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RESUMEN

En el presente estudio se realiza una evaluacion del efecto de cuatro aditivos sobre el cuerpo ceramico:
ceniza volante, talco, caolin y feldespato; con el objetivo de determinar las mejores formulaciones que
permitan desarrollar, después del ciclo térmico y sin modificaciones al proceso de produccion actual de
cierta empresa cerdmica, microestructuras que incrementen la resistencia mecéanica de losetas cerdmicas de
semigres. La obtencion de las probetas ceramicas se llevé a cabo utilizando el procedimiento y la
formulacion propuesta por la empresa productora. Las propiedades estudiadas fueron porcentaje de
contraccion lineal, porcentaje de absorcion de agua y resistencia mecéanica a la flexién. Los ensayos
correspondientes se realizaron de acuerdo con las normas correspondientes. El valor mas alto de resistencia
mecanica a la flexion resulté de 57,91 N/mm? correspondiente a probetas cerdmicas con la formulacién
optimizada: cuerpo estandar mas 2 % de talco y 2 % de caolin.

Palabras claves: Resistencia mecanica a la flexion; Semigres; Ceniza volante; Talco; Caolin; Feldespato.
ABSTRACT

In the present study an evaluation of the effect of four additives on the ceramic body is made: fly ash, talc,
kaolin and feldspar; with the objective of determining the best formulations that allow to develop, after the
thermal cycle and without modifications to the current production process of a certain ceramic company,
microstructures that increase the mechanical resistance of semigres ceramic tiles. The obtaining of the
ceramic test pieces was carried out using the procedure and the formulation proposed by the production
company. The properties studied were linear contraction percentage, water absorption and mechanical
resistance to bending. The corresponding tests were carried out in accordance with the corresponding
standards. The highest value of mechanical resistance to bending was 57.91 N / mm2 corresponding to
ceramic specimens with the optimized formulation: standard body plus 2% talc and 2% kaolin.

Keywords: Mechanical resistance to bending; Semigres; Flying ash; Talc; Kaolin; Feldspar.
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1. INTRODUCCION

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

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

La ciencia y tecnologia de losetas cerdmicas estd en constante evolucion, con el fin de crear mejoras en los
productos y satisfacer las necesidades del publico. En la actualidad, la empresa ceramica esta llevando a
cabo una intensa labor para desarrollar revestimientos cerdmicos con altas propiedades mecanicas. Esto se
puede lograr mediante el control de la composicién de la mezcla inicial, el ciclo de tratamiento térmico,
reduccidn de defectos, entre otros.

La resistencia mecanica a la flexion es una de las propiedades de gran importancia en losetas cerdmicas. La
inclusién de ciertos aditivos, desde la preparacién de las materias primas, podria presentar efectos
significativos sobre esta propiedad, dando lugar a pavimentos ceramicos con resistencias mecanicas
mejores a las existentes en las normas. Para conocer el efecto (positivo 0 negativo) que producen los
aditivos en esta propiedad se debe recurrir en la practica a la formulacién de pastas ceramicas que los
contengan y que cumplan con las propiedades funcionales de los revestimientos ceramicos.

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

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

2. MATERIALES Y METODOS
2.1 Materiales

Una loseta ceramica es una placa fina hecha de arcillas y/u otros materiales inorganicos calcinados a
temperatura suficiente como para desarrollar las propiedades requeridas (ISO 13006, 2012).
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La formulacién del cuerpo ceramico base (protegida bajo secreto industrial), las materias primas (A, B, C,
D, E, F) y los aditivos (Ceniza Volante, Talco, Caolin y Feldespato) fueron suministrados por la empresa
beneficiaria y se utilizaron sin mas tratamientos previos que los efectuados en su planta de produccién, a
excepcion de la ceniza volante la cual tuvo un previo tratamiento térmico a 900 °C.

2.2 Métodos

El procedimiento de obtencion de las probetas cerdmicas de semigres se presenta en la Figura 1. Las losetas
ceramicas fueron prensadas en seco, y posteriormente fueron sinterizadas a una velocidad de 5 °C /min hasta
alcanzar una temperatura de 1150 °C (tiempo de residencia a la temperatura maxima igual a 15 minutos).

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

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

Figura 1. Obtencidn de probetas de cuerpo ceramico estandar.
- Determinacion de las propiedades fisicas y mecanicas:

El porcentaje de absorcion de agua (%A.A) de las probetas ceramicas se determind de acuerdo con la norma
ISO 10545-3. Se aplico la Ecuacion (1), donde: mm, masa de la probeta himeda a las condiciones de saturacion;
ms, masa de la probeta seca.

%A4.4 = 2 s o 100 )

ms

La resistencia mecanica a la flexion (RMF) se determiné de acuerdo con la norma ISO 10545-4. Se utiliz6
una maquina de ensayo universal para realizar las pruebas de flexion en 3 puntos en un tramo de 70 mm con
una velocidad transversal de 0.5 mm/min. La resistencia () se obtuvo con la Ecuacion (2), donde: F, carga
(N); L, longitud entre varillas (mm); b, ancho de probeta (mm); y h, espesor minimo de la loseta (mm).
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3FL
0' =
2b@?

(2)

La contraccién lineal (%C.L) de las muestras sinterizadas, se determind con la Ecuacion (3) de acuerdo con
la norma ASTM C326-03, donde: L, y Lq son las longitudes laterales (mm) de las muestras verde y
sinterizada, respectivamente, segln lo medido con un calibrador Vernier digital.

L
%C.L =-—2—"2%100 (3)
LP

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

- Disefio experimental:

Para lograr probetas con altos valores de resistencia mecénica a la flexion primero se realizaron pruebas
exploratorias con los aditivos en un intervalo de porcentajes determinado. La segunda etapa consistié en
desarrollar, con ayuda del software Minitab17, un disefio experimental Taguchi con los cuatro aditivos:
cuatro factores de dos niveles cada uno, en ocho corridas (Tabla 1). El nivel 1 corresponde al porcentaje al
que se presentaron los mejores resultados de resistencia mecénica a la flexion en las pruebas exploratorias.
Por su parte el nivel 2 corresponde a no afiadir aditivo. Finalmente, con base en resultados del disefio Taguchi
se utiliz6 el programa Minitab17 para obtener la formulacién optimizada (RO) con la cual se obtendria la
resistencia mecénica a la flexion mas alta.

Tabla 1. Factores y niveles para el disefio Taguchi.

Factores Nivel 1 (%) Nivel 2 (%)
Ceniza 2
Talco 2
2
2

Caolin
Feldespato

[N ool

- Caracterizacién microestrutural y quimica:

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

3. RESULTADOS Y DISCUSION

Las pruebas exploratorias se realizaron en proporciones de 2, 4, 6 y 8 % para ceniza volantey 1,2,3y 4 %
para talco y caolin. Se determiné que al 2% de los tres aditivos se obtuvieron resultados de resistencia
mecéanica a la flexion (RMF) y porcentaje de absorcion de agua (%A.A) que cumplen con los valores
establecidos por las normas para tales pardmetros (22 N/mm? y 3% < E < 6%, respectivamente); aunque
para el talco la absorcion de agua (%A.A) resultd un poco por debajo del valor normado. Con base en esto
y considerando los costos adicionales que representa la inclusion de estos aditivos, se seleccion6 también el
2% para las pruebas con feldespato. En la Tabla 2 se muestran los resultados obtenidos en las pruebas
exploratorias al afiadir 2% de los cuatro aditivos.
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Tabla 2. Resultados de las pruebas exploratorias al afiadir 2% de los aditivos.

Aditivo al Contraccion  Absorcién de Resistencia Mecanica

2% Lineal (%) agua (%) a la Flexion (N/mm?)
ST 7,22 3,95 48,43
Ceniza 6,61 4,12 42,84
Talco 7,46 2,44 45,15
Caolin 6,41 5,22 48,65
Feldespato 6,62 5,43 48,80

Posteriormente se realizd el disefio Taguchi con los cuatro aditivos al 2 %, para determinar el grado de
influencia de cada factor y asi encontrar las mejores formulaciones que proporcionen un aumento en la RMF.
En la Tabla 3 se muestra el arreglo ortogonal L8 el cual fue la matriz del disefio experimental utilizado.

Tabla 3. Arreglo ortogonal L8 del disefio Taguchi.

Muestra  Ceniza (%)  Talco (%) Caolin (%)  Feldespato (%)

T1 2 2 2 2
T2 2 2 2 0
T3 2 0 0 2
T4 2 0 0 0
TS5 0 2 0 2
T6 0 2 0 0
T7 0 0 2 2
T8 0 0 2 0

Fuente: Minitab17

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

Tabla 4. Resultados de los experimentos realizados de acuerdo con el disefio Taguchi.

Contraccion  Absorcién Resistencia Mecanica

Muestra Lineal (%)  deagua (%) a la Flexion (N/mm2)
ST 7,22 3,87 51,06
T1 8,78 5,94 56,99
T2 8,28 2,86 61,37
T3 8,26 4,55 51,99
T4 6,37 5,48 43,34
T5 8,16 1,51 67,84
T6 8,81 0,55 59,00
T7 7,60 3,97 53,18
T8 5,57 7,20 45,31

Se observd que los mejores resultados de RMF, que cumplen con el %A.A segun la norma ISO 10545-3,
corresponden a las muestras T4, T3, T7 y T1 con valores de 43,34, 51,99, 53,18 y 56,99 N/mm?
respectivamente. El menor %C.L fue de 5,57 % perteneciente a la muestra T8, lo cual coincide con su alto
valor de absorcion de agua (7,20%). EI %A.A de las muestras T2, T5 y T6 resultd inferior al minimo normado
(3%). Sin embargo, al presentar estas probetas los valores mas altos de resistencia mecénica a la flexion
(Figura 2) se repiti6 dichas pruebas para verificar los datos.
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Figura 2. Resultados experimentales de resistencia mecanica a la flexion (RMF).

La formulacion optimizada (RO) propuesta por Minitab17 corresponde a cuerpo ceramico estandar + 2%
talco + 2% caolin. Tal formulacion presento la resistencia mecanica a la flexion mas alta. Los datos obtenidos
de la repeticion de los tres resultados Taguchi y la formulacion optimizada (RO) se muestran en la Tabla 5.
Se reasignaron los nombres a las muestras: “T1”, “T2” y “T3” para los resultados Taguchi T2, TS y T6
respectivamente; T4 para la formulacion optimizada.

Tabla 5. Tres mejores resultados de RMF segln Taguchi y RO.

Contraccion ~ Absorcién Resistencia Mecanica

MUSta | ineal (%) _de agua (%) _a la Flexion (N/mm2)
ST 6,76 4,24 52,04
T1 7,36 4,42 56,06
T2 5,95 4,54 56,67
T3 7,55 3,02 57,73
T4 6,70 4,21 57,91

Se registraron valores de contraccidn lineal entre 5y 8 % y se observo que los valores de absorcién de agua
(%A.A) de todas las muestras se encuentran dentro de los valores establecidos por la norma ISO 10545-3
(3% < E < 6%). En cuanto a la resistencia mecanica a la flexion (RMF), se obtuvieron valores superiores al
minimo normado en ISO 10545-4 (22 N/mm2). Se comprobd que la formulacion optimizada “T4” brind6 la
resistencia mecénica a la flexion mas alta, con un valor de 57,91 N/mm?2.

En la Tabla 6 se presenta el analisis por FRX de las muestras. La interpretacion de datos se realizé utilizando
el software SPECTRA plus. Se identificoO para las cinco muestras altas concentraciones de silice, con
aproximadamente 65% en peso, seguido de alimina en una menor proporcién (aprox. 15% e.p.) y en tercer
lugar Fe-O3, con 7% e.p., el cual es el responsable del color rojizo del cuerpo cerdmico.

Tabla 6. Composicion quimica en porcentaje en peso.

uestra
\,K ST T1 T2 T3 T4
Oxido

SiO; 65,38 64,99 64,99 65,01 65,34
AlO3 14,48 15,05 15,05 14,31 14,62
Fe>O3 7,61 7,50 7,50 7,74 7,39

Fuente: Laboratorio de andlisis quimico CINVESTAV. Unidad Saltillo
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Las principales fases cristalinas presentes en las cinco muestras se identificaron mediante DRX con el
software X'pert (Figura 3). Las fases corresponden a cuarzo (SiOz); alimina presente como albita baja en
calcio (NagssCao.16(Al1.1s Si2840g)); ¥y hematita (Fe.Os3). Los resultados concuerdan con el analisis por FRX.
No se presentd diferencia notable entre el difractograma del cuerpo estandar y las cuatro muestras. Esto
podria atribuirse a que, a pesar de la diferente formulacién de las muestras, el porcentaje de aditivos no fue
tan significativo para generar cambios en la estructura cristalina del cuerpo cerdmico.

500

Q — Cuarzo
A - Albita
400 H — Hematita

300

Conteos

200

100

10 20 30 40 50 60 70 80
Posicion 2Theta

Figura 3. Difractograma de las fases cristalinas presentes en las cinco muestras indicadas en las Tablas 5 y 6.

En las micrografias de las cinco muestras (Figura 4) se aprecia la morfologia superficial, la cual indica que
se trata de cuerpos ceramicos completamente heterogéneos, al distinguirse zonas con tonalidades muy
marcadas y diferenciadas. El analisis por MEB permiti6 observar que la porosidad disminuia en las diferentes
muestras. En la muestra T4 se presentan poros mas pequefios que los existentes en las demas muestras. Las
areas que rodean estos poros estan bien densificadas, lo cual justifica que hayan sido las probetas con el
mejor resultado de resistencia mecanica a la flexion.

Figura 4. Micrografias del cuerpo cerdmico estandar y de las cuatro muestras con mejores resistencias mecanicas.
Fuente: Laboratorio de Microscopia electrénica de barrido. CINVESTAV. Unidad Saltillo
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5. CONCLUSIONES

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

e A un 2% los 4 aditivos presentaron resultados satisfactorios para la realizacién de un disefio
experimental tipo Taguchi.

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

e Las 3 muestras correspondientes a los mejores resultados de resistencia mecéanica a la flexion del
disefio Taguchi y la muestra de la formulacién optimizada revelaron gran similitud entre si, tanto
para composicion quimica, como para fases cristalinas y morfologia superficial, esto de acuerdo
con los analisis realizados por MEB, DRX y FRX.

o El incremento de la resistencia mecénica a la flexion de cuerpos ceramicos de semigres se logré
gracias a la formulacion optimizada, correspondiente a cuerpo cerdmico estandar + 2 % talco + 2
% caolin, con la cual se alcanz6 un valor de resistencia de 57,91 N/mm? el cual superé en un 163%
al valor minimo establecido por la norma I1SO 10545-4 para losetas de semigres (22 N/mm?), ain
cumpliendo con las normas establecidas para esta tipologia de losetas cerdmicas.
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