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1. RESUMEN

Los residuos de construccién y demolicion por su composicion se consideran
un producto de desecho que tienen un uso secundario como rellenos de carreteras o
zahorras, pero una vez triturados y molidos se consigue una homogeneizaciéon del
material que puede ser procesado como un material ceramico y por lo tanto se

pueden utilizar métodos y procedimientos de Tecnologia de polvos.

Esta Tesis Doctoral se centra en el estudio de los RCDs con el fin de
conseguir un aprovechamiento integral de este tipo de residuos como sustituto de

las ceramicas tradicionales e inclusive de alguna ceramica técnica.

Los RCDs se procesaron tras una etapa de lavado, a continuacién en un
molino de bolas se molieron homogéneamente, se hizo un estudio granulométrico,
se conformaron piezas de tres modos diferentes: moldeo con almidén o Starch,
compactaciéon uniaxial y extrusién. Se trazaron las curvas de sinterabilidad para
los procesos de moldeo y compactacién wuniaxial, y se observaron las
microestructuras aparecidas. Una vez caracterizado el material y evaluadas las
propiedades de las piezas 100% RCDs, se estudid el comportamiento que tenian los

RCDs mezclados con caolin puro en un porcentaje del 50%.

Se caracterizé la masa pulverulenta mediantes analisis granulométricos y
quimicos, BET, etc. y la microestructura mediante microscopia éptica y electrénica
(SEM-EDX), con objeto de investigar la composicién quimica, las distintas fases
generadas y las posibles reacciones que pudieran tener. Se determiné la porosidad
mediante analisis de imagen con la ayuda del programa Imaged interpretando su
influencia sobre las propiedades mecanicas. Se evalud el comportamiento mecanico
(resistencia a flexién en tres puntos, resistencia a compresién y dureza), la
fiabilidad (a través del médulo de Weibull) y la resistencia al desgaste, mediante
ensayos del tipo “pin-on-disk”, también se evalué la emisién acustica de este

ensayo, asi como la absorcién de agua de las piezas.

Los resultados han sido satisfactorios puesto que los materiales obtenidos
presentan en la mayoria de los casos un comportamiento semejante o superior a las
ceramicas tradicionales e incluso con valores préximos a las ceramicas avanzadas,
pudiendo considerarse como un material compuesto de matriz ceramica reforzado

con particulas.
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2. ABSTRACT

Construction and demolition waste, due to its composition, is normally
disposed at landfills, alternatively, it can be used as backfill materials, filler in
roads or graded aggregates. However once crushed and milled, homogenization of
the material is achieved allowing its processing as a ceramic material, therefore it

1s possible to use powder technology methods and procedures.

This doctoral thesis focuses on the study of C&DW in order to achieve an
integral use of this type of waste as a substitute for traditional ceramics and even

some technical ceramics.

After an initial washing stage, C&DW 1is processed. The homogenous
product obtained after a milling process using a ball mill is then subject to a
gradation test. Pieces were formed in three different ways: Starch moulding,
uniaxial compaction and extrusion. Sinterability curves were plotted for the
uniaxial moulding and compacting processes and the microstructures appeared
were observed. Once the material has been characterized and the properties of the
100 % C&DW pieces evaluated, the behaviour of C&DW mixed with pure kaolin in

a percentage of 50 % was studied.

The powdery mixed product was characterized by gradation test and
chemical analysis, BET, etc. The microstructure was also analysed using optical
and electron microscopy (SEM-EDX), in order to research the chemical
composition, the different phases generated and the possible reactions that could
occur. Porosity was determined using image analysis with the help of the Imaged
software, by interpreting its influence on the mechanical properties. Mechanical
behaviour (Three point bending flexural test, compressive strength and hardness),
reliability (using the Weibull modulus) and the wear resistance (by pin-on-disk
type tests) were evaluated. The acoustic emission of pin on disk test was also

evaluated, as well as the water absorption of the pieces.

The results obtained have been satisfactory since the resulting materials in
most cases present a behaviour similar or superior to the traditional ceramics and
even with values close to the advanced ceramics. These materials can be considered

as a particle reinforced ceramic matrix composite material.
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3. OBJETIVOS

El objetivo principal de esta Tesis es el aprovechamiento y reciclaje de los
residuos de construccién y demolicion como posible sustituto de las ceramicas
tradicionales (desde el punto de vista de las propiedades mecdnicas, fiabilidad y
resistencia al desgate), para ello se utilizan técnicas relacionadas con la
pulvimetalurgia: mezclado de polvos, conformado por moldeo con almidén (proceso

Starch), compactacién uniaxial y extrusién con almidén, con posterior sinterizacién.

Para la obtencion de este objetivo se recogieron RCDs de una planta de

tratamiento de residuos de construccién en San Cristobal de Entrevifias (Zamora).

El primer objetivo fue estudiar la manera mas efectiva de moler los RCDs,
su caracterizacion granulométrica y quimica para el posterior estudio de la
sinterabilidad y determinar la temperatura éptima de sinterizaciéon de cada
material. Posteriormente, se haria la mezcla con caolin al 50%. Con ello se pudo
asegurar la utilizacién de los RCDs como materia prima para la realizacién de
piezas tanto RCDs 100% y mezclado con un material ceramico hidraulicamente

activo.

El segundo objetivo fue caracterizar todos los materiales fabricados. Para
ello se evaluaron sus propiedades fisicas (densidad en verde, densidad de
sinterizado, contraccién etc), mecdnicas (resistencia a flexién en tres puntos,
resistencia a compresién, dureza), y fiabilidad (médulo de Weibull). Evaluacién de
la resistencia al desgaste en las mismas condiciones de ensayo, obteniendo los
coeficientes de friccién y el desgaste ocasionado. También se evalué el coeficiente de

absorcién de agua.

El comportamiento mostrado por los residuos de construccién y demolicién
de manera individual y mezclados al 50% con caolin puro, fue correlacionado con su

microestructura. Para ello se utilizaron diferentes microscopias (Optica y SEM-
EDX).

Julen M. Caballero Valdiz4n ~9~



Aprovechamiento y Reciclaje de Residuos de Construcciéon y
Demolicién mediante Técnicas de Sinterizacién

4. ANTECEDENTES

4.1.- Introducciéon

La evolucion de la humanidad ha estado intimamente ligada a la
construccion. Los primeros hombres construian las viviendas con los materiales
disponibles como eran las maderas y las rocas, asi como construcciones de tipo
megalitico como el emplazamiento de Stonehenge que poseia un caracter
ceremonial [1]. Segin fue progresando el hombre, también lo fue la manera de
construir, es decir, el hombre aprendié a fabricar ladrillos de barro secados al sol
(adobes) [2, 3], como ejemplo la ciudad de Shibam en el sur de Yemen o Mohenjo
Daro en la India. Posteriormente se empled con asiduidad el ladrillo cocido [4], un
ejemplo es el Palacio de Pedro I en el Real Alcazar de Sevilla. Durante siglos estos
fueron los materiales utilizados para construir, los cuales proceden de recursos

naturales que, aunque abundantes, no duraran eternamente.

A lo largo de la humanidad se han creado y destruido ciudades, edificios,
estructuras generando residuos, que en la mayoria de casos han sido reutilizados
[5]. Sin embargo, desde el comienzo de la revolucién industrial hasta nuestros dias
se han destruido edificios y estructuras civiles, ya sea por desastres naturales,
guerras o, simplemente, porque las construcciones llegan al fin de su vida util [6,
7]. Como consecuencia de lo anterior se han generado gran cantidad de residuos de
construccién y demolicién (RCD’s), muchos de los cuales han acabado en vertederos

incontrolados [8].

La acumulacién de residuos de construccién y demolicién en vertederos,
genera impactos ambientales, que ademéas puede provocar la contaminacién de
suelos y acuiferos [9]. Es por lo que se deben adecuar y mejorar las técnicas de
reciclado de los RCD’s y, de esta forma, otorgar a estos materiales un ciclo de vida

mas amplio.

“Ahora que finalmente nos hemos dado cuenta del terrible dano que hemos
ocasionado al Medio Ambiente, estamos extremando nuestro ingenio para hallar

soluciones tecnolégicas”. (Jane Goodall)
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4.2.- Residuos de Construccién y Demolicién (RCD’s)

Conforme con la hoja de ruta de la UE para conseguir una Europa eficiente
en los recursos [10], cada afio la UE arroja 2,7 billones de toneladas de residuos. Y
si se aplicara la legislacion de residuos de la Comunidad Europea representaria un
ahorro de 72 millones de Euros cada ano. La clasificaciéon de los residuos viene
indicada en el Cat4logo Europeo de Residuos (CER) [11]. La clasificacién de los

residuos empleados en esta investigacién se puede ver en la (Tabla 1).

Tabla 1: Capitulo 17 del Catalogo Europeo de Residuos CER [11].

17 residuos de la construccién y demolicién (incluida la tierra excavada de zonas

contaminadas)
Cédigo Subcapitulos de la lista de residuos
1701 Hormigén, ladrillos, tejas y materiales ceramicos

1701 02 Ladrillos

Los residuos de construccién y demolicién (RCD’s) se definen, segtn el Real
Decreto 105/2008 [9], de 1 de febrero, por el que se regula la produccién y gestién
de los residuos de construccién y demolicién, como “aquella sustancia u objeto que
cumpla la definicién de residuo incluida en el articulo 3 de la Ley 22/2011 [12] de
28 de julio de residuos y suelos contaminados, y aquellos que se generan en una

obra de construccién o demolicidén”.

En el capitulo 11.1 del Decreto 11/2014 [13], de 20 de marzo, por el que se
aprueba el Plan Regional de Ambito Sectorial denominado “Plan Integral de
Residuos de Castilla y Leén”, se indica que los RCD’s son los que se generan en las

obras de construccién y demolicion del ambito de la edificacién y de la obra civil.

En la (Figura 1) se observa la cantidad de RCD’s generados es la Unién
Europea en el ano 2012. En general, los estados miembros con mayor volumen de
actividades de construccion y demolicién generaron mayores cantidades de residuos
de construccién y demolicién [14]. Hay que tener en cuenta que en la etapa de la
crisis econdémica la actividad de construccion ha sido menor, por lo que se han

generado menores cantidades de RCD’s.

Asimismo, las diferencias regionales en las operaciones de construccién y
demolicidn, y la composicién de los desechos pueden respaldar argumentos en favor

de objetivos de reciclado diferentes en distintas regiones [15].
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Figura 1: Residuos de construccién y demolicién generados en la UE [14].

La composicién de los residuos de construccién y demolicién es tipicamente
una gran cantidad de materiales minerales inertes junto con otros componentes
[16]. Entre ellos se encuentran: hormigén, ladrillos, baldosas y tejas. En menor
medida: madera, vidrio, plasticos, mezclas bituminosas, metales, rocas, material
aislante, yesos, residuos electrénicos, material de embalaje. Dependiendo de la
edificacién derribada se encuentra mayor o menor porcentaje de cada tipo de

residuo (Tabla 2).

Tabla 2: Composicién de los RCD’s en Esparnia.

Hormigén Ceramicos Material Asfalto (%) Otros* (%)
(%) (%) suelto (%)

2012 [17] 50,90 21,00 22,00 2.9 3,20

2013 [18] 51,26 21,00 24,03 2,99 0,72

2014 [19] 86,21 0,08 10,48 3,13 0,1

*Impurezas como, metales, plasticos, vidrio, yeso...
4.3.- Gestion de los residuos de construccion y demolicion

En la gestion de residuos de construccion se debe llevar a cabo el principio
de jerarquizacién [9, 20, 21]. Es decir, priorizando el no tener que generar residuos

en la medida de lo posible (Figura 2). Reutilizar los residuos mediante la
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recuperacion selectiva. Reciclar los residuos que no puedan reutilizarse. Valoracién

energética de los residuos. Y como ultima opcién depositarlos en vertedero.

y N

VALORIZACION ENERGETICA

Figura 2: Jerarquia de la gestién de RCD [22].

Aplicar estas normas conllevaria un cambio de conciencia en la sociedad a
todos los niveles, administracién, empresa y ciudadanos. Sin embargo esa minima

contribucién pueda permitir acercarse a la sostenibilidad global [23].

4.4.- Infraestructuras para la gestion de los RCD’s

Con el fin de obtener una gestion de RCD’s eficiente es necesario poseer una
serie de infraestructuras, las cuales se denominan plantas. Existen varios tipos de

plantas.

4.4.1.- Planta de transferencia
Instalaciones en las cuales los RCD’s permanecen poco tiempo, ya que su
cometido es recolectar los residuos para abaratar los costes del transporte hacia

otras plantas de tratamiento [24].

4.4.2.- Plantas de tratamiento

Este tipo de instalaciones se centra en elegir los RCD’s, clasificarlos y
valorizar las distintas fracciones que contengan los residuos [25]. El propésito final
es obtener productos capaces de ser utilizados de forma directa (reutilizacién).
Asimismo, los que no se pueden reutilizar se destinaran a otro tratamiento

posterior (valoracién o reciclado). Pueden ser plantas fijas o méviles.
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e Plantas fijas: Instalaciones destinadas al reciclado de los RCD’s, poseen una
ubicacién determinada, en un emplazamiento cerrado. Deben de tener una
autorizacién administrativa para poder reciclar RCD’s. Tienen una serie de
maquinaria instalada que les permite triturar y moler los RCD’s, y no se
pueden mover de ese lugar.

e Plantas méviles: Maquinaria trituracién y molienda, las cuales se pueden
trasladar a diferentes obras, con el fin de reciclar en origen o en centros en

los que tengan que trabajar un corto periodo de tiempo.

Figura 3: Planta mévil (1- Tolva de alimentacién, 2- Transportador oscilante, 4- Trituradora de
mandibulas, 5- Descarga de la cinta transportadora, 11- Motor dieses, 15- Patines) [26].

Zhao et al. [27] investigaron la viabilidad econémica del reciclaje de residuos
de construccién utilizando plantas fijas o mdviles. Concluyeron que las plantas de
reciclaje fijas, en las que hay que invertir mucho dinero para comprar la
magquinaria, el margen de beneficio esta limitado por los altos costes de la
maquinaria. Sin embargo, utilizando las plantas moéviles, el beneficio aumenta, ya

que el coste inicial es menor.

4.4.3- Vertederos controlados

El RD 1481/2001, de 27 de diciembre [28], (ltima modificacién Abril 2013)
por el que se regula la eliminacién de residuos mediante depdsito en vertedero. En
él se establece un marco juridico y técnico adecuado para las actividades de
eliminacién de residuos mediante depdsito en vertederos, al tiempo que regula las
caracteristicas de éstos y su correcta gestién y explotacién, todo ello teniendo en
cuenta el principio de jerarquia en la gestién de residuos recogido en el articulo 1.1
de la Ley 10/1998, de 21 de abril, (Iey derogada por Ley 22/2011 [12]) de Residuos, y

con la finalidad de proteger la salud de las personas y el medio ambiente.
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4.5.- Plantas de tratamiento de los RCD’s

Es interesante destacar los procesos que se llevan a cabo en una planta de
tratamiento de RCD’s (Figura 3), ya que, en una planta como ésta se obtuvo el
material necesario para realizar esta investigacion. Estas plantas son similares a

las que trituran agregados naturales.

RECEPCION
PESAJE Y
CONTROL

TIPOLOGIA RCD

RCD Mezclado RCD Limpio

Separacion Férrica

Cribado

Aspiracion improplos

Trituracion

Clasificacién

ECO Arido

Impropios Ri

Residuos
Peligrosos

Vertedero autorizado @ @

Figura 4: Etapas del procesado de los RCD’s en los centros de tratamiento [29].

1. Recepciéon del material: Los RCD’s llegan mediante camiones hasta la planta
de tratamiento. Alli se les somete a pesaje y control en la zona de recepcion.

2. Proceso de triaje y de clasificacién: Los RCD’s en el camidn, se les procede a un
examen visual, en el caso de no poderse tratar se le lleva a la zona de
“stockaje”. Con los RCD’s colocados en la plataforma de descarga se hace una
primera separacién. Se recogen los residuos voluminosos, los orgéanicos y los
considerados toxicos y peligrosos. Llevandolos cada uno a su zona especifica. A
continuacién se realiza una separacién mecanica a través de un tromel. En
esta parte se produce la separacién de metales, maderas, plasticos, papel,
carton y el material pétreo. Todo el material seleccionado es almacenado y

llevado para su reutilizacion o reciclaje.
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3. Proceso de reciclaje: Cada residuo separado y almacenado es llevado a

empresas especializadas. En el caso de los RCD’s, se efectiia la trituracion.

Para ello la trituraciéon puede alimentarse de dos formas. Sélo con RCD’s

procedentes de estructuras de hormigén o con RCD’s mezcla de varios

materiales, como ladrillos, tejas, mortero, baldosas. Esta segunda forma ha

sido el origen del material empleado en esta investigacion.

-

Proceso de stockaje: Los RCD’s triturados a diferentes granulometrias son

almacenados en una zona especifica hasta que se necesiten para un uso

posterior. Asimismo, se separan las tierras limpias obtenidas en los procesos

anteriores.

5. Proceso de eliminacién: Cualquier material tratado que no sea apto para su

reutilizacion o reciclaje se colocara en los vertederos autorizados con ese fin.

4.6.- Reutilizacién y reciclado de los RCD’s (panorama cientifico)

Desde los afios 90 algunos investigadores han presentado diversos articulos

proponiendo diferentes formas de reciclar los RCD’s, entre ellos se puede destacar

los siguientes:

La reutilizacion de residuos de construccién y demolicién implica una serie

de aspectos positivos en el medio ambiente [30]. Los cuales son:

Reduccion del uso de los *Menor dafo a los habitats naturales
recursos naturales * Menor impacto visual

*Reduccion de la emision de gases de efecto
invernadero

*Reduccién de las emisiénes contaminates

*Menos uso de recursos de combustibles
fosiles

Reduccidn del transporte de
recursos naturales

*Reduccion de la emision de gases de efecto
invernadero

*Reduccién de las emisiénes contaminates

*Menos uso de recursos de combustibles
fosiles

Reduccidn de la energia de
consumo

Reducir la cantidad de RCD's *Menos dario al habitat existente
enviados a vertederos *Menor impacto visual

Figura 5: Aspectos positivos en la reutilizacién de los RCD’s.
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Los autores Coelho y de Brito [31, 32], investigaron el reciclaje de RCD’s en
una planta de tratamiento. Los autores observaron que los beneficios ambientales
de la instalacién de esta planta de reciclaje son bastante importantes, en los que los
procesos de reciclado y uso de materiales reciclados de esta planta en aplicaciones
de construccién generan un 90% menos de emisiones de CO: equivalente que

cuando se utilizan recursos naturales.

Una manera de mitigar los impactos medioambientales generados por la
industria de la construccion es cerrar el ciclo de la vida de los materiales
empleados. Es decir, en vez de llevar los RCD’s a un vertedero, es mejor
clasificarlos y valorizarlos para un posterior uso, ya sea mediante reutilizado o

técnicas de reciclaje [33, 34].

Los RCD’s también se pueden usar para capas de pavimentos flexibles o
rigidos, como sustituto de las zahorras naturales o mezcla de ambos, se ha
evidenciado en diversos estudios [35, 36, 37, 38, 39, 40, 41]. Aunque se ha
encontrado que los RCD’s influyen de forma directa sobre las capas del pavimento
cuando se presentan los problemas de fatiga, hundimientos y grietas. Por otra
parte el éxito resultante de utilizar RCD’s en aplicaciones geotécnicas, muestra que
este tipo de material es una alternativa viable para su utilizacién en el futuro [42,

43].

También se encuentran estudios sobre el reciclaje de RCD’s para desarrollar
clinker Portland. Entre ellos se encuentra el estudio de De Lucas et al [44],
utilizaron RCD’s procedentes de una planta de reciclaje, los cuales se molieron
hasta obtener una granulometria inferior a 63 pm. Se anadi6 un 30% de RCD’s
molidos a la composiciéon del clinker Portland CEM I 42,5R. Obteniendo buenos

resultados, destacando la inmersién en sulfato de sodio.

En el estudio de Schoon et al [45], adicionaron RCD’s molidos con una
granulometria menor de 63 pm. Concluyendo que no se produce una influencia
importante en la mineralogia del clinker final usando particulas procedentes de

RCD’s como materia prima alternativa, menor de un 15%.

La investigacién de Gastaldi et al. [46], basada en la adicién de RCD’s para
la fabricacién de clinker Portland. Concluye que se pueden utilizar los RCD’s para
elaborar clinker Portland, teniendo en cuenta la composicién mineralégica y sobre

todo la relaciéon CaO/Si0s.
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En el trabajo de Galbenis et al [47] se utilizan los RCD’s para la fabricacién
de clinker Portland, empleando los RCD’s con una granulometria de 90 pm.
Realizaron una serie de adiciones 20%, 40%, 60%, 80% y 100% de los RCD’s junto
con la materia prima de cemento. Después del tratamiento térmico, se analizaron
las muestras mediante analisis DRX, y se concluyé que el polvo de RCD’s podria
sustituir a la materia prima de cemento en pequefas proporciones e incluso el

100%.

Otra manera de reciclar los RCD’s es mediante su utilizacion como filler
para asfaltos. Este tipo de reciclado fue investigado por Chen et al. [48]. Para ello
utilizaron RCD’s molidos hasta un tamafo < 1,18 mm que se adiciono a la masa
asfaltica un 5,1%. Obteniendo resultados aceptables para su utilizacién en
carreteras. En otra investigacién de Chen et al [49] se estudié la adicién de
residuos de construccién procedentes de ladrillos para elaborar mezclas asfélticas.

Obteniendo mejores resultados en comparacion de utilizar caliza como filler.

La mayoria de las investigaciones sobre RCD’s se han centrado en la
utilizacién de éstos, o solos 0 como mezcla de aridos naturales, en la fabricacién de
hormigén [50, 51, 52|, obteniéndose un tipo de hormigén adecuado sujeto a

especificacion relativa al arido reciclado.

La utilizacion de RCD’s para fabricar hormigén, reduce la resistencia a
compresién [53]. En algunos casos la reduccién de la resistencia a compresién
puede alcanzar hasta un 40% [54, 55]. Algunos de estos estudios se reseflan a

continuacion.

En la investigacién desarrollada por Merlet et al [56] se estudi6 la
resistencia a compresion en diferentes piezas fabricadas a partir hormigén con
RCD’s procedentes de hormigén. Utilizaron proporciones de RCD’s de 0%, 20%,
50% y 100% junto con agregados naturales en cada caso. La cantidad de cemento
empleada fue de 250 Kg/m3, 300 Kg/m3 y 350 Kg/m3. Todas las mezclas presentaron

perdidas en la resistencia a compresién entre un 18% y 39%.

En el estudio de Kou et al. [57] se ensayaron piezas de hormigén fabricadas
con RCD’s en distintas proporciones (0%, 20%, 50% y 100%) sobre la masa total de
agregados naturales. La resistencia a compresion obtenida a 7, 28 y 90 dias, y en
comparacién con la de 100% agregados naturales, se obtenia pérdidas de un 33%,

37% y 31% respectivamente.
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Poon et al. [58] investigaron sobre la influencia de reemplazar agregados
naturales por RCD’s. Los RCD’s provenian de una planta de reciclaje, con ellos se
fabric6 piezas sustituyendo los aridos naturales por 10%, 20%, 50%, 80% y el 100%.
Concluyeron que mediante la sustitucién de los aridos naturales se producia una
perdida en la resistencia a compresiéon de 24%, 16%, 19% y un 10% a los 3, 7, 28 y
90 dias.

Alves et al [59] realiz6 un andlisis sobre la incorporacién de RCD’s de
ladrillos y porcelana sanitaria para fabricar hormigén. Concluyeron que se
producia una disminuciéon de un 10% en la resistencia de compresion a 28 dias, en
la sustitucion total de los RCD’s por aridos naturales. Al evaluar las probetas que
se fabricaron solo con porcelana sanitaria resulté una disminucién de un 42,5% en

la resistencia a compresion.

Zong et al [60], estudiaron la adicién de RCD’s procedentes de ladrillos para
elaborar hormigén. Obteniendo la conclusion de que los aridos reciclados
procedentes de los ladrillos, perjudica su rendimiento mecanico, asimismo aumenta
su permeabilidad. Esto se produce debido a que los aridos reciclados procedentes de

los ladrillos poseen mayor porosidad, por lo que afectan al conjunto total.

Bravo et al [61] analizaron el comportamiento mecdnico de hormigén
elaborado con RCD’s procedentes de diferentes plantas de tratamiento de Portugal.
Su objetivo fue evaluar la influencia del punto de recogida de los RCD’s y de su
composicién sobre las caracteristicas del hormigén. Las proporciones de RCD’s
utilizadas fueron de un 0%, 10%, 25%, 50% y 100%. Concluyeron que la utilizacién
de RCD’s produce una disminucion de la densidad del hormigon, con unos valores

de un 4,7% y un 7,7%.

Otro uso muy extendido en el reciclaje de los RCD’s, es mediante su

transformacién en ladrillos:

La revisién realizada por Zhang [62] muestra varios estudios en la
producciéon de ladrillos a partir de diferentes tipos de residuos materiales como
cenizas volantes, polvo de lima y aridos reciclados entre otros. La formacién de
ladrillos la divide en tres procesos por coccién, cementacién y geopolimeracién
(tecnologia que depende de la reaccién quimica de la silice amorfa y alimina con
una solucion alcalina a temperaturas ambiente para formar un polimero o

geopolimero inorganico amorfo). Concluye que el método de la geopolimeracién
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consume mucha menos energia y se asocia con una menor huella de carbono por lo

que deberia ser la tendencia a seguir.

En la revisién realizada por Monteiro et al. [63] se centra sobre trabajos
recientes sobre la incorporacion de RCD’s a la arcilla para la producciéon de
ladrillos, tejas, baldosas. Los dividen en adiciones de residuos organicos e
inorganicos, tipo de conformado y temperatura. Indica que la produccién de piezas
de arcilla para la construccién (ladrillos, tejas) mediante coccién probablemente sea

mas ventajosa que la cementacion y la geopolimeracion, en paises como Brasil.

Otra revisién sobre reciclado de residuos es la de Velasco et al [64], se
centran en estudiar la fabricacién de ladrillos de arcilla cocida con diferentes
adiciones procedentes de residuos como ladrillos, cenizas, lodos, materia organica.
Los sistemas de fabricacién de ladrillos resennados en la revisién son el moldeo,

compactacién y extrusién, con una caracterizacion composicional y mecanica

Dondi et al [65, 66] realizé6 una clasificacién de los residuos en cinco
categorias relativas a las caracteristicas principales que afectan a los ladrillos de
arcilla. Estas fueron: combustibles, cenizas volantes, fundentes, reduccién de

plasticidad y desechos plasticos.

En el trabajo de Poon et al [67] se emplean los residuos de construccién
para la fabricacién de ladrillos mediante la técnica del moldeo con clinker portland.
Se obtuvieron buenos resultados en los ensayos de resistencia a compresién, para
adiciones de un 25% y un 50% de residuos de construccién sustituyendo a los aridos

naturales.

Medina et al. [68] se centran sobre el efecto de la sustitucién de los RCD’s
(hasta un 50%) por los 4ridos naturales sobre la densidad de hormigén,
trabajabilidad, sorbilidad, resistencia a la compresiéon y la microestructura de los

agregados gruesos.

Bianchini et al. [69] utilizaron hasta un 50% de RCD’s, con ellos realizan
una estimacion quimica-mineraldgica mediante difractometro de rayos X y
fluorescencia de rayos X. Proponiendo que las granulometria mas finas puedan ser

usadas en morteros o en hormigones y para la fabricacién de cementos.

En el estudio de Liu et al [70] evaltan el uso el polvo hibrido (mezcla

hormigén y ladrillos, de ladrillos algo méas del 50%) recogido en los ciclones usados
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en la demolicién de construcciones de hormigén y ladrillos. Caracterizaron su
microestructura y composicién quimica, concluyendo que si se controla bien la
proporcién de polvo hibrido reciclado este puede ser usado como suplemento

puzolanico para remplazar parte del cemento en hormigon.

Demir et al. [71], reutilizé hasta un 30% de ladrillo de arcilla reciclado en la
fabricacién de nuevos ladrillos mediante sinterizacién, con temperaturas entre
900°C y 1100°C. Obteniéndose los mejores resultados en los ensayos mecanicos

para la temperatura de 1100°C.

Son mencionables los trabajos de sinterizacién de RCD’s de N. Anton et al
[72, 73, 74], en ellos se estudia el comportamiento de los RCD’s procedentes de
ladrillos por un lado y de RCD’s procedentes de hormigdén por otro. Obteniendo
buenos resultados mediante la técnica de moldeo starch y compactacién uniaxial,
buen comportamiento mecdnico [75], fiabilidad y buen comportamiento frente al

desgaste [76, 77].

El estudio de C. Wang et al [78], utilizan RCD’s procedentes de una planta
de tratamiento. Los muelen y mezclan con cenizas de heno para posteriormente
sinterizarlos a temperaturas de 600°C y 1000°C. Obteniendo piezas esféricas

denominadas ceramsite, que se utilizan como aridos para los hormigones ligeros.

4.7.- Materiales ceramicos

El vocablo “ceramica” proviene de la palabra “kerameicos”, que significa “de
barro”. Los elementos ceramicos han sido desarrollados por el hombre, primero
mediante moldeo a partir de diferentes minerales y rocas, y posteriormente

endurecidos mediante un tratamiento de calor.

Los ceramicos son materiales inorganicos constituidos por metales y no
metales [79], unidos mediante enlaces iénicos y e. covalentes, y en algunos casos e.
metdlicos [80]. Consisten en una matriz de Aatomos interconectados, no hay

moléculas discretas.

Los materiales ceramicos se pueden clasificar en dos grupos, ceramicas

tradicionales y ceramicas avanzadas o técnicas [80].

Ceramicas tradicionales: Utilizadas generalmente en ttiles de gran volumen, como

ladrillos, tejas, porcelana fina. Normalmente son fabricadas a partir de arcillas y
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silice, por lo que se tiende a pensar que su tecnologia es baja. Sin embargo, su

tecnologia es bastante avanzada ya que se pretende obtener suficiente beneficios.

Ceramicas avanzadas: Son compuestos inorganicos policristalinos, no metalicos,

conformados mediante tratamiento térmico a elevadas temperaturas.

Son

materiales novedosos como los laseres, ceramicos piezoeléctricos. Poseen excelentes

propiedades mecanicas, eléctricas, Opticas, magnéticas, corrosiéon o resistencia a

elevadas temperaturas, con respecto a las ceramicas tradicionales.

Raw materials

preparation

Traditional
ceramics

|

Raw minerals
Clay
Silica

Slip casting
Injection molding
Sol-gel

Hol pressing
HiPing .
Rapid prototyping

Electric furnace

ol press

Reaction sinter
Vapor deposition
Plasma spraying
Microwave furnace

Forming

High temperature
processing

Finishing

Potters wheel
Slip casting

Flame kiln

i
Erosion
Laser machining
Plasma spraying
lon implantation
Coating

)
Visible-light microscopy
X-ray diffraction
SEM & TEM
Scanned probe microscopy
Neutron diffraction
Surface analytical methods

Erosion
Glazing

Characterization

Visible examination
by microscopy

Figura 6: Comparacién de las cerdmicas tradicionales y avanzadas en cuanto al tipo de materias
primas utilizadas, los procesos de conformado y los métodos utilizados para la caracterizacién [80].
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4.8.- Propiedades de las ceramicas tradicionales.

Ya que esta Tesis se centra en las ceramicas tradicionales, es interesante

destacar las propiedades de los ladrillos y hormigéon. Compuestos mayoritarios de

los RCD’s.

Tabla 3: Propiedades de los ladrillos y el hormigén [81].
PROPIEDADES 4
GENERALES LADRILLOS HORMIGON
Densidad 1600 - 2,10E+03 Kg/m?3 2300 - 2,60E+03 Kg/m3
Precio 0,568 - 1,52 EUR/kg 0,0367 - 0,055 EUR/kg
PROBIEDADES
MECANICAS

Moédulo de Young
Limite elastico
Resistencia a tracciéon
Elongacion
Dureza-Vickers

Resistencia a fatiga para
1077 ciclos

Tenacidad a fractura
Propiedades térmicas
Punto de fusién

Maxima temperatura en
servicio

(Conductor térmico o
aislante?

Conductividad térmica
Calor especifico
Coeficiente de expansién
térmica

15 - 30 GPa
5-14 MPa
5-14 MPa
0 % strain
20 - 35 HV

6 - 9 MPa
1-2MPa.m”0.5

927 — 1,23E+03 °C
927 — 1,23E+03 °C

Mal aislante

0,46 - 0,73 W/m.°C
750 - 850 J/kg.°C

5 - 8 ustrain/°C

15 - 25 GPa
1-3 MPa
1-1,5MPa
0 % strain
5,7-6,3 HV

0,54 - 0,84 MPa
0,35 - 0,45 MPa.m”0.5

927 - 1,23E+03 °C
1880 - 510 °C

Mal aislante

0,8 - 2,4 W/m.°C
835 - 1,056E+03 J/kg.°C

6 - 13 pstrain/°C

Propiedades eléctricas

;Conductor eléctrico o
aislante?

Resistividad eléctrica

Buen aislante

1E14 — 3E16 pohm.cm

Mal aislante

1,85E12 — 1,85E13

pohm.cm
Cte. Dieléctrica 7-10 8-12
Factor de disipacion 0,001 - 0,01 0,001 - 0,01
Rigidez dieléctrica 9-15 108 V/m 0,8—-1,8 106 V/m
Propiedades épticas
Transparencia Opaco Opaco
Eco-propiedades
Contenido en energia, 2.2 - 5 MdJ/kg 1-1,3 MJ/kg

produccién primaria
Huella de COg, produccién
primaria

0,206 - 0,227 kg/kg

0,0903 - 0,0998 kg/kg
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4.9.- Procesado de los materiales ceramicos.

4.9.1.- Extraccion u obtencién de la materia prima.

Es el conjunto de operaciones necesarias con las que se puede obtener la
materia prima para elaborar el producto deseado, las operaciones pueden ser
manuales o mecanicas. Las zonas donde se encuentran las materias primas son
graveras, minas, canteras. En esta investigaciéon los RCD’s se han obtenido de la

planta de tratamiento de residuos Rovifia S.L. (Benavente) [82].

4.9.2.- Adecuacién del tamafio de particula

El tamafio de las particulas y la forma que poseen las particulas de los

RCD’s tiene una influencia fundamental sobre el proceso de sinterizacion.

Los procedimientos mas habituales para lograr el tamafio de particula
deseado son la trituracién y la molienda. Actualmente existen otros métodos como
la sintesis inorganica de polvos de alta pureza [83, 84]. Otra forma menos utilizada
son los métodos de atomizacién (fusién de sistemas ceramicos y solidificacién en

forma de particula) [85].

En el proceso de molienda se adecta el tamarfio de particula deseado a partir
de la materia prima, normalmente polvos finos homogéneamente distribuidos. Los
molinos méas habituales que se emplean para tratar materiales ceramicos son: de
rodillos [86], de martillos [86] o de bolas [87, 88] (como el empleado en esta Tesis
Doctoral). Los fenémenos fisicos que se producen durante esta operacién incluyen
1mpacto, cizalladura y compresién entre superficies, lo cual conduce a la rotura de

las particulas [86].

El molino de bolas es uno de los mas empleados ya sea con objeto de moler a
un tamafno de particula determinado o incluso para proceder a la mezcla y
homogeneizacién de la misma. Es de facil construccién ya que consta de un
recipiente en el cual se introduce el material que se quiere moler junto con la carga
impactante, normalmente son bolas, pero también pueden ser de cilindros, varillas

o piezas con formas complejas.

Se ha demostrado que los parametros del molino de bolas, como el tamaifio y
densidad de las bolas [88], el llenado del recipiente con las bolas y el material [89],

en medio humedo la concentracién de la suspensién y viscosidad del medio liquido
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[90] influyen en el tamafio de particula obtenido asi como la eficiencia del proceso.
Con unas condiciones adecuadas se pueden producir polvos finos con un grado de
aglomeracion relativamente bajo y que posean un buen comportamiento durante la

sinterizacién [91].

Figura 7: Esquema molino de bolas [92].

Otros factores a tener en cuenta son la dureza y tenacidad de las bolas de
carga, ya que estas deben ser superior al del material a moler [88]. La velocidad de
rotacién debe ser la adecuada; si es baja no se produce el efecto de impacto y
machaqueo y si es muy alta las bolas y el material se desplazan hacia los laterales
del molino por el efecto de la fuerza centrifuga. El reparto de los diferentes
tamanos de las bolas condiciona la obtencién de una buena distribucién de tamanos
de particulas. Las bolas de mayor tamafio muelen por compresiéon o impacto,

mientras que las de menor tamafo por friccién [93].

4.10.- Técnicas de conformado de los materiales ceramicos

Cuando se ha efectuado la molienda y seleccionado el tipo de particula mas
adecuado, se procede al conformado de los materiales. Con él se aumenta la
densidad y se le da forma para un posible uso, siendo el paso previo a la

sinterizacién [94].

Existen diferentes métodos de conformado de los materiales ceramicos,

alguno de los mas empleados se pueden ver en la Tabla 4.
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Tabla 4: Conformado de los materiales cerdmicos [86].

MOLDEO DE PASTAS COMPACTACION EN FRIO CONFORMADO PLASTICO

Moldeo en barbotina Compactacién uniaxial Moldeo por extrusion
Proceso Starch Compactacién isostatica Moldeo por inyeccién
Infiltracién de pastas Moldeo por gravedad

A continuacién se expondran brevemente las distintas técnicas de

conformado empleadas para esta Tesis Doctoral.

4.10.1- Moldeo mediante el proceso Starch

El empleo de ligantes para el conformado de materiales ceramicos viene
siendo cada vez mas habitual cuando las particulas no tienen actividad hidraulica
suficiente para obtener piezas manipulables. Dentro de este grupo de procesos se
encuentra el proceso Starch (traduccién literal de almidén). El almidén es uno de
los ligantes més utilizados en la tecnologia ceramica [95, 96]. Los almidones més
utilizados son los de arroz, maiz, patata, tapioca, etc. Uno de los factores mas
importantes para usar almidén en el moldeo de las ceramicas, ya que debido a su
composicién quimica, este biopolimero natural se quema facilmente durante la

etapa de sinterizado, sin dejar residuos en el material cerdmico obtenido [97].

A la hora de trabajar con los almidones, hay que tener en cuenta las
transiciones de fase en almidon durante el proceso térmico, que implican multiples
reacciones quimicas y fisicas tales como difusién de agua, expansién granular,
gelatinizacién, fusién, descomposicién y cristalizacién. La gelatinizacién [98] es
particularmente importante porque estd estrechamente relacionada con los otros
cambios y es un proceso irreversible que incluye hinchamiento granular, fusién
cristalina nativa, pérdida de birrefringencia y solubilizacion del almidén. La
temperatura de descomposicién del almidén es superior a su temperatura de fusién

antes de la gelatinizacién [99, 100, 101].

arroz tapioca patata
Figura 8: Aspecto de diferentes de almidones [97].
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En el caso de almidén de arroz la gelatinizacién comienza a la temperatura

de entre 58 — 69 °C y finaliza entre las temperaturas de 79 — 86 °C [97].

4.10.2.- Conformado mediante extrusion.

Hoy en dia el conformado mediante extrusién se esta convirtiendo en un
importante proceso industrial para la fabricacién de productos moldeados o
intermedios. Las pastas o masas empleadas en extrusién son suspensiones muy
concentradas, siendo una mezcla de particulas sélidas y liquido [102]. Las pastas
deben tener el suficiente liquido para que puedan moldearse facilmente, y ser lo
suficientemente rigidas como para que conserven su forma después de la proceso de

extrusién [103, 104].

Los productos que se obtienen pueden ser de seccién simétrica o asimétrica,
y mediante la aplicacién de presién las pastas atraviesan una matriz que conforma
el producto (Figura 9). Los métodos para forzar el paso pueden ser a través de

rodillos, empuje de pistén o de tornillo sinfin [105].

S0 parto o coaa arc it subssontements
PEmoca como pars see pidatica
Yy moldoadia con faciidad

La mase dw arcile sale por un anScls
on la forma del ladolio y despuds 5o
20718 Con une cuchila

B InStperniunns quo oscilas
sthin ios 900 ¢ 1000 °C

La arciila 90 musie pam
conseguit un tamedo
%0 gre== undorme

Figura 9: Esquema del proceso de extrusién [106].

Las variables mas importantes implicadas en el proceso de extrusion
incluyen: el dngulo de entrada, el ratio de reduccién (es decir, la relacién del
didmetro del cilindro con el diAmetro del tubo de acabado), el limite de elasticidad
del material extruido, la friccién en la superficie del cilindro y la pared del molde,
ademaés de la presién y velocidad de extrusién [107, 108]. Una relacién de reduccién
grande requiere una mayor presion de extrusiéon para conseguir una velocidad de

extrusiéon constante [109].
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También se debe tener en cuenta que el limite de elasticidad de los
materiales extruidos debe ser menor que su resistencia a la adherencia a las
paredes del cilindro [110], y no debe haber deslizamiento en las paredes (se afiaden

estrias a las paredes para aumentar el rozamiento) [111, 112].

(a) Bare:
! e Finishing tuba
Y o) EZZZZ773 I
TASENSISSIIFN —d Df'e'e'rtal
Sippage 73 é
flow x PL:g fow
— !—— 3 I Differential
G777 O how

Figura 10: a) Esquema del patrén de flujo de la cerdmica a través de barril, troquel y tubo de acabado,
b) patrones de flujo de los cuerpos de extrusién de cerdamica: flujo de deslizamiento (se supone que la
friccién con la pared insignificante), flujo diferencial y de pistén [107].

4.10.3.- Compactacion uniaxial

El método mas utilizado para compactar polvos es mediante la compactacién
uniaxial. Consiste en la aplicaciéon de presién a lo largo de un eje por medio de un
émbolo o piston ajustado a una matriz. Es un método concebido para grandes

producciones y facilmente automatizable.

e

]
- E I:ﬂ:] [:!] [i:|
Powder——
Bottom Punch—— _H_

Filling Flattening Entry of Compaction Ejection
top punch

Figura 11: Esquema de compactacién uniaxial [113].

Las caracteristicas iniciales del polvo, tales como el tamafio medio de
particula [114, 115], la forma de la particula [116], la distribucién del tamafio de
particula [117], y el 4rea superficial especifica [115] alcanzados durante la

molienda y mezcla en polvo, influyen en la compactacién y posterior sinterizacion.

Otros factores que influyen en la compactaciéon de una pieza y que pueden
afectar a la pieza en verde debido a un gradiente de densidades son: la fricciéon que

pueda ejercer la matriz [118] y la presién aplicada en el émbolo [119].
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Tabla 5: Mecanismos de densificacién de un polvo durante la compactacién [120, 121].

AL A \ [ A
* Se produce a bajas presiones.

* Las particulas se reacomodan, se rellenan los huecos con particulas del
mismo orden.

* Se puede producir una ligera fractura o flujo plastico de particulas.
* Practicamente no se producen uniones.

* Se produce un aumento de densidad sobre todo cuando la densidad aparente
de los polvos es baja.

*+ Se rellenan los huecos con tamarnos inferiores al tamaro de las particulas.

* Se produce deformacion elastica y plastica de las particulas o su
fragmentacion en el caso de los ceramicos.

* Los huecos sdlo se rellenan mediante el flujo plastico o la fragmentacion.

* Es mas eficiente el relleno mediante flujo plastico, ya que de esta forma el
material es forzado a entrar en los huecos.

* Se reduce la porosidad y se aumenta la densidad.

* Sélo se produce fragmentacion de las particulas.

* Se origina una mayor compactaciéon del material pero no aumenta la
densidad que permanece constante.

* Permanece algo de porosidad.

initial stage

loose powder

intermediate stage final stage

Figura 12: Comportamiento de los polvos durante las tres etapas mostradas en la (Tabla 5) [122].
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4.11.- Sinterizacidén de los materiales ceramicos

La sinterizacion es una técnica utilizada para producir y fabricar materiales
y componentes a partir de polvos ceramicos y/o metalicos mediante la aplicacién de
energia térmica, siendo un proceso controlado por la densidad final obtenida en la

pieza [123].

Los procesos de sinterizacién se pueden dividir en dos tipos bdasicos:
sinterizacién en estado sélido y sinterizacion en fase liquida. La sinterizacién en
estado sdlido se produce cuando el polvo conformado se densifica permaneciendo en
estado sélido a la temperatura de sinterizacién [124, 125]. Mientras que la
sinterizacién con fase liquida se produce cuando esta presente la fase liquida en el
conformado de polvo durante la sinterizacién [126, 127], siendo la fase liquida un

porcentaje inferior en comparacién con el volumen total de la mezcla de polvos.

4.11.1.- Sinterizacién en estado s6lido

La capacidad de sinterizacién de los materiales depende de las propiedades
que las particulas poseen, como son el tamafio y forma de las particulas, y su
distribucién (Figura 13). La estructura de empaquetamiento del polvo afecta a la
densificacion y el desarrollo de la microestructura durante el proceso de
sinterizacién, lo que predispondra a las futuras propiedades de las piezas

sinterizadas [128].

Density vanation Onented particles Size segregation Anisotropic packing

Figura 13: Representacién de las estructuras de empaquetamiento y los defectos en los polvos
conformados [128].

Durante la sinterizacién, la reduccién de la energia interfacial total se
produce a través de la densificacion y el crecimiento del grano, ambos mecanismos

compiten entre si [129]. Las particulas sinterizan mediante procesos de difusién las
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cuales suelen comportarse eliminando la elevada energia superficial asociada a los
polvos, de esta forma la energia superficial por unidad de volumen es inversamente
proporcional al diametro de la particula. Por lo que, las particulas de pequefio
tamano con una gran superficie especifica tienden a sinterizar mas rapida y

facilmente [130].

La sinterizacion de materiales cristalinos puede ocurrir por varios
mecanismos: transporte por fendmenos de evaporacidén/condensacién, mediante la
difusiéon superficial, volumétrica y en borde de grano, y movimientos de

dislocaciones (Figura 14).

Mecharvsms
1. Surface dffusion
2. Latice diffusion
(from the surface)
3. Vapor transport
4. Grain boundary ditfusion
5. Lanice gittusion (from

Non-densifysmg mechanisms 1, 2,
and 3 produce microstructural
change without causing shrinkage

Densitying mechamisms A4, 5, anvd 6

e grain boundary) remove matenal from the gran
€. Plastic fiow boundary regon leading to shnnkage
(by dislocation motion)

Figura 14° Representacién de los mecanismos de sinterizacién en un sistema de dos particulas [131].

El crecimiento de los cuellos de unién entre particulas se produce por los
mecanismos de difusiéon superficial y el transporte de evaporacién/condensacién. No

se produce contraccién ni densificacién en las particulas [132].

Figura 15: Crecimiento y engrosamiento de las particulas durante la etapa de sinterizacién [133].
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Sin embargo, cuando se producen los mecanismos de difusiéon volumétrica,
difusién en borde de grano, flujo plastico y flujo viscoso. Se produce contraccidén
durante la sinterizacién, y los atomos se trasfieren de la masa del interior de la

particula y se depositan en el cuello de unién [134].

Tabla 6: Etapas de los mecanismos de la sinterizacién [131].

ETAPA INICIAL

* Reordenamiento de particulas.

* Formacién de cuellos o puentes entre particulas y su crecimiento.

+ Enlaces en las superfcie de contacto de las particulas.

* Formacién de los limites grano.

* Se suaviza la superficie de las particulas.

* Redondeo de los poros abiertos interconectados.

* Difusién de los elementos.

* Disminucién de la porosidad, los poros se encuentran en fase continua.

ETAPA INTERMEDIA

+ Esta etapa cubre la mayor parte del proceso de sinterizacién.

* Contraccién de los poros abiertos por interseccién con los limites de grano.
* Crecimiento de cuellos junto con un crecimiento lento de granos.

* Se produce densificacién.

* La porosidad decrece significativamente.

* Los poros se hacen mas esféricos y se aislan.

ETAPA FINAL

* Se alcanza el 92% de la densidad tedrica.
* Ocurre un intenso crecimiento de granos y formacién de una fase continua de poros.

* Los poros se contraen o desaparecen y se eliminan los poros que estaban en los
limites de grano.

* En general se produce una movilidad de poros y bordes de gano.

4.11.2.- Sinterizacion con fase liquida.

La sinterizacién con fase liquida se produce cuando se rebasa la
temperatura de fusién de uno de los componentes de la mezcla, formandose en ese
momento una estructura semisodlida, es decir un componente en fase liquida y otro
en fase sélida [135]. Este tipo de técnica es ideal para facilitar la densificacién de
materiales para piezas de abrasivos y herramientas de corte que no se puedan
fabricar de otra manera. De igual forma, es uno de los métodos mas habituales

para la sinterizacién de ceramicas.

En la (Figura 16) se pueden ver de forma esquematica las etapas que tienen
lugar. En una mezcla de polvos, las particulas sélidas experimentan sinterizacién
en estado sélido durante el calentamiento [136]. Dependiendo de las relaciones de

solubilidad sdlido-liquido, se pueden desarrollar diferentes maneras de evolucion de
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la microestructura [137, 138]. Normalmente, el componente en fase liquida
humedece al que permanece en estado sélido, o lo que es lo mismo, el que forma el
esqueleto sélido. De esta manera, el liquido recién formado penetra entre los granos
solidos, disuelve las uniones sinterizadas e induce el reordenamiento de los granos
[139]. Asimismo, se puede producir la solubilidad sélida en el liquido, en el estado
liquido se mejoran las velocidades de transporte responsables del engrosamiento y
densificacién del grano [140]. En este proceso la energia superficial asociada con los
poros se encamina hacia su aniquilacién, por lo que al mismo tiempo se genera una
microestructura que engrosa y enlaza entre si para aumentar su rigidez [141].
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Figura 16: Esquema de los cambios producidos durante la sinterizacién con fase liquida [135].

Julen M. Caballero Valdiz4n ~33 ~



Aprovechamiento y Reciclaje de Residuos de Construcciéon y
Demolicién mediante Técnicas de Sinterizacién

5. -PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL.

Como ya se ha comentado anteriormente, el objetivo fundamental de esta
Tesis Doctoral es el reciclado de los Residuos de Construccién y Demolicién (RCDs)
procedentes de una gestora de residuos. En otros estudios realizados se trabaja con
los materias primas originales [142], o residuos de construccién y demolicién por
separado [143, 72, 144], evitando las impurezas o mezclas [68], mezclando los
residuos con materias primas originales [71], ya sea utilizando un proceso de
sinterizacién con fase liquida [129] [145] o la propia hidratacién de las materias

primas como el clinker portland [146].

El procedimiento experimental descrito a continuacién se centra en
caracterizar la “nueva materia prima” (polvo de residuo molido) y determinar las
propiedades mecanicas, tribolégicas, actsticas, etc. de las piezas fabricadas a partir
de este polvo. Una parte importante a desarrollar sera el estudio de la variabilidad
en las distintas zonas de acopio en la gestora, a través del estudio de las curvas de
sinterabilidad de las distintas moliendas, y si es posible emplear el residuo

acondicionado sin separar concienzudamente del resto de los materiales de desecho.

5.1.- Recogida y seleccion de las materias primas.

Las materias primas con las que se realizaron los diferentes ensayos
provienen de la gestora de RCD’s “Planta de RCD’s Rovina, S.L.” que realiza su
actividad en la parcela Los Quifiones 1167 en San Cristébal de Entrevifias, muy

préxima a Benavente, en la provincia de Zamora.

Para obtener el material, se realizé una solicitud al gerente de la planta de
RCD’s, el cual asesord en la recogida y seleccion de los residuos de construccion

triturados. En la gestora de residuos se pueden distinguir dos zonas de acopio:

e una zona denominada por la gestora como “ceramicos” que contiene el
material triturado de los residuos de ladrillos, tejas, materiales
ceramicos, morteros y mezclas de hormigon.

e otra zona de acopio denominada como “hormigones” que agrupa las

fracciones procedentes del triturado de hormigén.
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Figura 17: Zona de acopios de RCD’s machacados.

La toma de muestras se realiz6 de forma manual en la zona de acopio
denominada como “ceramicos” (Figura 17). Se recogieron muestras con material
procedente de diferentes partes de dicha zona de acopio. Los materiales recogidos
poseen tamarfios inferiores a 4 cm. En una visita posterior se recogié mas material,

también de diferentes partes de la zona de acopio.

Reseniar que dentro de la Planta de Tratamiento se llevan a cabo una serie
de operaciones conducentes el aprovechamiento maximo de los materiales

contenidos en los RCD’s [147].
Tales operaciones son:

1. Recepcion del material bruto.

2. Separacién de Residuos Organicos y Peligrosos (y su entrega a gestores
autorizados).

3. Almacenamiento de tierras de excavacién aptas para usos posteriores.

4. Separacién de voluminosos (muebles, puertas, ventanas, etc.).

5. Separacién de maderas, plasticos, cartones y férreos. Almacenamiento y
acopio para su entrega a gestores autorizados y especializados en su
reciclado.

6. Tratamiento del material pétreo apto para el reciclado: cribado, limpieza,
molienda y clasificacion, disposicion de las distintas tipologias de aridos
reciclados, y sus eventuales mezclas, con vistas a su empleo en diferentes
tipos de obras, infraestructuras o procesos (prefabricados, hormigones, etc.).

7. Eliminacién controlada de los inertes tratados no aptos para el reciclado.

A su vez estas actividades se agrupan en los siguientes procesos [147].

Julen M. Caballero Valdiz4n ~35~



Aprovechamiento y Reciclaje de Residuos de Construcciéon y
Demolicién mediante Técnicas de Sinterizacién

1. Recepcion y control de los residuos de construccion y demolicién: los
vehiculos que transportan RCD’s a su llegada a la planta de tratamiento son
pesados mediante una bascula.

2. Clasificacion y triaje: Segtun la naturaleza y grado de mezcla de los residuos,
se acopian en diferentes zonas para su posterior tratamiento. De forma
manual o mediante medios mecanicos se realiza el primer triaje que consiste
en la separacién de elementos como la materia organica, botes de pintura,
marcos de ventana, etc.

3. Triaje secundario: En esta fase la finalidad es limpiar los compuestos
pétreos con vistas a la obtenciéon de aridos y zahorras reciclados, que
cumplan con los estandares de calidad exigibles. Para ello se usa un tromel
y de una caseta de seleccién dispuesta en linea, y acoplada a ésta un
electroiman.

4. Molienda, cribado y clasificacion de los aridos: Una vez limpios los residuos
se procede a su trituracién, mediante una machacadora y un molino,
posteriormente se realiza un cribado para su clasificacién. Entre la
machacadora y el molino se incorpora un electroiman para eliminar

cualquier resto de material férreo [147].

A partir de este momento todos los procesos de adecuacién se realizaron en
el Laboratorio de Ciencia de los Materiales de la Escuela Politécnica Superior de

Zamora.

5.2.- Adecuacién de las materias primas.

La adecuacién de las materias primas conlleva una serie de pasos previos al
conformado y la sinterizacién. La mayoria de las operaciones conducentes a obtener
el polvo son laboriosas y deben realizarse, en la medida de lo posible, de forma
similar para no introducir mas variabilidad ademas de la intrinseca del material

objeto de esta Tesis.

5.2.1.- Lavado de las materias primas.

Es necesario realizar un lavado previo a los materiales, ya que las zonas de
acopios de dichos materiales en la planta de tratamiento, se encuentran a la
intemperie en una explanada de tierra (Figura 18). Junto con las materias se
pueden encontrar restos organicos de origen vegetal y arenas siliceas. Para realizar

el proceso de lavado, los residuos de construccion se depositaron en bandejas. Y con
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agua corriente se procedié al lavado mediante arrastre (Figura 18a). Con el lavado
se retiraron los restos de materia organica y arenas siliceas procedentes de

arrastres o deposiciones debidas a fenémenos atmosféricos como el viento.

Figura 18: a) Lavado de los RCD’s y b) Secado de los RCD’s. ¢) RCD’s limpios y secos.

5.2.2.- Secado de las materias primas.

A continuacién del lavado se procedié a introducir las bandejas con los
residuos de construcciéon en un horno de secado MEMERT modelo 100-800 a una
temperatura de 110°C durante un periodo de 24 horas (Figura 18b), con el fin de
eliminar todo el agua que hubieran absorbido los residuos de construccién. Una vez

transcurrido el tiempo necesario, las bandejas se extrajeron del horno de secado.

5.2.3.- Seleccion de las materias primas.

Los residuos procedentes de las bandejas se dispusieron sobre un panel, con
el propésito de separar manualmente los materiales (alquitran, vidrio, etc.)
considerados como impurezas (Figura 19a). Como se puede observar en la (Figura
19b) las materias primas estdn compuestas en gran parte por ladrillo y tejas,
mortero y hormigén, cantos rodados de origen siliceo y en menor medida alquitran,

vidrio, ceramicas.

Figura 19: a) RCD’s limpios y secos y b) Tanda de RCD’s.
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En la (Figura 20) se observa el conjunto de RCD’s dispuestos en un panel,
indicando con una circunferencia el tipo de material. De color blanco el ladrillo, de
color morado el mortero, de color amarillo el alquitran, de color rojo la loza y de

color rosa el hormigon.

Figura 20: Tanda de RCD’s indicando: ladrillo, mortero, hormigdn, loza y alquitran.

Con el fin de obtener una proporcién aproximada del conjunto de materias
primas, se separan en diferentes bandejas los distintos residuos de construccion El
proceso se realiz6 para varias tandas de RCD’s para obtener una media del proceso.
Por un lado, se apartaron ladrillos, tejas y lozas ceramicas, y por otro lado morteros
y hormigones, mientras que se desecharon los materiales no deseados como el

alquitran, yeso, vidrio, etc. (Figura 21).

Figura 21: Impurezas separadas manualmente: grava impregnada con alquitran, yeso, vidrio, etc.

A continuacién se pesaron en la bascula (marca KERN-KB con pesada

méixima de 1610 g y de sensibilidad +/- 0,01 g). Obteniéndose un porcentaje
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aproximado de 55% de hormigén y mortero, 40% de ladrillos y tejas y un 5% de
asfalto. El asfalto se desechd por el exceso de porosidad que podria introducir
durante la sinterizacién debido su quemado. Después se volvié a mezclar el ladrillo
y hormigén uniformemente (Figura 22). A diferencia de otros estudios que trabajan

con los residuos de hormigén y de ladrillo por separado [146, 71, 148, 149].

Figura 22: Mezcla de ladrillo, mortero y hormigén limpios de impurezas.

Como se puede observar los residuos que se obtienen de la gestora son una
mezcla que presenta unos porcentajes de hormigén/mortero y ladrillo muy parejos,
y con gran cantidad de alquitran. Esto hace que su reutilizacién sea complicada. A
continuacién se expondra brevemente las caracteristicas basicas de los distintos

componentes que se pueden encontrar en este tipo de acopios.

5.2.3.1.- Ladrillos, tejas y lozas ceramicas.

Los ladrillos y tejas provienen de la arcilla cocida, y siempre han sido muy
usados en la construccién. Poseen una composicién aproximada de 60% SiO2, 30%
Al203 y 10% CaO, esta puede depender de la zona en que se ha recogido la arcilla.
Se puede incluir en este grupo las lozas ceramicas, ya que su composicién
mayoritaria es de arcilla. Estas proceden de alicatados y saneamientos demolidos.

En proporcién con el ladrillo y tejas se encuentran menor medida.

5.2.3.2.- Mortero y hormigon.
Los residuos de mortero y hormigén, estas compuestos por los residuos de
hormigones mas utilizados en la zona. Un ejemplo tipico de hormigén, que nos

podemos encontrar entre la materia prima, es él: HM-25-p-40-1 con base de
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cemento Portland EN 197-1 CEM II/A-L 42,5 R (80-94% Portland), arena, grava,
distintos aditivos y agua. El mortero suele estar compuesto por cemento portland y
arena, utilizado en la unién de ladrillos. No obstante, la variabilidad de los

residuos provenientes de hormigones y morteros puede ser muy amplia.

5.2.3.3.- Cantos rodados.

Los cantos rodados son agregados naturales originados por la desintegracion
de fragmentos de roca, poseen una morfologia mas o menos redondeada sin aristas
y con la superficie lisa, debido al desgaste producido por los procesos erosivos en el
transporte por corrientes de agua o corrimientos de tierra. Estos son una parte
fundamental en la fabricacién de hormigones, agregando resistencia a la mezcla
final del hormigén. Los cantos se encuentran unidos al hormigén la mayoria de las

veces.

5.2.3.4.- Otros: Alquitran, vidrio, yeso, etc.

En menor medida se encuentran restos de alquitran y brea, procedentes de
zonas asfaltadas como carreteras o de zonas de aislamientos impermeables. El
vidrio también se puede encontrar en muy baja proporcién en comparaciéon con el
resto de materiales, este procede de ventanas o puertas. El yeso procede de los
revestimientos de paredes y techo, sellados y juntas, mamposteria, tabiques

prefabricados etc.

5.3.- Molienda.

Una vez seleccionados los materiales se les sometié a una molienda con el
objeto de obtener diferentes granulometrias y posteriormente elegir la mas

adecuada en el proceso de sinterizacion.

El proceso de molienda es un paso fundamental, ya que homogeneiza los
diferentes residuos y mejora la dispersién de particulas, obteniéndose una masa

pulverulenta adecuada para su procesado por sinterizacion.

El molino es un cilindro metalico con unas dimensiones de 20 cm de
didmetro y 29 cm altura (Figura 23), en el interior se introdujeron bolas de acero de
alta resistencia con didametros comprendidos entre 4 cm y 1 cm. Se realizaron
diferentes moliendas con la intencién de aprovechar al méaximo los RCD’S en total

fueron 30 aunque con las ocho primeras ya se observa la repetitividad de los datos.
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Figura 23: a) Molino de bolas y b) tamizadora automética.

5.3.1.- Ajuste de las condiciones de molienda.

Antes de realizar el proceso de molienda se realizaron pruebas en distintas
condiciones variando la relacion material/bolas, el tiempo de molienda y cargando
distintas fracciones granulométricas, para ver cual de ellas era la que se producia

mejores resultados. Las distintas pruebas fueron las siguientes:

e Material en estado de suministro empleando una relacién material/carga de
bolas de 2:3 durante 3 horas.

e Material en estado de suministro junto con el material retenido en el tamiz
de 1 mm de la primera molienda, empleando una relacion material/carga de
bolas 2:3 durante 4 horas.

e Material retenido en el tamiz de 1 mm una primera molienda y una segunda
molienda, con relaciones 2:3 y 3:3 durante 4 horas.

e Material en estado de suministro con material pulverulento retenido en el
tamiz de 125 pm con relaciones 2:3 y 3:3 durante 4 horas.

e Fraccion retenida en el tamiz de 1 mm con material en estado de suministro

o con material molido con relaciones 2:3 y 3:3 durante 4 horas.

En todos los casos se obtuvieron buenos resultados y se observd que los
residuos de construccién se pueden aprovechar al 100%. Se vio que no habia una
gran diferencia aumentando el tiempo a cuatro horas. Asimismo se deduce que la
mejor relacién carga material/carga bolas de acero es de 2:3 durante 3 horas. Por
otro lado, del ajuste de las condiciones de molienda se dedujo que era factible

emplear las fracciones gruesas restantes para realizar segundas moliendas.

Julen M. Caballero Valdiz4n ~4]~



Aprovechamiento y Reciclaje de Residuos de Construccién y
Demolicion mediante Técnicas de Sinterizacion

5.3.2.- Operacion de molienda de los RCD’s.

Una vez ajustadas las condiciones de molienda se procedi6 a realizar las
distintas moliendas para conseguir el material inferior a 63 um. Se procedié a

hacer la molienda con una relacién material/carga de bolas de 2:3 durante 3 horas.

Con los residuos de construccion mezclados homogéneamente se
introdujeron en el molino (Figura 24a), junto con las bolas de acero, siendo su carga

total de 3300 Kg (Figura 24b).

Figura 24: a) RCD’s en el interior del molino y b) bolas junto con los RCD’s.

El llenado del molino no debe sobrepasar el 50% de la cantidad maxima del
recipiente, pero tampoco ser inferior al 20% [150, 89, 151, 152]. La masa
pulverulenta se obtiene por compresién entre las particulas y las bolas de acero y,
por la friccion y los propios RCD’s. Aunque la carga abrasiva son las bolas de acero,
hay que tener en cuenta que los cantos rodados se encuentran adheridos al
hormigén en los residuos con lo que estos también trabajan como carga abrasiva

con los materiales més blandos (ladrillo y mortero).

En los casos cuya relacion es 2:3 el material introducido en el molino era el
proveniente directamente de la planta de tratamiento, y al polvo obtenido en estos
casos, se le ha denominado “primeras moliendas”. Y en los casos en los que se ha
introducido el material retenido en los tamices de Imm y 500 pm, con una relaciéon
de 1:3, se le ha denominado “segundas moliendas”. (La relacién 1:3 es debida a que
el material que queda retenido en los tamices de Imm y 500 pm es 1kg aprox.,

entonces se mantiene la carga de bolas).

Julen M. Caballero Valdiz4n ~42~



Aprovechamiento y Reciclaje de Residuos de Construcciéon y
Demolicién mediante Técnicas de Sinterizacién

Adicionalmente se realiz6 una molienda con otro molino de diferente
tamafio, 12 cm de didmetro y 30 cm de altura, con una relacién carga
material/carga de bolas 0,4:2,5. Con el fin de comprobar la influencia sobre los

resultados de emplear diferentes cargas de material y bolas de acero.

5.3.3.- Nomenclatura utilizada en las moliendas.

Como ya se ha mencionado anteriormente, se realizaron ocho moliendas
Iniciales para reiterar los resultados. Siendo cuatro primeras moliendas y cuatro
segundas moliendas. Es decir, en cuatro de ellas el material introducido en el
molino procede de la planta de tratamiento (tras limpieza y lavado), y las otras
cuatro el material fue el retenido en los tamices de Imm y 500 pm de las anteriores

moliendas, los cuales habian sufrido un proceso de molienda previo (Tabla 7).

Tabla 7: Designacién de las primeras y segundas moliendas.

PRIMERAS MOLIENDAS SEGUNDAS MOLIENDAS
Designacién Designaciéon
M1 - Ms3
M2 - M4
M5 - M7
M6 —> M8

5.4.- Tamizado.

A continuacion se realizd el tamizado para cada molienda. Con el tamizado
se obtuvo un analisis granulométrico basado en un método de tamizado segtn la
norma UNE-EN 933-1:2012 [153], para lo cual se emple6 el juego de tamices
definido en la norma UNE-EN 933-2:1996 [154], en este caso se utilizaron: 0,0020 —
0,0063 — 0,125 — 0,250 — 0,500 — 1 mm. La tamizadora automatica empleada
(marca CISA, modelo BA 200N) proporciona un gran ahorro de tiempo en la

operacién (Figura 25).
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Figura 25: Tamizadora automatica.

Para ello se vierte el material a tamizar en el primer tamiz del juego,
colocados en orden descendente de mayor a menor abertura. Ya que la carga es de
2,300 Kg aproximadamente, se realizan varias series de tamizadas con todo el
juego de tamices empleados en este procedimiento, de esta forma la introduccién de
material en tamiz de Imm es progresiva y asi se evita la colmatacion de los tamices
de menor tamano. Aunque se realizaron nuevas tamizadas para los tamafos
inferiores a 0,125 mm (125 pm) para obtener la maxima cantidad posible de las

fracciones mas pequefias.

La masa pulverulenta retenida en las diferentes fracciones (0,0020 — 0,0063
— 0,125 — 0,250 — 0,500 — 1 mm) se pesaron y separaron en bolsas de plédstico
herméticas debidamente etiquetadas, asimismo el polvo que pasa por el tamiz de

0,0020 mm.

Con objeto de aprovechar al maximo dichos residuos, se deben moler hasta
obtener una masa pulverulenta aceptable para el proceso de sinterizacién (Figura
26a). Asi pues, los residuos de construccién retenidos en los tamices de 1 mm
(Figura 26b) y de 500 um se volvieron a introducir en el molino con toda la carga de
bolas, procediéndose a realizar una segunda molienda. La cantidad de material
retenido mas la cantidad de material retenido en tamiz de 500 pm ha estado en
torno a 1 Kg, con lo que la relacién carga material/carga bolas es de 1:3 para una

segunda molienda.
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Figura 26: a) Retenido en tamiz de 20 micras y b) retenido en tamiz de 1mm.

5.5.- Caracterizacion fisica y quimica de los polvos empleados en

los conformados.

5.5.1.- Caracterizacién del tamafio de las particulas.

Aunque se eligen las fracciones mas finas para esta Tesis Doctoral es
necesario caracterizar el tamafio y su distribucién dentro de cada fraccién dado que
en muchos casos se pueden producir aglomeraciones. El método utilizado para
comprobar el tamarfio de las particulas es el método Coulter. El ensayo se realizé un
equipo Mastersizer 2000 de Malvern Instruments, perteneciente al Departamento

de Ingenieria Mecanica y Materiales de la Universidad Politécnica de Valencia.

El método Coulter se basa en la medicién de los cambios en la resistencia
eléctrica producidos por particulas suspendidas en un electrolito, de modo que una
pequeiia apertura entre electrodos constituye la zona sensible a través de la cual
pasan las particulas en suspensién. En esta zona sensible cada particula desplaza
su propio volumen de electrolito que se mide con un pulso de voltaje, siendo la
magnitud de cada pulso proporcional al volumen de la particula. La cantidad de
suspension que pasa a través de la abertura se controla de forma precisa, lo cual
conduce al sistema a la determinacion de la cantidad de particulas y de tamano
para un volumen exacto. Varios miles de particulas por segundo se cuentan de
forma individual y se miden con gran exactitud. Este método es independiente de la

forma, del color y de la densidad [155, 156].
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Figura 27: Esquema del anélisis de las particulas mediante difraccién laser [157].

5.5.2- Densidad aparente y fluidez. Flujometros Hall y Carney.

Las medidas tanto de la densidad aparente como de la velocidad de flujo o

fluidez del polvo se emplea el flujémetro Hall o su variante Carney.

La fluidez (o velocidad de flujo del polvo) depende de la friccién de las
particulas al fluir el polvo por una cavidad normalizada. De esta manera, se
observa una clara sefal de la mayor o menor facilidad del polvo para rellenar

matrices complejas.
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Figura 28: Esquema Flujémetro Hall [158].

Inicialmente, se tomé una muestra de 50 gramos de polvo de residuos para
hacerla fluir a través de un embudo flujémetro Hall y asi medir el tiempo empleado

en salir por el orificio inferior del mismo (Figura 28). También se empleé un
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embudo de 5,08 mm (Flujémetro Carney ASTM B417) por ser polvos cerdmicos que
tienden a aglomerarse y presentan una mayor friccion entre particulas. No
obstante, si se trata de polvos metalicos es habitual utilizar uno de 2,54 mm
(Flujémetro Hall - ASTM B212-13 [159]) porque existe menos friccién entre las

particulas.

Debajo del embudo se colocé un recipiente cilindrico de 25 cm? que se
llenaba completamente con parte de la muestra que caia de dicho embudo. Se peso
el recipiente y su contenido para luego calcular la densidad aparente del material
utilizado. Para el pesaje se utiliz6 la bascula marca KERN-KB con pesada maxima
de 1610 g y de sensibilidad +/- 0,01 g. Si los polvos no fluyen se procede a realizar el

mismo ensayo con el embudo Carney.

La densidad aparente es la masa de polvo por unidad de volumen que se
obtiene al rellenar un recipiente mediante el vertido del polvo. Es necesario saber
que volumen ocupara el polvo al rellenar la matriz para luego poder conformar por

compactacion uniaxial las piezas correctamente.

Al mismo tiempo que se realizaba el ensayo de fluidez se podia realizar el
ensayo para determinar la densidad aparente. Mediante la siguiente ecuacién se

calculé la densidad aparente.

pa: Densidad aparente (g/cm?).

Pa Ecuaci6n 1 M: Masa del polvo (g).

V: Capacidad del recipiente normalizado, (25 cm3).

5.5.3.- Area superficial y densidad de la masa. BET (Brunauer Emmett
Teller).

El ensayo BET es la técnica mas usada para el andlisis de poros y
determinacién del area superficial. Los ensayos para determinar el area superficial
y la densidad de la masa se realizaron en el Cardiff Catalysis Institute

perteneciente a la Universidad de Cardiff.

Consiste en la adsorcion de nitrégeno a 77 K, se le denomina fisisorcién de

nitrégeno, es un fenémeno similar a la licuefaccién o condensacién. A bajas
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temperaturas el N2 forma una monocapa que depende unicamente del tamafo de
molécula del N2 (0,16 nm?). Una vez que la superficie de la muestra se limpia en
condiciones de vacio, se dosifica el gas adsorbato (nitrégeno) a diferentes presiones.
La isoterma de adsorcion es una representacion del volumen adsorbido de
nitrogeno frente a la presion relativa. La forma de las isotermas depende de la

estructura del poro.

Brunauer Emmet y Teller desarrollaron el método BET para la
determinacién del area superficial considerando la adsorcién multicapa, la cual no
fue abordada por la isoterma de Langmuir. La ecuacién de BET [160]:

P 1 (c-1) P
V(Pg—P) VmpC  VmC Py

Ecuacién 2

P: presion de equilibrio

Po: presién de saturacion

V: volumen adsorbido

V' Volumen requerido para cubrir la superficie en una monocapa.

C: constante

El area superficial de la muestra se calcula mediante la siguiente ecuacion:

S = 22‘12114' (NA Eh 10_8) Ecuacién 3

V' volumen necesario para cubrir las superficie en una monocapa
Na: ntimero de Avogadro (6,022 x1023)

S: area de la seccién transversal de N2 (0,16nm?2)

La superficies BET fueron medidas mediante un analizador de superficie y
tamano de poros automatico Quadrasorb acoplado con una unidad de preparacién
de muestras desgasificador FLOVAC de Quantachrome, en el Instituto de Catalisis
de Cardiff. Previo a la adsorcion por Nz a 77 K, las muestras se limpiaron a 110°C
en vacio durante 2 horas. El analisis BET se realiz6 mediante 5 puntos usando los

datos de adsorcién en el intervalo estandar de presién 0,05-0,35 P/Po.

5.5.4.- Andlisis del polvo mediante Difraccién de Rayos-X (DRX).
La técnica de difraccién de rayos-X se utiliza en la caracterizaciéon de
estructuras cristalinas de materiales. Con ella se puede identificar y cuantificar las

fases cristalinas y la estimacién del tamafio de los cristales. El equipo empleado se

Julen M. Caballero Valdiz4n ~ 48 ~



Aprovechamiento y Reciclaje de Residuos de Construccién y
Demolicién mediante Técnicas de Sinterizacién

encuentra en el Cardiff Catalysis Institute perteneciente a la Universidad de

Cardiff.

Los rayos-X tienen una radiacion electromagnética con una longitud de onda
de 10 m (1 A). Estos son generados en un tubo de vacio cuando los electrones de
alta energia, liberados por el catodo, colisionan con los atomos del anodo. Los rayos-
X generados se filtran, se coliman y se concentran para producir radiacion
monocromatica, que se dirige hacia la muestra. La difracciéon de los rayos-X de

define por la ley de Bragg (Figura 29) [161, 162].

Haz de rayos X

Haz de rayos difractado

incidente

Planos del -
eristal (hkl)

\

Figura 29: Difraccién de los rayos X, por los planos de un cristal [163].

nA\=2dsin 6 Ecuacién 4

n: orden de reflexién, un nimero entero (n=1,2,3...)
At longitud de onda de los rayos-X
d: distancia entre dos planos

0: angulo de incidencia

Cada material cristalino posee un patrén caracteristico, por lo que su

1dentificacién es posible a través de una base de datos de patrones de DRX.

Los patrones de difracciéon de rayos-X fueron obtenidos en un PANanalytical
X'Pert Pro Diffractometer usando radiacion Ka del Cu, operando a 40 KV y 40 mA.
La sefial se registré por 20 comprendida entre 5° y 80° con un paso de 0,02°. Los

patrones de DRX fueron analizados siguiendo la base de datos JCPDS.
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5.5.5.- Analisis termogravimétrico (TGA).

El analisis termogravimétrico determina la pérdida de peso de material en
funcién de la temperatura en una atmosfera controlada. Esta técnica se usa para
identificar la temperatura a la cual se producen cambios quimicos, incluyendo
reacciones redox, descomposiciones, transformaciones de fase y desorcién de
especies absorbidas. Las curvas de TGA representan la pérdida de peso, dado como

porcentaje del peso inicial de la muestra frente a la temperatura [164].

Para el analisis TGA/DSC se utiliz6 el Labsys Setaram Instrumentation.
Aproximadamente 30 mg de la muestra fue colocada en un crisol de Pt. Después de
la estabilizacién, el TGA fue dirigido en aire (40 mL/min) por calentamiento de la
muestra desde 30 °C hasta 1100 °C (10 °C/min). Este equipo tiene la posibilidad de
analizar varias muestras de forma automatica. El equipo empleado pertenece al

Cardiff Catalysis Institute de la Universidad de Cardiff.

Figura 30: Aspecto del equipo TGA/DSC Labsys evo Setaram [165].

5.6.- Métodos de Conformado y Sinterizacion.

Una vez realizada la molienda y el tamizado, se dispone de un tamaifio de
particula adecuado para realizar las etapas de conformado y sinterizacién. Aunque
existen diferentes tipos de conformados para los materiales ceramicos, en esta
Tesis Doctoral se fabricaron las piezas mediante: el moldeo con almidén o proceso
Starch [75], la compactacién uniaxial [143, 77] y la extrusién [166]. En todos los
casos se procedid a la sinterizacién a distintas temperaturas para trazar las curvas
de sinterabilidad. Una vez obtenidas las curvas de sinterabilidad se procedidé a
realizar diferentes piezas rectangulares sinterizadas a la temperatura en que la

densidad es mayor. En el caso de la mezcla de 50%RCDs - 50% caolin se realizaron
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los procesos pero sin ayuda del almidén puesto que éste material es

hidraulicamente activo.

5.6.1.- Fabricacion de piezas mediante moldeo con almidon

Para obtener las piezas para estudio de sinterabilidad de los polvos RCD’s se
recurri6 a emplear el moldeo Starch (por su sencillez) y asi observar el
comportamiento del material frente a la temperatura. Los polvos RCD’s carecen de
actividad hidraulica, por lo tanto es necesario anadir un aglutinante para conseguir
conformar mediante este procedimiento y que las piezas en verde adquieran
manipulabilidad. El aglutinante consiste en almidén de arroz en una suspension de
agua destilada, que sera eliminado en el proceso de sinterizacién posterior. Este
procedimiento se realizé a las ocho moliendas (M1 — M8) para determinar la

variacién en cuanto a la densidad obtenida en las curvas de sinterabilidad.

Asimismo, mediante este tipo de conformado también se fabricaron piezas
rectangulares con el objetivo de observar el comportamiento frente a la flexiéon y a

la compresién.

5.6.1.1.- Preparacion de la mezcla suspensién de almidén y residuos.

La etapa de mezcla es una de las mas comprometidas puesto que se tiene
que conseguir una buena distribucién de la suspensién de almidén con el polvo de
RCD’s, y una mala ejecucion de la mezcla puede disminuir considerablemente las
propiedades de las piezas. Se seleccioné la fraccién granulométrica retenida en el
tamiz de 20 pm, es decir, la que pasa por el tamiz de 63 pm. Este tamano de
particula es idéneo para el proceso de sinterizacion, tal y como se concluy6 en

trabajos anteriores [72, 167].

Figura 31: a) Mezcla de ligante con agua destilada, b) operacién de mezcla con la suspensién.
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La mezcla aglutinante estd compuesta por agua destilada a una
temperatura de entre 58°C y 69°C y almidon de arroz. A esa temperatura se
produce la gelatinizacién del arroz, consiguiendo una mayor homogeneizacién en la
mezcla aglutinante (97, 168]. El procedimiento consistié en pesar el almidén en la
bascula con ayuda del vidrio de reloj, y posteriormente mezclar con el agua
destilada hasta obtenerse el aglutinante (Figura 31a). La relacién almidén/agua

destilada es 4,5g/100ml, la misma empleada en [76].

A continuacién se procede al mezclado de la masa pulverulenta con el
aglutinante preparado (Figura 31hb). Para ello se utilizé una pipeta graduada con la
que se fue anadiendo la disolucién de almidén progresivamente, la mezcla se
efectio en un vaso de precipitados. La operacién de moldeo con almidon se realizé
procurando que la relacién polvo de residuos/agua destilada + almidén fuese lo
menor posible (35% — 40% aprox.). Trabajando el amasado a humedad incipiente,
minima cantidad de agua necesaria para que se haya una cohesion entre

particulas.

5.6.1.2.- Conformado de las piezas en verde.

Una vez realizada la mezcla se procedié al llenado de los moldes de teflén
(PTFE). Se eligié este material por ser inerte en las condiciones de trabajo, ademés
de poseer estanqueidad, ya que evita que se pierda material por sus juntas y que

resiste perfectamente a las temperaturas de secado.

Se utilizaron 75 g de la fraccién que pasa por el tamiz de 63 pum, se eligié
esta cantidad porque es la necesaria para rellenar tres moldes de teflén con base
extraible, de dimensiones 30 mm de diametro interior y 25 mm de altura. Estas
piezas cilindricas fueron las empleadas para realizar la curva de sinterabilidad del

compuesto RCD’s, y de las mezclas con caolin y cemento portland.

En el caso de las piezas rectangulares se utilizaron 150g de material
pulverulento, cada pieza necesita 75g. Y se emplearon moldes metalicos de forma
rectangular con dimensiones 85mm x 30mm x 20mm. El fin de realizar este tipo de

piezas es someterlas a ensayos de flexién y compresion.

Previo al llenado es necesario extender vaselina en moldes, para prevenir
fallos en la operacién de desmolde. Los moldes se rellenan con ayuda de una
espatula, procurando dejar los minimos huecos posibles y burbujas de aire en su

interior. Asimismo se aplicaron pequefios y sucesivos golpes del molde sobre una
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superficie plana y haciendo pasar la espatula por las paredes del molde para evitar

irregularidades (Figura 32).

(
.
d
- -

Figura 32: Detalles de 1a operacién de llenado de los moldes a) teflén y b) metélico.

El agua utilizada en el amasado debe eliminarse y para ello se introducen
en el horno de secado, a una temperatura de entre 60°C — 80°C, durante 24 horas
(Figura 33a). Se eligié este intervalo de temperaturas para evitar las posibles

grietas en la retraccion por la eliminacion del agua de amasado.

Figura 33: a) Piezas en el interior del horno de secado y b) pieza en verde completamente seca.

Una vez transcurrido el tiempo de secado se obtienen las piezas en verde con
la forma definida por los moldes, tienen entidad y son completamente manipulables

(Figura 33b).

5.6.1.3.- Mecanizado de las probetas en verde.

Es necesario realizar un acondicionamiento de las probetas para que
adquieran una forma lo mas adecuada posible, es decir, con caras plano paralelas.
Asi es como se consiguen unos datos lo mas precisos posibles para la determinacion

de su densidad en verde y, tras la sinterizacién, evaluar el resto de las propiedades.
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Figura 34: a) Operacién de corte y b) comparacién pieza sin corte frente a pieza cortada.

En primer lugar se procede al desbaste de las caras superior e inferior de las
piezas con una lija de grano medio de 180# de carburo de silicio. La cara superior
presenta mayor dificultad para su lijado que la inferior. La cara que no tiene
contacto con el molde es la cara superior, y ésta tiene mayor contenido de almidén.
Esto es debido a la fase de moldeo y los pequenos golpes que se le aplican. Los
golpes inducen el desplazamiento hacia la zona superior del aire ocluido y el
almidén excedente, lo que produce un leve endurecimiento superficial tras el
secado. Posteriormente, se cortaron las piezas cilindricas a la mitad para tener

mayor nimero de especimenes (Figura 34).

Figura 35: a) Pieza antes de mecanizado. b) Pieza después de un ligero mecanizado superficial.

Las probetas en todos los casos, cilindricas y rectangulares, se clasifican y
enumeran segun su origen de molienda. A continuacion se procedi6 al calculo de la
densidad en verde geométrica, para ello es necesario tomar medidas de la altura y
diametro de cada una de las probetas. Para evitar posibles errores se realizaron
tres medidas tanto de didmetro como de altura. Se utilizé un calibre digital de la
marca MITUTOYO modelo CD 6” (sensibilidad +/- 0,01 milimetros). Para conocer la
masa se pesaron en la bascula de precision marca KERN modelo ALS-220-4N

(sensibilidad +/- 0,0001 gramos).
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5.6.1.4.- Fabricacién de piezas mediante moldeo y mezcla con caolin.
Siguiendo el mismo método anteriormente descrito se procedié a la
fabricacién de piezas, tanto cilindricas como rectangulares, de una mezcla de RCDs

y caolin al 50%.

El caolin es un material que tiene caricter y comportamiento hidraulico. Por
lo que no es necesario el uso de almidéon como aglutinante. El caolin fue
proporcionado por la empresa Euroarce de Tamame de Sayago, en Zamora,
obtenido en una mina a cielo abierto. El caolin o caolinita es una arcilla blanca muy
pura que se utiliza para la fabricacion de porcelanas y en la industria de los
cosméticos. Los RCD’s seleccionados proceden de la fracciéon granulométrica

retenida en el tamiz de 63 pm, es decir la que pasa por el tamiz de 125 pm.

El procedimiento consistié en pesar el caolin y los RCD’s en la bascula de
precisiéon en cantidades iguales, y posteriormente mezclarlos hasta conseguir una
masa homogénea. A continuacién se afiadié el agua destilada (humedad incipiente
un 35% — 40% aprox.) hasta obtener la consistencia deseada. Por tdltimo, las piezas

se introdujeron en el horno de secado a 60°C — 80°C.

5.6.1.5.- Fabricacién de piezas por moldeo de mayor tamaiio.

Después de haber fabricado piezas de menor tamario y observar que tenian
entidad y eran manipulables, se realizaron pruebas para tamanos de pieza mayor
(Figura 36). A diferencia de otros métodos de conformado, en los que se empleé el
polvo retenido en 20pum, para el moldeo de piezas mayores se empled la fraccion

granulométrica retenida en el tamiz de 63 pm.

Figura 36: a) Operacién de amasado y b) pieza en el recipiente de moldeo.

El paso siguiente fue eliminar el agua de amasado, para ello se introdujo en

el horno de secado a una temperatura de entre 60°C — 80°C durante 24 horas. Una
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vez transcurrido el tiempo necesario se obtienen las piezas en verde con la forma
definida por los moldes, con entidad y completamente manipulables (Figura 37a).

Finalmente, se acondicionaron las piezas en verde con una lija #180 (Figura 37b).

Figura 37: a) Pieza en verde y b) operacién de acondicionamiento.

5.7.- Fabricacion mediante compactacion uniaxial.

Una vez trazada la curva de sinterabilidad obtenida a partir de las piezas
fabricadas mediante moldeo, se decidi6 realizar piezas por compactacién uniaxial
(en seco y sin ligante) para obtener otra curva de sinterabilidad y compararla con la

anterior.

5.7.1.- Preparacion del material.

Para este conformado se utilizé la misma fraccién granulométrica (retenida
en el tamiz de 20 pum). En este caso el polvo empleado fue la mezcla de diferentes
moliendas (M1 a M8), dado que los resultados obtenidos en las piezas fabricadas
mediante moldeo mostraron homogeneidad en cuanto a resultados. El material
pulverulento de cada molienda se vertid en un recipiente y se mezclaron

homogéneamente con ayuda de varillas de acero.

A continuacién se procedié a preparar la cantidad de material que se iba a
utilizar para la fabricacién de cada probeta (de tamafio aproximado a las obtenidas
mediante moldeo Starch). Con el objeto de obtener piezas de tamafio similar se pesé

una cantidad aproximada de 10g de masa (Figura 38a).
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Figura 38: a) Pesaje de la cantidad de material empleado en cada pieza y b) matriz utilizada.

5.7.2.- Compactacion uniaxial de las piezas en verde.

El proceso de compactacion de las probetas se realiz6 con unas matrices
metalicas colocadas en una prensa hidraulica de 20t marca SERVOSIS modelo
MES 200 (Figura 39). Las matrices son cilindricas y de acero de alta resistencia
para evitar que se deformen en el proceso y para que la geometria de las probetas
no se vea alterada (Figura 38b). Constan de tres partes: la matriz que recoge
anularmente al material, el piston que transmite la fuerza axial y la base que

recibe la presion e impide posibles vibraciones del sistema.

Figura 39: Prensa hidriulica empleada en el proceso de compactacién.

Se recubren con una emulsion de taladrina todas las piezas de la matriz
para actuar como lubricante. A continuacién el material se vierte en el interior de
la matriz mediante un embudo. Y con el objetivo de ayudar en el proceso de

compactacién [169] se humedece la superficie del material, para ello se utiliza
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alcohol que se elimina rapidamente. Ademas el alcohol se elimina rapidamente en

el propio proceso, debido al significativo aumento de temperatura.

Una vez rellenada cada matriz con el material, ésta se coloca en la prensa
hidraulica, alineando el pistén con el eje de la maquina para evitar tensiones en
otras direcciones que no sea la axial. Las presiones utilizadas para compactar el
material se encuentran entre 100 y 200 MPa. El inconveniente que presenta esta
prensa es que no se puede prefijar un valor de compactacion, y el control de proceso

es manual.

Las probetas en verde extraidas de la matriz poseen un diametro de 25 mm
y altura de 11 mm. Es importante comentar que las extracciones son complicadas
debido a la naturaleza ceramica del material, ademd4s las tensiones de dilatacién
generan grietas que pueden arrancar lascas de material en la superficie. Las

probetas defectuosas se desecharon (Figura 40).

Figura 40: Probetas desechadas por defectos de extracci6n.

Otro factor a tener en cuenta en la fabricacion de las probetas por
compactaciéon es aplicar una excesiva carga, ya que puede producir grietas en la

parte lateral del cilindro, como se puede ver en la Gltima imagen de la (Figura 40).

Las piezas en verde poseen una resistencia suficiente para ser manipuladas
y transportadas al horno para su sinterizacién, pero no poseen la resistencia

mecanica final de la pieza.

Se procedié a calcular la densidad en verde mediante sus dimensiones y el
peso, para ello es necesario tomar medidas de la altura y didmetro de cada una de
las probetas. Para evitar posibles errores se realizaron tres medidas tanto de
diametro como de altura. Se utilizd el calibre y para conocer la masa se pesaron en

la bascula de precisién.
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Una de las ventajas de la utilizaciéon de este método frente al por moldeo es
que no es necesario el uso de un ligante, y la compactacién uniaxial es un método
més rapido de fabricar piezas. Asimismo las piezas no necesitan una adecuacién
superficial ya que se obtienen lo suficientemente plano-paralelas. Como
inconveniente se puede decir que la extraccién es mas dificil en el conformado por
compactacion, pero el numero de probetas defectuosas no es excesivo, siendo

inferior al 1%.

5.8.- Fabricaciéon mediante extrusion de piezas rectangulares.

Se deciden realizar piezas en forma rectangular por el método de
conformado por extrusion, con el objetivo de observar el comportamiento a flexién,
compresion y el ensayo de absorciéon de agua, ademas de comparar los resultados
con los anteriores conformados. Se fabricaron piezas con material procedente de los

RCD’s, y en otra fase se fabricaron con mezclas al 50% con caolin y 50% RCD’s.

Se empled como extrusora una maquina utilizada en las industrias carnicas
adaptada para el proceso (Figura 41). La boquilla extrusora se disené y se fabricé
en PLA (4cido polilactico) mediante impresora 3D, y el orificio de salida tiene las
mismas dimensiones que los moldes metalicos utilizados en el conformado por
moldeo Starch. Asi de esta forma las piezas obtenidas tendran las mismas

dimensiones que las piezas rectangulares fabricadas por moldeo Starch.

Figura 41: Mini-extrusora adaptada para este estudio.

La preparacion de las mezclas sigue los mismos pasos que en el conformado

mediante moldeo Starch, con la salvedad de que el amasado se ejecutd pasando de
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la humedad incipiente (Figura 42), ya que se producen pérdidas de agua en la

extrusora.

Figura 42: Amasado de las mezclas a) RCD’s y b) 50% RCD’s + 50% caolin.

Con la mezcla terminada, se procede al llenado de la extrusora. Previo al
llenado se humedeci6 el interior de la extrusora con el fin de que se deslizase mejor
la mezcla de amasado. Una vez realizado los anteriores pasos, se aplicé una fuerza
constante sobre la manivela, de este modo las piezas salen rectas. Mientras se
aplica la fuerza las piezas fluyen a través de la boquilla, y mediante una sierra se

cortan a la medida de los moldes metalicos del apartado anterior.

Figura 43: a) y b) Detalles de la operacién de extrusién.

Una vez obtenidas todas las piezas rectangulares (Figura 44), se introducen
en el horno de secado, ya que el agua utilizada en el amasado debe eliminarse, a
una temperatura de entre 60°C — 80°C, durante 24 horas. Y a continuacién el
acondicionamiento superficial de la pieza (Figura 45). Al contrario que en el
conformado por moldeo no se produce una acumulaciéon superficial de almidén.
Finalmente, se midieron las dimensiones y se pesaron para calcular la densidad en

verde.
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Figura 45: a) Piezas después de adecuacién superficial RCD’s. b) piezas sin adecuacién superficial
50% RCD’s y 50% Caolin.

5.9.- Etapa de Sinterizacién

Una vez obtenidas las densidades en verde de las probetas se llevd a cabo el
trazado de las curvas de sinterabilidad. La sinterizacién es la etapa mas
importante para que las probetas alcancen la densidad final, estabilidad
estructural, resistencia mecanica o propiedades funcionales. En esta etapa se

cumplieron distintas tareas:

e Trazado de las curvas de sinterabilidad de los RCDs (para moldeo y
compactacién uniaxial) y de la mezcla 50% RCD’s - 50% caolin.

e Fabricacién de la piezas a la temperatura éptima elegida (1130°C y 1100°C).
La primera de ellas para ensayos mecdnicos y la segunda para ensayos
acusticos.

e Fabricacion de piezas de mayor tamano.
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La curva de sinterabilidad de las piezas fabricadas con 100% RCD’s se
realizé entre 1100°C y 1160°C, con incrementos de 5°C y 10°C. Para la mezcla de

50% RCD’s y 50% caolin se partié de 1130°C hasta los 1220°C, con incrementos de
5°Cy 10°C.

El horno utilizado para esta tarea es de marca MICROTEST (Figura 46) y
dispone de un controlador programable CALL 9500P Process Controller (Tmax =
1400°C). Con el controlador programable se disefié el ciclo térmico al que fueron
sometidas las piezas (Figura 31). Posee resistencias de SiC y sus paredes interiores

estan recubiertas de un material refractario (aliimina de alta pureza).

Figura 46: Horno utilizado en el proceso de sinterizacion.

1200

Sinterizacién
1000 F-------------mmmmm——-f N e

Presinterizacién
800 T-------mmmmmmgm——l N e

Debinding
600 T-----

Temperatura (°C)

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24
Tiempo (h)

Figura 47: Ejemplo del ciclo térmico de sinterizacién seguido.
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El ciclo térmico consta de las siguientes etapas (Figura 47):

Etapa de Debinding: el horno aumenta de temperatura en forma de rampa
hasta los 600°C durante 2 horas. A continuacion se mantiene la temperatura
de 600°C durante 2 horas. En esta etapa se elimina el ligante de las piezas,
en el caso que lo tengan (las compactadas uniaxialmente y las mezclas con
caolin carecen de almidén). En este ultimo caso, se entiende que para
futuras aplicaciones no se requiera ligante, este se podria eliminar.

Etapa de Presinterizacién: el horno vuelve aumentar la temperatura en
forma de rampa hasta los 800°C durante 1 hora. Se mantiene durante 2
horas a 800°C.

Etapa de Sinterizacién: se le aplica una dltima rampa de calentamiento que
llega hasta la temperatura de sinterizacion fijada, esta etapa es la inica que
varia para las diferentes mezclas estudiadas. En 100% RCD’s (1100°C y
1160°C), en 50% RCD’s y 50% Caolin (1130°C y 1220°C). Se mantiene la

temperatura durante 2 horas.

La colocacion de las probetas en el interior del horno debe ser simétrica,

para que el calor se distribuya uniformemente a través de las mismas y se

produzca una sinterizacién homogénea (Figura 48). Con el fin de evitar que estén

en contacto directo con la solera del horno se coloca un material refractario poroso

que no reacciona con las mezclas de residuos de construccién [170]. Las piezas

permanecen dentro del horno hasta llegar a la temperatura ambiente, evitando

posibles roturas debido a choque térmico de las piezas y deterioro de las

resistencias de SiC.

LF sl

_

Figura 48: Piezas 100% RCD’s: a) cilindricas a 1100°C y b) rectangulares a 1130°C.

En la Figura 49 se pueden ver piezas fabricadas mediante compactacién

uniaxial antes y después del proceso de sinterizacion. Mencionar que el ciclo y las
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condiciones de sinterizacién son las mismas que para las piezas moldeadas. El
objetivo de no variar el ciclo térmico es poder observar los cambios que se producen
en las densidades obtenidas entre ambos conformados. Resefiar que en este caso el
intervalo de temperaturas que se cubrié fue de de 1125°C llegando hasta 1160°C, en

incrementos de 5°C y 10°C.

Figura 49: a) Piezas fabricadas por compactacién uniaxial: a) antes y b) después de la sinterizacién.

Finalizado el proceso de sinterizacion, se extraen las probetas del horno
para poder tomar las medidas y peso de las mismas con el objetivo de poder
calcular su densidad. Una vez calculada la densidad de sinterizado se comparé con
la densidad en verde con el fin de estimar su contracciéon. Con los datos obtenidos

se procedi6 a trazar las curvas de sinterabilidad.

En la Figura 50 se pueden ver algunas piezas rectangulares fabricadas
mediante extrusiéon y sinterizadas. En este caso se asumieron las curvas de
sinterabilidad a partir de moldeo y de compactacién uniaxial, y no se realizé el
trazado de la curva. Los resultados previos fueron coherentes y se consideré que el
material extruido estaria dentro del intervalo de densidades obtenido. Las

temperaturas finales a las que se sinteriz6 tras extrusion fueron:
- 100% de RCD’s se eligieron 1130°C y 1100°C.

- 50% de RCD’s y 50% de caolin se eligieron 1200°C y 1185°C
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Figura 50: Piezas en verde de 100% RCD’s: a) antes y b) después de sinterizacién a 1130°C, c) piezas
de RCD’s y caolin sinterizadas a 1200°C y d) Piezas RCD’s y caolin sinterizadas a 1185°C

También se realizaron piezas de mayor tamano después de comprobar que
las piezas de menor tamano tenian suficiente entidad. El proceso de sinterizacion
se realiz6 en las mismas condiciones que para las piezas pequenas. Se determino
escoger la temperatura con la densidad mas alta 1130°C y a 1100°C por su parecido
con los ladrillos convencionales. El ciclo térmico es semejante salvo porque fue
necesario aumentar la meseta final hasta cuatro horas, para temperaturas
inferiores a 1130°C (Figura 51). De esta forma se conseguian piezas rectangulares

homogéneas y sin ninguna grieta.

Figura 51: Pieza de 100%RCDs a) antes y b) después de sinterizacién.
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5.10.- Operaciones realizadas a las piezas sinterizadas.

Terminada la etapa de sinterizacién de las diferentes probetas es necesario
realizarles una serie de ensayos, ya sean no destructivos el ensayo acustico, y
destructivos como los ensayos de dureza, triboldgicos, flexiéon, compresién. Con
dichos ensayos se conocera el comportamiento del material estudiado. Ademas
antes de realizar los ensayos también se les hace una observacién visual,

observando si algin tipo de imperfeccion pueda influir en el ensayo a realizar.

5.10.1.- Adecuacion superficial de las piezas sinterizadas.

La adecuacién superficial es una parte importante, ya que sin ella los
ensayos posteriores no saldrian correctamente. Con la adecuacién superficial se
procura que las piezas tengan una superficie lo mas regular posible y sin ningin
tipo de imperfecciéon, necesario para tomar imagenes de la microestructura y

realizar ensayos tribologicos correctamente.

En esta etapa de trabajo se utilizaron dos pulidoras automaticas, marca
Struers (velocidad 250 r.p.m.) (Figura 52). La pulidora automatica se compone de
una plataforma giratoria en forma de disco, sobre la que se colocan lijas de carburo
de silicio de forma circular. La metodologia utilizada fue comenzar el desbaste por
la lija de mayor granulometria superficial #180, a continuacién la de #500, y por
ultimo la de #1000. El procedimiento consistié en ejercer presion con la pieza sobre
la lija mientras se refrigera con agua, las piezas se giran 90° para eliminar las

marcas.

Figura 52: a) Pulidora Struers y b) detalle operacién de desbaste con lija #180.
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A continuacién se realizé el pulido final, para ello se afnadié unas gotas de
suspensién de alimina (tamafio medio de particula de 0,1 pm) sobre el disco que

esta recubierto por un pafio suave.

5.10.2- Microscopia optica: Analisis de la porosidad superficial.
Concluida la etapa de adecuacién superficial, se procedié a realizar un
analisis microscopico de las piezas mas representativas. La finalidad de este
analisis fue comparar la porosidad superficial, en las piezas obtenidas a las
temperaturas utilizadas para trazar la curva de sinterabilidad. Asimismo se
observaron las microestructuras obtenidas, inclusiones, formacién de fases y otros
fenémenos producidos. Otro factor por el que se efectud la microscopia 6ptica fue la
posibilidad que ofrece esta técnica para poder realizar con mayor exactitud
cualquier apreciacién que macroscopicamente no fuese posible. El analisis se
realiz6 a las piezas realizadas con 100% polvo de RCD’s por los conformados de
moldeo, compresion uniaxial y extrusién, a las que se adiciono caolin por el

conformado de extrusién y a las que se adicioné cemento.

Figura 53: Microscopio, cAmara y ordenador empleado en el anilisis.

El microscopio utilizado es de marca ZEISS Axiovert 100A (Figura 53), que
lleva incorporado un binocular de 10x y con cuatro objetivos de 4x, 10x, 20x y 50x.
De manera que con la combinacion del conjunto se obtienen los aumentos de 40x,
100x, 200x y 500x. El microscopio tiene acoplada una camara digital marca Optika
Microcopes Italy de 3 MPixel unida a un ordenador con un software especifico

(OptiKa Vision Lite) para poder tratar las im4genes.

Para el calculo de la porosidad superficial se tomaron 20 microfotografias de

la superficie pulida de forma aleatoria, de cada pieza a diferentes aumentos. El
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programa empleado en el tratamiento de las imagenes es el Imaged de software
libre. El programa ImagedJ es una rapida y efectiva herramienta para medir la
porosidad, el cual se ha utilizado en estudios de contar células [171], medir la
porosidad en diferentes campos, como el hueso cortical en medicina [172], fruta en
ingenieria de los alimentos [173], rocas en ciencias de la tierra [174, 175], etc. El
software mediante una serie de funciones, colorea de color rojo los poros o huecos y
deja en color gris las zonas estructurales, con el que se obtiene un porcentaje

equivalente a la porosidad del material en esa imagen (Figura 54).

Con los datos de porosidad se hizo un estudio de fiabilidad aplicando la

distribucién de Weibull.

Figura 54: a) Microfotografia de una pieza sinterizada a 1130°C de 100% RCD’s, a 10x. b) Tratamiento
con el software para estimar la porosidad.

5.10.3- Comportamiento tribolégico.

Con el ensayo tribolégico se realiza una evaluacién de la resistencia que
tienen los materiales frente al desgaste. Se evaluaron piezas fabricadas a partir de
los conformados por moldeo, compactacién uniaxial y extrusion de la mezcla 100%
RCD’s, y también piezas fabricadas por extrusion de la mezcla 50% RCD’s y 50%
caolin. De esta forma poder determinar su posible utilizacién en el futuro como

piezas sometidas al desgate o elementos en suelos, ya sean baldosas o adoquines.

Se selecciona el tipo de ensayo pin-on-disk para el ensayo de desgaste pues
es representativo de la calidad que se va a obtener mediante la sinterizacién [176,
177, 178]. El par tribolégico que se va a estudiar es acero al carbono-541HV(pin)-

residuos de materiales de construccién (disk) (Tabla 8).
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Tabla 8: Caracteristicas del Sistema y Parametros Operacionales.

Caracteristicas del Sistema Parametros Operacionales

Par tribolégico: Radio bola: 3 mm.

Acero 541HV (pin) — Residuos (disco) Radio de friccién: 6 mm
Medio: Aire _ Velocidad lineal: 0,2 m/s
Temperatura ambiente. Fuerza o carga aplicada 15N

Humedad < .?:0 % Temperatura de trabajo: <30 °C
Sin lubricacién.

La norma que rige el ensayo pin-on-disk es la ASTM G99-05 (revisada 2010)
[179], que regula los distintos tipos de ensayos que se pueden realizar y las
condiciones aceptables en las que se han de tomar los datos. Se requiere para la
correcta lectura de los datos una humedad relativa inferior a un 30% y una
temperatura ambiente inferior a 30°C, para ello el ensayo se realiza en el interior
de una campana con sales desecantes. Evitar huellas que sean mas profundas que

el diametro de la bola dividido por seis.

Para calcular los coeficiente de friccion de cada material se utilizd6 un
tribémetro pin-on-disk MT/60/NI (Figura 55), marca Microtest [180]. La méaquina
de ensayos estd predisefada para que el pin (o contramuestra) y el disco (o
muestra) giren entre si; como consecuencia de ello, se origina una pista de desgaste
en la superficie del disco. La contramuestra o pin presiona sobre la muestra a
ensayar con una carga especifica, y dicha probeta, se encuentra sujeta a un

dispositivo posicionador con contrapesos o denominado portapines.

Figura 55: Tribémetro pin-on-disk.

Antes y después de cada ensayo se realizaron medidas del peso de cada

pieza y de la bola empleada para el pin con una balanza de precision.
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Los factores o variables mas importantes a la hora de evaluar o caracterizar

el comportamiento frente al desgaste son los siguientes:

e Coeficiente de friccién [n]. Recogidos por el software utilizado.
e Coeficiente de desgaste [k]. Pérdida de volumen por unidad de fuerza

aplicada y metro de deslizamiento [179].

masa perdida (g)

k(mm3/N . m) = x 100 Ecuacién 5

densidad (Cm%) xcarga(N) xdistancia(m)

Volumen perdido (mm3) = ‘masa perdida (g)

" densidad (g/cm3) X 1000 Ecuacién 6

e Analisis macroscopico de las pistas de desgaste.

Figura 56: a) Detalle ensayo tribolégico. b) Pista de desgaste en pieza de RCD’s a 1130°C.

5.10.3.1.- Analisis de las pistas de desgaste mediante microscopia éptica.
Finalizados los ensayos de desgaste de las diferentes piezas, se procedid a
realizar un andlisis microscépico de todas ellas. De esta forma poder comparar los

distintos fendmenos de desgaste que pudiesen aparecer.

En el analisis de las pistas de desgaste, se usa la técnica del “mapping”.
Consiste en hacer un barrido fotografico transversal a la pista de desgaste, en las

zona mas representativas, y posteriormente unirlas mediante el programa
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Autostich (software libre). Las imdgenes tomadas se unen una a continuacién de la

otra formando una tnica fotografia (Figura 57).

Figura 57: Superior) Barrido microscépico de una pieza, a partir de 100% RCD’s a 1130°C. Inferior)
Idem, a partir de 50% RCD’s y 50% caolin a 1185°C.

5.10.4.- Anilisis de la emisién acustica del ensayo tribolégico.

Cuando dos superficies rozan o friccionan entre si se suelen producir
sonidos, a veces audibles. Sin embargo, lo que siempre sucede es que un cambio en
la fenomenologia de desgaste viene acompafiado por un cambio en la frecuencia,
amplitud y valor en decibelios, del sonido que genera el rozamiento, sea o no

perceptible por el oido humano.
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Figura 58: Pantalla en la que aparece la amplitud de onda de un ensayo tribolégico.

En el presente estudio ademds de analizar el comportamiento frente al

desgaste de las muestras, como en estudios anteriores [167]. Se analiza el audio
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obtenido al grabar el ensayo de tribologia pin-on-disk. Para ello se utilizé el

programa Audacity (software libre).

La duracién del audio fue la misma que la del ensayo, una hora (Figura 58).
Con él se recogieron los datos de emisiéon acustica en decibelios asi como la
amplitud de onda. Durante el ensayo triboldgico se realizé la grabacién del audio
(en decibelios) y la amplitud de onda se representé conjuntamente con el coeficiente
de friccién para poder explicar y compararla con los fendmenos producidos durante

el ensayo de desgaste.

5.11.- Determinacidn de la dureza.

La dureza es una de las propiedades fundamentales que caracterizan a un
material y se encuentra intimamente relacionada con la densidad y la resistencia
frente al desgaste. En esta etapa de trabajo se evalto la dureza a todas las piezas
fabricadas en los diferentes conformados y mezclas empleadas. Las durezas
obtenidas son Vicker, cuyo indentador tiene forma de piramide, con un angulo de
136° entre caras. Para la cuantificacién de la dureza se miden las caras diagonales

de la huella.

Figura 59: a) Durémetro Microdur II (0,5Kgf) y b) Indentador Vickers [181].

Una de las formas de medir la dureza es mediante un durémetro de
ultrasonidos, en este caso se utilizé uno con escalas intercambiables de la marca

Krautkdmer Branson Mod Microdur 11 (0,5Kgf) (Figura 59).

A la hora de realizar el ensayo se tuvo en cuenta que en el caso de los
ceramicos el endurecimiento por deformacién no se produce, por lo tanto no es

necesario guardar esa distancia que se debe cumplir en los materiales metalicos
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[76], pero hay que evitar en la medida de lo posible acercarse a posibles
imperfecciones (porosidad visible, grietas, etc.). Hay que tener especial cuidado que
el penetrador incida siempre perpendicular a la superficie de la pieza para evitar

errores en la toma de datos.

En cada pieza se realizaron 20 penetraciones distribuidas homogéneamente
por la superficie de la pieza. En las piezas que se habia realizado el ensayo
triboldgico, se tuvo en cuenta en no realizar ninguna indentacién en la pista de
desgaste, se realizaron en el interior y exterior de la pista. El realizar un nimero
elevado de medidas reside en la falta de homogeneidad del material a nivel
microestructural, de hecho el dato de la dureza depende del lugar donde incida el
penetrador, ya que no se conoce con exactitud si este incide sobre una fase mas
dura o de menor dureza o algin tipo de imperfeccién. Con los datos obtenidos se
realizaron las medias correspondientes y se hizo un estudio de fiabilidad mediante

la distribuciéon de Weibull.

5.12.- Comportamiento acustico en tubo de impedancia.

Es uno de los ensayos no destructivos que se les realiza a las piezas
fabricadas. En este ensayo se evaluaron las piezas realizadas mediante el
conformado por moldeo y que obtuvieron las densidades méas bajas, es decir las que
tienen mas porosidad, ya que en este caso esta caracteristica presenta buenos
resultados como aislante actstico. Para obtener mayor grado de porosidad las

piezas de 100% RCD’s se sinterizaron a la temperatura de 1100°C.

Con el ensayo de comportamiento acustico se obtiene el coeficiente de
absorcién acustica, siendo de gran aplicacién en la investigacién y el desarrollo de
productos. El coeficiente de absorcion se puede definir como el valor del cociente
entre la energia actstica absorbida por la superficie de la muestra del ensayo y la

energia actstica incidente [182].

Julen M. Caballero Valdiz4n ~ 73~



Aprovechamiento y Reciclaje de Residuos de Construccién y
Demolicion mediante Técnicas de Sinterizacion

AN

Figura 60: Tubo de impedancia actustica.

El tubo de impedancia utilizado es de la marca Microtest modelo ACAB3000
con amplificador BWSA, dos micréfonos y una fuente de alimentaciéon de 100W
(Figura 60). Los resultados se recopilan mediante el software de adquisicién y
tratamiento de datos VALab2, con él se obtienen el coeficiente de absorcién, el
coeficiente de reflexién, la impedancia y la admitancia. El equipo adquiere los datos
cada 10Hz, en un rango de frecuencias que se encuentra entre 800 Hz y 6300 Hz.

Las frecuencias inferiores a 800 Hz no se pueden evaluar en este equipo.

En la norma UNE-EN ISO 10534-2 [183] se recogen una serie de

recomendaciones necesarias para realizar correctamente el ensayo:

e Se debe encender diez minutos antes del ensayo, la fuente de alimentacion
del altavoz para que se adapte la membrana.

¢ Los micréfonos se deben calibrar antes del ensayo.

e (Cada micréfono medira en las dos posiciones para corregir errores.

e Las muestras deben quedar en el tubo de impedancia perfectamente

estancas.

Siguiendo la norma, se procede al ensayo. Para ello las piezas se deben
colocar en el portamuestras, ya que las piezas fabricadas son un didmetro un poco
menor, es necesario envolverlas perimetralmente con esparadrapo hasta conseguir

un ajuste perfectamente estanco (Figura 61).
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Figura 61: a) Piezas con esparadrapo. b) Portamuestras.

Es necesario suministrar al programa una serie de parametros ambientales
como son, la temperatura ambiente, humedad relativa y presién atmosférica, ya
que estas variables influyen en la propagacién del sonido [184]. Con ellos el
software puede realizar correctamente los calculos ajustando la velocidad del
sonido. Los parametros se toman de un higrémetro portatil y de la Agencia Estatal

de Meteorologia AEMET [185].

El ensayo tiene una duracién de 2 minutos por cada posicién de los
micréfonos, estos se deben de intercambiar entre si, su posiciéon. La duracién final
es aproximadamente 4 minutos. Dado que el ensayo es relativamente corto, todas
las muestras se ensayaron al menos tres veces para sacar un valor medio de

comportamiento.

5.13.- Ensayo de flexién simple.

Con las piezas que se han fabricado en forma rectangular por los diferentes
conformados, se les realiza el ensayo de flexiéon siguiendo la norma ASTM C67 — 12
[186], en la cual primeramente indica la realizacién del ensayo a flexién de la pieza
rectangular y posteriormente con uno de los trozos de esa misma pieza realizarle el

ensayo de compresion y al trozo sobrante un ensayo de absorcién de agua.

El ensayo de flexién se basa en la aplicacién de una fuerza puntual en el centro
de una barra apoyada en sus extremos, la resistencia se determina aplicando la
fuerza lentamente hasta la rotura de la barra. Con los datos obtenidos se calcula la
resistencia a flexién [od en (MPa), la deformacién a flexién [ed, y el médulo de
elasticidad a flexién [Ed en (MPa), este se puede obtener a través de la pendiente de

la recta que traza la curva tensién-deformacién, or — er.
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3-F-L : Ax1
op=—n Ecuacién 7 F: Carga méaxima de rotura (N)
L: Distancia entre apoyos (mm)
&= Ecuacién 8 b: Anchura de la pieza (mm)
E, — F-13 . . h: Altura o espesor de la pieza (mm)
f= 2pbm3 cuacién 9

D: Desplazamiento maximo antes de rotura (mm)

El ensayo se realiza con una maquina universal de traccién-compresién
electromecanica marca CODEIN modelo MCO-30 (Figura 62a). Consta de un doble
usillo de 300 KN de rango y posee un espectro de velocidades a escoger entre 0-
2000 N/s. El ensayo de flexién tuvo lugar en las instalaciones de la empresa Grupo

Inzamac S.L., ubicada en el poligono industrial de La Hiniesta de Zamora.

La adquisiciéon de datos se recoge en un ordenador el cual controla todo el
proceso ya que se encuentra conectado a la maquina universal. El software es
propio de la marca y recoge datos de fuerza, tiempo y el desplazamiento en los que

se produce la rotura.

i)

—

Figura 63: a) Util para el ensayo a flexién. b) Pieza fracturada a flexién.
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La maquina universal puede trabajar con diferentes células de carga segin
necesite, las células utilizadas son la de 5 KN y la de 300 KN. La pieza rectangular
se coloca sobre 2 varillas como apoyos y en el centro de la pieza se le aplica la carga
hasta la rotura de la misma (Figura 63). La velocidad de carga empleada fue de

5N/s y los datos se recogieron cada 0,5 segundos.

5.14.- Ensayo de compresion simple.

Finalizado el ensayo de flexién simple se procede a realizar el ensayo de
compresién simple, a uno de los trozos de las piezas rectangulares fracturadas a
flexién, siguiendo la norma ASTM C67 — 12 [186] como se ha comentado

anteriormente.

El ensayo de compresién se basa en la aplicacion de una fuerza en la base
superior de la probeta, y la probeta debe estar totalmente apoyada en su base inferior,
la resistencia se determina aplicando la fuerza lentamente hasta la rotura de la
probeta. Las tensiones y deformaciones ingenieriles se calculan mediante la seccion
original y la longitud original, y la carga aplicada. Con los datos obtenidos se calcula
la resistencia a compresién ingenieril [0 en (MPa) y la deformacién ingenieril [ed], el
médulo de elasticidad a compresién [Ec] en (MPa), este se puede obtener a través de la

pendiente de la recta que traza la curva tension-deformacion, oc — .

F

O, = 2 Ecuacién 10
AL (L-Lg) )

c == —— Ecuaciéon 11
Lo Lo

F: Fuerza aplicada hasta rotura de la probeta (N).
A: Area en la cual se aplica la fuerza en la pieza (mm?).
L: Longitud de la probeta en la direccién que se aplica la fuerza (mm).

Lo: Longitud de la probeta cuando se le ha aplicado la fuerza (mm).

Para esta etapa de trabajo se ha utilizado la misma méaquina universal de
traccion-compresion electromecanica, utilizada en el ensayo de flexién simple, en

las instalaciones del Grupo Inzamac.

En el ensayo de compresién la pieza se coloca entre dos émbolos, uno fijo y el
otro mévil, se ajusta lentamente el émbolo hasta tocar la pieza (Figura 64).

Previamente se mide la superficie de contacto de la pieza con el émbolo. A
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continuacién la maquina universal funciona automaticamente segtin los
parametros introducidos en el software. Todos los datos se recogen en un archivo
.txt, para su posterior tratamiento. La velocidad de carga empleada fue 200 N/s, y

los datos se recogieron cada 0,5 segundos.

Figura 64: a) Pieza antes de ensayo de compresién. b) Restos de pieza después de ensayo de
compresion.

Factor de correccién aplicado al ensayo de compresién.

Debido a que las dimensiones geométricas no son un cubo perfecto, sino mas
bien de forma rectangular. Se les aplica los factores de correccién de la norma

ASTM C39M -16b y ASTM C42M -16 [187, 188].

Como son piezas rectangulares se aplicé la relacién ancho/alto, obteniéndose
valores entre 1,50 y 1,75. Por lo que para obtener el factor de correccién se realizd

una interpolacion.

Tabla 9: Factores de correccién aplicados [187, 188].

Ratio longitud frente didmetro (I/D) Factor de correccién
1,75 0,98
1,50 0,96
1,25 0,93
1,00 0,87
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5.15.- Ensayo de absorcion.

Siguiendo la norma ASTM C67 — 12 [186], se realiza el ensayo de absorcién

al trozo de pieza restante.

El ensayo se realiz6 en una cuba metalica de marca Precisterm modelo
PSelecta, con una resistencia de temperatura regulable hasta los 220°C (Figura

65a).

El procedimiento seguido fue el siguiente; las piezas elegidas se introdujeron
en el horno de secado a una temperatura de 100°C durante 24 horas, para eliminar
cualquier humedad que contuviera la pieza (Figura 65b). Una vez transcurrido el

tiempo, se apaga el horno y se espera hasta que las piezas se encuentren a

temperatura ambiente.

Figura 65: a) Cuba utilizada en ensayo de absorcién y b) piezas en el interior del horno de secado.

El siguiente paso es pesar las piezas en la bascula de precision, y a

continuacién introducirlas en un bafo de agua a 100°C durante 1 hora (Figura 66).

Figura 66: Detalle de ensayo de absorcién. a) Piezas 100% RCD’s, b) piezas 50% RCD’s y 50% caolin, y
50% RCD’s y 50% cemento.
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Transcurrida la hora en el interior del agua, ésta se enfria afnadiéndole agua
fria hasta que alcance la temperatura de 30°C, inmediatamente después se pesa

cada pieza en la bascula de precision.
Para el calculo del porcentaje de absorcién se aplica la siguiente ecuacién:

A(%): Porcentaje de absorcién de agua.

Aoy = P57 100 Beuacién 12
% = p

Pu: Peso de la pieza humeda (g).

Ps: Peso de la pieza seco (g).

5.16.- Microscopia electrénica de barrido (SEM).

Su funcionamiento esta basado en la interaccion de un haz de electrones, ya
que los electrones tienen longitudes de onda en el rango del radio atémico (< 1 A), y
asi de esta manera es posible obtener imagenes de un detalle atémico. El
microscopio electréonico normalmente funciona en una camara de vacio para
prevenir la dispersién de electrones. El microscopio electrénico de barrido (SEM)
detecta los electrones secundarios y retrodispersados en funcién de la posicién del
haz. Las imagenes obtenidas representan la topologia, morfologia y composicién de

la muestra en el area irradiada.

El microscopio electrénico de barrido (SEM), es un dispositivo capaz de
ofrecer un variado rango de informaciones procedentes de la superficie de la
muestra. Se basa en el barrido de un haz de electrones sobre un area determinada,
segun los aumentos indicados, al mismo tiempo se monitoriza la informacién que se

ha seleccionado en funcion de los detectores.

Para obtener el analisis semicuantitativo de las muestras se empledé un
analizador EDX (Espectroscopia de Rayos-X por Energia Dispersiva) adjunto al
equipo de microscopia electronica. Si el electrén incidente en la muestra tiene
suficiente energia, expulsarda un electrén enlazado de un orbital del atomo.
Generando una vacante, la cual se llenara con un electrén de un nivel de energia
mayor que el de la vacante. Al descender el electrén se libera un fotén de rayos-X
igual a la ganancia de energia. La emisién de rayos-X es detectada por un detector
de energia dispersiva de rayos-X [189]. El drea analizada estd limitada por la

resolucién del microscopio.
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El analisis de las muestras en verde y la evolucion de las fases con la
temperatura de las muestras de 100% RCDs se llevaron a cabo en el Cardiff
Catalysis Institute perteneciente a la Universidad de Cardiff. Las imagenes fueron

recogidas mediante el detector de electrones secundarios (SE) y retrodispersados
(BSE).

El microscopio electronico utilizado fue un Carl Zeiss EVO 40 operado a 25
KV, para analizar las muestras tiene acoplado un analizador Oxford EDX.
Adicionalmente se utiliz6 para las piezas sinterizadas un HITACHI Tabletop
Microscope TM3030Plus operado a 5KV, y acoplado a este un analizador Bruker
QUANTAX EDX. Ambos microscopios pertenecen al Cardiff Catalysis Institute. En

& /

la (Figura 57) se puede ver el aspecto de ambos microscopios.

Figura 67: Microscopios electrénicos empleados. a) Carl Zeiss EVO 40 [190], b) HITACHI Tabletop
[191].

Figura 68: Microscopio electrénico empleado modelo Jeol JSM 6300 [192].
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Mediante esta técnica también se ha analizado la microestructura de los
materiales obtenidos por mezclas compuestas por caolin y RCD’s, asimismo las
pistas de desgaste de los ensayos tribolégicos. El microscopio empleado para estos
materiales para la obtencién de algunas imagenes SEM, es de la marca Jeol modelo
Jeol JSM 6300, equipado con un detector de elementos ligeros para la realizacion
de microanalisis mediante energias dispersivas de rayos X, ISIS Link de la casa

Oxford Instruments Ltd. de 1la Universitat Politécnica de Valéncia.

5.17.- Analisis de los datos obtenidos experimentalmente a través

de la distribucion de Weibull.

Una manera de comprobar la fiabilidad de un material es mediante la
distribucién de Weibull [193]. En un material que se conoce la composicién quimica
y su procesado, se le realizan ensayos para determinar sus propiedades mecanicas.
Los datos obtenidos suelen presentar dispersion, sobre todo en los materiales
ceramicos. Esa dispersién obtenida, en su mayoria se debe al conformado del
material y en cierta medida al ensayo evaluado. Por lo que mediante la distribucién
de Weibull se puede obtener la fiabilidad que posee el material en la propiedad
mecanica evaluada. La fiabilidad no es mas que la extensién de la calidad
operacional durante un periodo de tiempo, es decir, la conservacién de las
propiedades, de modo que su definicién se encuentra asociada a la probabilidad de

fallo o de supervivencia.

Las principales leyes de probabilidad utilizadas para estudia la fiabilidad
son la ley normal o de Gauss, la ley exponencial o de Poisson, la distribucién X2y la
de Weibull. La funcién de distribucion acumulativa de Weibull se obtiene mediante
la integracién de la funcién de densidad.

X: Parametro de posicién.
@
fx)=1—e€ \a Ecuacién 13

o' Pardmetro de escala.

B: Parametro de forma o médulo de Weibull.

La funcién de distribucion de Weibull se puede transformar en una ecuacién

de la forma de una recta “y = ax + b”, mediante operaciones matematicas.

1
1-f(x)

Ln {Ln[ ]} =B -Ln(x) — B Ln(a) Ecuacién 14
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Para realizar la conversion de la distribucion de Weibull y obtener las
ecuaciones de las rectas se utilizan unos estimadores. Los estimadores utilizados

son los siguientes [194, 195, 196].

— j 22 — 0_0:5) <y

Fq = D Ecuacién 15 F3; = . Ecuacién 17
= U903 i _ (-6/9) g

2j T n+0,4) Ecuacién 16 Fyj = os Ecuacién 18

j: Rango del experimento.

n: Numero total de experimentos

Aplicando estos estimadores obtenemos las rectas de regresién que aportan
datos en cuanto a la fiabilidad de los resultados. Junto con las ecuaciones de las
rectas aparece el valor de “R?’, correspondiente al coeficiente de determinacién o
indice de bondad, de cada una de las rectas. Cuanto mas se aproxime el valor de R2
a 1, este indica, el porcentaje de puntos que estan unidos linealmente, es decir la

recta se ajustara de forma més precisa a los valores de la propiedad estudiada.

La pendiente de las rectas de los estimadores es otro dato importante, ya
que estas indican el grado de dispersién de los datos que se han obtenido. Si la
pendiente es alta, menor es el intervalo de esfuerzos para los cuales existe una
probabilidad de encontrar los datos estudiados. Es decir existe poca variabilidad.
Las ceramicas tradicionales suelen presentar valores en torno a 4 — 5, las
ceramicas avanzadas de 8 — 10 [197], y las tenaces pueden alcanzar valores

mayores.
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6.- RESULTADOS Y DISCUSION.

En este capitulo se describen los resultados obtenidos durante el desarrollo

de esta Tesis Doctoral. Con la evaluacion de los datos se observa el comportamiento

del reciclado de los residuos de construccién y demolicién.

6.1. -Obtencién y acondicionamiento del material.

Se recogieron los residuos en sacos de forma manual, en la gestora de RCDs
“Planta de RCDs Rovina, S.L.” de San Cristébal de Entrevifias [82], se transportan
en los sacos hasta la Escuela Politécnica Superior de Zamora. Se eligieron distintas

zonas de acopio para la recogida de los desechos.

A la hora de seleccionar el material para su posterior tratamiento, se debe
tener en cuenta que los sacos se apilan de forma vertical. Esta situacién produce
una distribucién de los RCDs, por la diferencia de tamanos y pesos. Aunque hay
gran homogeneidad de tamafos, los pesados se sitian en la parte inferior. No
obstante, ya que el material estuvo a la intemperie durante un largo periodo de
tiempo en la gestora de residuos, este contiene algtin resto de origen vegetal y gran
cantidad de arena, la cual se ha distribuido a través de los huecos que hay entre los

trozos triturados de RCDs, llegando hasta la parte inferior de los sacos.

6.2.- Acondicionamiento del material mediante tamizado y sin

lavado.

Se evaluaron distintas técnicas para acondicionar el material. Una de ellas
es proceder a un tamizado directo del material obtenido en la gestora. De esta
manera se pueden eliminar los restos vegetales y la arena. Para ello se seleccioné el
material mediante una bandeja y se colocé en el tamiz superior de 1mm de tamaiio.
A continuacion comenzoé el ciclo de tamizado durante 20 minutos y se obtuvieron
las diferentes granulometrias. En la Tabla10 se muestra el aspecto de las distintas

fracciones.

Este método se decidio no emplearlo debido a la elevada cantidad de polvo
que se generaba en el laboratorio y las consecuentes perdidas de material, aunque

es un método totalmente valido si las condiciones asi lo permiten.
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Tabla 10: Material retenido en los tamices empleados.

Retenido # 500 pm. Retenido # 250 pm. Retenido # 125 pm.

Retenido # 63 pm. Retenido # 20 pm. Pasa # 20 um.

6.3.- Acondicionamiento del material mediante lavado.

Otra forma de eliminar los restos vegetales y la arena es mediante el lavado
de los RCDs. Para ello se colocan los residuos de construccién en bandejas, y se les
hace pasar agua con el fin de que arrastre los restos vegetales y la arena. A

continuacién se procedid a su secado en estufa a una temperatura de 110°C.

6.3.1.- Seleccién de los residuos de construccién.

Figura 69: Residuos de Construccién y Demolicién.

Una vez lavados los residuos se obtuvo una mezcla de materiales (ladrillo,
mortero, hormigén, etc.) cuyo aspecto se puede ver en la Figura 1. Se llevé a cabo
un estudio previo para determinar el porcentaje aproximado de cada residuo por
separado. Se tomaron 3 lotes representando a distintas zonas de acopio como

referencia (Tabla 2 y Figura 2).
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Tabla 11: Porcentajes de cada material por lotes.

(%) (%) (%)
LOTE1 MATERIAL LOTE?2 MATERIAL LOTE3 MATERIAL

HORMIGON Y 3358,27 68,42 1495,57 47,32 659,3 42,43
MORTERO

LADRILLO Y 1446,41 29,47 1459,17 46,17 776,67 49,98
TEJAS

ASFALTO, ETC. 103,12 2,10 205,14 6,49 117,82 7,58
TOTAL 4907,8 100 3159,88 100 1553,79 100

Se puede observar que el porcentaje de los distintos materiales del lote 1
difiere del resto de los lotes (Tabla 11), lo que demuestra que existe variabilidad a
la hora de recoger los residuos de construccién de los sacos. Una vez calculado el
peso aproximado de cada tipo de material, estos se volvieron a mezclar para su
posterior molienda. Esta operaciéon se realizé tras haber sido retirados los residuos

de yeso y alquitran que pudiesen influir negativamente sobre la posterior

sinterizacion.

Figura 70: a) Proporcién relativa de los RCD’s, hormigén, ladrillo y mortero del lote 1 y b) separacién
del yeso y alquitran.

6.4.- Ajuste de condiciones de molienda.

Se decidi6 realizar diferentes condiciones de molienda, en las cuales se varia
la cantidad de material introducido en el molino y el tiempo, con el fin de optimizar

el tiempo de la molienda y con la cantidad de RCD’s introducida (Tabla 12).

Con objeto de aprovechar el maximo de material se plane¢ realizar primeras
y segundas moliendas, éstas dltimas derivadas de las anteriores (ver Procedimiento

Experimental).
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Tabla 12: Parametros utilizados en moliendas.

Tipo de Carga Carga Tiempo Relg cién
Molienda Material (@ bolasg(g) (h)p mage“a“b olas
e acero
1% ~ 2300 3300 3 2:3
28 ~ 1500 3300 3 1:2,2
12+ 22 ~ 2300 3300 3 2:3
Finos ~ 260 3300 3 0,26:3,3
1* + Finos =2300+ 200 3300 4 1:1,3
2% + Finos ~ 2300 + 200 3300 4 1:1,3
1* + 2%+ Finos = 2300 + 200 3300 4 1:1,3

En la Tabla 12 se ha utilizado la palabra “finos” para denominar al conjunto
de fracciones granulométricas empleadas, las cuales son: parte de lo retenido en los
tamices de 250 pm, 125 pm, y en algun caso los de 63 pum; para llegar a la cantidad
requerida. Cabe destacar que los “finos” se mezclaron conjuntamente provenientes
de las moliendas efectuadas anteriormente, en las que el tiempo de molienda fue de
4 horas. Los “finos” incluidos proceden de ambas, es decir al principio se afiadieron
de las moliendas de 3 horas y cuando se acabaron dichos finos se comenz6 a anadir

los finos de las moliendas con duracién 4 horas.

——M. MEDIA (8h) ——M. MEDIA (4h) — M.MEDIA FINOS

100 -
80
< 1
2 1
A 60 A
]
=) 1
<3 1
X 40 i

20 * \

\

0 | |
1 0,1 0,01

Tamarfio de las particulas en mm

Figura 71: Curvas granulométricas medias de las moliendas efectuadas.

En la Figura 71 se pueden ver las medias de las curvas granulométricas
realizadas de las diferentes moliendas. Las graficas para 3 horas y 4 horas son
practicamente paralelas. La diferencia es que la duracién de la molienda ha sido de

4 horas y con introduccién de finos. Esto influye de manera que en el tamiz de 1
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mm pase mas material. A continuacién cuando atraviesan los tamices de 500 pm y
250 pm, las graficas son horizontales sefialando que en esos tamafos
practicamente no hay particulas. A partir de aqui hay una inclinacién al pasar por
los siguientes tamices, denotando que hay mayor cantidad de particulas entre los
tamanos <125 pm y >20 pm. Este intervalo de tamanos es el idéneo para procesar
mediante conformado y sinterizaciéon. Se elimina la fraccién fina de 20 pm para
evitar problemas de deformacién y tronco-conicidad de las piezas. En la tercera de
las lineas (roja) se encuentra representada la media de las moliendas sélo con
particulas finas, ya que son las que posteriormente se utilizaran. En ella se observa
que tiene mas inclinacién que las otras, es debido a que hay un menor nimero de
particulas de mayor tamafo, por lo que aproximadamente el 60% de las particulas
finas atraviesan los tamices rapidamente hasta el tamafio comprendido entre 63

pm y 20 pm, el necesario para las siguientes etapas.

375
m MEDIA (3h)
m MEDIA (4h)
800 F---= e
m MEDIA FINOS
295
C]
2
& 150
75
0

Retenido #63 pm Retenido #20 pm

Figura 72: Representacion del material retenido en los tamices de 63 pm y 20 pm.

En la Figura 72 se representa la cantidad de polvo promedio de los pesos
retenidos en todas las moliendas efectuadas. Se puede observar como en las
moliendas de duracién de 3 horas, se produce mayor cantidad de polvo en los dos
tamices representados, 63 pm y 20 pm. También la desviacion estandar es mayor,
esto es debido a que se introduce en el molino diferente cantidad de material como

consecuencia de aplicar el criterio de primeras y segundas moliendas.
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Con las moliendas de duracién 4 horas, se ha obtenido menor cantidad de
material que en las de 3 horas. Se puede decir que una duracién mayor de la etapa
de molienda no implica una mayor obtencién de masa pulverulenta. Al introducir
una cantidad de particulas finas junto con las de mayor tamafno se producen
fenémenos de amortiguacion, es decir, las particulas finas amortiguan los impactos
de las bolas de acero y del material de mayor tamafio que también ayuda a la
molienda. En este caso la desviacién estandar es menor a causa de que siempre se

introducia la misma cantidad de material en el molino (Figura 74).

En las moliendas con particulas finas, en proporcién a los tres casos, es la
que menos material muele, pero también hay que tener en cuenta que es la que
menor cantidad de material se introduce en el molino (Tabla 12). Asimismo la
desviacidén estandar es pequeiia, ya que se introduce siempre la misma cantidad en

el molino (Figura 72).

En conclusion, la condicion de molienda mas efectiva es la de duracion de 3
horas, con una relacion carga material / carga de bolas 2:3 y sin introduccion de
finos, ya que a partir de las 3 horas la acumulacion de finos produce amortiguacion

de impactos reduciéndose la efectividad de la molienda.
6.5.- Molienda y tamizado.

Una vez determinadas las condiciones mas adecuadas para la molienda se
introducen en el molino la mezcla de residuos de construccién libres de impurezas
(alquitran, yeso, astillas, etc.) y con un tamafio comprendido entre 0,5 — 4 cm. La
duracién 6ptima para la molienda fue de 3 horas para las moliendas M1 — M8 La
cantidad de RCDs puede variar entre 1,400 Kg y 2,400 Kg aprox. (Tabla 4) en

funcién del tipo de molienda (primera o segunda).

Terminada la etapa de molienda, la masa pulverulenta obtenida se
introdujo en la tamizadora en dos ciclos de 15 minutos, con el fin de separar las
diferentes fracciones granulométricas. Para ello se utilizaron los tamices de la serie
UNE-EN 933-1 y 2 [153, 154] (0,0020 — 0,0063 — 0,125 — 0,250 — 0,500 — 1 mm),

como ya se ha comentado anteriormente.
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Tabla 13: Datos de carga de material y tiempo de las moliendas.

. Tipo de Carga Carga Tiempo Rglamén
Molienda Molienda Material (g) bolas (g) (h) material/bolas de
acero
M1 Primera 2320 3300 3 2:3
M3 Segunda 1616 3300 3 2:3
M2 Primera 2211 3300 3 2:3
M4 Segunda 464 2580 3 0,4:2,5
M5 Primera 2337 3300 3 2:3
M7 Segunda 1620 3300 3 2:3
M6 Primera 2310 3300 3 2:3
M8 Segunda 1540 3300 3 2:3

Sin moler Retenido #1mm

Figura 73: RCDs en estado de suministro y retenido #1mm.

En la Figura 73 se puede observar el material antes de la molienda y
después. Se muestra como el material retenido en el tamiz de 1 mm tiene los bordes
redondeados tanto los trozos de hormigén y mortero como los de ladrillos y tejas.
Los residuos de hormigén estan manchados con polvo fino de los residuos de los
ladrillos y se observa como los cantos rodados se han desgastado en menor medida.
Es logico ya que los cantos son mas densos y duros, por lo que también actian como

carga abrasiva frente al resto de los materiales.

2 | 2 mm

Retenido # 500pm Retenido # 250pm Retenido # 63pm

Figura 74: Fracciones granulométricas retenidas en 500 pm, 250 pm y 63 pm.
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La Figura 74 se ve el material retenido en los tamices de 500 pm, 250 pm y
63 pm. El retenido en el tamiz 20 pm y pasa 20 pm no se muestran debido a que ya

no se diferencian a simple vista.

Los mecanismos de desgaste que se dan en el interior del molino ocurren por
compresién de los RCDs entre las bolas de acero y ellos mismos, por la abrasién o
friccién entre las bolas de acero y el material més duro (cantos rodados del
hormigén), ademds de por impacto. En este caso predomina el mecanismo de
abrasion con el cual se generan elevados esfuerzos cortantes en la superficie de la
particula obteniendo particulas con tamanos cercanos al original y otras de un
tamafio muy pequeiio [198], como puede verse en el material retenido en el tamiz
de 63 pm (Figura 74). De igual forma se puede observar que la masa pulverulenta
obtenida esta completamente homogeneizada, con un color anaranjado
propiamente de los ladrillos y tejas molidos. Las futuras propiedades mecanicas
que se obtendran en la sinterizacién de las piezas, como la densidad, dureza,
resistencia; dependen fundamentalmente de la homogeneizacion de la masa

pulverulenta obtenida en esta etapa [199, 200, 201, 202].

6.6.- Analisis granulométrico.

Tras la operacién de tamizado se realizaron las curvas granulométricas
correspondientes a cada molienda. Se utiliza una escala logaritmica en abscisas
para facilitar la interpretacién de la curva y su trazado, sobre todo en la parte de

los finos.

Los distintos analisis granulométricos para las moliendas M1 — M8 se
muestran en la Figura 75. Para diferenciarlas mejor se trazan con linea azul las
primeras moliendas, con linea naranja las segundas moliendas y la linea marrén
también es una segunda molienda (M4) pero con diferentes condiciones de

molienda (Tabla 12).

En todas ellas la mayor cantidad de material queda retenido en el tamiz de
1 mm, el cual posteriormente se puede volver a moler como en las segundas
moliendas. El mayor porcentaje de masa pulverulenta que pasa por los tamices de
1 mm, 500 pm, 250 pm y 125 pm, es el obtenido en las primeras moliendas, sobre
todo hasta el tamiz de 125 pm con valores comprendidos entre un 20% y 30%. Hay

que indicar que existe poco material en los tamanos mayores, debido a que el
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proceso de molienda desintegra los RCD’s mediante la friccién entre la carga

abrasiva y el propio material dando lugar a particulas muy finas [198].

M1 M2 M3 M4 M5 M6 M7 M8

100 -

80 -
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Tamano de las particulas en mm

Figura 75: Analisis granulométrico de las moliendas M1 — MS8.

Desde el tamiz de 125 pm hasta el de 20 pm, los porcentajes de material
pulverulento que pasa son muy similares, menores. Esto indica que la mayor parte
del polvo desgastado se retiene en esas aperturas. El material desgastado
corresponde al material que se ha arrancado de los RCD’s introducidos
Inicialmente en el molino, es decir la suma de todas las granulometrias resultantes
después de la molienda (Figura 75). El porcentaje de material retenido en el tamiz
de 20 pm, se encuentra entre un 10% y 17%. Aunque la M4 se parte de condiciones
de molienda distintas se produce un valor similar de eficiencia (Tabla 12 y Figura

76).

Observando la Figura 76 se puede deducir que las condiciones de molienda
optimas son las que tienen una relacién carga material / carga de bolas de 2:3, ya
que al haber mayor carga de residuos estos friccionan entre si produciendo mayor
cantidad de material desgastado. Cabe destacar que la cantidad de material
pulverulento retenido en el tamiz de 20 pm es mayor en las primeras moliendas

que en las segundas moliendas.

Julen M. Caballero Valdiz4n ~92 ~



Aprovechamiento y Reciclaje de Residuos de Construccién y
Demolicion mediante Técnicas de Sinterizacion

M Inicial B Retenido #1mm
H Retenido # 20pm @ (%) material desgastado tota
200 " — — - 45
® - 40
2000 +¢-——-————-@R--——-——-R-—— QW] a5 B
P 35 9
° ° - 30 B
1500 + - ——— - ———— - - ——— —— 2
39 Y o - 25 5“
Q a0
@ - 20 ©
S1000 - - ——————- -, =
- 15 B
o
500 - - - —————- - - 108
- 5
0
Molienda |Molienda | Molienda | Molienda| Molienda | Molienda| Molienda [Molienda
1 3 2 4 5 7 6 8

Figura 76: Porcentajes de material desgastado en las diferentes moliendas.

A partir de los resultados obtenidos en las moliendas M1 — M8, se
determina que las mejores condiciones para realizar una molienda y obtener mayor
cantidad de polvo retenido en el tamiz de 20 um, es utilizar la relacion de cargas
material / bolas de 2:3. Es decir, en una segunda molienda es mejor introducir
dentro del molino la cantidad de material retenido en el tamiz de 1 mm y anadirle
mas material procedente de otra molienda o material en estado de suministro,

hasta llegar a la relacion 2-3.
6.7.- Caracterizacién de la materia prima.

6.7.1.- Analisis de las fracciones granulométricas.

El analisis de las fracciones granulométricas mas finas se llevé a cabo
mediante el método Coulter en el Departamento de Ingenieria Mecanica y
Materiales de la Universitat Politécnica de Valencia. Las micrografias tomadas de

los polvos se realizaron en el Instituto de Catélisis de Cardiff (Reino Unido).

Se realizé el ensayo sobre las fracciones granulométricas que mayor masa
pulverulenta se obtuvo en la molienda (Figura 77). Si se analiza en conjunto las
distribuciones de particulas se observa que la fraccion granulométrica de pasa # 20
pm es la que presenta mayor homogeneidad en su tamano. Para el resto de las
fracciones se presenta un “hombro” en la zona izquierda de granulometrias
inferiores a la abertura del tamiz, indicando que junto con las particulas de mayor

tamanio se encuentran adheridas particulas de tamaifo inferior.
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Figura 77: Distribucién del tamafio de particula para cada fraccién granulométrica.

De acuerdo con otros estudios [203, 204], cuando dos particulas primarias
adyacentes contactan, éstas pueden adherirse debido a que poseen la misma
orientacion cristalografica. De esta manera, dos particulas al tocarse se pueden
combinar en otra secundaria. Como las particulas son muy pequefias, esto puede
seguir ocurriendo hasta formarse aglomerados. Asimismo la densidad de
empaquetamiento y la fraccién de relleno de los polvos estan influidos por la
distribucién del tamario de particula lo que produce la resistencia del aglomerado

[205, 206, 207].

Figura 78: Adhesién de particulas de menor tamafio a otras mayores del ret. # 20 pm: a) M4 y b) M5.

En el caso del polvo retenido en el tamiz de 125 pm, existe una gran
cantidad de particulas pequenas que se adhieren a las de mayor tamafio generando
conglomerados de gran tamafio aparente. El empaquetamiento estructural de los
polvos depende de la naturaleza de ellos y de la forma en que han sido procesados

[128] (Ver Figura 13). Este tipo de configuracién se denomina como “large particle”.
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La orientacién de las particulas y su influencia en el conformado de las ceramicas

tradicionales se ha detectado en la extrusién de pastas [208].

6.7.2.- Determinacion de la densidad aparente y la fluidez.

Para determinar la densidad aparente se utilizé el flujometro Hall en su
variante Carney. En la Figura 11la, se representa la densidad aparente de las
granulometrias retenidas en cada tamiz utilizado. La densidad aparente mayor es
la que se obtiene para el polvo de hormigdn siendo el siguiente el mortero y ladrillo,
en todas sus granulometrias. Mientras que el material RCDs no se comporta
linealmente. La densidad aparente obtenida para el retenido en el tamiz de 125
um, muestra anomalia porque tiene una densidad aparente menor de lo esperado,
debido a la gran aglomeracion de particulas inferiores a 20 pm. Cuanto mas finos
haya en el conjunto de los polvos menor densidad aparente habra [209]. Por el
contrario, las fracciones correspondientes a 63 pm y 250 pm muestran particulas
pequenias y mayores, con esta configuraciéon las particulas pequenas rellenan los

huecos de las grandes alcanzando valores previsiblemente algo mayores de lo

esperable.
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Figura 79: Comparacién con polvo de otros residuos: a) Densidad aparente y b) fluidez de los RCDs.

En cuanto a la fluidez que presentan (Figura 11b), el polvo procedente de
RCDs tarda mas en caer que el resto, debido a las aglomeraciones antes
comentadas. Por otro lado, el polvo retenido en el tamiz de 20 um, para todos los

polvos de residuo, no fluy6 ni el flujémetro Hall ni en la variante Carney.
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6.8.- Determinacion del area superficial y la densidad del polvo.

El area superficial y la densidad de los materiales en polvo se realizaron
mediante fisisorcién de N2 [210, 211]. Para ello se analizé el material retenido en el
tamiz de 20 pm de las moliendas realizadas, y de un mortero convencional, ladrillo
convencional y un hormigén HM-30 procedentes del laboratorio de construccién de
la Escuela Politécnica Superior de Zamora. Los ensayos BET se realizaron en el

Instituto de Catalisis de Cardiff.

Tabla 14: Area superficial determinada por fisisorcién de N2 y densidad (BET).

. Area
Muestra Df nsidad superficial

gmb) )

Hormigén HM-30 1,3830 4,811
Mortero convencional 1,7234 5,29

Ladrillo convencional 1,4596 5,085

Molienda 1 1,6196 5,179

Molienda 2 1,5882 4,963
Molienda 3 1,6144 4,4

Molienda 4 1,4256 3,265

Molienda 5 1,452 5,435

Molienda 6 1,4026 4,885

Molienda 7 1,4144 4,529

Molienda 8 1,6136 3,875

Media (M1 - M8) 1,56163 4,566375

Los valores de area superficial obtenidos a partir de la ecuacién de BET
aplicada a 5 puntos en la regién lineal de la isoterma (0.05-0.35 P/Po). Estos
resultados aportan informacién de las propiedades texturales de las muestras. Asi,
en general, una muestra mas porosa presenta mayor area superficial y menor
tamano de particula.

Los materiales convencionales ladrillo y cemento y presentan un Aarea
superficial comparable, aproximadamente 5 m2/g (Tabla 14). Las moliendas poseen
un area superficial media de 4,5 m?%/g, proxima a aquella obtenida para el ladrillo,
hormigén y mortero. Si se observan por separado (primeras moliendas y segundas
moliendas). El 4rea superficial promedio de las primeras moliendas es de 5,1 m2/g
(menor tamario de particula), y de las segundas moliendas es de 4,01 m?/g (mayor
tamario de particula). Respecto a las densidades poseen valores similares entre si,
con una densidad promedio de las primeras moliendas de 1,515 (g/mL) y en las
segundas 1,517 (g/mL). Las densidades se encuentran por encima del ladrillo

convencional y el HM-30 y por debajo del mortero convencional. Por lo tanto, se
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puede concluir que no existe diferencia significativa en la densidad de las muestras

pulverulentas obtenidas de la primera molienda o de la segunda molienda.

Teniendo en cuenta que a mayor area superficial el tamafio de particula es
menor [212], se deduce que los parametros utilizados en las moliendas (Tabla 12)
influyen directamente en el area superficial de las particulas. En las primeras
moliendas el tamafio de particula es menor que en las segundas moliendas. Las
razones para ello son, que en las segundas moliendas hay menor cantidad de
material introducido en el molino. Lo cual implica un menor nimero de impactos,
compresioén y abrasién de la carga abrasiva sobre los residuos de construccion, y
entre ellos mismos. Y ademads en las segundas moliendas el material introducido ya
ha sufrido un desgaste, que en el caso de trozos de mortero y sobre todo hormigén
dejan a la vista cantos rodados, los cuales comienzan a desintegrarse en particulas
de mayor tamano. Es interesante destacar los resultados en la molienda 4, el area
superficial es bastante mayor, ya que estos se efectuaron en un molino de
dimensiones diferentes y con menor carga de material. En las densidades ocurre el

mismo fenémeno.

En el estudio de Koronthdlyova [213], se publican los resultados del area
superficial obtenida mediante fisisorcién de N2 para cinco muestras de ladrillos:
tres diferentes clases de ladrillos contemporaneos y dos histéricos usados al oeste
de Eslovaquia en el siglo XIX. El area superficial que obtiene para los ladrillos es

de 4,7 m?/g aprox.

Hay una relacidn critica entre el tamaifio de las particulas en forma de polvo
y las piezas ceramicas sinterizadas, a menor tamano de particulas suelen
aumentar las propiedades mecdnicas tras el proceso de sinterizacién [208]. Es decir
la estructura de los polvos afecta directamente a la densificacién de las piezas en el

proceso de sinterizacién [214, 215].

6.9.- Composiciéon quimica de la masa pulverulenta.

Mediante Microscopia Electrénica de Barrido con Espectroscopia de Rayos X
(SEM-EDX) se analizé la masa pulverulenta retenida en el tamiz de 20 nm de las
moliendas M1 — M8. Y se comparé con el hormigén HM-30, mortero convencional,
ladrillo convencional. Estos ensayos se realizaron en el Instituto de Catalisis de

Cardiff (Reino Unido).
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Tabla 15: Composicién quimica de las moliendas.

5 "HM80" Convencional comencional M M2 M8 M4 M5 M6 M7 M
Si0z 48,138 21,18 63,98 64,4 64,21 69,55 68,55 6549 63,46 71,09 69,34
Al203 4,99 7,6 19,46 11,66 12,65 11,68 11,01 11,43 12,449 10,28 10,95
CaO 37,97 62,81 1,44 10,82 98 7,3 858 1055 10,55 7,65 7,77
K20 1,81 0,9 3,57 2,73 2,83 248 258 275 282 241 256
MgO 1,68 2,18 1,58 1,23 1,22 1,15 106 1,1 1,15 1,04 1,03
Naz0 0,44 0,43 0,39 068 075 06 063 08 074 0,72 0,68
TiO: 0,29 0,52 0,86 068 064 064 062 063 07 0,58 0,64
Fe20s 2,78 2,41 8,1 6,66 6,84 6,08 638 626 7,03 546 6,48
CuO 0,001 0,15 0,09 0,001 0,001 0,001 0,001 0,13 0 012 0
SOs 1,91 1,57 0,14 1,14 0,001 052 06 08 1,1 065 0,55
P205 0,001 0,25 0,4 0,001 1,06 0,001 0,001 0,001 0,001 0,001 0,001

El material pulverulento procedente de la molienda de los residuos de
construccion presenta una composiciéon similar al polvo de ladrillo convencional
(Tabla 15). Se observa que los principales compuestos son SiO2, Al:Os, y CaO, en
menor cantidad K20, Na20, TiOz, Fe20s y SOs. En otros estudios [68, 216, 217, 72,
218], ya se indic6 que el compuesto mayoritario es el SiOs, lo cual era esperable.
Teniendo en cuenta las condiciones de las moliendas, se puede apreciar que en las
segundas moliendas el SiO2 aumenta entre un 4% y 6%, y el CaO disminuye en las
segundas moliendas entre un 2% y un 3%. El Al203 disminuye de la primera
molienda a la segunda entre un 0,5% y 1%. En el caso de los compuestos K20,
Na:20, MgO, TiOz2 y Fe203, los valores de las primeras y segundas moliendas son
bastantes similares. Los compuestos de CuO, SOs, P:05 se encuentran trazas en

muy poca proporcion.

En la Figura 80 se observa el promedio de los compuestos quimicos
procedente de las moliendas M1 — MS8. El aumento de SiO:2 en las segundas
moliendas, es una evidencia clara de que los parametros de molienda influyen en la
composicién final. Es decir al introducir una cantidad menor de material en el
molino, procedente de una molienda previa, este ya tiene un desgaste evidente en
el hormigén y mortero dejando a la vista cantos rodados. Los cantos rodados estan
compuestos en su mayoria de silice, los cuales comienzan a desintegrarse por el
impacto, friccién con las bolas de acero y el propio material. El aumento de SiO2
coincide con una disminucién de la CaO, lo cual corrobora lo anterior, aparece mas

silice y menos silicatos (mortero o ladrillo).
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Figura 80: Porcentaje medio de los compuestos quimicos de las moliendas M1 — MS8.

La cantidad de los principales compuestos influird en las propiedades
mecéanicas de los ladrillos convencionales [64, 219, 220, 221, 222, 223, 224]. En los
ladrillos convencionales el contenido de SiO: es de (50% - 60%), este influye en el
aumento la porosidad y el riesgo de grietas. El compuesto de Al:Os (=10%)
contribuye al aumento de las resistencias mecanicas por su reaccién para dar
mullita (Als+2xSiz-2xO10x (x~0.4)) [225]. Durante la sinterizacién el CaO puede
combinarse con el SiO2 produciendo un aumento de las resistencias mec4anicas. Sin
embargo, si el CaO se encuentra libre, es decir, no se combina con ningin
compuesto, este puede producir defectos o “caliche” debido a la expansién por la
humedad [226, 227, 228, 229]. La presencia de Fe203 puede derivar en problemas
de eflorescencias por eso no deben exceder del 10% en peso. Ademas, una cantidad
excesiva de Fe20s3 conduce a la formacién de ladrillos rojos, mientras que una baja
cantidad de Fe2Os conduce a ladrillos de color marrén claro o amarillo [230]. El
contenido del polvo en este 6xido para las distintas moliendas esta por debajo de
este valor. La existencia de TiO: vista en el estudio [68] procede de los ladrillos de
arcilla, comUinmente utilizado como colorante y para mejorar las propiedades
mecanicas. El TiOz2 actiia como un 6xido vitreo intermedio y puede contribuir a
formar o modificar de esta forma la reticula vitrea. Asi, el titanio es un agente de
nucleacién que puede influir en la cristalizacién de nuevas fases [231]. En el
estudio [232], en el cual se fabrican esmaltes para ceramicos a partir de RCD’s,
anaden a la mezcla de residuos Na20 utilizandolo como fundente para realizar el

esmaltado de los azulejos.
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La presencia de SOs oscila dependiendo de la molienda y por lo tanto de la

zona de acopio. Esta presencia es debida al yeso (CaSO4) [233, 234].

El contenido de silice, alimina y magnesio esta fuertemente relacionado con
el proceso de vitrificacion y la posterior formaciéon de una matriz ceramica

resistente cuando se alcance la temperatura de sinterizacién [235, 236].

6.10.- Analisis termogravimétrico de las moliendas M1 — MS.

Las curvas termogravimétricas del material pulverulento procedente de las
moliendas M1 — M8 se presentan en las Figura 81 y Figura 82. En las primeras
moliendas se observa mayor dispersiéon en los datos, hay un porcentaje de la

pérdida de peso de un 5% para la M6 y de un 15 % para la M5 (Figura 81).
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Figura 81: AnAlisis termogravimétricos de las primeras moliendas.

En las segundas moliendas la pérdida de peso es similar en todos los casos

cercana al 7%, incluso en la M4 que tuvo unas condiciones de molienda diferentes

(Figura 82).
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Figura 82: Anélisis termogravimétricos de las segundas moliendas.

En diferentes estudios cuyos componentes principales son el SiO2, CaO,
Al>Os, Fes0s. Se producen unas pérdidas similares entre un 6% y un 12% [237,

238].

Entre la temperatura de 0°C y 200°C la pérdida de peso es debida a la
evaporaciéon del agua y la ignicién de materia organica. En el intervalo de 200°C a
400°C se produce la deshidratacion de los materiales arcillosos, el agua coordinada
e interlaminar. En el intervalo de los 400°C a 600°C se produce la descomposicion
del Ca(OH)s, en CaO mas H:0, y la oxidacién de otros compuestos. La maxima
pérdida de peso ocurre entre los 600°C y los 800°C, coincidiendo con la
descomposicién del CaCOs en CaO mas CO: [239, 240]. A partir de 800°C se

descomponen otros 6xidos.

6.11.- Caracterizacién mediante DRX.

En una primera fase se realizaron los difractogramas en los Laboratorios del
Instituto de Catalisis de Cardiff. En la Figura 83 se muestra el difractograma
procedente de la molienda 1 del material retenido en el tamiz de 20 pm (M1). En él
se observa que el componente que mayor pico presenta es el silice en la forma a-
Si02. En menor intensidad se observan picos de illita en la forma de KAl3Si3011, de
microclina en la forma KsNasAlSi30s, y hematites en la forma a-Fe20s. Esto mismo

ocurre en otros estudios en los que se trabaja con residuos de construccién [241,
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242, 69]. Las principales fases cristalinas observadas en M1, son acordes a la
composiciéon quimica dada en la Tabla 15. Anadir que existen evidencias que
también se presenta calcita (CaCOs), como se verd mds adelante, pero se hayan

solapados con los picos del cuarzo y la illita puesto que existe en muy poca

cantidad.
| |
= Quartz (aSi02)
x Illita
o e Microclina
=
= + Hematite
3
w
=]
3
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e
[ |
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20/deg

Figura 83: Patrén de difraccién de la molienda 1 (M1).

Como ya se hizo anteriormente, se emplearon como patrones residuos puros
de ladrillo, mortero y hormigén. Comparando los difractogramas de las moliendas
M1 — MS8 con las del mortero, hormigén HM-30 y ladrillo convencionales (Figura
84). Se observa que, conjuntamente, el hormigén HM-30 y el ladrillo coinciden en la
mayoria de los picos. Con el mortero difieren algo los picos, debido a la mayor
cantidad de cemento que posee éste. En este punto se puede concluir que la
muestra posee particulas de polvo de ladrillo y en menor medida, de mortero y

hormigon.

En general, todas las moliendas presentan el mismo patrén de difraccién, ya
sean primeras o segundas. Indicando que aunque se hayan recogido los RCD’s de

diferentes zonas de acopio, la masa pulverulenta final es homogénea.
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Figura 84: Comparacién de los diferentes difractogramas.

En una segunda aproximacion se analizaron las distintas fracciones a partir
del retenido en 125 um, para ver si habia variaciones en cuanto a la composicién de
las mismas. Este segundo grupo de difractogramas se realizé en los servicios

centrales de la Universidad de Salamanca.

En las Figura 85, se muestran los difractogramas correspondientes al polvo
retenido en los diferentes tamices empleados en esta Tesis Doctoral. Se observa que

los picos mayoritarios de los compuestos analizados se mantienen en todos los
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difractogramas. Esto indica que la composiciéon no cambia, es decir, la molienda es

homogénea para todas las granulometrias, no detectandose diferencias importantes

en las particulas retenidas entre tamiz y tamiz. En todas ellas se mostraban

contenidos en cuarzo, illita, microclina, hematite y calcita. Esto coincide con el

valor obtenido para la media de las moliendas y para las fracciones retenidas y la

fraccién que pasa (Figura 85).

La homogeneidad de las distintas fracciones demuestra que la mayoria de

los finos que se han generado provienen de los residuos de ladrillo, y

minoritariamente del mortero y el hormigén.
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Figura 85: DRX de los RCD’s retenido en los tamices #125 pm, # 63 pm, # 20nm y pasa #20 pm.

6.12.- Microestructura de la masa pulverulenta.

El aspecto de

los

polvos

de hormigéon HM-30, mortero, ladrillo

convencionales y las moliendas M1 — M8 se han visualizado mediante SEM-EDX.

Para ello se ha empleado el material retenido en el tamiz de 20 pm, el elegido para
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la fabricacién de piezas. Si se observa en la Figura 86 las imagenes tomadas a la
magnitud de 500x, se encuentran particulas de menor tamaiio. Esta parte del

trabajo se realiz6 en el Instituto de Catalisis de Cardiff.

HM-30 Ladrillo Convencional

Figura 86: Microestructuras tomadas mediante SEM a 500x.

En la Figura 86 se comparan las microfotografias tomadas mediante SEM
del ladrillo y mortero convencionales, hormigéon HM-30 y la molienda M5. Se
observa homogeneidad de tamafios y de distribucién en cada una de ellas. El
material que parece presentar un menor tamano medio de particula es el mortero
convencional, la molienda M5 muestra tamafos de particulas variados pero

mayoritariamente comparables al mortero y ladrillo.
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Figura 87: Microscopia SEM a 1000%x, de las moliendas M1 — M8,
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Las microfotografias de la Figura 87 tomadas mediante SEM a 1000x,
proceden de las moliendas M1 — M8. Se pueden observar las particulas de mayor
tamafio como SiO: mientras que las pequenas son una mezcla de residuos de
ladrillo y mortero, homogéneamente distribuidas. Hay una similitud de tamanos
entre las diferentes moliendas, ya sean primeras o segundas. No obstante, para la
molienda 4 se observa una disminucién del tamafo de las particulas consecuencia

de los parametros de molienda.

Adicionalmente, se identificaron las fases presentes en el polvo de los
residuos de construccion. En la Figura 88a se observa el polvo mediante SEM-EDX
y la identificacién de las fases con alto contenido en silice, calcio, titanio, hierro,
potasio y sodio (Figura 88b). Los compuestos encontrados concuerdan con el
analisis previo efectuado en la Tabla 15. Los diferentes compuestos se encuentran
homogéneamente distribuidos, condicién necesaria para un buen proceso de
sinterizacién. Se observan particulas de tamano inferior a 63 um, esto es debido a

que este material posee gran adhesion entre particulas.

() silicio — Si0z

() Calcio — CaO
Titanio — TiOz
Sodio — Na20

O Potasio — K20

O Hierro — Fe203

Figura 88: a) Muestra en polvo de la molienda M1 mediante SEM-EDX a 1000x y b) identificacién de
las fases en M1 con alto contenido Si, Ca, Ti, Fe, K, y Na.
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6.13.- Estudio de Sinterabilidad.

En este apartado se analiza el comportamiento de la masa pulverulenta
obtenida en el apartado de molienda durante la sinterizaciéon. Asimismo, se estudia
el comportamiento de las piezas fabricadas por sinterizacién mediante diferentes

técnicas: Moldeo Starch (con almidén) y compactacién uniaxial.

Se empled el método Starch para conformar las distintas piezas y estudiar el
comportamiento térmico de las distintas moliendas y trazar las distintas curvas de
sinterabilidad. Se obtuvo la curva media representativa para todas las moliendas.
Finalmente, se trazé la curva para la compactaciéon uniaxial, comparando ambas

variantes de conformado.

6.13.1.- Estudio de la sinterabilidad conformadas mediante moldeo

para las diferentes moliendas estudiadas.

Se han realizado una serie de piezas cilindricas para trazar las curvas de
sinterizacién y determinar la temperatura mas adecuada para sinterizar el
material. Para evaluar este fendmeno es necesario conocer la densidad en verde

previa al proceso de sinterizacion.

De las distintas fracciones granulométricas obtenidas en las moliendas M1 —
MS se eligi6 la fraccién retenida en el tamiz de 20 pm (menor de 63 pm y mayor de

20 pm).
6.13.1.1.- Determinacién de la densidad en verde.

Las densidades medias de las piezas en verde tienen valores muy similares
(Figura 89). Siendo el valor més alto el de las piezas realizadas a partir del polvo
obtenido en la molienda M3 con 1,48 g/cm? y el mas bajo es de 1,36 g/cm3 fabricado
a partir de la molienda M6. Estas densidades poseen valores similares a los
obtenidos en estudios previos [75, 167]. En el promedio de las densidades de las
piezas en verde no se aprecia una clara influencia de las condiciones de molienda
(Tabla 12). Estas pequefias variaciones se deben al proceso de fabricacién manual.
Teniendo en cuenta que el proceso es manual las dispersiones obtenidas son

bastante bajas, exceptuando los resultados para la molienda M1.
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Figura 89: Promedio de las densidades en verde obtenida para las distintas moliendas.
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Figura 90: Comparacién de las densidades en verde.

Si se comparan las densidades medias en verde obtenidas para las piezas de
las moliendas de los RCDs, con las fabricadas a partir de residuos de ladrillo,
hormigén HM-30 y cemento puros (Figura 90), los componentes principales de los
residuos de construccién. Se observa que las densidades de las moliendas se

encuentran por encima del ladrillo y del hormigén HM-30 obtenidos en anteriores
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estudios [243, 244], y por debajo del cemento hidraulico. El cemento al tener

caracter hidraulico reacciona formando compuestos densos (Portlandita) [245].

Durante la sinterizacién de las piezas se producira una pérdida de masa
puesto que se elimina el agua y el ligante. A mayor temperatura se producira un
crecimiento de grano debido a los procesos de difusién [229, 246, 247, 248, 249, 250,
251, 252], las particulas se recolocan hacia los poros o huecos, produciéndose una

contraccién volumétrica, por lo que las piezas aumentan su densidad.

En la etapa de sinterizacion se logran las propiedades mecanicas finales, ya
que el proceso de compactacién por si solo, otorga una fuerza cohesiva insuficiente

(253, 254, 255, 256].

6.13.1.2- Curvas de sinterabilidad.

El trazado de las curvas de sinterabilidad se realizé a partir de los datos
obtenidos por sinterizacién de piezas cilindricas moldeadas con almidén. Las piezas
en verde se introdujeron en el horno de mufla entre las temperaturas de 1100°C y

1160°C (con intervalos de 10 °C) y sin atmésfera protectora.

Figura 91: Evolucién de las piezas fabricadas a partir de las moliendas M1 — M4 a las diferentes
temperaturas.

—

M1

En este proceso las piezas aumentan de densidad y disminuyen de volumen,

hecho que mejorara las propiedades mecanicas. En las Figuras 91 y 92 se puede ver
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como va cambiando la tonalidad de las piezas segiin aumenta la temperatura de
sinterizacién. Evolucionan desde un color rojizo, similar a los ladrillos

convencionales, hasta el color marrén oscuro.

Cuando se alcanza la temperatura de 1130°C se alcanza las maxima
contraccién y densidad para las condiciones estudiadas (observables visualmente).
A partir de 1140°C se comienza a detectar el brillo caracteristico de la vitrificacién
superficial de las piezas, debido al exceso de fase liquida y ocurre lo que se
denomina sobresinterizaciéon. A partir de esta temperatura la mayoria de las

muestras estan sobresinterizadas.

1100°C 1125°C 1130°C 1140°C 1150°C 1160°C

Q00 00 O
0000 O

9000 0.
00000

Figura 92: Evolucién de las piezas fabricadas a partir de las moliendas M5 — M8 a las diferentes
temperaturas.

A simple vista, no se aprecian diferencias importantes entre las piezas de
las primeras y segundas moliendas, quizas un ligero cambio de tonalidad, siendo
mas oscuras las segundas moliendas, mas visible incluso a temperaturas mas
bajas. Asi pues, el color que se obtiene en las piezas depende de la temperatura de
sinterizacién, de la composiciéon quimica y de la relacién en masa de Fe203/AloOs en
compuestos pobres en calcio y la relacién de Fe203/CaO en compuestos ricos en
calcio [257, 258]. Durante los procesos de la sinterizacién, particularmente en
atmosfera oxidante, la transformacién de Fe?* a Fe3* aumenta el color rojizo. El
Fe203 produce un color rojo y FesO4 aporta un color mas gris o negruzco. El color

amarillo se produce por los altos contenidos en calcio [246].
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A continuacién se trazaron las curvas de sinterabilidad, determinando la
“ventana de sinterizacion” y la temperatura mas adecuada para procesar este

material.

Al observar las curvas de sinterabilidad (Figura 93), todas ellas describen
un trazado similar de la densidad frente a la temperatura. Hay que aclarar que en
linea continua se representan las primeras moliendas y en linea discontinua las
segundas moliendas, y en el mismo color. Se produce un aumento progresivo desde
1100°C hasta 1130°C, entre 1130°C y 1140°C se mantienen aproximadamente los

valores de densidad, para después disminuir hasta 1160°C.

2,4
Ventana de Sinterizacién
2,2
E
E” 2,0
3
2]
=
% 1,8
/A —e— M2
-A--M3  -aA--M4
1.6 —e—M5  —e—M6
- & - M7 - & - MS8
1,4 : 7 T

1090 1100 1110 1120 1130 1140 1150 1160 1170
Temperatura (°C)

Figura 93: Curvas de sinterabilidad de las diferentes moliendas.

Se observa que los valores mas altos de densidad se encuentran a la
temperatura de 1130°C, aunque a 1140°C los valores son muy préximos o en algin
caso aislado ligeramente mayor. Estas dos temperaturas definen la “ventana de
sinterizaciéon”. A partir de 1150°C y sobre todo en 1160°C las densidades son
menores y se produce la sobresinterizaciéon de las piezas. Este fendmeno aparece
por un exceso de fase liquida, produciendo en algunos casos deformaciones y

vitrificacién, dando a las piezas ese brillo caracteristico [72, 75].

En general, no se aprecia una influencia clara de los parametros de las

moliendas (primeras y segundas) sobre las variaciones de las distintas curvas. Al
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observar la primera molienda y a continuaciéon su segunda molienda, se produce
leve desplazamiento de la curva, hacia la derecha. Esto puede ser debido a que el
contenido de SiOgz, en las segundas moliendas, aumenta entre un 4% — 5% con
respecto a las primeras (Tabla 15), aunque también aumenta el Na:O que tiene
propiedades fundentes [232]. En el caso de la molienda M4, con unos pardmetros de
molienda muy diferentes a las demas, si se produce un evidente desplazamiento de

la curva hacia la derecha y se detecta la influencia de las condiciones de molienda.

Es interesante indicar, que aunque los residuos de construccién se han
recogido de diferentes zonas, los resultados son muy similares lo que muestra que
hay poca variabilidad aun partiendo de una mezcla de materiales muy diferentes

(hormigén, mortero y ladrillo).

Uno de los detalles mas importantes es la obtencién de un polvo que
composicionalmente se acerca mucho al residuo de ladrillo puro partiendo de una
mezcla de éste con otros materiales tan disimilares (hormigén y mortero) y con poca

variacién.

El hecho de que el polvo obtenido proceda de primera o segunda molienda no
es tan influyente como que la relacion carga material/carga bolas se vea
modificada. Dos moliendas sucesivas no influyen de forma decisiva sobre Ia
sinterabilidad. Afadir en este sentido que influye mds el proceso manual de

fabricacion.

En la Figura 94 se representa la curva de sinterabilidad media de las
moliendas M1 — MS8. El valor medio méas alto de la densidad, corresponde a la
temperatura de 1130°C siendo de 2,156 g/cm3, y el de 1140°C es de 2,141 g/cm3.
Estos valores son muy préximos lo que indica que en estas temperaturas se
encuentran las piezas que mas han contraido. Las dispersiones obtenidas son
mayores a menores temperaturas. Una de las razones por la que esto ocurre es la
etapa de la fabricacién. A bajas temperaturas las piezas tienen una mayor
porosidad, y en muchos casos es debida a la fabricacién. Sin embargo, a mayores
temperaturas la fase liquida es suficiente para reducir las imperfecciones inducidas

por la fabricacién, con lo que se obtienen resultados parecidos.
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Figura 94: Curva de sinterabilidad media de M1 — M8.

Es interesante comparar la densidad obtenida (2,15 g/cm3) de los RCD’s con
las arcillas naturales cuyos valores esta en torno a 1,99 g/cm3 a 1100°C y 2,22 g/cm3
a 1200°C [142]. En el caso de la sinterizacién de residuos de ladrillos y residuos de
hormigones se obtienen densidades respectivamente de 2,26 g/cm3 y 2,33 g/cm3 a
1160°C [72, 75]. En estudios sobre la sinterizacién del clinker portland [129, 145],
obtienen densidades de 2,5 g/cm?3 a 1200°C. Si se compara con estudios en los que se
realizan piezas por moldeo e hidratacién del clinker portland y adicionando en su
totalidad agregados de residuos de hormigdén obtiene una densidad de 2,060 g/cm3
[67], adicionandoles 50% de residuos de construccién obtienen una densidad de 2,31

g/cm? a 28 dias [68].

Para entender mejor como evoluciona la microestructura a través de los
procesos de sinterizacién, se realizé6 una microscopia 6ptica de todas las series de
piezas. En la Figura 95 se muestra como ejemplo la evoluciéon microestructura para

la molienda Mb5.
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Figura 95. Curva de sinterabilidad M5 con microfotografias.
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6.14.- Estudio de la sinterabilidad de las piezas conformadas

mediante compactacién uniaxial.

Una vez realizada la curva de sinterabilidad media para las distintas
moliendas y comprobando que la variacién en la curva para la temperatura
considerada como éptima era asumible, se procedié a la mezcla homogénea de todo
el material retenido en el tamiz de 20 pm. El conformado se realiz6 con una prensa

hidraulica y unas matrices cilindricas descritas en el procedimiento experimental.

El comportamiento de los polvos durante la densificacién se ve influido por
las caracteristicas de los polvos [259]. Numerosos estudios [114, 260, 261, 113]
indican que las particulas de menor tamafo rellenan los intersticios que dejan
otras de mayor tamafo, con lo que una mezcla pulverulenta de diferentes tamafios
produce una mejor aptitud a la compactacion. Lo cual es aplicable a este estudio, ya
que las particulas retenidas en el tamiz de 20 um abarcan los tamanos inferiores a
63 um y también presentan tamanos inferiores a 20 um debido a la aglomeracién

de particulas.

6.14.1.- Fabricacién de las piezas en verde por compactacion.
Las piezas en verde fabricadas por compactacién, no debian presentar
defectos, distorsiones o grietas, ya que en el proceso de sinterizacién sufriran

cambios dimensionales con el consecuente agrandamiento de los defectos [262,

263].

En la Figura 96 se observa la presién de compactacién utilizada para el
conformado de las piezas junto con la densidad obtenida. El intervalo de presiones
aplicadas estuvo entre 147 MPa y 207 MPa, siendo la media de 196 MPa. Esta
variacién es debida a que en la prensa no se puede prefijar un valor de
compactacion. Las probetas en verde comprenden valores entre 1,7 g/cm3 y 1,86
g/em3, estando la media de 1,80 g/cms3. Los valores maximos de la densidad en verde
se encuentran entre los 188 MPa y 198 MPa, pero a partir de los 200 MPa se
observa una disminuciéon de esta propiedad. Las densidades obtenidas en moldeo
con almidéon fueron de 1,4 g/cm3, pero hay que tener en cuenta que contienen
ligante en su interior. No obstante, como se puede ver en la grafica, la dispersién en

cuanto a densidades es mayor que por el método de moldeo.
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Figura 96: Presi6n de compactacién utilizada para el conformado de las piezas.
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Figura 97: Comparacién de las densidades en verde.

En la Figura 97 se comparan las densidades medias en verde obtenidas

mediante compactacién uniaxial con los datos para el proceso de moldeo de otros

materiales (ladrillo, hormigén HM-30 y cemento). Se observa que la densidad

media conseguida (1,8 g/cm?) es mayor que en resto de los casos, el tinico que se

acerca en densidad en verde es el cemento.
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6.14.2.- Curva de sinterabilidad.

Dado que se partia de los datos previos de moldeo con almidén, se realizé el
estudio de sinterabilidad entre las temperaturas de 1125°C y 1160°C. La

sinterizacién se realizé usando intervalos de 5 y 10°C y sin atmodsfera protectora.

En la Figura 98 se observa el aspecto de las piezas compactadas una vez
sinterizadas entre 1125°C y 1160°C. El color que presentan es marrén oscuro. Con
la salvedad de que entre las temperaturas de 1125°C y 1130°C el color marrén
oscuro es mate y entre 1150°C y 1160°C es un marréon oscuro brillante, lo que indica

que existe vitrificaciéon debido a la sobresinterizacién.

Figura 98: Evolucién del material compactado en el proceso de sinterizacion.

Las piezas por conformadas por compactaciéon son muy similares, en forma,
aspecto y color. El proceso de fabricacion ha sido mecanico y la precision y calidad
final del producto depende de la presiéon de compactacion y de la temperatura de

sinterizacién [52,53].

En la Figura 99 se muestra la comparaciéon de las curvas de compactacion y
moldeo, se observa que el material posee la misma tendencia en el proceso de
sinterizacién. En ambos casos aumenta progresivamente hasta la temperatura de
1130°C, a continuacion, la curva evoluciona disminuyendo, hasta la temperatura de
1160°C. Siendo la densidad maxima de 2,33 g/cm? en compactaciéon y 2,15 g/cm? en
moldeo. En general las desviaciones estandar son menores en las piezas fabricadas

por compactacion, es decir geométricamente son mas homogéneas. Es 16gico que las
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densidades en el conformado por compactacién uniaxial sean mas elevadas, ya que
ocurre lo mismo cuando las piezas en verde (Figura 97). Un aumento significativo
en la densidad en verde provoca un incremento de la densidad de sinterizado [54].
Cuando se fabrica una pieza por compactacién el nimero de particulas que rellena
un volumen determinado es mucho mayor, ya que hay que aplicar una fuerza que
comprime (o0 ayuda a recolocar) las particulas e incluso en algunos casos las llega a
fracturar, mientras que en el moldeo la Uinica fuerza implicada es la gravedad [236,
86]. Asimismo la utilizacién de ligante influye en la densidad final de las piezas, ya

que cuando este se elimina deja porosidad en la pieza.
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Figura 99: Curva de sinterabilidad de las piezas compactadas.

En la Figura 100 se muestra la evolucién de la microestructura junto con la
curva de sinterabilidad de las piezas fabricadas por compactacién. A la
temperatura de 1125°C los poros tienen todavia formas irregulares y a 1130°C se
reduce la porosidad aunque sigue siendo irregular. A partir de 1140°C disminuye la
densidad y aumenta la porosidad produciéndose poros mas redondeados debido al

exceso de fase liquida [264], produciéndose la sobresinterizacién.

Los ladrillos de buena calidad deben poseer una densidad comprendida en el
intervalo 1,7 — 2,0 g/cm? [265]. Tanto en moldeo como en compactacién estos valores

se sobrepasan.
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Figura 100: Curva de sinterabilidad y evolucién microestructural de las piezas compactadas uniaxialmente.
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6.15.- Contraccién volumétrica en compactacion y moldeo.

Durante el proceso de sinterizacién, el aumento de la densidad en las piezas
esta intimamente relacionado con la disminucién de la porosidad y la contraccién

volumétrica.
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Figura 101: Comparacién de la contraccién volumétrica de las piezas compactadas y moldeadas.

Los resultados obtenidos de la contraccién volumétrica (Figura 101) indican
que el mayor porcentaje se produce a la temperatura de 1130°C, con una
contracciéon del 37% para las piezas moldeadas y un 27% para las piezas
compactadas, lo que es légico ya que es la temperatura en la cual las piezas
alcanzan su mayor densidad. El dato obtenido en moldeo es semejante al obtenido
en otros estudios [75] sobre residuos de ladrillo y hormigén sinterizados con una
contraccién de 40% y del 38%, respectivamente. La contraccién producida entre

1130°C y 1150°C es muy similar en las piezas moldeadas.

Un factor que influye en la mayor contraccién durante el moldeo es la
pérdida del ligante en la etapa de “debinding” del ciclo de sinterizado. Es decir,
cuanto mayor sea la cantidad de ligante adicionado serda mayor la contraccién. La
contraccién es mayor en el conformado por moldeo debido al uso de la mezcla
acuosa con almidén que, posteriormente se eliminara en el ciclo de sinterizacién

entre los 600°C y 800°C.
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En compactaciéon uniaxial para las temperaturas de 1125°C, 1130°C y
1140°C los valores de contraccién son muy similares, aunque es ligeramente
superior la obtenida a 1130°C. A partir de 1140°C la contracciéon es menor, dando
un valor de 24,1% para 1150°C y de 20,1% para 1160°C. Esto se debe al fenémeno
de sobresinterizacién, en el cual hay un exceso de fase liquida, mayor porosidad y
pérdida de la entidad geométrica. Si se compara con las piezas fabricadas por
moldeo, y los resultados obtenidos en otros estudios [232], la contraccién que se
produce es menor para las piezas fabricadas por compactacién uniaxial. A causa de
que la fabricacién por compactacién aplica una fuerza sobre las particulas,
reorganizandose de tal manera que el volumen de huecos es mucho menor que en
un conformado por moldeo. Con lo que cuando se realizan la sinterizacién, hay
menos huecos donde se puedan recolocar las particulas. Otro factor a tener en
cuenta, es que no se utiliza ligante, es decir, no existe el hueco que deja el ligante

cuando es eliminado a altas temperaturas.

En el estudio de Demir et al. [71], en el cual se fabrican ladrillos a partir de
arcilla con 10%, 20% y 30% de ladrillos rotos a temperaturas de 900°C, 1000°C y
1100°C, la contraccién aumenta con la temperatura y decrece cuando se aumentan
los residuos de ladrillo. En este estudio para una temperatura de 1100°C se obtiene
un valor de 3,41% para un tamaino de residuo de 4,75 mm y 5,05% para 0,6 mm. En

ambos casos una contraccién menor a las obtenidas en este trabajo (16,70%).

La sinterizacién de arcillas naturales obtenida en el estudio [142],
fabricadas mediante moldeo, produce una contracciéon de un 1890% a una

temperatura de 1100°C y de 27,55% a una temperatura de 1200°C.

Se puede concluir que las piezas fabricadas por compactacion uniaxial
poseen una contraccion menor, debida principalmente a que no se usa almidon en
su conformado. Este hecho es consistente con las mayores densidades obtenidas con

respecto a las piezas procesadas mediante moldeo con almidon.
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6.16.- Evolucion de la porosidad en moldeo y compactacién.
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Figura 102: Porosidad obtenida en el intervalo de temperatura evaluado.

La porosidad total se determiné mediante el software Imaged. El indice
promedio de porosidad es inversamente proporcional a la densidad (Figura 102). El
numero de fotos tomadas fue estadisticamente adecuado para poder caracterizar

esta propiedad.

En las piezas moldeadas la porosidad obtenida a la temperatura de 1125°C
es el mayor valor con un 39%, la densificacion de la pieza no ha alcanzado su
maximo valor, pero se han intensificado la difusién y creacién de los cuellos entre
particulas. A continuacion disminuye hasta un 28%, siendo el menor resultado
obtenido, coincidiendo con la temperatura de 1130°C. A partir de este punto
aumenta progresivamente hasta un 35%. Como era de esperar, coincide la maxima
densidad obtenida con el minimo porcentaje de porosidad. Las dispersiones

mostradas son similares en todos los casos, incluso siendo fabricacién manual.

En compactacion la porosidad a 1125°C es un 22,3% y disminuye hasta un
18,7% a la temperatura de 1130°C. A partir de este punto aumenta
progresivamente la porosidad llegando hasta un 25,1%. Como era de esperar
coincide la maxima densidad con el minimo porcentaje de porosidad. Las
dispersiones mostradas son similares y pequenas en todos los casos. Este hecho se

puede explicar debido a que la fabricacién es un proceso mecanico y en ausencia de
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ligante. Aunque los indices de porosidad son diferentes, esta diferencia no es

mucha, de un 7% entre la minima y la maxima.

Las curvas de porosidad siguen el mismo patrén para los dos tipos de
conformado (Figura 102). Comienzan con una porosidad mayor, disminuyen
drasticamente en 1130°C, y a temperaturas mayores aumenta la porosidad de
forma progresiva. La porosidad obtenida por compactaciéon uniaxial es menor: a
1125°C es un 16% menor y al resto de las temperaturas un 10%. En otros estudios
sobre arcillas naturales fabricadas mediante moldeo [142] se obtiene una porosidad

de 25,92% a una temperatura de 1100°C, y de 15,50% para 1200°C.

MOLDEO STARCH

1125°C 1130°C 1140°C 1150°C° 1160°C
COMPACTACION UNIAXIAL

1125°C 1130°C 1140°C 1150°C° 1160°C

Figura 103: Evolucién de la porosidad con la temperatura: (arriba) moldeo y (abajo) compactacién.
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En la Figura 103 se observa la evolucion de la porosidad y la
microestructura del material fabricado mediante moldeo y compactacién. Se
observa como segin aumenta la temperatura, la porosidad se transforma. A bajas
temperaturas los poros tienen formas irregulares e interconectadas y a altas
temperaturas los poros son més redondeados (correspondiendo a la forma de
minima energia) y se van aislando. El porcentaje de porosidad es uno de los
factores a tener en cuenta a la hora de evaluar las propiedades mecénicas [266,

267, 268].

Asimismo se observa el fendémeno antes indicado de la fabricacién manual y
el efecto del ligante, sobre las diferentes porosidades resultantes en el conformado
por moldeo. No obstante, la microestructura de las muestras de ambos procesos es

semejante.

Se puede concluir que respecto a la porosidad, los mejores datos se obtienen
en el conformado por compactacion uniaxial aunque la microestructura que ofrecen

ambas series es semejante.

6.16.1.- Determinacién de la fiabilidad mediante la distribucién de

weibull de la porosidad.

La distribucién de Weibull es una de las técnicas mds usadas, para
determinar la fiabilidad de un material en ingenieria. En este apartado se utiliza
con el fin de determinar la dispersién en los resultados obtenidos en la medida de
la porosidad de las diferentes series fabricadas. Para ello se utilizaron los datos

obtenidos mediante el Imaged.

Se aplico la distribucién de Weibull a los datos obtenidos de las porosidades

correspondientes para cada temperatura estudiada.
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Figura 104: Distribucién Weibull de la porosidad para el moldeo starch y compactacién.

En la Figura 104 se observan las distribuciones de Weibull correspondientes
a los datos de porosidad obtenidos para cada temperatura de sinterizacién y los dos
procesos evaluados (moldeo con almidén y compactacién uniaxial). En las
distribuciones representadas se observa que el valor del coeficiente de
determinacién (R?) se sitda entre los 0,85 y 0,97 en las piezas moldeadas, 0,86 y
0,98 en las piezas compactadas (Tabla 16). Cuando el R? es bajo, en torno a 0,85 la
correlacién es aceptable. Si el R2 es alto, alrededor de 0,98 la correlacién es
excelente. El médulo de Weibull (m) o el valor de la pendiente se encuentra entre 5
y 8, cuanto mayor sea la pendiente, menor sera el intervalo de las porosidades
estudiadas para las cuales existe una probabilidad de encontrarlas (menor
dispersién de datos) [269, 270]. En los casos estudiados la pendiente no llega a ser
alta, por lo que la dispersién de los valores es elevada, hecho bastante habitual en

las ceramicas tradicionales.

Julen M. Caballero Valdiz4n ~ 126 ~



Aprovechamiento y Reciclaje de Residuos de Construcciéon y
Demolicién mediante Técnicas de Sinterizacién

Tabla 16: Resultados de la distribucién de Weibull para el moldeo Starch y la compactacién.

ESTIMADORES
(o]

T (°C) oo po- 703 1)) _(-G/8)

T m+1) 27 (m+0,4) BT = (n+0,25)
MOLDEO

1125 y=6,5516x- 24,465 | y=6,7637x- 25,251 | y=6,9358x - 25,888 | y = 6,8244x - 25,476
R® = 0,8754 R® = 0,8677 R® = 0,8598 R® = 0,8651

1130 y=71038x - 24,496 | y=17,3427x - 25,312 | y=7,5377x - 25,978 | y=4113x - 25,546
R =0,9513 R® = 0,9429 R® = 0,9339 R =0,94

1140 y=7,9187x - 28,062 | y=81922x-29,024 | y=84169x-29,814 | y=82712x - 29,302
R® = 0,9701 R® = 0,9656 R® = 0,9605 R® = 0,964

1150 y=80216x-29,091 | y=82364x-29,864 | y=8409x- 30,486 | y=82974x - 30,084
R:=0,9152 R® = 0,9061 R® = 0,8973 R® = 0,9032

1160 v=6,6011x - 24,087 | y=6,.8311x-24,918 | y=7,019x- 25597 | y=6,8973x - 25,157
R® = 0,9647 R® = 0,9608 R® = 0,9559 R® = 0,9593

COMPACTACION

1125 y=7,2482x - 22,085 | y=74T15x- 23,687 | y="7,6512x- 24,253 | y="7,5351x - 23,887
R® = 0,8901 R® = 0,8796 R? = 0,8692 R: = 0,8761

1130 y=53212x- 16,025 | y=55217x-16,62 | y=5,6863x-17,107 | y=5,5796x - 16,791
R® = 0,9582 R® = 0,9596 R® = 0,9589 R® = 0,9596

1140 y=50351x- 15964 | y=5261x-16,666 | y=>54535x-17,264 | y=>53279x - 16,874
R® = 0,8956 R® = 0,9093 R? = 0,9207 R:=0,9133

1150 y=7,8037x - 25,423 | y=80795x- 26,314 | y=83061x- 27,045 | y=8,1592x - 26,571
R® = 0,989 R® = 0,986 R2 = 0,982 R® = 0,9848

1160 y=85947x - 28,196 | y=88818x-29,131 | y=9,1168x-29,896 | y=89645x - 29,4
R® = 0,8826 R® = 0,8766 R®=0,8703 R® = 0,8746

Para el mismo material pero diferente forma de conformado (moldeo Starch
con almidén y compactacién) se observa que la porosidad, en el caso de las piezas
moldeadas, las lineas de regresién se encuentran a la derecha de las graficas
mientras que las lineas correspondientes a las piezas compactadas estan a la
izquierda. Las piezas moldeadas y sinterizadas a 1130°C son las que mas a la
derecha se encuentran, siendo éstas las que menos porosidad presentan. Para
1130°C y compactacién, las lineas de regresién se encuentran en la parte extrema
izquierda con la menor porosidad. Los datos de las temperaturas de 1150°C y
1160°C se superponen en cada tipo de conformado, pero entre si se encuentra

separados, mostrando mayores valores de porosidad.
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Se puede decir que la fabricacion manual influyen directamente en la
porosidad generada en las piezas sinterizadas. Las desviaciones con respecto a la
recta de Weibull dan idea de la diferencia de tamano de poro. Las que menos
porosidad presentan (1130°C) su linea de tendencia se encuentra desplazada hacia
la izquierda, y las que presentan mayor porosidad se desplazan hacia la derecha. El
fenomeno de sobresinterizacion Induce una menor dispersion en la porosidad,

haciéndola mas homogénea.

Resolviendo las ecuaciones de regresién obtenidas para hacer el ajuste lineal
de la distribucién de Weibull, se obtiene la porosidad caracteristica para cada

estimador y proceso utilizado (Figuras 105 y 106).
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Figura 105: Porosidades caracteristicas para moldeo Starch con almidén.

Comparando las Figuras 105 y 106 se concluye que el valor de porosidad
caracteristica mas elevado es para la temperatura de 1125°C, con un 41,8% en las
piezas moldeadas. El maximo para las piezas compactadas se produce para la
temperatura de 1160°C, con un 26,6%. En los demds casos, se nota como la
porosidad caracteristica aumenta entre 1130°C y 1160°C. A 1130°C se obtiene una
porosidad caracteristica de un 31% para las piezas moldeadas y de un 20,3% para
las compactadas. En todos los casos el primer estimador es el que mas porosidad
caracteristica ofrece y mayor indice de bondad tiene, por lo tanto el que mejor se

ajusta a la distribucién. Es interesante destacar que el médulo de Weibull tiene
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una fuerte dependencia con el método de ensayo utilizado [271], de forma similar

ocurre [272].
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Figura 106: Porosidades caracteristicas para compactacién uniaxial.

En la Tabla 16 se pueden ver los indices de bondad (o coeficiente de
determinacién) R2? obtenidos en las lineas de regresién de la distribucién de
Weibull. En las piezas moldeadas el R? de mayor valor se encuentra a la
temperatura de 1140°C con 0,97 y el menor en 1125°C con 0,87. En general las
piezas compactadas obtienen datos de R2 mayores, siendo el mas alto de 0,98 a
1150°C y el menor en 1160°C con 0,88. Por ejemplo, la probabilidad de que el
material fabricado mediante compactacién uniaxial y sinterizado a 1130°C posea

una porosidad caracteristica de 20,2% es de un 95,8%.

6.16.2.- Influencia de la temperatura durante la evolucién
microestructural y la porosidad.

En la Figura 107 se puede ver como evoluciona la microestructura y la
porosidad con la temperatura. Las piezas sobre las que se realizé la observacion
microscopica SEM fueron las fabricadas mediante moldeo Starch. La

caracterizacién se realizd en el Instituto de Catélisis de Cardiff.

A 1100°C se observa la formacién de los cuellos entre particulas, aumento de
los contactos y se formaciéon de limites de granos, debido a los procesos de difusién.

En esta temperatura se distinguen la forma y tamano de las diferentes particulas,

Julen M. Caballero Valdiz4n ~ 129 ~



Aprovechamiento y Reciclaje de Residuos de Construccién y
Demolicion mediante Técnicas de Sinterizacion

la porosidad superficial e interconectada. A 1125°C se ha producido un crecimiento
de los cuellos y una significativa contracciéon de los poros abiertos por interaccién

con los limites de grano [129].

1100°C 1125°C

1130°C 1140°C

1150°C 1160°C

Figura 107: Evolucién de la microestructura con la temperatura 1100°C — 1160°C.

A 1130°C se produce la maxima densificacién, se produce un intenso
crecimiento de los contactos y la formacién de una porosidad cerrada. Se eliminan

los poros que estaban en los limites de grano. La porosidad comienza a
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transformarse de las formas irregulares a las formas esféricas [273]. Desde 1140°C
a 1160°C se produce la coalescencia, el crecimiento de los poros y su esferoidizacion.
Lo que provoca una disminucién de la densidad. A 1160°C se puede observar una

homogeneizacién de la estructura.

Los resultados obtenidos para el material moldeado son extrapolables para
el mismo material compactado con la salvedad de que los poros seran mas
pequerios y la coalescencia final sera mayor. Esto viene apoyado por la curva de

sinterabilidad y con las microestructuras obtenidas mediante microscopia 6ptica.

6.17.- Caracterizacién microestructural durante el proceso de

sinterizacion mediante microscopia electronica.

Como se ha comentado anteriormente las microestructuras obtenidas tanto
por moldeo como por compactacién son similares. Mediante SEM-EDX se analizé la
composicién quimica de las piezas sinterizadas a las diferentes temperaturas.
Previo a la observacién en el SEM, las piezas se recubrieron con grafito. El objetivo
inicial fue la determinacién de compuestos de caracter volatil que pudiesen
abandonar la pieza. Este estudio se llevdé a cabo en el Instituto de Catalisis de
Cardiff.

En la Tabla 17 se muestra la composicién quimica promedio de las piezas

sinterizadas procedentes de las diferentes moliendas.

Tabla 17: Composicién quimica promedio de las piezas sinterizadas.

Peso (%) M 1100°C M 1125°C M 1130°C M 1140°C M 1150°C M 1160°C

SiOz 75,76 77,68 77,6 77,56 77,47 77,94
Al;O3 12,96 12,54 12,35 11,88 11,72 11,72
CaO 4,02 3,33 3,55 3,93 3,96 3,66
K20 1,29 1,29 1,38 1,45 1,47 1,375
MgO 1,94 1,65 1,5 1,38 1,45 1,515
Naz0 2,00 1,96 1,8 1,51 1,66 1,745
TiO2 0,19 0,21 0,22 0,27 0,27 0,235
Fe20s 0,93 1,05 1,30 1,70 1,71 1,52
CuO 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01
SO3 0,89 0,27 0,28 0,3 0,27 0,27
P20s 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01

El compuesto mayoritario es en todos los casos el SiO2 con valores entre 75 —
78 %, el segundo compuesto con mas porcentaje es el Al:03 con valores

comprendidos entre 11,7 — 13 %. El tercer compuesto es el CaO con valores entre
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3,3 — 4 %, el SO3 a bajas temperaturas tiene un valor 0,89%, mientras que a mayor
temperatura se mantiene el valor. Esto indica que éste se encuentra en su forma
combinada y el resto se ha volatilizado a temperaturas por debajo de 1125°C. Al
producirse la eliminacién de parte del azufre se produce una ligera modificacién en
el porcentaje relativo de 6xidos. En menor porcentaje se encuentran K20, MgO,
Na20, TiO2, Fe203s, CuO, P20s.

También se realizé6 un pequeno estudio sobre la evolucién microestructural
en funcién de la temperatura. Al aumentar la temperatura se produce una

evolucién de las fases cambiando el porcentaje relativo de las mismas [274].

En la Figura 108 se muestra la microestructura del material sinterizado a
1100°C asi como la composicién por 6xidos de las fases principales ricas en calcio,
silicio, hierro y aluminio. Se ha encontrado TiO:z procedente de ladrillos. Se pueden
ver claramente las particulas aportadas por los cantos rodados del hormigén con
forma angulosa. A esta temperatura, alguna de estas particulas comienza a

cuartearse para comenzar a reaccionar con el resto de las fases.

Se nota como se estan formado todavia cuellos de unién y la estructura,
aunque posee entidad, no esta completamente densificada, apareciendo como
estructura esponjosa en algunas zonas. Estas zonas con una mayor cantidad de
porosidad asociada de pequeiio tamafio corresponden con areas ricas en alimina y
6xido de calcio. El primero de ellos promovera la aparicién de fase liquida que usa
el resto de la estructura y el segundo de ellos se combinara con las fases siliceas y
ricas en aluminio dando lugar a fases afines a los cementos [194]. Existen

inclusiones de Fe procedentes del molino de bolas.

En la Figura 109 se muestra la microestructura a 1130°C. A diferencia de la
microestructura de 1100°C, muestra una densificacion mucho mayor producida por
la aparicion de la fase liquida, haciendo que los fenémenos de sinterizacion se
aceleren de forma importante [129, 194]. Esta fase liquida suele estar generada por
compuestos ricos en aluminio, hierro y cal, indicando de esta forma que los
silicoaluminatos (procedentes mayoritariamente del ladrillo o del mortero) y el CaO
Iinteraccionaran dando nuevas fases liquidas o sélidas. Estos compuestos ayudan a
que las particulas de silice, procedentes del hormigén, se integren dentro de la
estructura. Las fases ricas en CaO suelen ubicarse cerca de la porosidad, lo cual

podria ser interesante para futuras aplicaciones. Aparecen inclusiones de 6xido de
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zirconio (elemento que junto con el éxido titanio se afiade a los ladrillos) y éxido de

hierro.
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Figura 108: Microestructura e identificacién de las fases en las piezas sinterizadas a 1100°C.
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Figura 109: Microestructura e identificacién de las fases en las piezas sinterizadas a 1130°C.
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Figura 110: Microestructura e identificacién de las fases en las piezas sinterizadas a 1160°C.

En la Figura 110, se puede observar la microestructura a la temperatura de

1160°C. La diferencia mas importante con respecto a la que se obtuvo a la
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temperatura de 1130°C, es el aspecto de la porosidad mas esférica, consecuencia del
fenomeno de sobresinterizacién, y a un aumento de la homogeneidad de la
estructura. La distribucién de la silice aparenta ser un refuerzo de la fase matriz
procedente de los aluminosilicatos y la CaO que ha reaccionado. En resumen, el
refuerzo seria la fase rica en silicio y la fase matriz de aluminosilicatos que ha
aportado la fase liquida en la etapa de sinterizacién. La mayoria de las particulas
de SiOg, las cuales proceden del hormigén y del mortero, han reaccionado con la
fase matriz. Esta estructura “reforzada” es previsible que tenga una influencia
positiva en cuanto al comportamiento mecanico de las piezas con respecto a un

ceramico tradicional.

6.18.- Ensayo de dureza y fiabilidad asociada.

Uno de los ensayos mas sencillos de realizar y que puede dar idea de la
calidad de los materiales ceramicos es la dureza. La evaluacion de la dureza en las
piezas sinterizadas se hizo con un microdurémetro de ultrasonidos. Se ensayaron
las piezas sinterizadas en el intervalo de temperaturas de 1125°C — 1160°C, y asi
poder observar la evolucién de la dureza con la temperatura y en funcién del tipo

de conformado.
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Figura 111: Representacién de las durezas promedio comparadas con las densidades de las piezas
fabricadas por moldeo Starch con almidén y por compactacion.
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Las durezas promedio obtenidas por los dos tipos de conformado se
muestran en la Figura 111. Como se observa, la tendencia de ambas series (moldeo
y compactacién) es semejante y transcurren acordes a las densidades obtenidas, a
excepcion de los resultados a 1160°C, donde disminuye la densidad pero la dureza

aumenta.

A bajas temperaturas 1125°C y 1130°C se encuentran las durezas mas
elevadas para después disminuir para el resto de las temperaturas, pero segin
aumenta la temperatura de sinterizacion también lo hace ligeramente la dureza.
En las piezas obtenidas por moldeo, aunque hay durezas que son mas elevadas que
otras, los valores son muy semejantes entre si. En el caso del conformado por
compactaciéon uniaxial, hay una clara diferencia entre los valores mas altos y los
mas bajos. También se observa como en las piezas fabricadas mediante moldeo, las
cuales tienen mayor porosidad y menor densidad, han obtenido menores durezas en
todos los casos estudiados. En las dos series el mayor valor de dureza se encuentra
en la temperatura de sinterizacién de 1130°C con 4215 HV para las piezas
compactadas y 3241 HV para las piezas moldeadas, teniendo una diferencia de 893
HV. Por el contrario la minima diferencia entre los dos conformados se encuentra
en la temperatura de 1140°C, 3247 HV para el conformado por compactacién y 3093
HYV para el conformado por moldeo, siendo la diferencia de 1563 HV. El valor mas
bajo alcanzado es por moldeo a la temperatura de 1150°C con un valor de 2921 HV.

La discrepancia entre ambas series es debida a la diferencia de porosidad.

En cambio, las dispersiones obtenidas son bajas para las piezas moldeadas a
1125°C y 1130°C frente las obtenidas para las compactadas. Una dispersiéon baja
indica que las fases creadas en el proceso de sinterizacién son bastante
homogéneas. En el método por compactacién a temperaturas més bajas hay cimulo
de fases heterogéneas y que segiin aumenta la temperatura las fases son mas
homogéneas. En las temperaturas méas altas (1150°C y 1160°C) la dispersién es
menor en las piezas compactadas, ocurriendo lo contrario en las moldeadas. Este
fenémeno se puede explicar por la formacién de la fase intersticial de mayor
dureza. A esta temperatura el material se encuentra sobresinterizado, lo que
conlleva la aparicién de fases vitreas en presencia de porosidad de gran tamafio que
hace que influya de forma negativa sobre la dispersién. Paneto et al. [275] sefialan

que el porcentaje de porosidad en los materiales ceramicos influye en la dureza.
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Otro factor a tener en cuenta en la dispersién de los datos de dureza, es
cuando se realiza el ensayo, si el penetrador incide sobre un poro, la medida puede
ser errénea. Y la superficie de la pieza debe ser lo mas plano paralela posible, de
esta forma el indentador debe incidir perpendicularmente para que la medida sea

maés correcta.

Concluyendo, se puede decir que mediante el conformado por compactacion
uniaxial se alcanzan los valores de dureza mds elevados en todos los casos, y en
particular para la temperatura de 1130°C, la cual es la que mayor densidad ha
presentado. En las piezas por moldeo a 1130°C también se alcanza el valor mas
elevado de ese grupo. La influencia de la porosidad sobre los valores resultantes es

determinante.

El médulo de Weibull (m), el valor de la pendiente se encuentre entre 4 y 6
para ambos conformados siendo una correlaciéon aceptable. La pendiente es baja e
inferior a los valores que se obtienen para los materiales metalicos sinterizados

(276, 277, 278].

Moldeo
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Figura 112: Distribucién Weibull de la dureza para el moldeo starch y compactacién.

Las ecuaciones de regresién obtenidas tras aplicar la distribucién de Weibull
se encuentran reflejadas en la Figura 112 y Tabla 18. Para ambos conformados las

lineas de regresion se solapan y superponen para las temperaturas entre 1125°C a
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1140°C. Aun asi, las lineas de tendencia que se acercan mas al eje de ordenadas
corresponden con las piezas compactadas. Sin embargo, para las temperaturas de
1150°C y 1160°C, sucede que a mayor temperatura mas tienden a colocarse a la
derecha. Este fenémeno ocurre en las dispersiones obtenidas de las durezas
medias, debido a los efectos del aumento de porosidad por la sobresinterizacion y

la fase intersticial.

Tabla 18: Resultados de la distribucién de Weibull para el moldeo Starch y la compactacién.

ESTIMADORES
o

TCC) ] p o003 | G-0% | _(-G/9)

1= m+1) 27 (n+0,4) 13 n #* = m+0,25)
MOLDEO

1125 v =5,1541x - 42,089 | y=53185x - 43,424 | y=5452Tx - 44,514 | y=5,3658x - 43,808
R® = 0,9539 R® = 0,9501 R® = 0,9454 R® = 0,9486

1130 y=5,823x - 47,657 | y=6,016x-49,228 | y=6,1741x-50,515 | y=6,0716x - 49,681
R® = 0,9839 R® = 0,9823 R® = 0,9795 R:=0,9815

1140 y=55423x - 44,977 | y=57136x-46,36 | y=58525x-47,482 | y=5,7626x - 46,756
R®=0,9793 R® = 0,9734 R® = 0,9669 R:=0,9713

1150 y=4,5767x - 36,932 | y=4,7221x - 38,098 | y=4,8402x - 39,046 | y=4,7637x - 38,432
R® = 0,9907 R® = 0,9864 R® = 0,9812 R® = 0,9848

1160 y=4,868x- 39,637 | y = 5,0603x - 41,194 | y=52196x - 42,484 | y=5,1162x - 41,646
R® = 0,9895 R® = 0,9865 R® = 0,0824 R® = 0,9853

COMPACTACION

1125 y=4,1436x - 34,793 | y=4,2997x - 36,095 | y=4,4301x - 37,183 | y=4,3453x - 36,476
R® = 0,7069 R: = 0,7043 R:=0,7015 R® =0,7034

1130 y=4,0087x - 33,846 | y=4,1498x- 3503 | y=4,265x-35997 | y=4,1904x - 35,371
R:=0,903 R® = 0,8954 R® = 0,8874 R® = 0,8928

1140 y=3,1848x - 26,098 | y=3,2985x-27,022 | y=4,4301x- 37,183 | y=3,3312x - 27,288
R® = 0,854 R:=0,8477 R =0,7015 R® = 0,8455

1150 y=5,4337x - 44,53 | y=56408x- 46,218 | y=4,265x- 35997 | y=57007x - 46,707
R® = 0,9772 R:=0,9744 R® = 0,8874 R: =0,9732

1160 y=5,8505x - 48,167 | y = 6,0646x - 49,922 | y=6,2397x - 51,357 | y = 6,1262x - 50,427
R® = 0,9847 Re=0,9791 R:=0,9725 R:= 0,977

Aunque los valores de dureza proceden de diferentes piezas fabricadas a
partir de distintas moliendas (para moldeo), el ajuste a la distribucion de Weibull
es buena y en algunos casos superiores a los obtenidos por compactacion. Lo que
indica que, respecto a la dureza del material fabricado a las temperaturas de

sinterizacion estudiadas tiene un comportamiento homogéneo. Es decir, ni la
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molienda ni la fabricacion manual influyen de forma notoria sobre el
comportamiento fiable respecto a la dureza, pero si se produce una dependencia de

las fases formadas.

En las Figuras 113 y 114, se obtiene la dureza caracteristica para cada
estimador utilizado. En conjunto las durezas caracteristicas son algo mas elevadas
en todos los casos con respecto a las durezas medias. Observando la dureza
caracteristica obtenida por cada estimador, resulta que el primer estimador
estudiado posee una dureza caracteristica ligeramente superior con respecto a los
demas en el intervalo de temperatura estudiado. El mayor valor de dureza
caracteristica es el obtenido a 1130°C con un valor de 3584,1 HV, y el minimo
corresponde a la temperatura de 1150°C con un valor de 3195,7 HV en las piezas
moldeadas. El mayor valor de dureza caracteristica para las piezas compactadas es
el obtenido a 1130°C con un valor de 4432,8 HV, y el minimo corresponde a la
temperatura de 1140°C con un valor de 3621 HV. El Fj1 es el mejor estimador, es
decir, el que mejor se adapta a la distribucion de Weibull. Los valores de dureza

caracteristica son mayores los obtenidos en las piezas compactadas.
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Figura 113: Durezas caracteristicas para las piezas fabricadas por moldeo.
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Figura 114: Durezas caracteristicas para las piezas fabricadas por compactacién.

En general el indice de bondad (R2?) es elevado, lo que indica que es bueno, e
incluso en algunos casos es excelente, como en la temperatura de 1150°C que es el
mas elevado 0,99 en moldeo y 0,98 en compactacién (Tabla 18). El R2 mejor se
encuentra en el primer estimador, coincidiendo con la dureza caracteristica. La
temperatura de 1125°C posee el menor R2, con un valor de 0,95 en moldeo y 0,70 en
compactacion. La temperatura de 1130°C tiene un valor de 0,983, es decir, que hay
un 98,3 % de probabilidades de encontrar la dureza de 3584,1 HV en una pieza
moldeada y sinterizada a esa temperatura, siendo una probabilidad elevada. En el
caso de la compactaciéon también se observa que para 1130°C, la mayor dureza

caracteristica es 4432,8 HV el R2 es de un 90,3 %.

Anadir que una de las mayores limitaciones en cuanto a la compactacion
uniaxial de ceramicos es el control de la presion aplicada. Aunque las propiedades
obtenidas mediante compactaciéon uniaxial han sido buenas, la cantidad de piezas
defectuosas ha sido mayor debido a que la prensa carecia de un control para
prefijar la presion aplicada y que la matriz de compactacién no era flotante, con lo
cual la extraccién de las piezas ha sido, en ocasiones, complicada. Por otro lado, el
moldeo starch es una técnica muy sencilla, aunque lenta y laboriosa, que uno de los

mayores handicap que posee es ser manual.
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Como consecuencia de lo anterior fue necesario optar por un proceso sencillo
con aplicacién de presion, y que resaltase lo bueno que tienen los otros dos procesos
de fabricacién. El procedimiento elegido para fabricar piezas mayores fue el
conformado por extrusiéon, empleado habitualmente para las ceramicas
tradicionales. Asi en los ensayos mecanicos se plantearon para fabricar piezas por

moldeo y extrusiéon y comparar los resultados.

6.19.- Fabricacion de piezas rectangulares para ensayos

mecanicos.

Caracterizado el comportamiento del material en los apartados anteriores, a
través de la curva de sinterabilidad se determiné 1130°C como la temperatura de
sinterizacién a la que se obtenia la maxima densidad en las condiciones estudiadas.
De forma paralela, también se decidié sinterizar piezas a 1100°C por varias
razones: debido a la similitud del color con los ladrillos tradicionales y por la
elevada porosidad que puede resultar adecuada desde el punto de vista acustico.
Usando la curva de sinterabilidad como base para obtener productos con

prestaciones mecanicas o funcionales en funcién de la temperatura elegida.

Se decidio fabricar piezas de forma rectangular para ensayar a flexién y
compresién. En funcién de los resultados previos se emplearon dos tipos de

conformado: moldeo Starch o con almidén y extrusién.

6.19.1.- Conformado de las piezas y valor de la densidad en verde.

El material utilizado para la fabricacién de las piezas fue de las diferentes
moliendas mezcladas homogéneamente, para el conformado por extrusién y moldeo.
Aunque algunas piezas moldeadas estan fabricadas con el polvo de moliendas
concretas o mezcla controlada de varias de ellas. Teniendo en todo momento
presente la trazabilidad de las moliendas, aunque como ya se demostré no era
influyente este parametro. En todas ellas se utilizé la fracciéon granulométrica
retenida en el tamiz de 63 pm, dado que los resultados previos de granulometria
que indicaban que el tamafo de particula estaba en torno al tamiz de 20 pm debido

a la aglomeracion de las particulas.

Se determiné la densidad en verde. El promedio de las densidades en verde
de las piezas moldeadas de forma rectangular fue de 1,47 g/cm3, ligeramente

superior al obtenido en el moldeo de las piezas cilindricas (1,44 g/cm3) e inferior al
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obtenido en las piezas cilindricas obtenidas por compactacién (1,8 g/em3) (Figura
115). Permaneciendo por encima del ladrillo 100% y del HM-30, y por debajo del
cemento 100%. Mientras que las piezas elaboradas por extrusiéon alcanzaron un
valor de 1,6 g/cm3, mayor al mismo material conformado mediante moldeo y
permaneciendo por encima del ladrillo 100% y del HM-30 aunque por debajo del

cemento 100%.

2,0

Densidad en verde (g/cm3)

C. Compactacién R. Extrusién R. Moldeo Ladrillo 100% HM-30 Cemento 100%
Starch

Figura 115: Comparacion de las densidades en verde.

6.19.2.-Comparacion de densidades y contraccién volumétrica.

El ciclo de sinterizacién de las piezas rectangulares se realiz6 a la
temperaturas de 1130°C y 1100°C. La primera de ellas porque el material
presentaba mayor contraccién y densidad, y la segunda por ser semejante en
aspecto al ladrillo tradicional. Para el conformado por extrusién no es necesario
realizar curva de sinterabilidad, ya que este conformado se encuentra entre el
conformado por moldeo y el conformado por compactacién, cuyas curvas de

sinterabilidad ya se conocen.

La densidad media de sinterizado para las piezas moldeadas rectangulares a
1130°C fue de 2,12 g/cms3, similar al obtenido anteriormente por moldeo (2,15 g/cm3)
e inferior al valor conseguido por compactacién (2,33 g/cm?) (Figura 116). Los
valores obtenidos para las piezas extruidas son similares, siendo el mayor de 2,25

g/lem3 y 2,05 g/cm? para el menor. La densidad media obtenida es de 2,19 g/cm3 con
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una desviacién estandar de 0,0638. En comparacion con las obtenidas por los otros
métodos resulta una densidad mayor que las moldeadas e inferior que las de

compactacién uniaxial (Figura 116).

2,5
Temperatura 1130°C
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R. Moldeo R. Extrusién C. Compactacién

mm D. verde (g/cm3) mmmD. Sinterizado (g/lcm3) —&— Contraccién Volumétrica (%)

Figura 116: Promedios de densidades, absorcién y contraccién de los conformados.

Se observa que los valores de las densidades en verde de compactacién (1,80
g/cm?) a los obtenidos para moldeo (1,46 g/cm?) y extrusién (1,60 g/cm3). Ocurre lo
mismo en la densidad de sinterizado. En los procesos realizados las desviaciones
estandar han sido pequefias. En la norma EN 771-1 [279] se especifican densidades
mayores de 1000 Kg/cm?® para arcillas cocidas para su uso como ladrillos
convencionales. Sin embargo, la norma alemana DIN 105-100 [280] requiere
densidades entre 1200 — 2000 Kg/cm3. En el estudio [281], se fabrican ladrillos de
arcilla mediante moldeo y sinterizados a 1050°C, obteniendo una densidad de 2,1
g/cm3y se comparan con otros fabricados a partir de una mezcla de arcilla y un 25%

de biosolidos, estos obtienen una densidad de 2 g/cm3.

La contraccion volumétrica es mayor en las piezas conformadas mediante
moldeo que las de extrusién y compactacién. Para las moldeadas se obtuvo un valor
de 36,2 % y para las extruidas un valor de 32,6 %, las compactadas dan un
resultado de 26,9 %. Las desviaciones estandar son mayores en las piezas

fabricadas mediante moldeo.

Julen M. Caballero Valdiz4n ~ 144 ~



Aprovechamiento y Reciclaje de Residuos de Construccién y
Demolicion mediante Técnicas de Sinterizacion

Figura 117: Contraccién observada en una pieza moldeada y sinterizada a 1300°C.

Como se ha comentado anteriormente se fabricé otra serie de piezas
rectangulares para sinterizar a 1100°C por moldeo y extrusiéon. En este caso se
obtuvieron densidades similares por ambos métodos. Los valores de densidad se
encuentran en torno al 1,8 g/cm3, siendo el menor de 1,81 g/cm? y el mayor de 1,85
g/em3. Similares densidades obtiene Nkayem et al. [282], en la sinterizacién de
arcillas naturales a la misma temperatura, sin adicionarle ningtn aditivo, ya que

cuando adiciona mazorcas de maiz la densidad disminuye.
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Figura 118: Contraccién volumétrica de los diferentes conformados sinterizados a 1100°C.

El promedio de contraccién volumétrica obtenido en las piezas sinterizadas

a 1100°C para los conformados por moldeo y extrusién (Figura 118). La menor
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contraccién se obtuvo para las piezas conformadas mediante moldeo con un valor
de 16,8 % y las piezas extruidas tuvieron un valor de 18,6%. La dispersion de
resultados obtenida es menor en el caso del moldeo que en la extrusiéon. Las
variaciones pueden ser debidas a la posicién en el horno mas que al mismo hecho
que al conformado. Esto indica que sinterizar a temperaturas inferiores a la 6ptima
respecto a la densidad puede suponer una mayor dispersién de valores. Al
comparar los dos tipos de conformados empleados, se observa una mayor

contraccién en las piezas extruidas, sin embargo presentan mayor desviaciéon.

vez sinterizadas presentando una tonalidad de un color marrén oscuro.

Moldeo 1130°C Extrusiéon 1130°C
Moldeo 1100°C Extrusiéon 1100°C

Figura 119: Algunas de las piezas rectangulares fabricadas mediante a) moldeo y b) extrusién.
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Esto indica que el método de moldeo al ser manual hay mayor posibilidad de
cometer errores. Existe un mayor nimero de huecos en el interior con aire ocluido.
Ademas, el material se conforma mediante amasado y las particulas en el interior
del molde pueden sufrir una pequena decantacién debido a la gravedad, es decir las
particulas de mayor tamafo se colocaran en la parte inferior. En el método de
extrusion se aplica una fuerza que ayuda a salir el aire ocluido, dejando menos
huecos entre las particulas, por lo que se produce mayor densidad y una menor
contracciéon. En el conformado por compactacion, al aplicarle presion, se elimina
gran cantidad de huecos entre las particulas, con ello se producen piezas mas

densas.

En la Figura 119 se pueden ver ambas series de las piezas rectangulares

una vez sinterizadas presentando una tonalidad de un color marrén oscuro.

6.19.3.- Caracterizacion de las piezas sinterizadas a 1130°C.

Se eligi6 una de las piezas mas representativas de las extruidas y se
caracterizaron microestructuralmente en la Universitat Politécnica de Valencia. En
la imagen de microscopia electréonica se revelan las diferentes fases que se forman a
la temperatura de 1130°C y la porosidad asociada (Figura 54). Mediante SEM-EDX
se han analizado algunas de las fases que aparecen a 1130°C. Como era de esperar
el resultado es coherente con los andlisis previos, en este caso el material es una

mezcla de las distintas moliendas.

La composicién quimica de las fases indicadas anteriormente (Figura 120),
indica que el 6xido predominante en las fases es el Si02 excepto en la fase indicada
como “spectrum 27, en la cual predomina el FeO. La fase “spectrum 1” de color gris
oscuro y mayoritaria en el conjunto, esta compuesta inicamente por SiOgz, es decir
es una particula de arena procedente del hormigdén o mortero utilizado en la
molienda. La fase “spectrum 2” de color brillante se encuentra dispersa entre las
demas fases, su compuesto principal es el FeO con un 75%, y 13% de SiO:2 el resto
de compuestos es minoritario, las trazas encontradas de FeO proceden de las
arcillas, del molino y bolas de acero utilizadas en el molino que siempre sueltan
alguna particula admisible en la mezcla. En las fases “spectrum 3” y “spectrum 4”
de color gris claro, es la fase intersticial (anteriormente liquida) cuyo 6xidos

predominantes son el SiOz y el Al20s.
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Figura 120: Detalle de la microestructura a 1130°C y anAdlisis por 6xidos de cada fase representativa.
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6.19.4.- Defectologia de las piezas rectangulares.

Después de la etapa de sinterizacién se observaron una serie de defectos en
algunas de las piezas. Los defectos mas comunes que se encontraron fueron alabeo,
grietas por retraccién y oquedades (Figura 121). Se ha querido analizar estos

defectos de forma macroscopica ya que posteriormente pueden causar fallos a la

hora de ensayar a flexién y compresion.

Figura 121: Defectos observados en las piezas rectangulares, moldeo y extrusién.

El alabeo se produce en las piezas que se colocaron mal en el interior del
horno, este defecto solo se produce en las piezas moldeadas. Es decir, si las piezas
no estan bien apoyadas sobre el material utilizado de refractario, estas al sufrir la
contraccién por los efectos de la sinterizacion se recolocan mal sobre el material
refractario. Por lo que cuando se abre el horno, alguna de las piezas presenta un

alabeo minimo, pero visible. También se puede producir el alabeo por efecto de
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grandes diferencias en el tamafo de particula del polvo. En la etapa de moldeo se
mezcla la fraccion granulométrica retenida en el tamiz de 63 pm, la cual tiene
particulas <63 pm. Cuando la mezcla se vierte en el molde, y este se vibra para
extraer el aire ocluido. Lo que ocurre también es que las particulas de mayor
tamafio se dirigen hacia el fondo del molde, quedandose en la parte superior las de
menor tamano. Asi pues, en la etapa de sinterizacién, la temperatura tiene una
relacion directa con el tamano de particula. Las particulas de menor tamano
sinterizan antes, por lo que se genera mayor contracciéon en esa zona, produciendo

el alabeo.

Las grietas de retracciéon pueden ocurrir en ambos conformados, son debidas
a las tensiones que sufre el material durante la contracciéon en el proceso de
sinterizacién. Algunas de ellas son provocadas por el alabeo que sufre la pieza.

Estas aparecen en las esquinas de las piezas o en alguna de sus caras.

Existen otras fisuras que se producen por las tensiones que sufre el material
al salir por el cabezal de la extrusora (piezas extruidas), éstas se ubican en los
bordes de la pieza, donde més tensiones por friccién ocurren. Asi mismo, por ese
fenémeno pueden surgir fisuras en las piezas. Esto ocurre cuando el material al
salir por la boquilla se forman tensiones, las cuales exceden la tenacidad de
fractura del material [283]. En la literatura buscada [284, 285, 286], los defectos
mas comunes encontrados son grietas internas, fracturas superficiales, crateres

superficiales.

Las oquedades o huecos, se encuentran en alguna de las caras y estas se
forman debido al procedimiento de fabricacion. Se ha quedado aire ocluido en esa

zona en la etapa de moldeo, por lo que después del sinterizado aparece un hueco.

Otro defecto de menor importancia es el color, en alguna de las piezas la
cara que estd en contacto con el material refractario cambia la tonalidad. Aparece

un color marrén verdoso, esto ocurre en las piezas moldeadas.

También puede aparecer alguna mancha blanquecina en las piezas, esta
procede de restos de material refractario adherido. En algun caso aislado, restos de
ligante que ha sido mal eliminado y que se detectan por dar un aspecto superficial

mas brillante (no vitreo).
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Ademas otro defecto que se encontrdé en un par de piezas sinterizadas a
1100°C, debido a que se produjo una impurificacién de la masa pulverulenta con
caolin, son los desconches. El desconche se produce por las diferentes contracciones
de volumen que sufren los dos materiales, caolin y RCD’s, a la temperatura de
1100°C. Es decir, los RCD’s contraen mas que el caolin, con lo que se generan
tensiones internas que provocan el desconche, y la légica pérdida de propiedades

mecanicas.

La fractura de ceramica comienza a partir de defectos criticos, y este
fenémeno puede explicarse por la teoria de enlace mas débil, que determina que la
fractura siempre se propaga desde el defecto mas grande favorablemente orientado

a la tensién de traccién [287].

El ensayo de flexiéon simple es muy sensible a estas imperfecciones, por lo

que puede ocurrir una dispersién estadistica dispersiva [288, 289].

6.19.5.- Porosidad y Analisis de la Fiabilidad mediante la distribucién
de Weibull de la Porosidad.

Se decidié comprobar la porosidad superficial de 5 piezas, para ello se
realiz6 el proceso de desbaste y pulido, a continuacién, se realizaron 20
microfotografias con el microscopio y se analizaron mediante el programa Imaged.
El promedio de la porosidad superficial fue de 26,45 % con una desviacion estandar
de 3,6. Estos resultados son inferiores al obtenido en las piezas conformadas por

compactacién y superior a las piezas realizadas por moldeo (Figura 122).

En la Figura 123 se muestra la microestructura y porosidad de las piezas,
procedentes de una masa pulverulenta mezclada homogéneamente con diferentes
moliendas. Los fenémenos de porosidad encontrados en las diferentes piezas son
muy similares. Se observa la porosidad irregular e interconectada, y la porosidad

redondeada debida a los procesos de sinterizacion.

Se puede decir, que el proceso de conformado por extrusion al ser mecanico
produce todas las piezas de manera similar, por lo que las porosidades son

similares en todas las piezas y menores que en las moldeadas.
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R. Extrusion C. Moldeo C. Compactacién

Figura 122: Comparacién de la porosidad media para los diferentes conformados.

; ‘TI " - :

Figura 123: Porosidad superficial de diferentes piezas sinterizadas a 1130°C y conformadas por a)
moldeo y b) extrusién.

En la (Tabla 19), la distribucién de Weibull de la porosidad, los estimadores
presentan un coeficiente de determinacién (R?) comprendidos entre el 0,88 y 0,98,
en los tres conformados. Con una correlacién buena. El médulo de Weibull (m), el
valor de la pendiente tiene un valor comprendido entre 4 — 7,7. En la Figura 124, se
observan las distribuciones de Weibull para los tres conformados, observandose en
la izquierda las piezas compactadas con menor porosidad y en la derecha las piezas
moldeadas con mayor porosidad. Se puede decir que el tipo de conformado influye

en la porosidad.

Julen M. Caballero Valdiz4n ~ 152 ~



Aprovechamiento y Reciclaje de Residuos de Construcciéon y
Demolicién mediante Técnicas de Sinterizacién

1130°C / /

Ln(Ln(1/1-F)
o

-3
4
-5
Compactacién Extrusién Moldeo
-62,00 2,50 3,60 3,50 4,60

Ln (Porosidad)

Figura 124: Distribucién de Weibull de la porosidad para los tres conformados a 1130°C.

Tabla 19: Estimadores para la distribucién de Weibull

ESTIMADORES
1130 °C
. = j - _G-03) E _(—0,5) . _(1—-@3/8))
1" m+1) 27 (n+0,4) 37" # 7 (n+0,25)
Extrusion y=17,2918x - 24,034 | y=17,5303x - 24,815 | y =7,7239x - 25,448 | y = 7,5987x - 25,039
Rz =0,9447 Rz = 0,9402 2=0,9346 Rz =0,9384
Moldeo y = 5,823x - 47,657 y =6,016x - 49,228 | y=6,1741x - 50,515 | y =6,0716x - 49,681
Rz =0,9839 R? = 0,9823 R2=0,9795 R2=0,9815
Compactacion y = 4,0087x - 33,846 y =4,1498x - 35,03 | y =4,265x- 35,997 | y=4,1904x - 35,371
R2=0,903 R? = 0,8954 R? = 0,8874 Rz = 0,8928

Al resolver las ecuaciones de las regresiones correspondientes a los tres
conformados y sinterizados a 1130°C, se obtienen las porosidades caracteristicas
(Figura 125), las porosidades caracteristicas obtenidas para los cuatros estimadores
poseen valores cercanos en cada tipo de conformado. Observandose que la
porosidad caracteristica mas alta en el conformado por moldeo y la méas baja en

compactacién, en extrusiéon se obtuvo un valor de 27,01% superior al promedio
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obtenido (26,4 %). En todos los conformados la porosidad caracteristica es mayor
que su promedio obtenido. Los indices de bondad son bastante similares para cada
conformado, en este caso los obtenidos por extrusién obtienen los menores valores,
en torno al 0,93 — 0,94. Con lo que la probabilidad de que el material posea una

porosidad de 26,4 %, después del sinterizado a 1130°C es de un 94,5%.

35

| P.C. Compactacion ®P.C. Extrusién ®P.C. Moldeo

Porosidad caracteristica (%)

Estimador 1 Estimador 2 Estimador 3 Estimador 4

Figura 125: a) Porosidad caracteristicas frente a los estimadores.

6.19.6.- Evaluacion de la dureza de las piezas rectangulares.

Las durezas medias obtenidas para ambos conformados son similares,
aunque ligeramente superior en el conformado por extrusién (Figura 126). Las
piezas evaluadas se sinterizaron a 1130°C. En moldeo se obtuvo un dato de 3357
HV y en extrusién 3497 HV y en compactacién 4200 HV. Las desviaciones también
son similares en moldeo y extrusién, y algo mayores en compactacién. Esto indica
que las fases que se generan en este material a la temperatura de 1130°C poseen

una dureza elevada independientemente del conformado que se realice.

En la Figura 127, se representan las distribuciones de Weibull de los valores
de dureza correspondientes a los tres conformados. Se observa que los valores de
moldeo y extrusion son muy similares y se encuentran mas a la izquierda que los
de moldeo. Los valores de dureza obtenidos en las piezas compactadas se
encuentran desplazados hacia la derecha, siendo estos los que mayor valor han

alcanzado.
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Figura 126: Media de la durezas obtenidas en los conformados y sinterizadas a 1130°C.
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Figura 127: Representacion de las distribuciones de Weibull correspondientes a los datos de dureza.
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Tabla 20: Estimadores para la distribucién de Weibull.

ESTIMADORES
1130 °C
B = j Fo = (G-0,3) . G-0,5) (l (3/8))
1= m+1) 27 (n+0,4) BT = (n+0,25)
Extrusi6n y=6,22x- 51,206 | y=6,305x-51,903 | y=6,3712x-52,445 | y=6,3287x - 52,096
R®=0,9734 R? = 0,9683 R? = 0,9632 R® = 0,9666
Moldeo y=59121x - 48,444 | y=59616x - 48,848 | y=5,9997x - 49,159 | y=59753x - 48,959
R =0,9673 R? = 0,9641 R2=0,9611 R? = 0,9631
Compactacion | y=40087x- 33,846 | y=4,1498x - 35,03 | y=4,265x-35997 | y=4,1904x - 35,371

R*=0,903

R? =0,8954

R?*=0,8874

R*=10,8928

En la Tabla 20 se observan las ecuaciones de regresién procedentes de los

estimadores de Weibull. El médulo de Weibull varia entre 4 y 6 siendo una

correlaciéon aceptable, obteniendo la pendiente mas baja el conformado por

compactaciéon y la mas alta el conformado por extrusiéon. Los R? comprenden

valores entre 0,88 y 0,97. Las desviaciones obtenidas en el promedio de las durezas

influyen en la distribuciéon de Weibull.
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® Compactacién (HV)

Figura 128: Durezas caracteristicas para los estimadores de la distribucién de Weibull.

Al representar las durezas caracteristicas (Figura 128) en todos los

estimadores se obtiene resultados similares entre si,

siendo los mayores en

compactaciéon. En todos los casos la dureza caracteristica obtenida es mayor que el

promedio de las durezas. En cuanto los indices de bondad el valor mas alto se
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obtiene en el primer estimador (Tabla 20). En el caso de las piezas moldeadas, la
probabilidad de que el material posea una dureza de 3619 HV, después del
sinterizado a 1130°C es de un 96%.

Se puede decir, que los valores promedio de durezas obtenidas en el material
sinterizado a 1130°C, poseen una dureza bastante similar en los conformados por
moldeo y extrusion, para el conformado por compactacion es algo mds alta. Las
distribuciones obtenidas son aceptables. Los valores de dureza no se ven afectados

por las moliendas empleadas.

6.19.7.- Evaluacion de la resistencia a flexién y compresién simples.

Las piezas rectangulares se sometieron al ensayo de flexién simple en la
prensa universal situada en el laboratorio de la empresa Inzamac S.A. La velocidad
de carga empleada en el ensayo de flexion fue de 5 Kgf/s para todas las piezas, en el
ensayo a compresion se utilizé6 una velocidad de carga de 100 Kgf/s al principio,
pero se observéd que el tiempo empleado para cada ensayo era demasiado elevado,

asi que se decidié subirla hasta los 200 Kgf/s. Se sigui6 la norma ASTM C67 [290].
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Figura 129: Diagramas tensién deformacién: a) ensayo flexién simple y b) ensayo de compresién.
Ambos para piezas rectangulares fabricadas por moldeo.

Para ambos ensayos el comportamiento que ofrecen en rotura todas las
probetas es semejante (Figura 129). La primera zona de la grafica tiene valores de
0, ya que es la zona en la que se acopla la pieza con el cabezal que aplica la fuerza
en la probeta. Una vez acoplados aumenta la fuerza aplicada hasta el valor maximo
que aguanta la probeta. Cuando alcanzan el valor maximo la probeta rompe y la

grafica desciende subitamente de forma vertical, ya que los materiales ceramicos
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suelen romper de forma catastroéfica. El médulo de elasticidad es la pendiente de la
recta, obtenida una vez que se acopla con el cabezal y hasta la fractura del
material. Mediante la pendiente de la recta trazada se obtiene el Médulo de Young

para el material a compresién [212]

Como las piezas procedentes del ensayo de flexion no son totalmente
cubicas, son rectangulares, se les decide aplicar un factor de correccién
dependiendo de la altura de la pieza y de su ancho [291]. Los factores de correccién
utilizados son los que vienen en la norma ASTM C39-16 y ASTM C42M-16 [187,
188]. Para obtener el factor de correccién de cada pieza, se realiza una
interpolacién. El factor de correccién utilizado para la mayoria de las piezas es de

0,96.
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Figura 130: Media de las resistencias a flexién y compresion para las piezas sinterizadas a 1130°C.

Las piezas fabricadas mediante moldeo poseen menor resistencia a
compresién que las fabricadas mediante extrusién. En moldeo se obtuvo un
promedio de 184 MPa y para las extruidas de 278 MPa (Figura 130). Se produce
mayor desviacion en los resultados en las piezas rectangulares por moldeo. Es
decir, una pequena inclinacién en alguna de las bases de la pieza implica que el
émbolo de la maquina multiensayos no asiente perfectamente, por lo que en alguna
zona de la pieza se le aplica mayor fuerza. Otro factor a tener en cuenta es la
porosidad generada, defectos superficiales (fisuras, alabeo), generados

fundamentalmente en la etapa de fabricacion. Alguna de las piezas presentd una
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baja porosidad aparte de un buen ajuste dimensional con lo que no llegé a romperse
a compresion debido a que la maquina utilizada puede alcanzar una fuerza maxima
de 300 KN. Este aumento de resistencias se puede atribuir a la disminucién de la
porosidad como se ha informado en otros estudios [292, 293, 294]. La resistencia a
fractura de un material ceramico ha sido empiricamente relacionada con su

porosidad [295].

La resistencia a flexion media obtenida es superior en el conformado de
extrusion con un valor de 24,5 MPa y de 22 MPa para las fabricadas por moldeo.
En esta propiedad mecanica las desviaciones son mayores en el conformado por

moldeo Starch.

La sinterizacién de arcillas naturales a 1100°C utilizando diferentes ciclos
de sinterizacion con velocidades de calentamiento 2°C/min y 10°C/min y moldeando
de forma manual, dan como resultado resistencias a flexiéon entre 15,51 MPa y
16,76 MPa [142]. En el mismo estudio sinterizando a la temperatura de 1200°C con
una velocidad de 2°C/min se obtuvo un valor de 26,43 MPa para la resistencia a
flexién. En otro estudio centrado en la mezcla de arcillas naturales con un 10% y
un 65% de residuos procedentes de los lodos ricos en SiO2 y Al2Os y compactados
uniaxialmente y sinterizadas a 1150°C, se obtiene un valor de 3,5 MPa con la

mezcla al 65% de residuos [258].

Si se comparan con los resultados obtenidos en el estudio de Alves et al. [59]
sobre un hormigén con un 20%, 50% y 100% de ladrillos reciclados en lugar de
grava consigue valores de resistencia a compresiéon de 46,8 MPa, 45,5 MPa, 44,2
MPa, respectivamente, a 56 dias. Los mddulos de elasticidad que se obtuvieron
fueron 32,4 GPa, 31,6 GPa, 27,2 GPa respectivamente. En la misma linea se
encuentra un estudio en el que se fabrica hormigdn agregandole un 25% y un 50%
de RCD’s con valores de resistencia a compresion a 28 dias de 38,76 MPa y 37,23
MPa respectivamente [68].

En ambas propiedades mecanicas el procesado mediante extrusion presenta
mejores resultados, esto es debido a lo que se coment6 anteriormente. El
mecanizado de las piezas en verde produce piezas mas homogéneas. Por lo que sus
piezas resultantes son mejores. Los valores resistentes no se ven influidos por el

tipo de molienda.
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Figura 131: Medias de las resistencias a compresion y flexién de las piezas sinterizadas a 1100°C.

El promedio de las resistencias a compresién obtenida por los dos tipos de
conformados presentan valores muy similares, siendo superior en las piezas
moldeadas con 86 MPa y 82 MPa en las piezas extruidas (Figura 131). Sin
embargo, las desviaciones son grandes. Asi mismo, el promedio de las resistencias a
flexién son similares, siendo algo mayor la obtenida en las piezas extruidas con
10,2 MPa y en las piezas moldeadas 9,1 MPa. En este ensayo se producen pequenias
desviaciones. El promedio del médulo de Young tiene valores entre 1,45 GPa y 1,35
GPa (Figura 131), siendo algo mayor el de las piezas extruidas que el de las piezas

moldeadas.

Comparando la resistencia a flexion frente a la resistencia a compresioén, no
se observa una correlaciéon visible entre una propiedad y otra. Los defectos
mencionados anteriormente pueden influir de formar dispar sobre ambos ensayos.
Es decir, puede existir una fisura que al evaluar el ensayo de flexion la pieza rompa
antes debido a ese defecto y dar un resultado bajo. No obstante, esa misma fisura

puede no afectar al ensayo de compresiéon dando un resultado alto.

En el estudio [296] los ladrillos ensayados a compresién procedentes de
ceramica tradicional de finales del s. XIX y principios del s. XX, poseen unas

resistencias a compresién entre 11 y 70 MPa.
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Zouaoui et al. [297], fabrican ladrillos a partir de arcillas naturales
mediante compactacion y los sinterizaron a 1100°C y 1150°C. Realizaron ensayos de

flexi6n obteniendo unos resultados de 25 MPa y 37 MPa respectivamente.

En la Figura 130 se comparan los promedios de las resistencias a
compresion y el mdédulo de Young de las piezas obtenidas por moldeo y extrusién
sinterizadas a 1130°C. El médulo de Young obtenido a compresién en las piezas
moldeadas es de 1,5 GPa con una desviacién de 0,25, en las piezas extruidas el M.
Young es de 1,97 con una desviaciéon de 0,15. Claramente se observa el aumento de
la resistencia a compresion en el promedio de las piezas extruidas y con menor

desviacién. Asimismo el médulo de Young también es mayor.

Siguiendo la normativa ASTM C410-13 [298], cuyas especificaciones estdn
descritas para el revestimiento de suelos industriales, indica para el tipo mas
restrictivo un médulo de rotura de 10,3 MPa para un ejemplar y de 13,8 MPa para
un promedio de 5 ejemplares. Los resultados obtenidos cumplen esta norma. La
norma ASTM C62-04 indica las especificaciones para la fabricacion de ladrillo
estructural y no estructural donde la apariencia externa no es un requerimiento
[299]. En ella la resistencia a compresién del tipo de ladrillo méas restrictivo es de
17,2 MPa por ladrillo individual y para un promedio de 5 ladrillos es de 20,7 MPa.
Este trabajo cumple con esta normativa. La norma ASTM C216-16 [300] especifica
las mismas resistencias a compresiéon que ASTM C62-04, para fabricar ladrillos
cara vista. La norma europea EN 771-2 [301], y la normativa britdnica BS
3921:1985 [302], especifican una resistencia a compresién para ladrillos

convencionales de >5 MPa y >5,2 MPa respectivamente.

La norma ASTM (C902-04 sefnala las especificaciones para la fabricacién de
ladrillos destinados como material de pavimentacion peatonal y vehiculos de trafico
ligero [303], en ella se pide una resistencia a compresién de 48,3 MPa por ladrillo
individual y para 5 ladrillos 55,2 MPa. En este caso también se superan estas
especificaciones. En cambio, la ASTM C1272-16b [304] muestra las especificaciones
para la fabricacion de ladrillos para pavimentaciéon de zonas con elevado trafico
pesado. La resistencia a compresion del tipo de ladrillo R es de 48,3 MPa para un

ladrillo individual y de 55,2 MPa para 5 ladrillos.
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Figura 132: Comparacién de la resistencia a compresion de los materiales estudiados con los
materiales cerdmicos tradicionales [305].

En la Figura 132 se comparan los resultados obtenidos en los materiales
estudiados con los ceramicos tradicionales. Los materiales elegidos son cemento u
hormigén, ladrillo y ladrillo refractario de baja densidad. Los materiales estudiados
en esta Tesis presentan mejores resultados que la mayoria de los ladrillos que se
comparan procedentes de la base de datos EDUPACK [305]. La resistencia a
compresiéon obtenida en las mezclas sinterizadas es mayor que las ceramicas
tradicionales, lo cual significa el reciclado de los materiales de construccién pueden

sustituilr en cierta medida a las ceramicas tradicionales.

En la Figura 133 se puede ver la resistencia a flexién obtenida para los
materiales estudiados es mejor que los valores para las ceramicas tradicionales. En
la grafica se representan las ceramicas mas representativas de cada tipo y los
RCDs sinterizados. Como en el estudio de Vieira et al [306], las propiedades
mecanicas obtenidas en los RCDs en relacién con las de piedra natural u otras
ceramicas tradicionales son altamente favorables. Por lo que las propiedades que
presentan los RCDs tienen una amplia gama de aplicaciones y son altamente

competitivos con la mayoria de las ceramicas tradicionales presentes en el mercado.

Julen M. Caballero Valdiz4n ~ 162 ~



Aprovechamiento y Reciclaje de Residuos de Construcciéon y
Demolicién mediante Técnicas de Sinterizacién

T
100 RCD's50Caolin50 1185°C

Reactive powder concrete

Brick (common, hard)(2.25) RCD's moldeo 1130°C
I/ RCD's extrusién 1130°C
Concrete (structural lightweight) | I
Brick (common, hard)(2.03)
r RCD's50Caolin50

[N
o
—

Engineering brick
| H RCD's 1100°C
[ 1]

1
! i I | [N}

. Brick (low density refractory)(0.75)
(Portland blast furnace) r |

Flexural strength (modulus of rupture)
(MPa)

Cement Concrete Brick Ceramic tile Porcelain (siliceous) My records

Figura 133: Comparacién de la resistencia a flexién de los materiales estudiados con los materiales
ceramicos tradicionales [305].

6.19.8.- Forma y superficie de fractura de las piezas,

La forma de romper las piezas rectangulares es muy similar en ambos
procesos. En la Figura 134, se muestran distintos ejemplos de piezas fracturadas.
En la mayoria de ellas la fractura se produce de forma perpendicular al lado mayor
de la pieza, en cambio en otras piezas la fractura se produce aproximadamente 35°
sobre la perpendicular del lado mayor. En algunas piezas después de la
sinterizacién han aparecido grietas de retraccién, alabeo y huecos por el moldeo.
Con circunferencias amarillas se han senalado estos defectos en las piezas y se
observa que la rotura no se ha producido donde se encuentran los defectos. En un
principio se podia pensar que los defectos actian a modo de entallas sobre las

piezas, pero este fendmeno no se ha producido en estas piezas.
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Figura 134: Piezas ensayadas a flexién simple, conformadas por moldeo y extrusién y sinterizadas a
1130°C y a 1100°C.

La superficie de fractura de ambos conformados presenta algunas
diferencias entre si (Figura 135). En las caras fracturadas de las piezas
conformadas por moldeo se observan dos tonalidades de marrén, claro y oscuro.
Esto es debido a un leve fenémeno de decantacion de las particulas mas gruesas
hacia el fondo del molde. Durante el moldeo las particulas de mayor tamafio se
desplazan a la zona inferior del molde permaneciendo en la parte superior las de
inferior tamano. Por otro lado, el color marrén oscuro se forma en la zona de
contacto con el refractario del horno y se genera un gradiente de temperaturas. Es
decir, la zona de contacto con el material refractario mantiene una temperatura
durante mas tiempo que en el resto de la pieza, por lo que en esa zona el grado de

sinterizacién es algo mayor.

Por otra parte, las piezas fabricadas mediante extrusién presentan
homogeneidad de color y textura, esto se debe a que en el proceso de extrusién no
se produce una decantaciéon de particulas y se elimina parte del agua de amasado
en dicho proceso, por lo que permanece la masa homogénea en todo momento. Esto

hace que el efecto de gradiente térmico también sea minimo o inexistente.

Julen M. Caballero Valdiz4n ~ 164 ~



Aprovechamiento y Reciclaje de Residuos de Construccién y
Demolicion mediante Técnicas de Sinterizacion

Mol Mi2l M12II

E2
ME1

E12 ME2

Figura 135: Superficie de fractura. Notacién M: Moldeo, ME: Moldeo y E: Extrusién a 1130°C y
1100°C.

Algunas piezas parecen tener forma trapezoidal en su superficie de fractura,
como aclaraciéon se debe decir que es un efecto 6ptico producido al hacer la
fotografia, este fenémeno ocurre en las piezas que han sufrido una fractura de 30°
sobre la perpendicular del lado mayor. En las caras de fractura de las piezas
sinterizadas a 1100°C (Figura 135), se puede ver con mayor nitidez la menor
porosidad de las piezas extruidas comparadas con las piezas moldeadas donde se

observan los poros generados por aire ocluido e inclusiones de impurezas de caolin.
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En ambos procesos el color es anaranjado, homogéneo en toda la superficie, sin

observarse gradientes de temperatura.

La fractura de las probetas no depende del tipo de molienda y condiciones
empleadas. Sin embargo, si depende del tipo de conformado: el moldeo manual
induce mads fallos y defectos que provocan una reduccion en la tension de rotura. No
obstante, las grietas superficiales debidas al moldeo no afectan de forma
Importante. Mediante el conformado por extrusion se reduce la porosidad interna.
Los defectos de mayor tamano que se producen en la etapa de conformado afectan

al ensayo de flexion simple, sin embargo, las pequenas fisuras no.

6.19.9.- Rotura de las probetas a compresién simple.

En el ensayo de compresién simple, las piezas conformadas por moldeo y
extrusién se comportaron de manera similar al romper (Figura 136) En ambos
casos se ha producido una rotura de manera “explosiva” y “no-explosiva”. La
mayoria de las piezas moldeadas rompen de forma “no explosiva” [292, 307, 187].
Esta es una rotura en planos verticales en la direccién que se aplica la fuerza a la
pieza. En algunos casos aislados se produjo la rotura “explosiva”, en este caso se

produce una desintegracion de las piezas de forma violenta permaneciendo restos

de ellas en el soporte.

Figura 136: Ensayos a compresién simple sobre piezas fabricadas por moldeo y extrusién, sinterizadas
a 1130°C y 1100°C.
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En las piezas conformadas por extrusién ocurre lo contrario, la mayoria de
las piezas sufre una rotura “explosiva”, es decir, desintegracion de la pieza, y en
menor medida la rotura es “no explosiva”. Un factor importante que influye en la
rotura es la geometria de las piezas, es decir, cuanto mas plano-paralelas sean sus
caras mejor se distribuye la fuerza aplicada. Con lo que hay mas posibilidades que

sufran una rotura explosiva.

En el ensayo de compresion los defectos vistos anteriormente, como las
fisuras o grietas de retraccidn, los huecos formados por aire ocluido, no afectan de

forma directa a la manera en que falla la pieza

6.19.10.- Evaluacion de la absorcién de agua.
Siguiendo la norma ASTM C67 [290] y una vez realizado el ensayo de
flexién y el de compresion, a la parte restante de la pieza se le realiza el ensayo de

absorcién de agua.

En la Figura 137 se representa el promedio de absorcién de agua de las
piezas conformadas mediante moldeo y extrusién. El valor promedio de absorcién
de agua es de un 5,9% para las piezas moldeadas y de un 0,97% para las piezas
extruidas. Se observa una mayor desviacién en las piezas moldeadas. El mayor o
menor porcentaje de absorcién viene relacionada con la porosidad interconectada,
es decir, las piezas que mayor absorcién poseen son las que mas porosidad
interconectada tienen. El método de fabricacién influye de forma directa sobre la
porosidad que se obtiene. Una mayor absorcién implica una mayor cantidad de
huecos en el interior de las piezas, provocando una mayor debilidad. Las piezas con
menor absorcién de agua, con menor porosidad interconectada, obtuvieron mejores
resultados a flexion, a compresiéon y los moédulos de elasticidad. Una elevada
densidad implica menos capilares internos [308]. Se produce menor absorcién en
las piezas extruidas, ya que al confinar la masa a través de la boquilla las
particulas se aproximan entre si, expulsando el aire del interior. Por lo que hay

menor porosidad interconectada y menor capacidad de absorcién de agua.
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Figura 137: Porcentaje de absorcién media de las piezas moldeadas y extruidas sinterizadas a 1130°C.

En el estudio [309], se evalué la absorcién de una serie de ladrillos
realizados de forma tradicional, obteniendo unos datos de absorcién elevados, entre
un 5% los mejores y un 20% los peores. Todos estos ladrillos comprendian una edad

minima de 50 afnos.

Otro estudio [310], que fabrica ladrillos mediante extrusién cocidos a 1050°C
y con una composiciéon de 90% arcilla natural y un 10% de lodos secos de ceramica.

Obtuvieron un porcentaje de absorciéon de agua de 27,94%.

En el estudio de Ukwatta et al [281], se consigue un coeficiente de absorcién
de 8,5% para los ladrillos cocidos a 1050°C y fabricados con arcillas naturales

mediante moldeo y de 11,1 % en los ladrillos con un 25% de biosé6lidos.

La norma ASTM C410-13 [298] sefiala para la construccién de
revestimientos de suelo industrial, el tipo de ladrillo T con un porcentaje de
absorcién de agua de 12% por ladrillo individual y para un promedio de 5 un 10%.
Y el ladrillo tipo H con un porcentaje de absorciéon de agua de 7% por ladrillo
individual y para un promedio de 5 un 6%. El valor medio de la absorcién de los
materiales estudiados en esta Tesis se encuentra entre estos valores. También
indica que para la construccién de revestimientos de suelo industrial, el tipo de
ladrillo méas restrictivo tiene que tener un porcentaje de absorcion de agua de 1,5%

por ladrillo individual y para cinco un 1%.
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La normativa ASTM C62-04 [299] indica las especificaciones para la
fabricacién de ladrillo estructural y no estructural donde la apariencia externa no
es un requerimiento, y en ella el porcentaje de absorcién de agua maximo del
ladrillo méas restrictivo es de 20% por ladrillo individual y 17%, para cinco ladrillos.
Los limites son superiores a los obtenidos en este trabajo. Los valores medios del

presente estudio son 5,9% en moldeo y de 0,97 las piezas extruidas.

La norma ASTM (C902-04 [303] sefala las especificaciones para la
fabricacién de ladrillos destinados como material de pavimentaciéon peatonal y
vehiculos de trafico ligero. En este caso el coeficiente de absorcién es de 11% por
ladrillo individual y para 5 ladrillos es de 8%. Los resultados obtenidos en este
trabajo presentan valores inferiores, tanto de forma individual como en promedio,
en las piezas moldeadas y extruidas. La norma ASTM C1272-16b [304] para
pavimentacién con ladrillos en zonas con trafico pesado, las restricciones para el
coeficiente de absorcién son de un 7% para un ladrillo y de 6% para 5 ladrillos. Con

dicha norma cumplen las piezas fabricadas por ambos conformados.
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Figura 138: Comparacién los valores medios de las resistencias a compresion y flexién, y absorcién de
las piezas extruidas y moldeadas sinterizadas a 1100°C y 1130°C.

El porcentaje de absorcién de las piezas sinterizadas a 1100°C (Figura 138),

en conjunto es alto. Comprende valores entre 13,2 % y un 14,4 %, con un promedio

de 13,7 % y una desviacién estandar de 0,5. Estos valores se encuentran por debajo

de la especificaciéon ASTM C62-04 [299] <17%. La norma ASTM C216-16 [300],
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especifica las mismas resistencias a compresiéon que ASTM C62-04, para fabricar
ladrillos cara vista.

En la Figura 138 se observa el aumento de las resistencias a flexiéon y
compresion en las piezas que han sido conformadas por extrusiéon y moldeo y
posteriormente sinterizadas a 1130°C. Asimismo se ve una disminucién del
porcentaje promedio de absorcién de agua. En general las desviaciones en la
resistencia a compresion son elevadas, y en la resistencia a flexiéon y porcentaje de
absorciéon son menores. Hay un claro aumento de las propiedades mecanicas de las
piezas procedentes de los RCD’s sinterizadas a 1130°C, se producido mayor fase
liquida la cual ha rellenado los huecos entre particulas, consiguiéndose asi
disminuir la porosidad y la consecuente disminucién de absorcién de agua.

En el estudio [71] en el que se fabrican ladrillos con adiciones de un 10% de
material reciclado, con tamafios de particula de 0,6 mm y cocidos a la temperatura
1100°C se obtiene un porcentaje de absorcion de 13,25 %. En el caso de adicionar
un 30% de ladrillos rotos y el mismo tamafno de particula se obtiene un valor de
14,5%. Son valores muy similares a los obtenidos en la presente Tesis Doctoral en

la cual se utiliza el 100% de RCD’s.

La investigacién de Leiva et al. [236], en la que sinteriza a 1000°C arcillas
naturales con adiciones de cenizas volantes, las piezas son fabricadas por moldeo
en cilindros de 32,5mm de didmetro y 50 mm de alto. Obtienen un porcentaje de
absorcién de agua para la arcilla pura de 9% y 6% para la mezcla de 40% arcilla y

60% cenizas volantes.

El factor que mds influye en la absorcion de agua es el proceso de
conformado, ya que la procedencia del polvo (molienda) no refleja incidencias sobre
los valores obtenidos. Hay que recordar que las distintas moliendas proceden de

distintas zonas de acopio.

6.19.11.- Comportamiento actstico.

La porosidad es un factor que influye negativamente sobre el
comportamiento mecanico. Sin embargo, en cuanto a las propiedades acusticas es
un factor beneficioso. Con la porosidad aumenta la absorciéon de las ondas actsticas
que atraviesan el material. Para este ensayo se han escogido 10 probetas

fabricadas mediante moldeo y sinterizadas a la temperatura de 1100°C. Estas
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piezas poseen menor densidad que las demas, debido a que presentan mayor

porosidad.

El comportamiento acustico de todas las piezas sinterizadas a 1100°C es
muy similar. En la Figura 139 se representa la media de todos los ensayos.
Comienzan a 800 Hz con un coeficiente de absorcién lineal (a) de entre 0,1 y 0,2
contintia sin grandes fluctuaciones hasta los 3000 Hz donde se encuentra un
maximo que ronda entre los valores de a=0,15 y a=0,2. A continuacién disminuye
progresivamente hasta los 4400 HV donde hay un minimo, con un coeficiente de
absorcién lineal entre 0,03 y 0,04. Finalmente, el coeficiente de absorcién lineal
aumenta hasta los 6300 Hz con un coeficiente de absorcién lineal en torno al 0,15.
Este valor se asemeja bastante a los obtenidos para ladrillos convencionales 0,2,

ademads de presentar el mismo tipo de grafico [311, 312].
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Figura 139: Coeficiente de absorcién lineal promedio de las probetas sinterizadas a 1100°C.

Se puede decir que el comportamiento acustico que tienen las muestras
evaluadas no denota una diferenciacion entre las primeras moliendas y las
segundas, es decir, los pardmetros y las condiciones de molienda no influyen de

forma notoria sobre el comportamiento acustico del material sinterizado a 1100°C.
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6.20.- Comportamiento tribolégico.

Para la realizacién de este ensayo se eligieron, en el caso de las piezas
moldeadas. dos familias de primeras moliendas y dos familias de segundas
moliendas. También se ensayaron las piezas fabricadas por compactacién uniaxial
(C.U.) eligiendo las mds representativas de cada temperatura, y las piezas
extruidas. En resumen, para piezas de moldeo y compactacién se eligié la franja

1125 — 1160°C y para extrusién, inicamente la temperatura de 1130°C.

6.20.1- Condiciones ambientales de los ensayos.

En la Tablas 21, 22 y 23 se encuentran los datos de las condiciones
ambientales (temperatura y humedad relativa) que se recogieron durante la
realizacion de cada uno de los ensayos tribolégicos. Todas las piezas se encuentran

en las mismas condiciones antes del ensayo tribolégico.

Tabla 21: Condiciones ambientales para los ensayos tribolégicos de las piezas moldeadas.

TEMPERATURA AMBIENTE (°C) | HUMEDAD AMBIENTE (%)
Inicial Intermedia Final Inicial Intermedia Final
26,1 25,4 26,8 28 27 26
25,3 25,7 26,9 27 26 26
1125°C
24,7 24,5 25,7 29 27 26
24,7 25,2 26,2 26 23 21
24,1 24,6 25,9 23 21 20
21,9 22,6 23,8 22 20 21
1130°C
22,4 22,7 23,9 23 22 21
22,4 22,7 23,9 23 22 21
21,1 22 23 20 20 19
21,2 21,7 23,3 22 21 21
1140°C
29,1 29,6 30 21 20 20
25,6 26 27,4 26 23 22
26,7 27 27,9 25 23 22
25 26,6 27,7 24 23 22
1150°C
25,8 26,2 27,2 28 24 23
26,1 26,5 27,7 27 25 24
25,9 26,9 27,9 29 26 25
1160°C 26,8 27,2 28,3 29 26 25
25,3 26,1 27,1 27 25 25
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Tabla 22: Condiciones ambientales de los ensayos tribolégicos de las piezas compactadas.

TEMPERATURA AMBIENTE (°C) HUMEDAD AMBIENTE (%)
Inicial Intermedia Final Inicial Intermedia Final

L125°C 26,2 26 27,4 21 21 20
25,2 26,4 27 22 21 21

24,3 24,5 25,8 22 21 20

1130°C 28,4 28,2 28,5 19 18 18
26,8 27,7 28,9 18 19 18

27,1 27,7 28,1 19 19 18

1140°C 27,6 27,4 27,2 19 18 18
27,2 27,8 28,4 18 18 17

27,5 27,9 29,3 18 18 18

1150°C 27,4 28,1 29,4 19 19 18
26,9 27,5 28,5 19 18 18

28,1 28,7 29,9 18 18 18

1160°C 27,2 27,8 28 19 18 17
26,8 27,3 27,6 19 18 18

Tabla 23: Condiciones ambientales de los ensayos tribolégicos para las piezas extruidas.

Piogas TEMPERATURA AMBIENTE (°C) | HUMEDAD AMBIENTE (%)

Inicial Intermedia Final Inicial  Intermedia  Final
E2 24,4 25,4 26,4 23 20 19
1130 °C E4 21,4 22,1 23,6 23 20 20
E9 24,1 24,8 26,2 23 21 19

En general todos los ensayos siguen el mismo patrén en el transcurso del
ensayo. La temperatura aumenta y la humedad disminuye. La temperatura
aumenta debido a que el par triboldégico metal-ceramico fricciona entre si, por lo
que genera un foco de calor que incrementa la temperatura del recinto aislado
donde se realiza el ensayo, con lo que al final del ensayo se ha registrado un
aumento. La humedad disminuye debido a la utilizacién de sales desecantes,
cumpliendo con la norma [179], y también disminuye porque se produce reaccién
del vapor de H20 agua (también el O2) sobre la pista de desgaste, atin mayor
cuanto més aumenta la temperatura de la zona de contacto. Teniendo en cuenta
que existe un par metal-ceramico existe la posibilidad de que se produzca un

desgaste triboxidativo con respecto al pin.
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6.20.2.- Coeficiente de friccion.

Ante la gran cantidad de ensayos que se realizaron en esta parte del estudio
se ha optado por presentar los resultados relativos a la temperatura de 1130°C,
aunque se discutiran comparando, en el caso que asi sea necesario, con el resto de
las temperaturas evaluadas y procesos de conformado. Asi mismo los resultados no

expuestos en esta parte quedan reflejados en la parte correspondiente de Anexos.

En la Figura 140 se han representado las familias de piezas de las
moliendas M5, M6, M7, M8 sinterizadas a una temperatura de 1130°C. Siendo M5
y M6 primeras moliendas y, M7 y M8 segundas moliendas. En general, todos los
ensayos comienzan en régimen ligeramente abrasivo, con poca dispersiéon en el
trazado de la grafica hasta aproximadamente los 500 metros de recorrido. A
medida que avanza el ensayo, el régimen abrasivo se transforma en un régimen
abrasivo-adhesivo, depositandose material del pin en el disco y produciéndose
microsoldaduras que provocan fluctuaciones en la grafica hasta el final del ensayo
y también aumentando el grado de abrasién. El régimen abrasivo severo se produce
en la zona de contacto entre el material ceramico y el metalico, donde las fuerzas
ejercidas superan a las propias del material, produciendo la fractura de los granos

y el aumento de grado de abrasién [313, 314, 194, 315].
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Figura 140: Coeficientes de friccién para las piezas moldeadas y sinterizadas a 1130°C.

Concretando, se podria decir que a las temperaturas de 1125°C (ver Anexo) y
1130°C (Figura 140) las piezas procedentes de primeras moliendas comienzan con
un coeficiente de friccion algo mayor que las segundas moliendas, aunque

finalmente acaban con valores similares. Al final del ensayo el coeficiente de
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friccién alcanza el 0,9, teniendo un caso claro de adhesién. Las piezas sinterizadas
a 1125°C muestran una mayor dispersién de resultados en cuanto al trazado de la

grafica de friccién con respecto a la obtenida para 1130°C.

Para los materiales sinterizados a 1140°C (Ver Anexo) se produce un
distanciamiento entre los especimenes correspondientes a las primeras y segundas
moliendas, y con relacion a las piezas fabricadas a temperaturas menores. Se
produce un ligero aumento en el coeficiente de friccion con respecto a las piezas
sinterizadas a menor temperatura. Este hecho es mas evidente para las piezas
sinterizadas a 1150°C y 1160°C (Ver Anexo), donde hasta el final del ensayo van
incrementandose el coeficiente de friccién, llegando a sobrepasar en algunos casos
el valor 1 de coeficiente de friccion a lo largo del ensayo. Esto es debido a que se ha
depositado material metalico procedente del pin en el disco produciendo un par
metalico-metélico [167, 316], el cual finalmente se ha arrancado con lo que ha

disminuido el coeficiente de friccién (1160°C - Ver Anexo).
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Figura 141: Coeficientes de friccién de las piezas compactadas y sinterizadas a 1130°C.

En general, los resultados de los distintos ensayos sobre piezas compactadas
uniaxialmente muestran que el trazado de las graficas de coeficientes de friccion
son mas suaves y con menos altibajos que las obtenidas para los especimenes de
moldeo. También se alcanzan con facilidad valores mas altos de coeficientes de
friccion que para las muestras moldeadas, incluso superando el valor de 1 para

1130°C (Figura 141).
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Desde la temperatura de sinterizacion de 1125°C hasta 1150°C el coeficiente
de friccién promedio de las piezas conformadas por compactacién es superior al de
las piezas conformadas por moldeo (ver Anexo). A 1160°C ocurre el caso contrario.
Como se vio en los apartados anteriores, las piezas fabricadas por moldeo
presentan mayor porosidad que las conformadas por compactacién uniaxial, esto
provoca una disminucién del coeficiente de friceién, debido a que el sistema tiende
a comportarse como un desgaste en dos cuerpos debido a las particulas eliminadas
quedan atrapadas en los poros, es decir, se minimiza la friccién por efecto de la
porosidad. Se generan unas condiciones similares a la lubricacién hidrostatica e

hidrodinamica.

Si se comparan los resultados medios de las series de moldeo y compactacién
se puede ver ambas sinterizadas a 1160°C los coeficientes de friccion son muy
similares, esto se debe al aumento de porosidad con la temperatura de
sinterizacién. Hay que recordar que para el resto de las piezas compactadas han
alcanzados coeficientes de friccién superiores a las moldeadas. En todas las graficas
el coeficiente de friccién comienza en régimen ligeramente abrasivo y transcurre
hasta finalizar en régimen abrasivo-adhesivo, generando el “tercer cuerpo” por las
particulas sueltas y generando mayor desgaste [317]. Se puede decir que cuando el
material estd sobresinterizado, la presencia de porosidad de gran tamafio retira las
particulas eliminadas que se van generando durante el ensayo y hace que
disminuya el coeficiente de friccién, independiente del proceso por el que se hayan

conformado las piezas.

1
1160°C ot

0,8 oo R T T
S
o
Ne
0,6 A
2
B=
g
P 0,4 -
=]
g
o 0,2 1 —— Coef. Fric. Promedio Compactaciéon
[+
3 —— Coef. Fricc. Promedio Moldeo

0 T T T T T T T

0 100 200 300 400 500 600 700
Distancia (m)

Figura 142: Comparacién entre los coeficientes de friccién para las piezas fabricadas por moldeo y
compactacién uniaxial, sinterizadas a 1160°C.
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En cuanto a los ensayos relativos a las piezas fabricadas por extrusion y

sinterizadas a 1130°C (Figura 143), se ve una gran homogeneidad en los

coeficientes de friccién, correspondiente con la homogeneidad de las piezas

obtenidas mediante extrusion, salvo si se produce una elevada acumulacién de

material metalico del pin que se va distribuyendo homogéneamente por la

superficie de la pista haciendo que disminuya mucho la temperatura durante el

ensayo (ensayo E4).
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Figura 143: Coeficientes de friccién para las piezas extruidas y sinterizadas a 1130°C.

Finalmente, si se comparan los coeficientes de friccion promedio obtenidos

para las piezas sinterizadas a 1130°C (Figura 144), destacar que los valores medios

de las piezas moldeadas y extruidas son bastante similares y mayor el de las piezas

compactadas.
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Figura 144: Coeficientes de friccién promedios de las temperaturas sinterizadas.

Se puede concluir, que la procedencia de la masa pulverulenta con la cual se
han fabricado las piezas por moldeo no influye de forma decisiva en el coeficiente de

friccion del material, exceptuando para la temperatura de 1140°C.

En las piezas compactadas la temperatura de sinterizacion del material,
prdcticamente no ha influido en los coeficientes de friccion estudiados. Los
coeficientes de friccion en el conformado por compactacion son mayores que los

obtenidos en los otros dos tipos de conformado, excepto para 1160°C.

En resumen, el coeficiente de friccion parece depender mds del tipo de
conformado mads que de la temperatura. Para las muestras sobresinterizadas no se
produce una diferencia importante aunque la fabricacion sea distinta. Debido a lo
anterior, mds que el tipo de procesado es el tamano de la porosidad de la pieza lo
que influye (entre otras variables), ayudando a embeber particulas y disminuyendo

el coeficiente de friccion durante el ensayo.

Asimismo se observa una buena reproducibilidad en los ensayos tribologicos,

un requerimiento necesario en la fiabilidad del material.

6.20.3.- Coeficiente de Friccion y Emisién Acustica.

Paralelamente a la determinacién del coeficiente de friccion se realizé una
toma de datos de emisién acustica durante el ensayo, con objeto de evaluar si era
posible detectar los cambios en la fenomenologia de desgaste a través del sonido.
Las Figuras 145 a 147 muestran algunos ejemplos de los ensayos con los datos de
incremento de temperatura y amplitud sonora, el resto de los graficos se pueden

consultar en el capitulo de Anexos.

Desde hace tiempo existen investigaciones que indican que es factible
evaluar los fenémenos de friccion a través del sonido emitido durante los ensayos
tribolégicos [318, 319, 320, 321]. La emisién actstica (EA) recogida mediante el
software Audacity acota la amplitud de onda entre los valores 0 y 1, coincidiendo en
escala con el coeficiente de friccion (Figuras 145 a 147). En general, y
mayoritariamente para los materiales conformados mediante moldeo, la amplitud
de onda permanece en torno a los valores de 0,1 y 0,2 indicando un régimen
abrasivo leve. Esto corresponde a un coeficiente de friccidbn con una minima

dispersion de datos. En esta franja del ensayo se produce un aumento considerable
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de la temperatura, indicando que el pin esta en contacto con la pieza y genera calor
por friccién. Segun avanza el ensayo, la amplitud de onda aumenta llegando a
valores de 0,4 y en alguin caso hasta 0,6, para esos valores se produce un régimen
abrasivo-adhesivo, provocando una mayor dispersion de los datos en el coeficiente
de friccién. También se produce una disminucién de la temperatura por la
disipaciéon del calor por la deposicién metalica del pin y el menor tiempo que
permanece en contacto el pin con la pieza. La temperatura aumenta hasta los 500 —

600 m, para disminuir, en la mayoria de los casos, 0 mantenerse.
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Figura 145: Emisiones acusticas y coeficiente de friccién para el espécimen M6IA moldeo.
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Figura 146: Emisiones actsticas y coeficiente de friccion para el espécimen CU3 compactacion.
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Existen también casos en los cuales no se produce un aumento importante
de la amplitud de onda durante todo el ensayo aunque si se produce deposicién
metalica. Sin embargo, en estos casos la dispersion del coeficiente de friccién es
minima y la temperatura no disminuye de forma importante. La mayoria de los
casos que corresponden a esta fenomenologia son los ensayos de piezas fabricadas

por compactacién uniaxial o por extrusién (Figuras 146 y 147).
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Figura 147: Emisiones actsticas y coeficiente de friccién para el espécimen E9 extrusiéon.

La variacién en la emisién acustica es un excelente parametro que refleja la
severidad de los fenémenos que ocurren entre dos materiales enfrentados [322]. La
amplitud de onda obtenida coincide con otro estudio en el que evalian diferentes
materiales, entre ellos cobre con una carga de 20N, obteniendo una amplitud de
onda de entre 0,4 y 1 y coeficiente de friccién en torno al 0,75 [322]. E1 aumento de
la amplitud de onda est4 acompafiado de un sonido en forma de “chirrido” [323]. La
emisién acustica estd compuesta por ondas procedentes de la friccién entre los
materiales y ondas originadas en el desgaste de los materiales ensayados [322,
324], es decir la EA generada por friccién proviene de la deformacién plastica del
pin o la colisién entre las particulas desgastadas y la superficie de deslizamiento.
También producen EA las ondas originadas por desgaste, debido a las particulas de

transferencia o microsoldaduras.

La emision acustica ayuda a diferenciar el cambio de régimen de desgaste

que se produce durante el ensayo tribologico para los materiales evaluados.
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6.20.4.- Aproximacion Matematica al Coeficiente de Friccion.

Se ha intentado ajustar matematicamente el coeficiente de friccion de este
material conformado mediante moldeo, compactacién y extrusién, y sinterizado a
distintas temperaturas, determinando a que tipo de ecuacién matematica se ajusta.
Esta es una primera aproximaciéon al comportamiento que tiene el material en

fricciénm.

En las Figura 148 a 150 se representan los coeficientes de fricciéon promedio
de las piezas sinterizadas a 1130°C para los tres conformados estudiados. Los datos
correspondientes a todos los ajustes evaluados (logaritmico, exponencial y
polinémico) se encuentran sumariados en la Tabla 24. Asi mismo, se representa el
valor R2, cuanto méas cercano a 1 mejor ajuste posee. Es interesante destacar las
mejores lineas de tendencia, ya que con ellas se pueden realizar simulaciones del
material mediante programas informaticos. El mejor ajuste a las graficas de

friccién es producido por las ecuaciones logaritmicas.

En general los ajustes logaritmicos son los mejores, salvo aquellas muestras
en las que se deposita material metalico al final, teniendo que optar por un ajuste
polindmico porque el fenémeno de desgaste se complica en exceso. Los mejores
ajustes logaritmicos se consiguen para los ensayos de desgaste de piezas moldeadas
y sinterizadas mientras que se ajustan peor para los ensayos sobre piezas

conformadas por compactacién uniaxial o extrusién (Tabla 24).
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Figura 148: Coeficiente de friccién y ecuaciéon de ajuste para el caso de moldeo y sinterizacién a
1130°C.
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Figura 149: Coeficiente de friccién y ecuacién de ajuste para compactacién y sinterizacién a 1130°C.
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Figura 150: Coeficiente de friccién y ecuacién de ajuste para extrusién y sinterizacién a 1130°C.

Aunque los ajustes logaritmicos son los que mejor se adaptan, el hecho de
aumentar la temperatura sinterizacién por encima de 1150°C a la hora de fabricar
las piezas supone también un aumento de la porosidad por sobresinterizacién y que
parte del material se incruste en los poros, que actian como trampas. Esto produce
una ligera caida en el coeficiente de friccion que avoca a un desajuste con la

ecuacién logaritmica, que por definicidn es creciente, y con su regresion cuadratica.
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Tabla 24: Coeficientes de friccion y ecuaciones de las diferentes lineas de tendencia.

MOLDEO COMPACTACION UNIAXIAL
o y =0,0847In(x) + 0,2981 y =0,0704In(x) + 0,522
Logaritmica
R2 = 0,9542 R2 = 0,6332
y = 0,368x%.1353 y = 0,4422x0.1283
Potencial ’
1125°C Rz =0,8078 R? = 0,4225
=-1E-16x6 + 3E-13x5 - 3E-10x* | y = -4E-16x6 + 9E-13x5 - 8E-10x4
Polindmi + 2E-07x3 - 4E-05x2 + 0,0059x + | + 4E-07x3 - 9E-05x2 + 0,01x +
olinomica
0,4356 0,4738
R? = 0,9208 Rz = 0,8046
L y = 0,0616ln(x) + 0,4286 y = 0,1082In(x) + 0,3352
Logaritmica | b, _ ) 9566 R®=0,879
Y = 0,4925x0.0831 y = 0,3889x0:1557
Potencial
1130°C Rz =0,9757 R2 = 10,7689
-z B B0 | R IS 0%
Polinémica +0,0014x + 0,6039 X34 X Ulox
R? = 0,9667 0.3368
o R2 =0,9449
L. y =0,0652In(x) + 0,4267 y = 0,0638In(x) + 0,5237
Logaritmica
R? = 0,9647 R? = 0,8944
y= 0,4736X0’0912 y= 0 5499X0,0836
Potencial
1140°C R?=0,9616 R2 =0,8309
—-1R- 6 - 5 - - 4
: 1E]-L(])37>1c? )-(35-?)]35;23;-( 0 020]?’)51x0-)|<- y = 4E-14x5 - 8E-11x4 + 6E-08x3 -
Polinémica 0.5496 ’ 2E-05x2 + 0,0036x + 0,6212
R,Z =0,9651 R?*=0,8938
_ y = 0,0508In(x) + 0,478 y =0,0612In(x) + 0,5357
Logaritmica
R2=0,8703 R =0,9471
=0,4973x0.0758 =(,4973x0.0758
Potencial
1150°C R2 0,8302 Rz 0,8302
y =-4E-17x5 + 9E-14x5 - 8E-11x* | y =-4E-17x6 + 9E-14x5 - 8E-11x*
Polindmi + 4E-08x3 - 1E-05x2 + 0,0025x + | + 4E-08x3 - 1E-05x2 + 0,0025x +
olinomica
0,5584 0,5584
R2=0,877 R2=0,877
o y =0,0701In(x) + 0,4665 y =0,0742In(x) + 0,4179
Logaritmica
R? = 0,9061 R2 = 0,889
. y = 0,5166x0:0932 y = 0,4519x0.1083
Potencial
1160°C R*=0,8404 R?>=0,8191
= 9R- 6 - 5 - - 4
Y 2E?(];371§”_‘ 4E_%E5 123f 0 040]?_) 12" y = 8E-14x5 - 2E-10x* + 1E-07x5 -
Polindmica | ¢ =os x = ULOR 4E-05x2 + 0,0059x + 0,4796
’ 2 —
R? = 0,9246 R*=0916
L y =0,0627In(x) + 0,4576
Logaritmica
R2 = 0,8882
. y = 0,4736x0,0948
i Potencial .
1130°C | EXTRUSION R*=10,7686
=-2E-16x6 + 4E-13x5 - 4E-10x4
Polindmi + 2E-07x3 - 5E-05x2 + 0,0057x +
olinomica O 5071
R2 =0,8583
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6.20.5.- Relacién entre el coeficiente de friccién y la porosidad.

1,1 45
1,0 1 i
:\:} 40
o
5 0.9 1 g
aEJ - 35 5
wn
g 0,8 - 2
8 s
g 07 g
i L 95
3 0,6 A
£ 20
g 0,5 -
o
g 0,4 - L 15
&)

1125°C 1130°C 1140°C 1150°C 1160°C

mmmm C.F. Moldeo mmwm C.F. Compactacién —#— Porosidad Mold (%) —@— Porosidad Comp. (%)

Figura 151: Coeficiente de friccién promedio y porosidad de moldeo y compactacién.

En la Figura 151 se puede ver como el efecto de la porosidad afecta de forma
directa al coeficiente de friccién. El aumento de la porosidad con la temperatura de
sinterizacién produce una disminucion en el coeficiente de friccién que se observa
claramente en las piezas compactadas, en las piezas moldeadas es menos
perceptible este efecto. Las desviaciones son muy parecidas para ambos tipos de
conformado. Fenémeno similar al que se produce cuando se realizan patrones de
microagujeros con tecnologia laser en la superficie del material a ensayar
tribolégicamente [325]. Es decir, en el caso de la generacién de microagujeros se
mejoran las propiedades a desgaste debido principalmente a que: Los
microagujeros (el didmetro, la geometria y la profundidad) actian como
microtrampas para las particulas de debris generadas por el desgaste [77]. De este
modo, dichas particulas no contribuyen al desgaste en la zona de tribocontacto,
evitando que se produzca una adhesién prematura, puesto que el cuerpo de
transferencia se crea (entre otros factores) porque aparecen microsoldaduras,
6xidos metalicos, particulas de acero. Cuando estas particulas no pueden ser
mitigadas por los microagujeros, conforman un tercer cuerpo que provoca
finalmente el fallo de la superficie. Se generan unas condiciones similares a la

lubricacion hidrostatica e hidrodinamica.
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6.20.6.- Coeficiente de desgaste.
En la Figura 152 se puede ver la influencia que tiene la temperatura de
sinterizacién de las piezas sobre el coeficiente de desgaste para las piezas

conformadas mediante moldeo y compactacién uniaxial.
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Figura 152: Influencia de la temperatura de sinterizacién sobre el coeficiente de desgaste.

El coeficiente de desgaste es algo mayor en las piezas fabricadas mediante
moldeo (Figura 152), sobre todo para la temperatura de 1125°C. A 1130°C y 1160°C
los coeficientes de desgaste son muy parecidos para ambos conformados. Efecto
parecido ocurre en las piezas sinterizadas a las temperaturas de 1140°C y 1150°C.
En todas las temperaturas empleadas, el pin que se emplea como contramaterial
frente al material compactado se desgasta mas que para el moldeado. El material
compactado y sinterizado muestra méas dureza que el material conformado
mediante moldeo y posterior sinterizacién, como consecuencia de ello el pin sufre

un mayor desgaste [326].

El mayor desgaste sufrido por las piezas (disco) y pin fue a 1125°C, en las
piezas moldeadas (Figura 152). A esta temperatura la sinterizacién se ha iniciado
pero la formacién de los cuellos de unién y la densificacién es baja todavia. La
dureza es elevada y el desgaste también, debido a que los materiales de origen son
duros, pero los cuellos de unién de los granos son débiles lo que provoca un
arranque de particulas, generando mayor desgaste en las piezas. El material

compactado y sinterizado a 1130°C presenta el menor coeficiente de desgaste. A
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1140°C el desgaste se semejante al de la temperatura de 1130°C. El coeficiente de
desgaste aumenta para la temperatura de 1150°C. Sin embargo, a 1160°C
aparentemente disminuye el coeficiente de desgaste. En general, el desgaste es
moderado, ya que un desgaste suave debe ser del orden de K<10% mm? / (N ‘m)
[327], otros autores indican que el desgaste suave debe ser menor K<106 mm3 /
(N'm) [328, 317]. Hay que tener en cuenta que las condiciones estudiadas son

severas ya que la carga aplicada fue de 15 N.

En general, el coeficiente de desgaste del material se mantiene en valores
semejantes para ambos tipos de conformado. En todo el intervalo de temperaturas
es del orden de 10+ (desgaste moderado) incluso para una carga de 15N, con

excepcion de los ensayos realizados para 1125°C.

6.20.6.1.- Coeficiente de desgaste de las piezas fabricadas por los tres

conformados sinterizadas a 1130°C.
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Figura 153: Coeficiente de desgaste en funcién del tipo de conformado de la piezas.

En la Figura 153 se representan los coeficientes de desgaste de las piezas
empleando los tres métodos de conformado y sinterizando a 1130°C. El coeficiente
de desgaste de las piezas extruidas y compactadas es similar. Sin embargo, las
piezas moldeadas presentan un desgaste mayor. Esto se debe a que en el
conformado mediante moldeo se genera mas porosidad, lo que provoca que los pines
arranquen mas particulas produciendo mayor desgaste. El desgaste que se produce

en el pin metalico es similar siendo mayor para las piezas compactadas que
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presentan una mayor dureza. Se observa una influencia en el método de

conformado con respecto al coeficiente de desgaste en las piezas.

6.20.6.2.- Coeficiente de Desgaste y Dureza.

Un de las variables que mas influyen en el desgaste de los materiales es la
dureza. En la Figura 154 se observa que la disminucién de la dureza a veces no va
acompafnada por un aumento en la tasa de desgaste, y al contrario tampoco. Esto
sucede con el material sinterizado a 1130°C, que tiene mayor dureza que el resto,
pero a 1160°C también tiene el mismo valor debido probablemente a la combinacién
de dureza y porosidad. En las piezas compactadas el desgaste debido a la

combinacién de densidad, dureza de las fases y porosidad [329, 330].
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Figura 154: Coeficiente de desgaste y dureza en funcién de la temperatura de sinterizacion para las
series de moldeo y compactacién.

El material compactado y sinterizado muestra unos valores de desgaste muy
homogéneos, incluso a baja temperatura. A la temperatura de 1125°C la dureza es
elevada con lo que el coeficiente de desgaste es bajo a diferencia de su homélogo
moldeado, donde su tasa de desgaste es elevada debido mayormente a que no esta
completamente densificado. A la temperatura de 1160°C, para ambos conformados,
se crean fases vitreas (el material est4 vitrificado superficialmente) que aumentan
la dureza y de forma andémala mejoran su comportamiento al desgaste. A esto
habria que unir el fenémeno de porosidad por sobresinterizacion del cual ya se ha

hablado [330] [331].
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En la Figura 155 se compara el comportamiento tribolégico del material
sinterizado a la temperatura de 1130°C y para los tres métodos de conformado
considerada éptima desde el punto de vista de la densidad. En la grafica se
representa la variacién del coeficiente de desgaste y la dureza. Se observa que los
valores mas altos de dureza los presentan las piezas compactadas frente a los
resultados de los otros dos métodos de conformado. No obstante, el desgaste que

sufren es semejante al resultado obtenido en las piezas por extrusion.
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Figura 155: Coeficiente de desgaste y dureza para los distintos métodos de fabricacion a 1130°C.

Esto indica que el método de extrusion se encuentra entre la compactacion y
el moldeo, es decir, en la extrusién se reduce la porosidad en comparaciéon con el
moldeo, lo cual produce una disminucién del desgaste, con lo que se obtienen
valores similares a la compactacién. La dureza es similar al moldeo, menor que en
compactacion, debido a que el proceso de compactacién une fuertemente las

particulas facilitando el proceso de sinterizacion.
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6.20.7.- Estudio superficial de las pistas de desgaste.

En la Figura 156 se muestran las pistas méas representativas de cada ciclo
de sinterizacién para los tres conformados. En general, poseen las mismas
caracteristicas, predominan los colores rojizos y marrones debidos al éxido de
hierro, indicando que se generé suficiente calor durante el ensayo tribolégico [332,
323]. Las pistas son homogéneas en todo su recorrido, y en ellas se puede encontrar
gran adhesién de material metalico y restos de debris. Al principio del ensayo el
par tribolégico era ceramico-metal y segiin avanzaba el ensayo el metal adherido

crea una nueva capa metdalica produciendo adhesiones y microsoldaduras [333].

MSIIIB-1125 MT7IA-1130 M6IB-1140 MS8ITA-1150 MS5IIIA-1160

CU17-1125 CU3-1130 CU9-1140 CU18-1150 CU23-1160

E2-1130 E4-1130

Figura 156: Macropistas de desgaste representativas.

En la Figura 157 se muestran las pistas mas representativas. En general en
todas ellas se produce la misma fenomenologia tribolégica. En las pistas de
desgaste se encuentra material metdlico adherido (color blanco brillante). La
adhesion de este material produce una disminucién de la temperatura al final del
ensayo. De color marrén-rojizo se encuentra el material oxidado del pin rellenando
los poros, indicando que se generd suficiente calor durante el ensayo tribolégico y
en presencia de oxigeno [332, 323]. Junto con el material oxidado se encuentran
restos del material desintegrado de la pieza. En las piezas sinterizadas a menor

temperatura (1125°C) se observan fracturas intergranulares [317].
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Figura 157: Barridos microscépicos del ancho de pista a 1000x, moldeo, compactacién y extrusion.
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6.20.8.- Analisis de las pistas de desgaste mediante SEM.

El objetivo de analizar las pistas de desgaste mediante SEM, es la
determinacién de los mecanismos de desgaste que suceden durante el ensayo
tribolégico. Las imagenes y los andlisis se realizaron en la Universitat Politécnica

de Valencia.

ree Cincirgs mage |

Figura 158: Morfologia de la superficie de contacto de la pieza E11 sinterizada a 1130°C. a) Aspecto de
la interfase pista de desgaste-material base. b) Detalle del mecanismo de deformacién del material
metalico del pin sobre la pista de desgate.

En la pista de desgaste se observa una zona en la que el material ha sido
arrancado por los efectos de la abrasién y otra en la que el material metélico se
encuentra adherido. También se observa la direccion en la que se aplicé el esfuerzo
cortante sobre el material, y restos de material desprendido o debris diseminados a
lo largo de la pista (Figura 158a). El material metdlico permanece fuertemente
adherido a la superficie del material ceramico y orientado en la direccién del

rozamiento [332].

En la Figura 158b se puede ver con mas detalle el fendmeno de adhesion del
material metalico, la deformacion plastica que ha sufrido debido al efecto de la
carga constante. Grietas generadas por microabrasién perpendiculares al
movimiento del pin [334]. Estas capas adheridas de material metdlico se

desprenderian de nuevo debido al efecto de la cizalladura.

La Figura 159 muestra la composiciéon quimica obtenida mediante SEM-
EDX localizada en “spectrum 2” de la (Figura 158b). Se observa gran cantidad de
FeO y algo de Cr203 procedentes del pin. El otro componente mayoritario es el SiO2
procedente del mortero y hormigén en su mayoria. También se han encontrado en

menor medida Al:03, CaO, K20, MgO y TiO:z presentes en los ladrillos, hormigén y
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mortero. Las particulas adheridas son una mezcla de los materiales que friccionan

juntos [335].

Figura 159: Composicién quimica del material adherido en la pista de desgaste.

6.21.-Fabricacion de piezas de mayor tamaiio.

Una vez caracterizado el material se decidié fabricar piezas de mayor
tamano. Las piezas que se han fabricado mediante moldeo, debido a su sencillez,
empleando el polvo retenido en el tamiz de 63 um. Se sinterizaron a la
temperaturas de 1130°C y 1100°C. En estos casos, al ser las piezas mas grandes se
tuvo que modificar el ciclo de sinterizacién aumentando la Gltima meseta a 4 horas

de duracién para obtener piezas homogéneas y sin grietas de retraccién.

)

o
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Figura 160: Pieza fabricada por moldeo y de forma rectangular sinterizada a 1130°C [cml].
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Figura 161: Pieza fabricada por moldeo y de forma rectangular sinterizada a 1100°C [cm].

En las Figuras 160 y 161 se muestran dos piezas conformadas mediante
moldeo con almidén empleando 100% de residuos sin mezcla. La pieza sinterizada a
1130°C posee un color marrén oscuro y la sinterizada a 1100°C un color marrén
claro, similar a los ladrillos de ceramica tradicional. Las dos piezas poseen
homogeneidad en color y textura y tampoco presentan deformaciones. Si es visible
la reduccién de tamafno que es mayor en la sinterizada a 1130°C que en la de
1100°C. Como era de prever la densidad obtenida en ambas piezas es similar a las
obtenidas previamente en las piezas moldeadas de menor tamano. Siendo la
densidad para la pieza sinterizada a 1130°C de 2,14 g/cm? y1,83 g/cm? para la pieza

sinterizadas a 1100°C.

Se puede concluir que la utilizacion de RCDs en la fabricacion de piezas de
mayor tamano resulta satisfactoria. Teniendo en cuenta que los valores mecanicos
han sido comparables, y en algunos casos superiores, a las ceramicas tradicionales
v técnicas. Se considera que es viable emplear este material con fines resistentes

enfocados al sector de la construccion o incluso para cerdmicos mas técnicos.
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6.22.- Estudio de sinterabilidad de los residuos (RCDs) mezclados

con caolin.

Una vez conocido el comportamiento de los RCDs molidos, conformados y
sinterizados, se decide mezclar los RCDs con caolin. Se eligi6 la fraccién
granulométrica retenida en el tamiz de 63 pm, ya que todas las fracciones (menor o
igual) 125 um muestran gran cantidad de finos. La proporcién elegida ha sido un

50% con caolin.

6.22.1.- Caracterizacién del caolin.

En la Figura 162 se puede ver la composicion obtenida del analisis mediante
Difraccién de Rayos X. La caolinita con una férmula empirica de Alx(Si205)(OH)4
que presenta los picos més altos en el difractograma y el mayor nimero de ellos. La
illita o mica de férmula KALSiBAIO0(OH):, la  montmorillonita
Cao.2(A1,Mg)2Sis010(0H)2 4H20 presentan picos de menor intensidad y también
aparece cuarzo libre SiO2. El difractograma fue realizado en los servicios centrales

DRX de la Universidad de Salamanca.

[{§)01-085-6538(C) - Kaolinite
8\“_‘" 91110 - [lite
»00-013-0135(N) - Montmonllonite
E01-070-3755(C) * Quartz

3000,

Intensidad (u.a)

1000

2-'Theta - ()

Figura 162: Difractograma caracteristico del caolin.

La caracterizacion quimica observada en la Figura 163 coincide
aproximadamente con la composicién tedrica del caolin AloOs 39,50%, SiO2 46,54%
y H20 13,96% [336]. El caolin es mdas blanco cuanto menos proporcién de Fe:Os

[337, 338, 339, 340]. La presencia de impurezas como el FesOs 0 el TiO2, pueden dar
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lugar a colores inesperados en el proceso de coccién [341]. Los 6xidos de hierro son
los responsables del color rojo en los productos cocidos [342]. El TiO2 proporciona
un color amarillento en las piezas finales [341]. La pérdida por calcinacién (P.P.C.)
también indica la pureza del caolin [336]. En el caolin también se hayan presentes
6xidos alcalinos y alcalinotérreos presentes (Na:0, K20, MgO y CaO). Estos son
excelentes fundentes capaces de reducir la temperatura de vitrificacién [343]. La
presencia de K20 mayoritario activa la vitrificacién [344]. El an4lisis mineralégico

indicé que la presencio de K20 es principalmente debida a la presencia de illita.

Al203 Ca0
(%)

Si02 48,3+ 2,00

Al20Os 35,5 +1,50

CaO 1,5 +0,15

K20 1,35 £0,30

MgO 0,4 +0,15

Naz20 0,08 +0,10 Si02
TiO2 0,28 0,15 48%
Fe20s3 1,5+0,30
P.P.C. 12,24 +£2,00

Figura 163: Composicién quimica del caolin empleado en este estudio.

En la Tabla 25 aparecen los datos proporcionados por Euroarce, fabricante y
distribuidora de este tipo de producto. Se observa el andlisis mineraldgico
procedente del caolin comercial empleado. El principal mineral es la caolinita, y en
menores proporciones se encuentran mica o illita, montmorillonita, cuarzo y

feldespato potasico.

Tabla 25: Analisis mineralégico proporcionado por Euroarce.

Mineral (%)
Caolinita 77,0 £2,0
Cuarzo 4,0+1,0
Montmorillonita 7,0 £2,0
Mica o Illita 11,0 £2,0

Feldespato Potdsico 1,0 £0,5
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Durante el proceso de secado y coccién la illita pierde primero su agua
interlaminar (50 — 400°C), la dihidroxilacién de la illita se lleva a cabo en dos
etapas entre 450°C y 800°C [345]. Después se forma un vidrio a los 900°C y trabaja
como fundente en los cerdmicos [346, 347]. La cinética de la illita ha sido descrita
por [347]. El feldespato se usa en la industria cerdmica fina como agente fundente
para formar una fase vitrea para acelerar el proceso de sinterizacién [348]. La
distribucién del tamano de particula del feldespato influye en la densificacién de

las piezas en verde, la resistencia al pulido de las baldosas de porcelana [349].

6.22.2.- Determinacién de la densidad en verde.

En la Figura 164 se representan la densidad en verde media de la mezcla al
50% de caolin con RCD’s y los constituyentes de la mezcla por separado, es decir,
los polvos de RCDs mediante los conformados de moldeo, compactacién, extrusién y

el caolin también mediante moldeo.

2,0

Densidades en verde (g/cm3)

Compactacién Moldeo RCDs Extrusiéon RCD's  RCDs & Caolin Caolin
RCDs

Figura 164: Comparacién de las densidades en verde.

Se determiné la densidad en verde de las piezas fabricadas por moldeo. Su
valor medio es de 1,47 g/cm3, siendo similar al obtenido por moldeo de los RCDs y
del caolin por separado, es decir, los valores del conformado por moldeo son muy
similares. Si se compara con los RCD’s extruidos se observa que los valores
obtenidos son algo menores. En general las desviaciones resultantes son bajas. La
densidad en verde obtenida de la mezcla con caolin (hidraulicamente activo) resulta

similar a la obtenida para el resto de los conformados y materiales.
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6.22.3.- Trazado de la Curva de Sinterabilidad.

Se realizé el ciclo de sinterizacién entre las temperaturas de 1130°C y
1220°C con intervalos de 5°C y 10°C. Se procedi6 al pesaje y medicion de las piezas
sinterizadas para calcular la densidad de sinterizado. Durante la sinterizacién se
produce una pérdida de masa, se elimina el agua y se forman las diferentes fases
que influirdn directamente en las propiedades mecdnicas. Las particulas se

recolocan produciéndose una contraccién volumétrica y se produce un proceso de

difusién y un crecimiento de grano asociado por lo que las piezas aumentan su

densidad [26 — 33].

Figura 165: Evolucién del material mezclado (RCDs + caolin) durante el proceso de sinterizacién.

2,3

2,1

1,9

1,7

Densidad (g/cm?)

1,5

1,3
1000 1050 1100 1150 1200 1250 1300
Temperatura (°C)

—a—D. Caolin 50% - RCDs 50% —a—D. Caolin 100% ——RCD's 100%

Figura 166: Curva de sinterabilidad caolin-RCDs.

En la Figura 165 se aprecia el cambio de color segin aumenta la
temperatura de sinterizaciéon. En verde es de color rosiaceo y mantiene ese color

hasta la temperatura de 1190°C, a partir de aqui el color cambia a mas oscuro
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siendo un marrén grisaceo. También se contrae progresivamente hasta 1190°C y a

partir de aqui la contraccién es poco apreciable a simple vista.

En la Figura 166 se observa el trazado de la curva de sinterabilidad de los
RCD’s, caolin puro y la mezcla al 50% de ambos. La densidad aumenta de forma
considerable hasta la temperatura de 1200°C, a continuacién sigue aumentando
muy levemente hasta 1220°C. La densidad maxima se encuentra a la temperatura
de 1220°C con un valor de 2,21 g/cm3, y la minima en 1130°C con un valor de 1,50
g/cm3. Al compararla con la curva de sinterabilidad de caolin 100% se observa que
la curva de la mezcla 50% RCD’s con 50% caolin, se desplaza hacia la izquierda. Lo
que indica que la temperatura de sinterizacién disminuye. Asimismo la densidad
de sinterizado aumenta, desde 1,7 g/cm3 para el caolin puro hasta 2,2 g/cm3 para la
mezcla al 50%. La de 100% RCD’s tiene una densidad de 2,15 g/cm?3, inferior a la

mezcla de RCD’s y caolin.

Si se comparan las curvas de sinterabilidad se observa que la mezcla de
caolin y RCD’s obtiene una densidad mayor que la de 100% RCD’s y 100% caolin.
Este resultado se obtiene a una temperatura de sinterizado inferior a la del caolin y
superior a la de los RCD’s. La curva de sinterabilidad de los RCD’s utilizada en la
comparacién, fue la obtenida por el método de moldeo, ya que los valores medios de
densidad en verde eran similares a los obtenidos en la mezcla caolin RCD’s. En la
Figura 167 se puede ver la evoluciéon microestructural del material junto con la

curva de sinterabilidad.

El aumento de la densidad se atribuye a la disminucién de los poros con el
incremento de la temperatura durante el proceso de sinterizacién [350]. El
aumento de densidad entre 1000°C y 1220°C es debido a las diferentes etapas del
proceso de transformacion de la alimina la a-Al:0O3 termodindmicamente estable
[351]. Chouia et al sinterizaron caolin con fosfato natural [352], obteniendo una
densidad de 2,78 g/cm3 a 1200°C. Sahraoui et al. [353], obtuvieron mullita a partir
de la sinterizacién de caolin, evaluando una densidad de 2,6 g/cm3 a 1200°C. En el
estudio [341], sinterizan caolin a la temperatura de 1000°C, 1100°C y 1200°C,
obteniendo unas densidades de 1,74 g/em3, 1,82 g/cm?® y 1,79 g/cm?,
respectivamente. Njoya et al. [354], mezclaron 50% caolin, 30% bauxita y 20% de
talco para formar piezas compactadas uniaxialmente, obteniendo una densidad de
un 2,21 g/em3 a 1200°C y un de 2,63g/cm?3 a 1300°C. Chen et al. [355], realizaron

piezas compactadas uniaxialmente a 25 MPa, con posterior sinterizacion. A 1200°C
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obtienen 2,2 g/cm?3 y a 1300°C 2,5 g/cm3. Benali et al. [356] mezclaron un 55% de
caolin, 38% de andalucita y un 7% de cemento fundido. Tras la sinterizacién

obtuvieron una densidad de 1,86 g/cm3 a 1450°C.

Los valores que revela la bibliografia del caolin son algo superiores, en su
mayoria, a los obtenidos para los ladrillos de buena calidad que deben poseer una

densidad comprendida en el intervalo 1,7 — 2,0 g/cm3 [265].

Las transformaciones que ocurren en la sinterizacién del caolin [357, 358],
se pueden ver en la Tabla 19. La caolinita se transforma en metacaolinita a la
temperatura de 900°C, posteriormente a la temperatura de entre 1000°C y 1200°C
se transforma en mullita. La transformaciéon de la calcita se produce por la
descomposicién en calo a 900°C y su posterior transformacién en anortita a
temperaturas comprendidas entre 1000°C y 1200°C. Por tultimo la transformacién

de la geotita en hematita a 900°C.

Tabla 26: Reacciones termoquimicas que han ocurrido en la sinterizacién del caolin.

Transformacién del caolin con la Temperatura

Al:Si205(0H)4 _— Al2Si207 + H20
caolinita <900 °C metacaolinita
3Al2Si207 > Si2Al6013 + 45102

metacaolinita 1000 °C - 1200 °C mullita

Transformacion de la calcita con la Temperatura
CaCO3 _— CaO + COq
calcita 900 °C cal + diéxido de carbono

CaO + Al2Si207 T CaAl:2Si20s

Cal + metacaolinita 1000 °C — 1200 °C anortita
Transformacién de la geotita con la Temperatura
2FeO(OH) E— Fe203 + H20
geotita <900 °C hematita + agua
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Figura 167: Curva de sinterabilidad con microfotografias.
Z4n

Julen M. Caballero Valdi.



Aprovechamiento y Reciclaje de Residuos de Construccién y
Demolicién mediante Técnicas de Sinterizacién

6.22.4.- Contraccion volumétrica.

Los resultados obtenidos de la contraccién volumétrica respecto de las
piezas en verde y sinterizadas (Figura 168) indican que el mayor porcentaje de
contraccién se produce a la temperatura de 1210°C con una contraccion del 40%. Se
produce un aumento progresivo de la contraccién hasta 1210°C, a partir de aqui
disminuye. Este valor es parecido al obtenido en otros estudios [75] en el que se
estudiaban los residuos de ladrillo por una parte con una contracciéon de 40% y por

otra los residuos de hormigén con una contraccion del 38%.
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Figura 168: Contraccion volumétrica de la curva de sinterabilidad de 50%RCD-50%Caolin.

En el estudio [71] se fabrican piezas de ladrillo por moldeo con adiciones de
ladrillo roto en un 10%, 20% y hasta un 30% y se cuecen a temperaturas de 900°C,
1000°C y 1100°C, se consiguen contracciones del orden 3,41% y 5,05% para piezas
fabricadas con adiciéon de residuos con tamafio de 0,6 mm. En ambos casos una
contraccién menor a la obtenida en este trabajo (22%). En la fabricacién de piezas
mediante moldeo y sinterizacién a partir de arcillas naturales [142], se consiguen
contracciones a 1100°C de un 18,90%, a 1200°C de 27,55%, y a 1250°C de 28,70%,
comparables y superiores a las del presente estudio. En el trabajo [359] se estudia
el comportamiento del caolin con adicién de fosfatos y fabrican las piezas mediante
compactaciéon uniaxial a 150 MPa. Tras la sinterizaciéon a 1100°C se obtienen una

contraccién de un 4,5 %.
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6.22.5.- Determinacién de la Porosidad.

Se acondicionaron las superficies para determinar la porosidad mediante
analisis de imagen mediante el programa ImagedJ. La porosidad se calculé a partir
de la temperatura de 1180°C, ya que a temperaturas inferiores el programa no es
capaz de reconocer los bordes de los poros. A partir de esta temperatura la

porosidad esta definida y es posible determinarla.
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mmm Densidad (g/cm3) —=—Porosidad media (%)

Figura 169: Densidad de sinterizado frente a la porosidad superficial media.

La porosidad desciende segiin aumenta la temperatura de sinterizacion,
alcanzando un valor minimo de 19% a la temperatura de 1210°C (Figura 169). Las
desviaciones tipicas obtenidas son minimas. En estudios de caolin con fosfato [352]
se consiguen porosidades del orden de un 10% sinterizando a 1200°C y con un 80%
de caolin. Sahraoui et al. [353], obtienen mullita a partir de caolin consiguiendo
una porosidad del 25% a 1200°C. En mezclas de 50% caolin, 30% bauxita y 20% de
talco, tras compactacién y sinterizacién [354] se obtienen porosidades de 50% a
1200°C y un 30% a 1300°C, bastante superiores a las obtenidas en el presente
estudio. Sahnoun et al. [360], compactaron uniaxialmente a 150 MPa y sinterizaron
caolin a diferentes temperaturas, obteniendo porosidades a 800°C de 15,95%, a
1100°C de 13,8 %, y 1250°C de 4,09%. Charfy et al. [359], compactan uniaxialmente
a 150 MPa y sinterizan caolin a diferentes temperaturas obteniendo a 1100°C una
porosidad de 36,90 %. Como se observa y, sin tener en cuenta las adiciones, el
caolin puro muestra una gran variabilidad en cuanto a la porosidad, como

consecuencia de ello sus mezclas sinterizadas también la tendran.
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En la Figura 170 se observa la evolucion de la microestructura y la
porosidad superficial. Se puede ver como segin aumenta la temperatura, la
porosidad se transforma. A bajas temperaturas los poros tienen formas irregulares
e interconectadas y a altas temperaturas los poros son mas redondeados

(correspondiendo a la forma de minima energia) y tienden a aislarse, indicando que

hay exceso de fase liquida a consecuencia de la sobresinterizacion.

1200 °C 1205 °C 1210 °C 1220 °C

Figura 170: Evolucién de la microestructura de la mezcla de 50% RCDs y 50% caolin.
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6.23.- Fabricacion de piezas rectangulares mediante extrusion

con mezcla de 50% RCD’s y 50% Caolin.

Conocidas las condiciones méas adecuadas para la sinterizacién de la mezcla
de 50% RCD’s y 50% caolin se deciden fabricar piezas rectangulares mediante el
conformado por extrusion de dicha mezcla, y asi poder realizar ensayos de flexién y

compresion.

6.23.1.- Fabricacién y defectologia de las piezas.

El material utilizado para la fabricaciéon de las piezas fue de diferentes
moliendas, mezcladas homogéneamente de forma conjunta. Asi de esta forma todas
las piezas poseen la misma composiciéon. En todas ellas se utilizé la fraccién

granulométrica retenida en el tamiz de 63 pm.

Se determiné la densidad en verde de las piezas extruidas consiguiéndose
un valor de 1,42 g/em?® con una desviaciéon de 0,013, comparable a la media

conseguida en las piezas fabricadas por moldeo aunque algo superior.

Observando la curva de sinterabilidad (Figura 171) y la microestructura
obtenida a cada temperatura. Se realizan dos series de materiales sinterizados a
las temperaturas de 1185°C, y 1200°C. No siendo esta ultima la temperatura en la
que el material presentaba mayor contraccion y densidad, ya que a 1220°C la pieza

se deforma bastante.

Las piezas sinterizadas a 1200°C, poseen un color con tonalidades de gris y
de marrén. El promedio de las densidades de sinterizado es de 2,13 g/cm3 con una
desviacion de 0,026. Las piezas sinterizadas a 1185°C poseen un tono gris rosaceo.
La densidad promedio es de 2,046 g/cm? con una desviacién de 0,033. Al
compararlas con piezas fabricadas de la misma manera solo de caolin y
sinterizadas a 1250°C resulta una densidad de 1,45 g/cm?, menor que la que se
produce en las mezclas. Hay que recordar que la norma EN 771-1 [279] especifica
densidades mayores de 1,0 g/cm?® para arcillas sinterizadas, mientras la norma

alemana DIN 105-100 [280], exige valores de 1,2 — 2,0 g/cm5.
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Figura 171: Piezas sinterizadas a la temperatura de 1200°C (arriba) y 1185°C (abajo).

De forma macroscépica se ha querido analizar -ciertos fallos que

posteriormente puedan causar fallos a la hora de ensayar a compresion y flexion.

Uno de los defectos que han surgido en la etapa de sinterizado, es la
coloracién de un color mas oscuro la zona que estaba en contacto con el material
utilizado como refractario del horno (Figura 172). Como se puede ver en las
1mAagenes solo ocurre en las zonas de contacto, véase las zonas claras entre las
zonas oscuras. Lo que indica que se produce una reaccién a nivel superficial que no

tiene por qué influir en los valores resistentes.

F # - - "’Vl
—

1200°C 1185°C

Figura 172: Cara en contacto con el material refractario del horno.
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Otro defecto ocurrido es que las piezas no aparecen totalmente rectas,
algunas tienen alabeo, es decir, en la contraccién de la pieza no ha sido
completamente homogéneo. Durante el proceso de sinterizacién las piezas se
contraen de manera irregular (Figura 173). Este efecto es todavia mayor en el caso

del caolin puro.

1200°C 1185°C

Figura 173: Defectos en las piezas.

Figura 174: Piezas de 100% caolin sinterizadas a 1250°C.

No han aparecido grietas o fisuras debidas a la retraccion, ni huecos o poros
de mayor tamano debido al aire ocluido. Estos defectos ocurrian en mayor medida

en las piezas sinterizadas solo con RCD’s.
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En la Figura 174 se observan las piezas de caolin puro sinterizado a 1250°C,
presentan grietas de retraccién y rugosidad superficial procedente de la contraccién

irregular. Fenomenos que ocurren cuando se alcanza la densidad més alta posible.

6.22.2.- Contraccién volumétrica.

Mediante el volumen de las probetas en verde y el volumen de las probetas

sinterizadas, se procedi6 al calculo de la contracciéon volumétrica.

En la Figura 175 se representa el volumen promedio de las piezas
sinterizadas a 1200°C y a 1185°C, asi como la contraccién volumétrica promedio.
Para las piezas sinterizadas a 1200°C la contracciéon volumétrica promedio es de un
39,7% con una desviacién estandar de 0,7. El otro conjunto de piezas posee una
contraccién promedio de 37,1% con una desviaciéon de 0,5. Légicamente las piezas
sinterizadas a 1200°C muestran una contracciéon mayor, ya que también poseen

una densidad mayor.

50 41

Volumen (cm?)
(%) BILIIPUWN[OA UQTIORIUOY)

RCD's & caolin 1185°C RCD's & caolin 1200°C

mmm V. Verde V. Sinterizado —— Contraccién

Figura 175 Contraccién volumétrica de piezas sinterizadas a 1200°C y 1185°C.

6.23.3.- Porosidad y fiabilidad a través del médulo de Weibull de las
piezas rectangulares de 50% caolin y 50% RCD’s.

Para determinar la porosidad de las piezas rectangulares se llevé a cabo la
adecuacion superficial, a continuacion se realizaron 20 microfotografias con el
microscopio 6ptico y se analizaron mediante el programa Imaged. El promedio de la

porosidad fue de 40,5 % con una desviacion estandar de 7,8 para las piezas
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sinterizadas a 1185°C, y para las piezas sinterizadas a 1200°C obtuvieron una
porosidad superficial promedio de 27,4 % con una desviaciéon de 3,9. Si se compara
con los valores de densidad obtenidos en piezas de moldeo se puede ver que son
mayores que los correspondientes a esas temperaturas de las piezas moldeadas.
Esto puede ser achacable al mal comportamiento que parece tener el caolin en
extrusion y posterior densificacion durante la sinterizaciéon. Luego, aunque la
mezcla de RCDs y caolin se pueda extruir las piezas por moldeo quedarian con

menos defectos.

En la Figura 176 se muestran diferentes microfotografias, proceden de
diferentes piezas sinterizadas a las temperaturas de 1185°C y 1200°C. Se observa
la evolucién de la microestructura y la porosidad, segin aumenta la temperatura,
la porosidad se transforma. A 1185°C los poros tienen formas irregulares e
interconectadas. A 1200°C los poros son méas redondeados y menos cantidad de
ellos, asimismo en el proceso de sinterizacién tuvo mayor cantidad de fase liquida

en comparacion con las piezas sinterizadas a 1185°C.

Figura 176: Porosidad y microestructura.:1185°C (arriba) y 1200°C (abajo).

Julen M. Caballero Valdiz4n ~ 208 ~



Aprovechamiento y Reciclaje de Residuos de Construcciéon y
Demolicién mediante Técnicas de Sinterizacién

Teniendo en cuenta que existen suficientes datos para ser tratados de forma
estadistica se aplicé la distribuciéon de Weibull a los datos de porosidad. En la
Figura 177 se representa la distribucién de Weibull de la porosidad en piezas
sinterizadas a 1185°C y 1200°C de RCDs mas caolin y también la porosidad de las

piezas sinterizadas a 1130°C de 100% RCDs por los tres conformados empleados.

Las lineas de regresion de las dos mezclas de caolin evaluadas poseen
pendientes parecidas. La linea de regresion que mas a la derecha se encuentra es la
de mezcla de caolin sinterizada a 1185°C coincidiendo practicamente con la linea de
regresiéon de 100% de RCDs conformado por moldeo y sinterizado a 1130°C. La
mezcla de caolin sinterizada a 1200°C se encuentra en el medio de la grafica
coincidiendo con la linea de regresion de 100% RCDs conformado por extrusion y
sinterizado a 1130°C. Se puede decir que cuanto mas a la izquierda se encuentren

las rectas, menor porosidad poseen las piezas sinterizadas.

RCDs y. RCDs /"'
extrusion Moldeo

2 1130°C [A— 1130°C |

RCD's
compactacién

Ln(Ln(1/1-F)

-6 T T T

2,20 2,70 3,20 3,70 4,20
Ln (Porosidad)

Figura 177: Distribucién de Weibull de los datos de porosidad RCDs y caolin sinterizados a 1185°C y a
1200°C, y 100% RCD’s sinterizados a 1130°C.

En la Tabla 27 se muestran los estimadores utilizados, las rectas de

regresion correspondiente a cada estimador y su indice de bondad, para las

temperaturas evaluadas. En la temperatura de 1185°C los estimadores presentan
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un coeficiente de determinacién (R?) comprendidos entre el 0,95 y 0,97, una
correlacién muy buena. El médulo de Weibull (m), el valor de la pendiente tiene un
valor comprendido entre 5,6 — 5,9. En la temperatura de 1200°C el valor de (R2)
esta comprendido entre 0,90 y 0,92, siendo la correlacién buena. El médulo de
Weibull se encuentra entre 6,7 — 7. La pendiente es baja para ambos casos, por lo

que la dispersién es alta, menor en el caso del material sinterizado a mayor

temperatura.
Tabla 27: Rectas de regresién de la porosidad.
ESTIMADORES
T (°C)
_— j E _G-03) E _(-0,5) B _(i—-@3/8)

17 m+1) 27 (n+0,4) 37" # 7 (n+0,25)
1185 | y=56696x-21,438 | y=5,8518x-22,12 y = 5,9984x - 22,67 y =5,9037x - 22,315

R =0,9725 R? = 0,9642 R? = 0,9553 R? = 0,9614
1200 | y=6,6996x-22,64 | y=69198x- 23,377 v =17,0981x - 23,974 y = 6,9828x - 23,588

R? = 0,9247 R?=0,9174 R? = 0,9096 R?=0,9149

48
44

40

36

32 4---

28 +----

Porosidad caracteristica (%)

24 -

20

Estimador 1 Estimador 2 Estimador 3 Estimador 4

RCDs y Caolin 1185°C B RCDs y Caolin 1200°C

Figura 178: a) Porosidad caracteristica.

Las porosidades caracteristicas obtenidas a partir de la resolucion de las
ecuaciones de regresion se representan en la Figura 178. En la temperatura de
1185°C las porosidades caracteristicas obtenidas para los cuatros estimadores
poseen valores cercanos, el valor mas elevado esta en el primer estimador con 43,8

% superior al promedio obtenido (40,5 %). Los indices de bondad son bastante

Julen M. Caballero Valdiz4n ~210 ~



Aprovechamiento y Reciclaje de Residuos de Construccién y
Demolicién mediante Técnicas de Sinterizacién

similares, en torno al 0,95 — 0,97 (Tabla 27). Con lo que la probabilidad de que el
material posea una porosidad de 43,8 %, después del sinterizado a 1185°C es de un
97,25 %. En las piezas sinterizadas a 1200°C ocurre un fenémeno similar, el valor
mas elevado se encuentra en el primer estimador con 29,3 % superior al promedio
obtenido (27,4%). Los valores R? se encuentran préximos entre si, con valores entre
0,90 y 0,92. Por lo que la probabilidad de que el material posea una porosidad de
29,3 %, después de sinterizar el material a 1200°C es de un 92,47 %.

6.23.4.- Evaluacion de las durezas y fiabilidad a través del médulo de

Weibull de las piezas de 50% caolin y 50% RCD’s.

En la Figura 179 quedan representados los resultados relativos a la dureza
de los distintos materiales asi junto con su densidad. En general, las piezas
sinterizadas a 1200°C poseen mayor dureza que las sinterizadas 1185°C, hecho
légico que también tienen una densidad mayor. En las piezas sinterizadas a 1200°C
con un promedio de 2764 HV y una desviacién de 329. En las piezas sinterizadas a
1185°C con un promedio de 2731 HV y una desviacion de 282. En este caso si se
sigue el patréon de “a mayor densidad, mayor dureza”. Los valores de dureza a

1200°C son mayores que los obtenidos a 1185°C.

5000 25
B Dureza —M—Densidad

4000 2.0
—~ g
& 3000 158,
s E
g 2
5 2000 1.0e
[an] Bw

1000 0,5

0 0,0

Extrusiéon 1185°C Extrusion 1200°C  Caolin 100% RCD's 100%

Figura 179: Durezas y densidades comparadas con caolin y RCDs puros.

Las densidades obtenidas para ambas temperaturas se encuentran
préoximas entre si, luego las durezas también lo estan. Al compararlas con los

RCD’s y el caolin por separado hay una disminucién de dureza, sin embargo las
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densidades son algo mas elevadas. El caolin alcanza mas dureza a menor densidad
porque en el proceso de sinterizado se produce fases duras (metacaolinita y mullita)
[225, 361] dando como resultado una mayor dureza. Los RCD’s poseen densidad
similar y durezas mayores. Otro estudio en el cual se sinteriza caolin mediante
técnicas laser, se obtiene una dureza de 855,8 HV1 a la temperatura de 1350°C

[362].

Al igual que en el caso anterior se contaba con suficiente datos para ser
tratados estadisticamente, con lo que se evaludé la fiabilidad empleado como

propiedad clave la dureza en esta ocasion.

N\

Ln(Ln(1/1-F)

= Compactacién

ER R/ “1130°C
-4 5 i
3o Yo
Rl RCDs
3 Extrusién
: 1130°C
-6 T T T
7,40 7,90 8,40 8,90

Ln (Dureza)

Figura 180: Distribucién de Weibull de los datos de dureza RCDs y caolin sinterizados a 1185°C y a
1200°C, y 100% RCD’s sinterizados a 1130°C.

Los valores de dureza de la distribucién de Weibull para las mezclas de
RCDs y caolin en las temperaturas estudiadas, son muy similares y en muchos
casos los puntos se superponen. Al compararlas con los RCDs sinterizados a 1130°C
en las diferentes maneras de conformarlos, se observa que la mezcla de RCDs y

caolin se desplaza hacia la izquierda con respecto a al RCDs puro.
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En la Tabla 28 se muestran las rectas de regresiéon procedente de cada
estimador. En ellas los médulos de Weibull toman valores entre 5,3 y 5,4 para
1185°C y con un R2 que comprenden valores entre 0,87 y 0,88. En 1200°C el médulo
de Weibull es de entre 5,5 y 5,7 con un R2 de entre 0,88 y 0,89. Con una correlacién
aceptable.

Tabla 28: Distribucién de Weibull de los datos de dureza RCDs y caolin sinterizados a 1185°C y a
1200°C, y 100% RCD’s sinterizados a 1130°C.

ESTIMADORES
T (°C)
oo g -03) g, - 3-05 g (1-G/8)

17 m+1) 27 (n+0,4) 37" 7 (m+0,25)
1185 y =5,379x - 43,03 y=5,4704x - 43,758 | y=5,5421x - 44,329 | y=5,4959x - 43,961

R* = 0,885 R* = 0,8782 R*=0,8716 R* = 0,876
1200 v =55917x - 44,754 | y=5,6757x - 45,424 | y=5,7413x - 45,946 y = 5,6992x - 45,61

R® = 0,8994 R* = 0,8923 R = 0,8855 R*=0,89

2992

2988

Dureza caracteristica (HV)

Estimador 1 Estimador 2 Estimador 3 Estimador 4

m RCDs Caolin 1185 B RCDs Caolin 1200

Figura 181: Dureza caracteristica.

Al resolver las ecuaciones de las regresiones se obtienen las durezas
caracteristicas Figura 181. En la temperatura de 1185°C las durezas caracteristicas
obtenidas para los cuatros estimadores poseen valores cercanos, el valor mas
elevado esta en el primer estimador con 2979 HV superior al promedio obtenido
(2348 HV). Los indices de bondad son bastante similares, en torno al 0,95 — 0,97
(Tabla 28). Con lo que la probabilidad de que el material posea una dureza de 2979
HV después del sinterizado a 1185°C es de un 88,5 %. La fiabilidad es baja y

coherente para ser un ceramico tradicional. En las piezas sinterizadas a 1200°C
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ocurre un fenémeno similar, el valor mas elevado se encuentra en el primer

estimador con 2991,8 HV superior al promedio obtenido (2764 HV).

La dispersion de datos reflejada en la distribuciéon de Weibull indica que hay
una diversidad de fases creadas a las temperaturas de sinterizacién de 1185°C y
1200°C. Es decir, unas son mas duras que otras. Otro factor que influye es la
posicién de los poros que no es homogénea, por lo que cuando incide el indentador,

puede ser errdnea la lectura.

6.23.5.- Ensayo de flexion simple y de compresién simple.

Las piezas rectangulares se sometieron al ensayo de flexién simple en la
prensa universal situada en el laboratorio de la empresa Inzamac S.A. La velocidad
de carga empleada en el ensayo fue de 5 Kgf/s para todas las piezas. Se siguié6 la
norma ASTM C67 [290], una vez realizado el ensayo de flexién, con una de las dos
partes que se obtuvieron en dicho ensayo se le realiza el ensayo de compresién
simple y con el otro se puede realizar el ensayo de absorcién de agua. Antes de
realizar el ensayo, las piezas se refrentaron con cemento, con el objetivo de
distribuir homogéneamente la fuerza procedente del ensayo de compresién simple,
en toda la superficie de la pieza. Se le aplicé un factor de correccién debido a la
geometria de la pieza. Para obtener el factor de correccion de cada pieza, se realiza
una interpolacién. El factor de correccién utilizado para las piezas fue entre 0,95 y

0,99, cuanto mas cercano a 1 mas cuadradas son las piezas.

La resistencia a flexion evaluada para las piezas sinterizadas a 1200°C tiene
un promedio de 19,2 MPa con una desviacidon tipica de 2,6, inferior a las
sinterizadas a 1185°C que poseen una resistencia de 20,3 MPa con una desviacién
del 1,3 (Figura 117). Los defectos en las piezas influyen en el ensayo de flexién, uno
de ellos es el alabeo o la irregularidad superficial. Con el cual no descansan
completamente sobre los apoyos, por lo que la resistencia disminuye. Este
fenémeno de alabeo ocurre segin aumenta la temperatura de sinterizacion, es por
lo que las piezas sinterizadas a menor temperatura muestran mejores resultados.
Al compararlas con los promedios procedentes del caolin puro se produce un
aumento de la resistencia a flexién, sin embargo las resistencias a flexién son algo

menores en comparacion con los resultados obtenidos en los RCD’s.

En la Figura 182 la resistencia a compresiéon y el médulo de Young promedio

a 1200°C son de oc = 155 MPa con una desviacion tipica de 51 y el Ec = 1,241 GPa
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con una desviacién de 0,286 respectivamente. En las sinterizadas a 1185°C se
obtiene un promedio de o. = 133 MPa con una desviacién de 38, y el Ec = 1,239 GPa
con una desviacién de 0,201. Se obtiene menos desviacion estandar en las piezas
sinterizadas a 1185°C, ya que éstas parecen presentar menos defectos. Las
resistencias a compresion promedio han obtenido unos valores elevados en
comparacién con los resultados obtenidos en el caolin puro. Pero algo menores si se
compara con los resultados obtenidos en los RCD’s. Asimismo ocurre lo mismo en

los valores obtenidos por el médulo de Young.

Se puede decir que las piezas sinterizadas a 1200°C y a 1185°C muestran
valores similares para la resistencia a flexién, compresion y en el moédulo de
elasticidad correspondiente. La mezcla de los RCD’s con el caolin puro produce un
aumento en las resistencias mecanicas. Es decir, la insercién de RCD’s estabiliza la

tendencia del caolin a deformarse tras el moldeo o extrusion.

350 2,5
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(edn) ugtseadwoy Sunox -
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R. Flexiénn y Compresién (MPa)

0

Extrusiéon 1185°C  Extrusién 1200°C Caolin 100% Extrusiéon RCD's
100%

mmm R. Flexion mmmR. Compresion  —&— M. Young compresién

Figura 182: Resistencia a compresion frente a médulo de elasticidad.

En un estudio sobre la mezcla un 20% de caolin con cemento portland
ordinario, se moldearon piezas cubicas de 50 mm de lado, no se empled el horno ya
que son compuestos de caracter hidraulico, la resistencia compresiéon a 90 dias dio
un resultado de 58,4 MPa. [363]. En otro trabajo se sinteriza una mezcla de caolin
con un 15% de dolomia a 1250°C, obteniendo una resistencia a flexién de 41 MPa
[364]. En otro estudio se mezclé un 55% de caolin, 38% de andalucita y un 7% de

cemento fundido, resulté una resistencia a compresion de 25,9 MPa y la resistencia
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a flexién fue de 12 MPa [356]. Mayores valores a flexién (60 MPa) se obtuvieron en
una investigacién sobre piezas de caolin puro compactadas uniaxialmente a 25
MPa y sinterizadas a 1200°C [355]. Por el contrario, la mezcla de 50% caolin, 30%
bauxita y 20% de talco para fabricar piezas compactadas uniaxialmente y
sinterizadas a 1200°C alcanzaron una resistencia a flexién de 13 MPa [354]. Como
se puede ver los resultados obtenidos por las mezclas de caolin residuos presentan

un comportamiento mejor, salvo para el caso de la compactacién uniaxial.

Comprobando si este material cumple distintas normativas, se tiene que
cumple la ASTM C62-04 [299] para ladrillo estructural y no estructural donde la
apariencia externa no es un requerimiento, y la resistencia a compresién debe ser
de 17,2 MPa para un ladrillo y 20,7 MPa para cinco. Ademas también cumple la
ASTM C216-16 [300] en la que se especifican las mismas resistencias a compresién
para fabricar ladrillos cara vista. También cumple los valores de compresion de la
ASTM C902-04 [303], més restrictiva, ya que los valores son de 48,3 MPa para uno
y 55,2 MPa para cinco ladrillos. Ademas, cumple la normativa ASTM C1272-16b
[304] para las tipologia R y F aplicables a la pavimentacién de zonas con elevado
trafico pesado, con exigencias a compresién maximas de 55,2 MPa, y 69 MPa,
respectivamente. Por ultimo, los valores son mucho maés altos que los requeridos en
la norma Europea EN 771-2 [301], la norma Britdnica BS 3921:1985 [302] y la
ASTM (C410-13 [298].

6.23.6.- Forma y superficie de fractura de las piezas a flexiéon y
compresion

La forma de rotura es muy similar en ambos casos (Figura 183), en la
mayoria de ellas la fractura de se produce de forma perpendicular al lado mayor de
la pieza. En cambio en otras piezas la fractura se produce a 35° sobre la
perpendicular del lado mayor. Si se compara con la superficie de fractura de las

piezas de caolin, éstas poseen una fractura completamente irregular.
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1200°C 1185°C

100% Caolin

Figura 183: Forma de rotura de las piezas en el ensayo de flexién.

EC2-1200°C EC10-1185°C 100% Caolin

Figura 184: Superficie de fractura en las piezas ensayadas a flexién simple.

La coloraciéon de cada conjunto de piezas es homogénea, lo que indica que el
proceso de sinterizacién ha sido uniforme. No obstante, es distinto de una
temperatura de sinterizacién a otra (Figura 184). También se observan huecos
debidos a las inclusiones de aire en ambos conjuntos de temperaturas, ademas de
una irregularidad superficial debido sobre todo al caolin de la mezcla. La superficie
de fractura del caolin no es uniforme, presentar irregularidades, la tipica fractura
fragil que no se muestra en la pieza mezclada con residuos para ambas

temperaturas de sinterizacién.
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6.23.7.- Forma de rotura de las piezas.

En la Figura 185 se presentan la manera en la que han roto las probetas
mediante el ensayo a compresién. De los tres casos que se pueden encontrar, no
explosivo, semiexplosivo y explosivo [292, 307], se produce “el explosivo”, con una
desintegracién de las piezas de forma violenta permaneciendo restos de ellas en el
soporte. Esta forma de rotura se produce para los tipos de probetas estudiadas. En
el ensayo de compresién los defectos vistos anteriormente no afectan de forma
directa a la manera en que falla la pieza. Sin embargo, el factor que mas influye es
la forma geométrica de la pieza, cuanto mas plano-paralela sea es mejor porque la

fuerza se distribuye homogéneamente en la superficie.

Figura 185: Formas de romper las piezas en el ensayo de compresién simple.

6.23.8.- Evaluacion de la absorcion de agua en las piezas

rectangulares.

Se ha realizado el ensayo de absorcion de agua siguiendo la norma ASTM
C67 [290], como en casos anteriores. En la Figura 186 se muestran los resultados
de las piezas sinterizadas a 1200°C y las piezas sinterizadas a 1185°C junto con
100% RCDs y 100% caolin. Hay una diferencia significativa entre el porcentaje de
absorcion de agua de las piezas sinterizadas a 1200°C con un promedio de 1,7% y
una desviacién de 0,7, y las piezas sinterizadas a 1185°C con un promedio de 5,9 %
y una desviaciéon de 0,3. Indicando que el incremento de 15°C en el proceso de
sinterizacién reduce considerablemente la porosidad interconectada [308]. Al
comparar los resultados con los obtenidos en el caolin puro y en los RCDs, se
observa que la absorcién en la mezcla de caolin junto con RCDs sinterizada a

1200°C es bastante menor que en el caolin puro y un poco mayor que los RCDs. En
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la mezcla sinterizada a 1185 °C el porcentaje de absorcién es similar al obtenido en

el caolin puro, siendo bastante mayor que en los RCDs sinterizados a 1130 °C.
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Figura 186: R. flexi6n, R. compresién y Absorcién de las mezclas de caolin con RCDs, Caolin 100% y
RCDs 100%.

Las piezas sinterizadas a 1200°C cumplen con la norma ASTM C410-13
[298], ya que verifican la restriccién de un 6% de absorcién en un promedio de 5
ladrillos tipo H, y un 2% en un promedio de 5 para ladrillos tipo M. También con la
ASTM C62-04 [365], con una restriccién de un 17% de absorcién para 5 ladrillos. Se
ajustan a las normas ASTM C902-04 [303], para ladrillos de pavimentacién
peatonal y trafico ligero; y la ASTM C1272-16b [304], para pavimentacién con
ladrillos en zonas con trafico pesado, teniendo como valores limite 8% y un 6% de

absorcion para 5 ladrillos, respectivamente.

Los valores obtenidos para ambas series de muestras presentan una menor
absorcion comparada con la mezcla de 50% caolin, 30% bauxita y 20% de talco
fabricada mediante compactacién uniaxial y sinterizada a 1200°C y a 1300°C, que

conseguian absorciones del 22% y 12%, respectivamente [354].

Por el contrario, las piezas sinterizadas a 1185°C no cumplen los coeficientes
de absorcién en la norma ASTM C410-13 [298], para ladrillos tipo M, a diferencia
de las muestras sinterizadas a 1200°C. Los coeficientes de absorcién exigidos para

las demas normas si se cumplen.
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6.23.9.- Comportamiento tribolédgico.
Para la realizacion de este ensayo, se eligieron tres piezas representativas

de cada familia de piezas conformadas mediante extrusién y posteriormente

sinterizadas a 1200°C y 1185°C.
6.23.9.1- Condiciones ambientales de los ensayos.

En la Tabla 29 se muestran los datos ambientales de la temperatura y la
humedad de los ensayos realizados. Todas las piezas se encuentran en las mismas

condiciones antes del ensayo.

Tabla 29: Condiciones ambientales de los ensayos triboldgicos.

TEMPERATURA AMBIENTE (°C) | HUMEDAD AMBIENTE (%)
Inicial Intermedia Final Inicial Intermedia Final
21,0 22,0 23,2 26 24 22
1185°C | 22,1 23,9 24,7 21 20 19
24,2 25,0 26,4 28 25 24
22,1 22,8 24,6 21 20 20
1130°C | 23,1 24,3 25,8 21 20 20
21,2 22,1 23,6 25 23 22

Como se ha comentado anteriormente, segin transcurre el ensayo la
humedad disminuye y la temperatura aumenta. La fricciéon producida entre el par
triboldgico genera calor que hace que se incremente la temperatura del recinto. La
humedad disminuye por efecto a la utilizacion de sales desecantes, ya que es
necesario mantener la humedad relativa por debajo de 30% segtin la ASTM G-99
[179]. Pero hay que tener en cuenta que también porque parte de la humedad
tiende a reaccionar en la pista de desgaste favoreciendo la oxidacién del pin y la

hidratacién de los ceramicos que se encuentran en la zona de contacto [179].

6.23.10.- Coeficiente de friccidn.

El régimen ligeramente abrasivo predomina en el inicio de los ensayos hasta
casi el final del ensayo, en esta zona la dispersién del coeficiente de friccidén es baja
(Figuras 187 y 188). Con el transcurso del ensayo el régimen abrasivo evoluciona a
régimen abrasivo-adhesivo, observando en esa parte mayor grado de abrasién
debido en buena parte al propio material transferido entre las dos superficies, es
decir, a las microsoldaduras entre el material metalico adherido en las piezas

procedente del pin y el propio pin. El incremento de temperatura aumenta
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rapidamente hasta alcanzar los 200 metros y a continuacién se estabiliza, aumenta
ligeramente o disminuye. El descenso final de la temperatura es debido al régimen
abrasivo-adhesivo, es decir el material metalico disipa el calor que se genera en la
friccién. Los coeficientes de fricciébn comienzan en torno al 0,6 y aumentan
progresivamente hasta estar cercano a 0,9, para las piezas sinterizadas a 1200°C
(Figura 187). Para las sinterizadas a 1185°C, el coeficiente de friccién comienza en
torno al 0,6 y aumenta gradualmente hasta encontrarse en torno al 0,8 (Figura
188). Si se compara con el caolin puro, los coeficientes de friccién de éste presentan
mayores irregularidades durante el ensayo, incluso siendo en ocasiones menor el

coeficiente de friccién tiene mayor dispersién (Figura 189).
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Figura 187: Coeficiente de friccion de las piezas caolin —-RCDs sinterizadas a 1200°C.
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Figura 188: Coeficiente de friccién de las piezas caolin —-RCDs sinterizadas a 1185°C.
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Figura 189: Coeficiente de friccién de las piezas de caolin sinterizadas a 1250°C.

Se puede decir, que la temperatura de sinterizacién influye en el coeficiente

de friccion, ya que éste aumenta en una décima de 1185°C a 1200°C.

6.23.11.- Coeficiente de Friccién y Emision Actstica.

La emisién aclstica obtenida en el ensayo tribolégico (Figura 190). En
general, comienza con valores en torno al 0,2 y segin transcurre el ensayo la
amplitud de onda aumenta a valores en torno al 0,4. La emisién acistica ayuda de
manera visual a entender mejor los cambios que se producen en el coeficiente de
friccién. Al principio del ensayo se produce un régimen ligeramente abrasivo y con

el paso del tiempo se transforma en régimen abrasivo-adhesivo.

Cuando se produce el incremento de temperatura inicial, la emisién acustica
es baja, indicando que el pin permanece en contacto con la pieza, generando este
calor por friccién. Al aumentar la amplitud se produce un cambio en la emisién
acustica produciendo un sonido agudo o “chirrido” [332]. Generalmente el régimen
abrasivo y el régimen adhesivo coexisten en el ensayo triboldgico, por lo que las

emisiones acusticas también son mezcla de ellos [321].
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Figura 190: Coeficiente de friccién de las piezas sinterizadas a 1200°C.
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Figura 191: Coeficiente de friccion de las piezas sinterizadas a 1185°C.
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Figura 192: Coeficiente de friccién de las piezas sinterizadas a 1200°C y 1185°C.
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6.23.12.- Aproximacion Matematica al Coeficiente de Friccién.

El coeficiente promedio de la temperatura de 1200°C, ha salido de manera
discontinua, ya que las originales presentan saltos, el mas cercano a 0 es debido al
deslizamiento que sufre la pieza EC3, y el otro es producido por un salto de pista en
la pieza EC4 (Tabla 30). Se han representado los ajustes logaritmicos, ya que son
los mejores. Asimismo se representa el valor R2, el cual cuanto mas cercano a 1 es
el valor mejor ajuste posee. Como se ha visto anteriormente, aquellos sistemas en
los cuales el régimen de desgaste es demasiado adhesivo, es decir, en los se
deposita mucho material metalico sobre la pista de desgaste son los que mas se

alejan del comportamiento logaritmico.

Tabla 30: Coeficiente de friccién promedio de las temperaturas estudiadas, y ecuaciones de ajuste.
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6.23.13.- Relacion entre el coeficiente de friccién y la porosidad.

En la Figura 193 se representa el coeficiente de friccién y densidad medios
de las piezas sinterizadas de las mezclas caolin-RCDs a 1200°C y a 1185°C, junto
con el caolin y los RCDs puros. El coeficiente promedio de cada pieza sinterizada a
1200°C es superior en todos los casos a las sinterizadas a 1185°C. Y la porosidad
media es inferior para 1200°C. Lo cual indica que un aumento de temperatura de
sinterizacién, produce una disminucién de la porosidad y un aumento del
coeficiente de friccion. Efecto similar que se produce al texturizar piezas ceramicas
con laser, a diferentes distancias entre micro-orificios [325, 77] y posteriormente

realizarles el ensayo tribolégico.
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Figura 193: Coeficiente de friccién y porosidad.

6.23.14.- Coeficiente de Desgaste y Dureza.

En la Figura 194 se representa el coeficiente de desgaste y la dureza de la
serie de mezclas de caolin-RCDs, junto con el caolin y los RCDs puros. En conjunto
las piezas sinterizadas a 1200°C se han desgastado un promedio de 1,8-10* mm? /
(N 'm) y las sinterizadas 1185°C 2,8-10* mm?3 / (N 'm). Asimismo se ha desgastado
mas el pin utilizado para las piezas sinterizadas a 1200°C. El caolin puro presenta
el mayor coeficiente de desgaste del disco y del pin. En la mezcla de RCDs con
caolin el aumento de temperatura de sinterizacién produce una formacién de fases
duras en comparacién con la temperatura de 1185°C, pero no mejora los resultados

obtenidos para el RCDs extruido y sinterizado a 1130°C. En general para los
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ensayos realizados, el coeficiente de desgaste de las piezas muestran un desgaste
severo, ya que un desgaste suave debe ser del orden de K<10% mm3 /(N m) [327]
otros autores indican que el desgaste suave debe ser menor K<106 mm3 / (N ‘m)

[328, 317]. El coeficiente de desgaste de los pines en todos los casos es similar.
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Figura 194: Coeficiente de desgaste del disco y del pin, y dureza vickers.

Los RCDs presentan una dureza alta un coeficiente desgaste bajo, y el caolin
puro tiene una dureza alta pero el coeficiente de desgaste también es alto. Sin
embargo, la mezcla de ambos produce un material con una dureza y coeficiente

desgaste aceptable en las condiciones estudiadas.

6.23.15.- Estudio superficial de las pistas de desgaste.

En la Figura 195 se muestran las pistas de desgaste obtenidas en el ensayo
triboldgico. Poseen un color marrén con trazas de rojo, lo cual indica presencia de
6xidos de hierro, indicando el incremento de temperatura a consecuencia de los
mecanismos de desgaste y la presencia de oxigeno [323]. Las pistas son
homogéneas con gran adhesién metalica y restos de debris. Al compararlas con las
obtenidas en el caolin puro, las pistas de éste son mas anchas, irregulares y

profundas como consecuencia del desgaste producido por el pin.
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Figura 195: Macropistas de desgaste.

En la (Figura 196), se muestran el barrido microscépico de las pistas mas
representativas. En las piezas sinterizadas a 1185°C se observa una distribucién
mayor de material metalico adherido sobre las pistas, indicando mayor rugosidad y
porosidad intergranular. El ancho de las pistas se encuentra entre los 700 pm 1000
pm. Las pistas del caolin tienen un ancho mayor llegando hasta los 1200 pm, y
presentan la misma fenomenologia. En el transcurso del ensayo tribolégico el pin
metalico fricciona produciendo debris procedente del pin y del disco, y en otras
zonas el material metélico se adhiere al disco (RCDs-caolin y caolin puro). El
material metalico adherido se observa en las pistas de desgaste de color blanco
brillante, este a su vez producia una disminucién de temperatura en la etapa final
del ensayo triboldgico. Los colores marrones y rojizos proceden del material
metalico oxidado, debido al calor generado en el ensayo y la presencia de oxigeno
[332, 323], estas particulas pueden estar rellenando los poros o distribuidas por la
superficie de la pista. Otro fenémeno que ocurre pero que a simple vista no se ve

son las fracturas intergranulares [317],
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Figura 196: Barridos microscopicos del ancho de pista.

6.23.16.- Anilisis de las pistas de desgaste mediante SEM.

Se tomaron imagenes mediante SEM-EDX con el fin de determinar los
mecanismos de desgaste que actuan. Las imagenes fueron tomadas en el Servicio
de Microscopia del Instituto Tecnolégico de Materiales de la Universitat Politecnica

de Valéncia.

Figura 197: Pista del material sinterizado a 1200°C: a) Zona de la pista de desgaste y el material del
disco y b) Detalle del mecanismo de deformacién del material metélico sobre la pista de desgaste.

En la Figura 197a, se muestra parte de la pista de desgaste y parte de la
pieza sinterizada a 1200°C. En la pista de desgaste se observa la direccién y sentido
de la abrasidn, parte de material adherido procedente del pin metalico. En la zona
que no hay pista de desgaste se observa entre la porosidad restos de material de

desecho o debris de color mas claro. El material metédlico permanece fuertemente
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adherido a la superficie del material ceramico y orientado en la direcciéon del

rozamiento [332].

En la Figura 197b, se observa el mecanismo de deformacion del material
sobre la pista de desgaste. En ella se puede ver la morfologia tipica de los
mecanismos de adhesién, la direccién del coeficiente de rozamiento y su sentido.
Grietas generadas por microabrasion perpendiculares a la direccién del movimiento
del pin [334]. Las partes adheridas se desprenderian de las piezas si siguiera el
ensayo, debido al efecto de la fatiga. El material de debris observado presentaba
particulas de formas planas y delgadas, y con brillo metdlico [332], éste fue

generado mediante los mecanismos de desgaste.

K,;0 MgO TiO,
PIEZA CaO_ 1% 1% 0% PISTA

3%

Na,O : Cry04
0% 1%
1% g,0L Cca0

2% 4%

Figura 198: a) Composicién quimica de la pieza y b) composicién quimica de la pista de desgaste.

En la Figura 198 se presentan las composiciones quimicas por 6xidos de la
pieza sinterizada a 1200°C, obtenidas mediante SEM-EDX correspondientes a la
Figura 198a. En la Figura 198a), es la composicién quimica de la pieza sinterizada
a 1200°C. Los 6xidos mayoritarios son SiO2, Al:Os, y en menor medida CaO, K20,
MgO, TiO2. Todos estos 6xidos se pueden encontrar en el caolin puro y en los
RCD’s. El porcentaje de FeO puede ser debido a las particulas de debris
procedentes del par triboldgico, desplazadas hasta esa zona, aunque también se
encuentra en menor proporcién en los RCD’s y caolin. En la composicion de la pista

de desgaste (Figura 198b) se puede observar una gran diferencia de composicién en
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el FeO, ya que éste ha sido adherido en el transcurso del ensayo tribolégico

procedente del pin.

La pista de desgaste de la pieza sinterizada a 1185°C (Figura 199a), también
se observa la adhesion metalica producida por el pin y la deformacién plastica del
material. Asimismo ha quedado plasmado la direcciéon y sentido del coeficiente de

rozamiento.

En la Figura 199b, se muestra el detalle de la pista de desgaste en la cual ha
sufrido un arranque del material metalico adherido procedente del pin. Debido a
los procesos de fatiga y procesos de microsoldadura entre el material adherido y el
pin. También se puede ver particulas esparcidas en forma de copos de material de
desecho asociadas con la deformacién plastica del material [330]. Las particulas en

forma de copos son tipicas de un desgaste severo [322].

Figura 199: a) Aspecto general de las pista de desgaste de la pieza sinterizada a 1185°C y b) detalle de
la trasnferencia met4lica sobre la pista de desgaste.

En las composiciones quimicas se observa una clara diferencia en el FeO
(Figura 200), ya que en la pista de desgaste la zona en la cual se hace el an4lisis, se
encuentra material metalico adherido procedente del pin. Como se vio en los
ensayos triboldgicos la adhesién metalica del pin sobre la pieza produce una
disminucién del incremento de temperatura mediante la disipacion del calor. Y en
la pista FeO evaluado proceden de restos de particulas de desecho procedentes del
par tribolégico. Ademas, esto se confirma por la presencia de Crz0s, que proviene
del acero del pin. En la misma figura se puede comparar con la composicién por

6xidos de la pieza sinterizada a 1185°C. Los compuestos mayoritarios son SiO2 y
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Al203 en menor proporciéon CaO, K20, MgO y FeO. Todos ellos se pueden encontrar

en el caolin y en los RCDs.

PIEZA PISTA

Si0,
52%

Figura 200: Arriba: Aspecto de la pista de desgaste indicando lugar de analisis, b y ¢) Composicién
quimica en la pieza y en la pista de desgaste de la pieza sinterizada a 1185°C.

Las transformaciones que ocurren en la sinterizacién del caolin [357, 358],
se pueden ver en la Tabla 19. La caolinita se transforma en metacaolinita a la
temperatura de 900°C, posteriormente a la temperatura de entre 1000°C y 1200°C
se transforma en mullita. La transformacion de la calcita se produce por la
descomposicién en calo a 900°C y su posterior transformaciéon en anortita a
temperaturas comprendidas entre 1000°C y 1200°C. Por ultimo la transformacién

de la geotita en hematita a 900°C.
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7. CONCLUSIONES

Al ser el trabajo sobre un “nuevo material” hay gran cantidad de
conclusiones, desde los primeros estadios de la obtencién del mismo, pasando por la
caracterizacion, a terminar por los ensayos, que son la base de una futura

aplicacion.
Respecto a las operaciones de Molienda y Tamizado:

La mejor manera de adecuar los RCDs procedentes de la planta de reciclaje
es mediante el lavado con agua. De esta forma los restos vegetales y la arena con la

que llegan los RCDs son eliminados.

Es necesario que se retiren los residuos de yeso y mezclas bituminosas de los

RCDs, para evitar comportamientos inesperados en las fases de conformado.

La molienda mas efectiva para los RCDs concluy6 ser relacién carga bolas /
carga de material de 3/2 sin introduccién de finos durante 3 horas. Con esta

relacion se obtiene mayor cantidad de material retenido en el tamiz de 20 pm.

Los RCDs retenidos en los tamices de 1mm se pueden volver a moler, con la
condicién de que cuando se muelan de nuevo cumplan la relacién anteriormente

descrita (2/3).

El polvo que pasa por el tamiz de 20 pm es el que mas homogeneidad
granulométrica presenta. En los demas casos se encuentran particulas de pequeiio

tamano < 20 um formando aglomerados.

La mayoria de las particulas obtenidas, para este material y en condiciones
de molienda empleadas, son de tamanos inferiores a 20 um, con lo que las

fracciones inferiores a 250 pm podrian ser utilizables en las mismas condiciones.

La composicién quimica del polvo procedente de los RCDs esta compuesta
mayoritariamente por SiOz, Al2Os, y CaO, en menor cantidad K20, Na20, TiOg,
Fe203 y SOs. Dicha composicién es mas parecida a la que presentan los ladrillos

convencionales que al hormigdén y mortero.

De lo anterior se puede deducir que, con una operacion de molienda se
obtiene, basicamente, polvo de residuo de ladrillo aunque la mezcla inicial de

componentes sea desfavorable a este material.
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La composicién quimica entre las distintas moliendas no varia de forma
importante. Teniendo en cuenta que cada molienda representa a una zona de
acopio en la planta, esto significa que la recogida de RCDs de diferentes zonas de
acopio no influye en exceso sobre la composicion del polvo obtenido. Se ha producido

una mezcla homogénea de los distintos RCDs durante la molienda.
Respeto al conformado y sinterizacion de las piezas:

El polvo de retenido en el tamiz de 20 pm, que comprende los tamanos
menores de 63 pm y mayores de 20 um, presenta buenas propiedades para ser

conformado.

Es factible el uso del polvo de RCDs obtenido por molienda, en las
condiciones descritas en la Tesis, para el conformado mediante moldeo con almidén

(moldeo Starch), compactacién uniaxial y extrusién con almidén.

Las densidades en verde de las piezas realizadas a partir de RCDs,
conformadas por moldeo con almidén, compactacién uniaxial y extrusién con
almidén, son mayores que las fabricadas a partir de polvo de residuos de ladrillo
convencional, de hormigén HM-30, e inferiores al cemento hidratado, exceptuando

las compactadas que en todos los casos son mayores.

En el trazado de las curvas de sinterabilidad no influye de manera
importante el origen del polvo (o la zona de acopio), la variabilidad en cuanto a
densidad estd dentro de lo esperable para un ceramico conformado de forma

manual. Hecho que se confirma cuando la compactacién es uniaxial y mecénica.

La temperatura a la cual se consigue la densidad maéas alta y porosidad
menor es la de 1130°C, adecuada para potenciar las propiedades mecanicas. La
temperatura a la cual se muestra un aspecto y coloraciéon semejante al ladrillo es la

de 1100°C, donde las propiedades funcionales van a estar favorecidas.

La forma de fabricacién influye directamente en las propiedades finales de
la pieza, hecho que es inherente a cualquier ceramico. En el caso de la
compactacién uniaxial de los polvos de RCDs, se obtienen piezas tras sinterizacién
mas densas, més duras y con menor porosidad. En el caso de la extrusién con
ayuda de almidon, al extruir el material se generan menos huecos en el interior y

aire ocluido, proporcionando a esas piezas mayor densidad tras sinterizar. En
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ambos casos se superan los valores obtenidos en la fabricacién mediante moldeo

con almidon.
Respecto a las Propiedades Mecanicas:

Para todo los procesos de conformado las mejores propiedades mecanicas se
han obtenido en las piezas sinterizadas a 1130°C. Con la compactaciéon uniaxial se

consiguen los mejores resultados.

Usando una serie de piezas de moliendas conocidas para ver la influencia de
las moliendas (zona de acopio) sobre los ensayos mecdnicos, se reiteré que no
existia influencia de estas sobre los valores de resistencia mecéanica, es decir, la
zona de acopio de los montones de material de rechazo de la planta no influia sobre

los valores resistentes.

La utilizacién de la misma fraccién granulométrica (retenido # 20 pm)
proveniente de diferentes moliendas (1* y 2% para fabricar piezas mediante
compactaciéon uniaxial proporciona poca dispersién en los resultados indicando la

homogeneidad de las piezas.

Se concluye que el polvo, sea de una sola molienda, de varias, y con
diferentes parametros de molienda, no influyen de manera directa en resultados
mecanicos del material. Sin embargo, la variabilidad es alta en la fabricaciéon de
piezas por moldeo, ya que existe una dispersion en las densidades obtenidas, pero

inherente al propio proceso y no al material.

En los ensayos a compresion realizados a las piezas conformadas por moldeo
0 extrusién, y posterior sinterizacién a 1130°C, se cumplen las resistencias exigidas
por las normativas relativas al ladrillo estructural, cara vista, adoquin para

pavimento con trafico ligero y pesado.

Las piezas conformadas por moldeo y extrusién y sinterizadas a 1100°C y
que poseen un color similar a los ladrillos convencionales, cumplen los valores de
resistencias a compresion de las normativas, asi que este material podria sustituir

a los ladrillos convencionales.
Respeto al comportamiento tribolégico:

El tipo de conformado, o fabricacién, influye de forma directa sobre los

resultados del coeficiente de friccién. La porosidad que se genera es diferente y se
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produce una ligera disminucién del coeficiente de friccion cuanto mas cantidad de
poros existen, debido a que estos se rellenan de material desgastado produciendo
una disminucién del coeficiente de friccién, por un efecto de amortiguacién en la
pista de desgaste. Para las piezas sobresinterizadas (1160°C) no es apreciable el

efecto que produce el tipo de conformado.

En general, el coeficiente de desgaste obtenido fue moderado para los tres

tipos de fabricacién de piezas de RCDs, aun utilizando cargas de 15N.

La emision acustica generada en los ensayos triboldgicos ayuda a diferenciar

las etapas que se producen a lo largo del ensayo.

Las pistas de desgaste obtenidas son homogéneas para los diferentes

conformados con adhesién de material metalico y restos de debris.
Respecto a la Fiabilidad

El médulo de Weibull obtenido presenta valores de entre (5 — 8) por lo que

sitian a este material en los valores de las ceramicas tradicionales.

La fiabilidad que presenta respecto a la porosidad es buena. No obstante, se
observan desplazamientos de las rectas de Weibull evidenciando que el tamafio de

poro se produce debido al tipo de conformado y temperatura de sinterizacion.

Respecto a la dureza este material presenta una buena fiabilidad, en esta
propiedad no influye ni el tipo de conformado y en cierta manera la temperatura de
sinterizacién, ya que las rectas de Weibull coinciden por temperaturas y no por el

tipo de conformado.
Respeto al Comportamiento Actstico y la Absorcién de Agua:

El material sinterizado a 1100°C presenta un coeficiente de absorcion
acustico similar a los ladrillos convencionales. Se ha comprobado que la utilizacién
de RCDs procedentes de diferentes zonas de acopio de la planta de tratamiento no

presentan diferencias notables sobre el comportamiento acustico.

Se ha determinado un coeficiente de absorcién de agua menor que los
ladrillos convencionales, evidenciando la posibilidad de sustituirlos respecto a esta

propiedad. El porcentaje de absorcién de agua depende fundamentalmente del tipo
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de conformado y la temperatura de sinterizacion, es decir, de la porosidad

resultante.

No obstante, el tipo de polvo utilizado (zona de acopio) no evidencia su

influencia sobre ambas propiedades.
Respeto a la mezcla con caolin:

Se han realizado piezas con mezclas de caolin puro y RCDs al 50%. En la
curva de sinterabilidad de esta mezcla se observa que se consigue una densidad

mayor a menor temperatura, que para el caolin puro.

La densidad mas alta se obtuvo en la temperatura de 1220°C, pero a esta
temperatura las piezas se deformaban en el proceso de contraccién, por efecto del

caolin. Se consiguieron piezas estables a las temperaturas de 1200°C y 1185°C.

Para todas las propiedades mecanicas evaluadas las piezas sinterizadas a

1200°C alcanzan mejores resultados que las de 1185°C y que las de caolin puro.

Teniendo en cuenta las restricciones a compresion de las normativas ASTM
C62-04, ASTM C216-16, ASTM (C902-04, ASTM C1272-165, UNE-EN 771-2,
BS3921:1985, los resultados obtenidos de la mezcla de caolin puro y RCDs (50/50)

sinterizadas, cumplen satisfactoriamente con ellas.

Las piezas fabricadas con estas mezclas son homogéneas y sin defectos. Al
contrario que las fabricadas con caolin puro, ya que en el proceso de sinterizacién
se deforman y no son uniformes, presentando multiples irregularidades. Estos

defectos afectan de manera directa a las propiedades mecanicas.

El coeficiente de friccién es similar en ambos tipos de piezas sinterizadas
(realizadas por moldeo y por extrusién), sin embargo, el caolin puro presenta

valores mas bajos.

Finalmente, en esta Tesis se han utilizado RCDs para la fabricacion de
diferentes piezas, cilindricas, rectangulares y de mayor tamano. Obteniendo unos
buenos resultados en las propiedades mecdanicas y en muchos casos superiores a las
ceramicas tradicionales. Por lo que este tipo de material se podria utilizar como
sustituto de éstas en el sector de la construccion y en algun caso en ceramicas

técnicas.
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El polvo que se obtiene es homogéneo atin proviniendo de distintas zonas de
acopio, y con una finura de particula en muchas ocasiones inferior a 20 um, incluso
para las fracciones retenidas en 125 um, con lo cual las fracciones inferiores a 250
um podrian ser susceptibles de ser empleadas por igual sin diferenciarlas, para
fabricar piezas que sustituyan a diferentes tipos de ladrillo, incluso de cierta

responsabilidad.
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9. ANEXOS

1,2
1125°C
1 .
3
& 08 - e e O s V-odhhie VN L
g ]
H 0,6 et -
]
=]
oo N 1
8 v ——MSIIIB  ——M6IIIB
(]
o=l
L —M7IIB —MSIIB [
O I T T 1 1 1 1 1
0 100 200 300 400 500 600 700

Distancia (m)

Figura 201: Coeficientes de friccién para las piezas moldeadas y sinterizadas a 1125°C.
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Figura 202: Coeficientes de friccién para las piezas compactadas y sinterizadas a 1125°C.
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Figura 203: Coeficientes de friccién para las piezas moldeadas y sinterizadas a 1140°C.
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Figura 204: Coeficientes de friccién para las piezas compactadas y sinterizadas a 1140°C.
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Figura 205: Coeficientes de friccién para las piezas moldeadas y sinterizadas a 1150°C.
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Figura 206: Coeficientes de friccién para las piezas compactadas y sinterizadas a 1150°C.
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Figura 207: Coeficientes de friccién para las piezas moldeadas y sinterizadas a 1160°C.
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Figura 208: Coeficientes de friccién para las piezas compactadas y sinterizadas a 1160°C.
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