion de datos se realiz6
utilizando el software SPECTRA plus.

Se identificaron para las cinco muestras altas concentraciones de silice, con
aproximadamente 65 % en peso, seguido de alimina en una menor proporcion
(con 15 % e.p. aprox.) y en tercer lugar con 7 % e.p. Fe20s3, el cual es el
responsable del color rojizo del cuerpo ceramico.

Los resultados del analisis por FRX evidencian que, a pesar de la diferente
formulacion de cada una de las muestras, su composicion quimica porcentual no
difiere en gran medida, lo cual podria atribuirse a la baja concentracion en que los
aditivos fueron incluidos en las muestras.
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Tabla 6. 21 Composicion quimica del cuerpo cerdmico estandar y las 4 muestras
con mejores resistencias mecanicas (% e.p.).

ST T1 T2 T3 T4
5102 65,36 S0z | 6499 5102 [ 6496 5102 | 6501 || 5102 | 65,34
AlOs | 14 48 || Al203 | 15,05 || Al2Os | 14 45 || Al2Os | 1431 || Al2O3 | 14 62
Fe203 | 761 Fex03 | 750 ||Fex03| 753 ||Fe203| 7,74 || Fe203| 7,39
Ca0 4 41 CaO | 428 CaO | 436 CaO | 438 CaD | 405
K20 410 K20 401 K20 426 K20 410 K20 3,90
PPI 0,91 MgO | 120 MgO | 127 MgO | 128 PPI 1,39
MgO 0,87 TiOz | 0,86 PPI 0,96 PPI 0,97 MgO | 1,29
TiOz 0,82 PPI 0,79 TiOz | 0,85 TiOz | 0,86 TiOz | 0,82
MNaz0 0,66 Naz0 | 066 || NazO | 068 || NazO | 060 || NazO | 059
ZrQz 0,30 Zr0z | 022 ZrOz | 025 Zr0z | 030 Zrz | 023
P20s 013 503 | 012 P=0s | 012 P20s | 013 P20s | 012
503 0,07 P=0s | 011 503 | 010 503 | 011 503 | 008
MnQO 0,07 MnO | 006 MnO | 006 MnO | 008 MnO | 006
Cl 0,04 Zn0 | 003 Zn0 | 003 Zn0 | 003 Zn0 | 003
Zn0 0,03 Sr0 0,02 Sr0 0,02 Sr0 0,02 Sr0 0,02
Sr0 0,02 Cl 001 || Cr203| 002 CuO | 0,01 cuQ | 0,01
CuO 0,02 CcuO | 0,01 CuO | 0,01 Cl 0,01
Cr203 0,01 Cl 0,01
Fuente: Laboratorio de analisis quimico CINVESTAV. Unidad Saltillo

6.5.2 Analisis por difraccién de rayos X (DRX)

Los difractogramas de las fases cristalinas existentes en cada una de las muestras
y del cuerpo ceramico estandar fueron identificados con el software X pert.

En la Figura 6.25 se presenta el patron de difraccion de la muestra estandar (ST),
muestra T1(cuerpo estandar + 2 % ceniza volante + 2 % talco + 2 % caolin),
muestra T2 (cuerpo estandar + 2 % talco y 2 % feldespato), muestra T3 (cuerpo
estandar + 2 % talco) y muestra T4 (cuerpo estandar + 2 % talco y 2 % caolin).

Las principales fases cristalinas identificadas en la muestra estandar y las otras 4
muestras corresponde a: cuarzo (SiOz), hematita (Fe>O3) y albita baja en calcio
(Nao.gsCao.16(Al1.16 Si»8408)), segun las cartas 00-033-1161, 00-033-0664 y 01-
076-0927 respectivamente.

En los patrones de difraccion presentados se observd la presencia muy bien
definida de cuarzo, lo cual concuerda con los altos contenidos de silice registrados
en el andlisis quimico de estas muestras, seguido de alimina que se presenta
como albita y en tercer lugar hematita, que es 6xido ferroso, responsable del color
rojizo que presenta el cuerpo ceramico.
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Figura 6. 25 leractogramas correspondientes a las muestras a)ST, b)Tl, c)T2,
d)T3ye)T4.
Fuente: PHILIPS X’Pert PW 3040

Los difractogramas de las muestras T1, T2, T3y T4 no presentaron una diferencia
muy marcada entre ellos y el patron de difraccion del cuerpo estandar, esto podria
traducirse en que, a pesar de la diferente formulacién de cada una de las
muestras, el porcentaje en que los aditivos fueron utilizados no fue tan significativo
como para generar cambios en la estructura cristalina del cuerpo ceramico.

Las fases cristalinas identificadas en las muestras coinciden con sus analisis
guimicos, presentados en el apartado 6.5.1.

5.5.3 Analisis por microscopia electrénica de barrido (MEB)

En las micrografias de la Figura 6.26 se aprecia la morfologia superficial de las
probetas con los 4 mejores resultados de resistencia mecanica a la flexion y del
cuerpo estandar (ST). Es posible observar que se trata de cuerpos ceramicos
completamente heterogéneos, lo cual se evidencia al distinguirse zonas con
tonalidades muy marcadas y diferenciadas. En la Figura 6.26a, correspondiente
al cuerpo estandar, se presentd gran nimero de poros pequefos y algunos poros
mucho mas grandes e irregulares. La Figura 6.26b correspondiente a la muestra
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T1 presenta gran cantidad de poros pequefios, sin embargo, presenté menor
porosidad que la muestra estandar. En la Figura 6.26¢ (muestra T2) se observo
menor presencia de poros pequefos y zonas brillantes que en las muestras T1 y
ST. Las micrografias de la Figura 6.26d correspondientes a la muestra T3
presentan porosidad en menor medida que las anteriores muestras, e inclusive
tonalidades menos marcadas. En las micrografias de la Figura 6.26e (muestra T4)
se muestra claramente que la porosidad disminuy6 en gran medida, las &reas que
rodean a estos poros se observan bien densificadas y la superficie de la muestra
se observé con una tonalidad méas uniforme. En general, en cuanto porosidad, se
observé que esta iba disminuyendo en las diferentes muestras, lo cual concuerda
con los resultados de resistencia mecanica de la Tabla 6.20.

£ = . 2L
" Det WD Exp 1 500 um
0 50x BSE 10.2 1 T

Magn Det WD Exp F——————— 600pm AC S agn  Det WD Exp
50x BSE 10.1 1 13 20.0 kV 5 X BSE 99 1 T4
5 T T

ey
20.0 kV &
- i b

Figura 6. 26 Micrografl'as de las muestra a)ST, b)T1, ¢)T2, d)T3 )T4 a 50 x
Fuente: PHILIPS XL30ESEM
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7. CONCLUSIONES

En el presente trabajo se han presentado contribuciones relacionadas al
mejoramiento de la resistencia mecanica a la flexibn de cuerpos para losetas
ceramicas mediante el desarrollo de formulaciones con 4 diferentes aditivos
(ceniza volante, talco, caolin y feldespato), los cuales aportan a la formacion de
fase liquida, la cual reduce la porosidad y provoca una buena densificacion de la
pieza.

La velocidad de calentamiento adecuada para la sinterizaciéon de probetas
ceramicas de semigres a nivel de laboratorio resulté de 5 °C/min.

Se selecciond el 2 % como el porcentaje indicado para la realizacion de un disefio
experimental tipo Taguchi.

Los 3 mejores valores de resistencia mecanica del disefio Taguchi resultaron
superiores al valor minimo establecido por la norma ISO 10545-4 para losetas del
grupo Blla (22 N/mm?) y fueron de 56,06, 56,67 y 57,73 N/mm?, dichas muestras
también cumplen con el % de absorcion de agua requerido para losetas de
semigres (3 % < E < 6 %).

Se caracteriz0 cualitativamente las 3 muestras correspondientes a los mejores
resultados de resistencia mecanica del disefio Taguchi y la muestra de la
formulacion optimizada mediante MEB, DRX y fluorescencia de rayos X. Las 3
técnicas revelaron gran similitud entre las 4 muestras, tanto para composicion
guimica, como para fases cristalinas y morfologia superficial.

El incremento de la resistencia mecanica de cuerpos ceramicos de semigres se
logré gracias a la formulacion optimizada, correspondiente a cuerpo ceramico
estandar + 2 % talco + 2 % caolin, con la cual se alcanz6 un valor de resistencia
de 57,91 N/mm? el cual superd en un 163% al valor minimo establecido por la
norma ISO 10545-4 para losetas de semigres (22 N/mm?), y también cumplié con
las normas establecidas de absorcion de agua para esta tipologia de losetas
ceramicas.
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8. RECOMENDACIONES

e Ultilizacion de los mismos equipos y materias primas a lo largo de todo el
proceso de la investigacion, con la finalidad de reducir variantes que
provoquen efectos significativos en los resultados.

e Intentar en posteriores estudios disminuir el espesor del cuerpo ceramico
sin comprometer las propiedades fisicas y mecanicas, esto para reducir el
gasto de materia prima, consumo energético, costos de empaque y
transporte, asi como para obtener losetas de tipologia moderna.

e Para investigaciones posteriores, reemplazar una parte del cuerpo
ceramico por los aditivos y evaluar las propiedades mecanicas y fisicas de
las probetas con esas formulaciones.

e Implentacion de la técnica de atomizacion a nivel de laboratorio para

obtener un polvo ceramico mas fluido y resultados mas acertados y
comparables con el proceso empleado a nivel industrial.
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Resumen: En el presente estudio se realiza una evaluacién del efecto en el cuerpo cerdmico de cuatro aditivos:
ceniza volante, talco, caoliny feldespato; con el objetivo de determinar las mejores formulaciones que permitan
desarrollar, después del ciclo térmico y sin modificaciones a las instalaciones actuales de cierta empresa ceramica*,
microestructuras que incrementen la resistencia mecanica de losetas cerdmicas de semigres. La obtencidn de las
probetas cerdamicas se llevd a cabo utilizando el procedimiento y la formulacidon propuesta por la empresa
productora. Las propiedades estudiadas fueron porcentaje de contraccion lineal, porcentaje de absorcion de
agua y resistencia mecanica a la flexion. Los ensayos correspondientes se realizaron de acuerdo con las normas
correspondientes. El valor mds alto de resistencia mecénica a la flexidn resulté de 57,91 N/mm? correspondiente
a probetas ceramicas con la formulacién optimizada: cuerpo estdndar mas 2 % de talcoy 2 % de caolin.

Introduccidn: La ciencia y tecnologia de losetas cerdmicas esta en constante evolucién, con el fin de crear
mejoras en los productos y satisfacer las necesidades del publico. En la actualidad, la industria ceramica intenta
desarrollar revestimientos ceramicos con altas propiedades mecanicas. Esto se puede lograr mediante el control
de la composicidn de la mezclainicial, el ciclo de tratamiento térmico, reduccién de defectos, entre otros.

La resistencia mecdnica es una de las propiedades de gran importancia en losetas cerdmicas. La inclusion de ciertos
aditivos, desde la preparacidon de las materias primas, podria presentar efectos significativos sobre esta propiedad,
dando lugar a pavimentos cerdmicos con resistencias mecdnicas mejores a las existentes en las normas. Para
conocer el efecto (positivo o negativo) que producen los aditivos en esta propiedad se debe recurrir en la practica
a la formulacién de pastas cerdmicas que los contengan y que cumplan con las propiedades funcionales de
los revestimientos ceramicos.

El propdsito de este trabajo investigativo era estudiar diferentes formulaciones del cuerpo ceramico base con
ciertos aditivos, las cuales permitan desarrollar, después del ciclo térmico y sin modificaciones a las instalaciones
actuales del proceso de produccién, microestructuras que permitan incrementar la resistencia mecanica de las
losetas ceramicas. Los aditivos incorporados en las formulaciones de las pastas fueron: ceniza volante, talco, caolin
y feldespato. Se seleccioné estos aditivos debido a que aportan componentes para la formacién de fases liquidas
durante la etapa de coccidn, por lo cual contribuyen a la formacidn de menor porosidad. Sin embargo, definir las
proporciones adecuadas de estos aditivos es de gran interés por los costos que estos representan.

La incorporacion de aditivos a la composicidn de la mezcla inicial que contribuyan a la reduccién de la porosidad
y a una buena densificacién de la pieza podria brindar no solo mejores propiedades mecanicas e incluso menores
temperaturas de sinterizacién, sino ademas un menor impacto ambiental al utilizar materiales de desecho, como
la ceniza volante.
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Contraparte: Este investigacién se realiz6 como parte del convenio de cooperacién entre la Universidad
Nacional de Ingenieria y el Centro de Investigacion y Estudios Avanzados del Instituto Politécnico Nacional
(CINVESTAV — Unidad Saltillo); en cuyas instalaciones se realizaron los experimentos y los andlisis requeridos.

Aplicacién: Este trabajo de investigaciéon presenta losetas ceramicas de semigres con resistencias mecanicas
de 57,91 N/mm?, superiores a las reportadas por las normas (22 N/mm?). Su utilizacién estd directamente
relacionada con el sector ceramico, en el drea de renovacidon o mantenimiento de pavimentos cerdmicos. Dicha
investigacion es también precursora del desarrollo de losetas ceramicas con altas resistencias mecanicas que
cuenten con menores espesores.

Beneficiarios: Este trabajo se realizé en colaboracién con una empresa ceramica cuyo nombre sera omitido por
secreto industrial.

Metodologia:

-Materiales: Una loseta ceramica es una placa fina hecha de
arcillas y/u otros materiales inorganicos calcinados a temperatura
suficiente como para desarrollar las propiedades requeridas (ISO
13006, 2012).

A,B,C,D,E,
F +cal +
silicato +
agua

.. L. . . Molturacion hameda Tamizado
La formulacion del cuerpo cerdmico base (protegida bajo secreto (20 Hz, 15 min) (En malla 12)
industrial), las materias primas y los aditivos fueron suministrados v ]

H— HR H 4 H Secado barbotina Prensado
por la empresa beneficiaria y se utilizaron sin mds tratamientos (120G 21) (306 ko)
previos que los efectuados en su planta de produccidn, a excepcion T 1
de la ceniza volante la cual tuvo un previo tratamiento térmico a 900 Molturacion en seco Secado de probetas
°C (30 Hz, 5 min) (120°C, 1h)

Humectacién del Sinterizacion
-Método: E| procedimientode obtencién de las probetas ceramicas polvo al 5% probetas (1150°C)
se resume en la Figura 1. Las losetas cerdmicas de semigres fueron L |
prensadas en seco, y posteriormente fueron sinterizadas a una uerpo

ceramico

velocidad de 5 °C /min hasta alcanzar una temperatura de 1150

°C (tiempo de residencia a la temperatura maxima igual a 15
minutos). Figura 1. Obtencidn de probetas de
cuerpo cerdmico estandar.

Determinacion de las propiedades fisicas y mecdnicas:

El porcentaje de absorcion de agua (%A.A) de las probetas ceramicas se determind de acuerdo a la norma ISO
10545-3. Se aplicé la Ecuacidén (1), donde: mm, masa de la probeta himeda a las condiciones de saturacion; ms,
masa de la probeta seca.
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La resistencia mecdnica a la flexion, RMF, se determind de acuerdo a la

norma ISO 10545-4. Se utilizé una maquina de ensayo universal para realizar 3FL

pruebas de flexidon en 3 puntos en un tramo de 70 mm con una velocidad 0= 2bh? (2)
transversal de 0.5 mm/min. La resistencia (o) se obtuvo con la Ecuacién (2),

donde: F, carga (N); L, longitud entre varillas (mm); b, ancho de probeta

(mm); y h, espesor minimo de la loseta (mm).

La contraccion lineal (%C.L) de las muestras sinterizadas, se determiné Ll
P _~q

utilizando la Ecuacion (3), donde: Lp y Lg son las longitudes laterales (mm) %C.L = X100 (3)

de las muestras verde y sinterizada, respectivamente, seglin lo medido con
un calibrador Vernier digital.

Todas las pruebas se realizaron por triplicado e incluyeron probetas de cuerpo cerdmico estandar (ST) como
muestra testigo o de referencia. Para los resultados se presentan los valores medios.

Disefio experimental:

Para lograr probetas con altos valores de RMF primero se realizaron
pruebas exploratorias con los aditivos en un intervalo de porcentajes Tabla 1. Factores y niveles para el disefio

determinado. La segunda etapa consistio en desarrollar, con ayuda Taguchi

del software Minitabl7, un disefio experimental Taguchi con los Factores Nivel 1 Nivel 2
cuatro aditivos: cuatro factores de dos niveles cada uno, en ocho Ceniza 2% 0%
corridas (Tabla 1). El nivel 1 corresponde al porcentaje al que se Talco 2% 0%
presentaron los mejores resultados de RMF en las pruebas Caolin 2% 0%
exploratorias. Por su parte el nivel 2 corresponde a no afiadir aditivo. Feldespato 2% 0%

Finalmente, con base en resultados del disefio Taguchi se utilizd
Minitab17 para obtener la formulacidén optimizada con la cual se
obtendria la resistencia mecanica mas alta.

Caracterizacion microestrutural y quimica:

El uso de técnicas de andlisis instrumental como andlisis por microscopia electrénica de barrido (MEB), analisis por
difraccion de rayos X (DRX) y analisis por fluorescencia de rayos X (FRX) permitié: observar la morfologia superficial
de las probetas ceramicas con mejores resultados de resistencia mecanica, conocer cualitativamente las fases
cristalinas generadas durante el proceso de sinterizacién y determinar la presencia cualitativa de los elementos
presentes en el cuerpo cerdmico, respectivamente, de las probetas con mejores resultados de RMF.

Resultados: Las pruebas exploratorias se realizaron en ~ Tabla 2. Resultados de las pruebas exploratorias al
proporciones de 2, 4, 6y 8 % para ceniza volantey 1, 2,3  ahadir 2% de los aditivos.

y 4 % para talco y caolin. Se determiné que al 2% de los Aditivo al 2% %CL _ %AA _ RMF(N/mm?)
tres aditivos se obtuvieron resultados de RMF y %A.A ST 7,22 3,95 48,43
. Ceniza 6,61 4,12 42,84
que cumplen con los valores establecidos por las
] 2 Talco 7,46 2,44 45,15
normas para tales parametros (22 N/mm<*y 3% < E < 6%, Caolin 6,41 5,22 48,65
respectivamente); aunque para el talco el %A.A resulto un Feldespato 6,62 5,43 48,80

poco por debajo del valor normado. Con base
en esto y considerando los costos adicionales que representa la inclusidn de estos aditivos, se selecciond también
el 2% para las pruebas con feldespato. En la Tabla 2 se muestran los resultados obtenidos en las pruebas
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Posteriormente se realizd el disefio Taguchi con los
cuatro aditivos al 2 %, para determinar el grado de
influencia de cada factor y asi encontrar las mejores
formulaciones que proporcionen un aumento en la
resistencia mecanica. En la Tabla 3 se muestra el arreglo
ortogonal L8 el cual fue la matriz del diseifo experimental
utilizado.

Tabla 4. Resultados de los experimentos realizados
de acuerdo al disefio Taguchi.

Muestra %C.L %A.A RMF (N/mm?)
ST 7,22 3,87 51,06
T1 8,78 5,94 56,99
T2 8,28 2,86 61,37
T3 8,26 4,55 51,99
T4 6,37 5,48 43,34
T5 8,16 1,51 67,84
T6 8,81 0,55 59,00
T7 7,60 3,97 53,18
T8 5,57 7,20 45,31

Tabla 3. Arreglo ortogonal L8 del disefio Taguchi.

Muestra Ceniza Talco Caolin Feldespato
T1 2% 2% 2% 2%
T2 2% 2% 2% 0%
T3 2% 0% 0% 2%
T4 2% 0% 0% 0%
T5 0% 2% 0% 2%
T6 0% 2% 0% 0%
T7 0% 0% 2% 2%
T8 0% 0% 2% 0%

A partir de estas pruebas, y por recomendacién de la
empresa beneficiaria, se redujo la cantidad de material
empleado para conformar cada probeta ceramica de 40
g a 30 g. Esto tenia como objetivo reducir el espesor de
las probetas, pues en planta las losetas de produccion
tienen un espesor de 7 mm ya esmaltadas. En la Tabla 4
se muestran los resultados de las propiedades fisicas y
mecanicas de los experimentos realizados de acuerdo al
disefio Taguchi.

Se observd que los mejores resultados de RMF, que
cumplen con %A.A segun la norma ISO 10545-3,
corresponden a las muestras T4, T3, T7 y T1 con valores
de 43,34, 51,99, 53,18 y 56,99 N/mm? respectivamente.
El menor %C.L fue de 5,57 % perteneciente a la muestra
T8, lo cual coincide con su alto %A.A (7,20%). La
absorcién de agua de las muestras T2, T5 y T6 resultd
inferior al minimo normado (3%). Sin embargo, al
presentar estas probetas los valores mas altos de RMF
(Figura 2) se repitié dichas pruebas para verificar los
datos.

Tabla 5. Tres mejores resultados de RMF segun Taguchi

-
a2
L

N w » n @
s a = & a
| L

Resistancia mecanica ala flexion (an"rnl}
!

a
I

T? T ] T2 TS

Muestra

Figura 2. Resultados experimentales de RMF.

La respuesta optimizada (RO) propuesta por Minitab17
corresponde a cuerpo ceramico estandar + 2% talco +

2% caolin. Tal formulacién presenté la RMF mas alta.

y RO.
Muestra %C.L %A.A RMF (N/mm?)
ST 6,76 4,24 52,04
T1 7,36 4,42 56,06
T2 5,95 4,54 56,67
T3 7,55 3,02 57,73
T4 6,70 4,21 57,91

Los datos obtenidos de la repeticion de los tres
resultados Taguchi y la RO se muestran en la Tabla 5.
Se reasignaron los nombres a las muestras: “T1”, “T2”
y “T3” para los resultados Taguchi T2, TS5 y T6
respectivamente; T4 para la respuesta optimizada.

Se registraron valores de contraccion lineal entre 5y 8 % y se observé que los valores de %A.A de todas las muestras
se encuentran dentro de los valores establecidos por la norma ISO 10545-3 (3% < E < 6%). En cuanto a RMF, se
obtuvieron valores superiores al minimo normado en 1SO 10545-4 (22 N/mm2). Se comprobd que la respuesta
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En la Tabla 6 se presenta el analisis por FRX de las  Tabla 6. Composicidn quimica en porcentaje en peso.

muestras. La interpretacion de datos se realizo utilizando uestra

. e s . ST T1 T2 T3 T4
el software SPECTRA plus. Se identificé para las cinco Oxido
muestras altas concentraciones de silice, con Sio, 65,38 6499 6499 6501 65,34
aproximadamente 65% en peso, seguido de alimina en Al,O3 14,48 15,05 1505 14,31 14,62
una menor proporcion (aprox. 15% e.p.) y en tercer lugar Fe,03 761 750 750 7,74 7,39

Fe203, con 7% e.p., el cual es el responsable del color
rojizo del cuerpo ceramico.

Las principales fases cristalinas presentes en las cinco

e a Pr—— muestras se identificaron mediante DRX con el software
e X'pert (Figura 3). Las fases corresponden a cuarzo (SiO3);

alimina presente como albita baja en calcio
(Nao.gaCap.16(Al1.16 Si2.8403)); y hematita (Fe20z). Los
resultados concuerdan con el anadlisis por FRX. No se
presenté diferencia notable entre el difractograma del
cuerpo estandar y las cuatro muestras. Esto podria
atribuirse a que, a pesar de la diferente formulacion de
las muestras, el porcentaje de aditivos no fue tan
Figura 3. Fases cristalinas presentes en las cinco significativo para generar cambios en la estructura
muestras indicadas en las Tablas 5y 6. cristalina del cuerpo ceramico.
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En las micrografias de las cinco muestras (Figura 4) se aprecia la morfologia superficial, la cual indica que se trata
de cuerpos ceramicos completamente heterogéneos, al distinguirse zonas con tonalidades muy marcadas y
diferenciadas. El andlisis por MEB permitié observar que la porosidad disminuia en las diferentes muestras. En la
muestra T4 se presentan poros mas pequefios que los existentes en las demas muestras. Las areas que rodean
estos poros estan bien densificadas, lo cual justifica que hayan sido las probetas con el mejor resultado de RMF.

Figura 4. Micrografias del cuerpo cerdmico estandar y de las cuatro muestras con mejores resistencias mecanicas.

Perspectivas futuras: En posteriores estudios podria implementarse la técnica de atomizacién a nivel de
laboratorio para obtener un polvo cerdmico mas fluido. De igual modo, la disminucién del espesor del cuerpo
ceramico sin comprometer sus propiedades fisicas y mecanicas podria dar lugar a losetas de tipologia moderna:
delgadas, livianas y mas resistentes. Al reducir el espesor del cuerpo cerdamico también se puede reducir el gasto
de materia prima, consumo energético, costos de empaque y transporte. Se propone también reemplazar una
parte del cuerpo ceramico por los aditivos y evaluar las propiedades mecdnicas vy fisicas de las probetas con esas
formulaciones.
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