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RESUMEN

En este trabajo se presenta una parte de los resultados obtenidos
en el marco de un proyecto de cooperacion internacional en el que se
estudian materiales porosos a base de cordierita obtenidos por consoli-
dacién térmica de suspensiones ceramicas con diferentes almidones
nativos, en particular, aquéllos relacionados a la caracterizacion de los
compactos en verde. Para la obtencion del material de cordierita se
parti6 de una mezcla precursora de caolin, talco y alimina, y como
agente consolidante/ligante y formador de poros a alta temperatura se
emplean: almidones nativos de papa, maiz o tapioca. La caracteriza-
cion de los materiales en verde se llevd a cabo por medidas de densi-
dad y porosidad, analisis microestructural y evaluacion del comporta-
miento mecdanico. En base a la informacién obtenida, se concluyé que
el almidén con mejor comportamiento global es el de papa.

ABSTRACT

In this work, part of the results obtained in the framework of an in-
ternational cooperation project to study cordierite-based porous materi-
als prepared by thermal consolidation of ceramic suspensions with dif-
ferent native starches, are presented. In particular, results related to the
characterization of green compacts are reported and discussed. In or-
der to obtain a based-cordierite material, a precursor mixture of kaolin,
talc and alumina was employed, together with native starches of potato,
corn and cassava as consolidating/bonding and pore former at high
temperature agent. The green materials characterization was carried
out by density and porosity measurements, microstructural analysis and
mechanical evaluation. Based on the obtained information, it was con-
cluded that the agent with the best global behaviour is the potato starch.
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INTRODUCCION

La presencia de porosidad controlada en
un material le otorga propiedades y carac-
teristicas especiales que usualmente no
pueden ser obtenidas por sus contrapartes
densas. Los materiales porosos desarrollados
a partr de un adecuado disefio
microestructural 'y por control de un
procesamiento especifico son utilizados en
campos tecnolégicos muy diversos como la
biomedicina, la electrénica, la industria
aeroespacial, entre otras. En los Gltimos afios,
ha surgido un renovado interés en el
desarrollo de materiales porosos (> 35%)
basados en silicatos (cordierita, mullita, entre
otros) debido a los nuevos requerimientos de
los materiales que estan siendo usados en
muchas de las tecnologias emergentes (mate-
riales porosos para filtracion y control de emi-
sién de particulas finas, compuestos metal-
ceramicos). En particular, los materiales basa-
dos en cordierita (2Al,03.5Si0,.Mg0O), han
recibido considerable atencion en cuanto a su
desarrollo como aislantes térmicos, filtros para
metales fundidos o gases calientes, soportes
para catalizadores, y en aplicaciones donde se
requieren buena resistencia al choque térmico
y buenas propiedades mecanicas a alta tem-
peratuEatre los diversos procesamientos que
pueden emplearse para la fabricacion de
cerdmicos porosos, se presentan con impor-
tantes ventajas los métodos de consolidaciéon
directa en los cuales una suspensién ceramica
consolida directamente en moldes impermea-
bles a partir del uso de agentes no convencio-
nales, en su mayoria organicos. Entre ellos se
destaca un nuevo grupo de técnicas, amiga-
bles con el medio ambiente, en las cuales el
aditivo gelificante actia, ademas de como
agente consolidante/ligante de la suspension
ceramica, como formador de poros a alta tem-
peratura. Este es el caso de la técnica SCC
por sus siglas en inglés ‘starch consolidation
casting’ y de los almidones. Cuando una sus-
pension acuosa ceramico-almidon se calienta
(55-85°C), los granulos de almiddn se hinchan
por absorcién de agua, y la cantidad de agua
libre disponible disminuye gradualmente cau-
sando la union de las particulas y, consecuen-
temente, la consolidacién del solido por forma-
cion de una red tridimensional de gel de al-

midon que actla como ligante de las particu-
las ceramicas otorgandole la resistencia
mecanica al cuerpo en verde. Con posteriori-
dad a los tratamientos térmicos, se obtiene un
material con una porosidad (hasta 50-60%)
gue depende de la cantidad original y de las
caracteristicas del almidon.

Considerando la influencia decisiva que
tiene el procesamiento empleado sobre la mi-
croestructura y propiedades del material, se
planteé un estudio (Proyecto MINCyT-MEYS
2012-2013) centrado en el desarrollo de mate-
riales ceramicos porosos de base cordierita
para su uso como aislantes térmicos, a partir
del control de un procesamiento relativamente
sencillo, de bajo costo y no-contaminante ba-
sado en la consolidacion con almidones nati-
vos. El presente trabajo se enmarca en este
proyecto y reporta una parte de los resultados
obtenidos, aquéllos relacionados a la caracte-
rizacion microestructural y mecénica de los
compactos en verde conformados por SCC a
partir de una mezcla precursora a base de
caolin, talco y alimina.

PARTE EXPERIMENTAL

1. Materiales

Se emplearon polvos comerciales de ca-
olin (CZ-Sedlec, la, Republica Checa), talco
(Talc EC75, Australia) y alimina (CT3000 SG,
Almatis, Alemania) para obtener una mezcla
precursora de cordierita. Esta mezcla, deno-
minada MP y compuesta por 37 % en peso de
caolin, 41 % en peso de talco y 22 % en peso
de Al,O3, se formul6 sobre la base de su ana-
lisis quimico para obtener una composicién
cercana a la cordierita estequiométrica (51,4
% en peso de SiO,, 34,8 % en peso de Al,O3 y
13,8 % en peso de MgO), resultando con un
contenido algo menor de silice (46,6 % en
peso), mayor proporcion de alimina (38,1 %
en peso) y un contenido similar de magnesia
(13,6 % en peso).

Los polvos ceramicos de partida fueron
previamente caracterizados, y los resultados
ya han sido reportados [1]. La composicién
guimica de las materias primas se determiné
por fluorescencia de rayos X (XRF, equipo
ARL 9400 XP Termo Fisher, con anodo Rh
4GN, USA) y el analisis cualitativo de fases de
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los materiales de partida se llevé a cabo por
difraccion de rayos X (DRX, equipo PANalyti-
cal X'Pert PRO, Reino Unido). El caolin pre-
sent6 una relacion en peso Al,O3/SiO, cercana
a la estequiométrica de la caolinita (Al,Si,Os
(OH)y), principal componente arcilloso de este
mineral. El talco también present6 una relacion
SiO,/MgO cercana a la estequiométrica
(MgsSi;010(0OH),), consistente con el hecho de
ser la fase principal en este polvo, con un con-
tenido en peso de impurezas de Fe,O3 = 0,9 %
y CaO = 0,4 %. El polvo de alumina (Al,O3), en
el que se identificé corindén como Unica fase,
presentd una muy elevada pureza (< 0,26 %
en peso)

La granulometria de los polvos de parti-
da se analiz6 por el método de difraccién laser
(Fritsch Analysette 22 NanoTec, Alemania). El
didmetro medio de particula, correspondiente
al 50 % en volumen de la distribucién (Dsp),
resulté de 3,2 um para el polvo de caolin, de
9,0 um para el talco y de 0,8 um para la alu-
mina.

Como agente consolidante/ligante y for-
mador de poros se emplearon almidones de
papa (Solamyl, Natura a.s., Republica Checa),
maiz (Gustin, Dr. Oetker, Republica Checa) y
tapioca (National Starch and Chemical Ltd.,
Reino Unido), cuyas propiedades, previamente
reportadas [2] se resumen en la Tabla I.

Tabla |. Caracteristicas de los almidones

- 3 humedad
almidon g, (g/cm”) Dsg (Um) (% plp)
papa 1,47 45 13,1
maiz 1,49 15 10,6
tapioca 1,49 15 12,2

pr. densidad real; Dso: diametro medio en volumen

Las densidades reales (o) se determina-
ron por picnometria en He (Multipycnometer,
Quantachrome Co., USA), estando los valores
obtenidos en el rango de los reportados en la
literatura para este tipo de almidones [3]. So-
bre la base del analisis por DRX (equipo PA-
Nalytical X'Pert PRO, UK), los almidones de
tapioca y maiz fueron identificados como almi-
dones de tipo-A, mientras que el almidén de
papa resulté ser de tipo-B [4].

Los almidones comerciales también se
caracterizaron por andlisis granulométrico
(Fritsch Analysette 22 NanoTec, Alemania).
Los tres almidones presentaron distribuciones
granulométricas bimodales, con bajo porcenta-
je en volumen de pequefias particulas, que
pueden ser asociadas a impurezas o a granu-
los rotos. Los almidones de tapioca y de maiz
mostraron distribuciones de tamafo similares,
mientras que el almidén de papa presenté una
distribucion mas ancha, con un tamafio medio
de particula tres veces superior a los anterio-
res, y con aglomerados de hasta 110 um. El
ancho de las distribuciones de tamafos de
granulos, resulté similar para los tres almido-
nes estudiados (W ~ 1).

Por analisis termogravimétrico (Shimat-
zu, TGA-50, Japan) en aire se determiné el
porcentaje de humedad, obteniéndose conte-
nidos en el orden de los valores reportados en
la literatura para este tipo de almidones [5, 6].

Por microscopia electrénica de barrido
(SEM, Jeol JSM-6460, Japo6n) de los almido-
nes secos, se determiné que el almidén de
papa tiene los granulos mas grandes, con su-
perficies lisas, y formas ovaladas o esféricas.
El resto de los almidones presentaron granu-
los con morfologia poliédrica, similares en am-
bos casos.

2. Conformado en verde

El contenido de sélidos a emplear en la
preparacion de las suspensiones acuosas de
alimina, talco y caolin, fue seleccionado pre-
viamente en base a un estudio en el que se
varié el contenido de sdlidos en 50, 60 y 70 %
en peso [2, 7]. En base a las propiedades re-
oldgicas de estos sistemas, y considerando la
conveniencia de emplear suspensiones cera-
micas concentradas en el procesamiento co-
loidal, se fij6 el contenido de sélidos en 60 %
en peso. La cantidad de almidon utilizada, 25
% en peso para los tres tipos de almidén, se
selecciond con el objetivo de obtener un mate-
rial final (luego que el almidén se ha quemado)
con una porosidad mayor al 35 %, teniendo en
cuenta trabajos previos [8] y datos reportados
en la literatura [9]. Ademas, se utilizaron con-
tenidos de dispersante y surfactante previa-
mente establecidos como éptimos en trabajos
previos [10].
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Las propiedades de flujo de la suspen-
sion ceramica sin almidon y de las suspensio-
nes MP-almidén se determinaron en ensayos
llevados a cabo en un reémetro rotacional
(MCR 301 Anton-Paar Physica, Alemania) con
un sensor de configuracion de cilindros
concéntricos (‘gap’ de 1 mm). Estos ensayos,
cuyos resultados han sido previamente publi-
cados [2, 7], mostraron que la suspension
ceramica tiene un comportamiento predomi-
nantemente pseudoplastico, con cierto grado
de tixotropia debido principalmente a la pre-
sencia del mineral arcilloso. El agregado de
almidon, independientemente de su naturale-
za, aumento el grado de tixotropia y la viscosi-
dad de las suspensiones, debido a la disminu-
cion de agua libre producto de las interaccio-
nes granulos-moléculas de agua, que se su-
man a las ya presentes en la suspensién con
particulas ceramicas. El incremento en la vis-
cosidad de la suspension ceramica fue mayor
para el almidén de maiz, mientras que para los
de papa y tapioca las viscosidades relativas de
las suspensiones resultaron similares entre si
pero por debajo del primero.

Por otra parte, se evaluaron las propie-
dades viscoelasticas de las suspensiones de
almidén y de las suspensiones MP-almidén en
funciéon de la temperatura mediante ensayos
reologicos dinamicos, empleando el mismo
redbmetro que para la determinacion de las
curvas de flujo, y una configuracion de platos
paralelos. Los detalles experimentales de es-
tas determinaciones y los resultados obtenidos
fueron previamente reportados [2, 7]. La evo-
lucion de los parametros viscoelasticos G’
(modulo eléstico) y G” (médulo de almacena-
miento) puso en evidencia que: a) las suspen-
siones acuosas de almidon se comportan prin-
cipalmente como solidos elasticos; b) los
granulos de almidén de papa gelatinizaron
mas rapidamente y a una menor temperatura
que los del almidén de maiz, y que en el caso
del almidén de tapioca el proceso de gelatini-
zacion fue incompleto, con el desarrollo de un
gel de muy baja rigidez, con mayor capacidad
de deformacion; c) la formacion del gel en pre-
sencia de las particulas ceramicas estaria con-
trolada por el almidén; d) la estructura tridi-
mensional del gel formado incluye a las parti-
culas cerdmicas, las cuales podrian actuar

como puntos de discontinuidad en la red tridi-
mensional.

Sobre la base de los resultados obteni-
dos de los ensayos reolégicos (curvas de flujo
y de G" y G” vs. temperatura), de estudios
previos [10, 11] y de datos bibliograficos [12,
13], se establecieron las condiciones experi-
mentales (temperatura y tiempo) para el con-
formado de compactos en verde. Se selec-
ciond la geometria de discos, teniendo en
cuenta el tipo de caracterizacion de los mate-
riales en verde y sinterizados, como ha sido
previamente reportado [7].

Para la preparacion de las suspensiones
MP-almidén se utiliz6 el siguiente procedi-
miento:

(a) mezclado intensivo de las materias primas
en agua, con 1 % en peso de Dolapix CE-64
(Zschimmer & Schwarz, Alemania) como de-
floculante y 0,5 % en peso de surfactante naf-
talenosulfonato respecto al contenido de soli-
dos ceramicos, adicionadas en forma secuen-
cial: primero se agrego6 el caolin dejandolo 24
h para desleir, luego el talco y finalmente la
almina

(b) homogeneizacién en molino de bolas (4 h)
(c) adicion del almidon (25 % en peso respecto
del contenido total de sodlidos, que equivale a
un 15 % del volumen de suspension) y agua
en una cantidad tal que permita llevar el con-
tenido de sélidos de la suspension al 60 % en
peso

(d) homogeneizacién por mezclado a baja ve-
locidad, 1-2 min

(e) desaireado en vacio (20 min).

La suspension de la mezcla ceramica
precursora con almidon se verti6 en moldes
impermeables de acero inoxidable (diametro =
20 mm; altura = 10 mm) recubiertos con Teflon
adhesivo (politetrafluoroetileno, PTFE) y con
grasa de alto vacio libre de siliconas y halége-
nos (Apiezon, UK) para facilitar el desmolde
de las mismos. Para hacer més sencilla la
aplicacion de la grasa sobre las superficies,
los moldes fueron previamente termostatiza-
dos en estufa eléctrica. Luego del llenado, los
moldes se cubrieron con una placa de metal
para evitar la pérdida de agua por evaporacion
y asegurar la disponibilidad de agua en exceso
requerida para que ocurra el proceso de gela-
tinizacion. Posteriormente, los moldes rellenos
con la suspensién fueron tratados térmicamen-
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te en estufa eléctrica con circulacién de aire
forzado (Memmert UFP 400, Alemania) a 80
°C durante 4 h, y secados a 40 °C durante 12
h.

3. Caracterizacion de los cuerpos en
verde

Los discos en verde (diametro = 18,0
mm; espesor = 4-5 mm) se caracterizaron por
medidas de densidad en verde (p,) por el
método de Arquimedes en Hg (error: £ 10 %) y
calculo de la porosidad total (P,) mediante la
relacion: Py=100 x [1-(pv/pyic)]. La densidad de
la mezcla precursora con almidén (pyic), pre-
viamente determinada en kerosén a 37 °C,
utilizando un termostato (Vicking 4100, Argen-
tina) y una balanza analitica (Sartorius BP 221
S, Alemania), resulté igual a 2,4+0,3 g/cm®.
Dada la similitud de la densidad real de los
almidones (1,5 g/cm®), se emplearon discos
preparados con almidén de papa para deter-
minar la densidad picnométrica de la mezcla,
previamente triturados y molidos (con mortero
de W de alto impacto) hasta 65 pum.

El analisis microestructural de los con-
formados en verde obtenidos se realizd por
SEM en superficie de fractura.

La evaluacibn del comportamiento
mecéanico de los discos en verde se llevdé a
cabo mediante ensayos en compresion diame-
tral empleando una maquina universal de en-
sayos mecanicos servohidraulica INSTRON
modelo 8501. La aplicacién de la carga se
realizé6 mediante dos platos de compresion de
acero, que se acoplan a un dispositivo que
consta de un mecanismo que permite regular
el paralelismo. Se utiliz6 una celda de carga
de + 100 kN INSTRON 2527-103 y el registro
de la posicion se llevo a cabo mediante el sis-
tema de medicién propio de la maquina, con
un error asociado menor a + 0,5 % a fondo de
escala. Para todos los ensayos se usaron dis-
cos separadores de acero tratado térmicamen-
te (HRC 65) con superficies transversales pla-
nas. Entre la probeta y los discos separadores
se colocé una capa delgada de grasa de MoS,
para que se produzca una distribucion ade-
cuada de la carga en los puntos de aplicacion,
reduciendo los efectos de friccion y concentra-
cion de esfuerzos en estos puntos. Con el ob-
jetivo de distribuir la carga aplicada, se colocé
un papel blanco y un papel carbonico (material

“pad’) entre el disco y los platos de compre-
sion, que a su vez sirvid para controlar el area
de contacto.

Se ensayaron mecénicamente discos de
1,86 + 0,09 cm de didmetro (D) y 0,37 + 0,07
cm de espesor (I). La relacién I/D oscilé entre
0,2y 0,3, tendiendo a que durante los ensayos
se generasen condiciones de tension plana y
se reduzca la no uniformidad de la distribucion
axial de la carga aplicada. Las superficies pla-
nas de los discos fueron acondicionadas por
mecanizado manual utilizando papel de SiC de
grado abrasivo 600. Cada disco fue inspeccio-
nado visualmente antes de ser ensayado para
determinar la presencia de defectos, princi-
palmente en las zonas de contacto con los
platos de compresion, que pudieran influir en
los resultados del ensayo.

Para cada tipo de muestra se ensayaron
entre 3 y 5 discos, en control por posicion,
estableciendo una velocidad de desplazamien-
to del actuador constante de 0,6 mm/min. Para
seleccionar una adecuada velocidad se debe
tener en cuenta que no ocurran procesos de-
pendientes del tiempo como el crecimiento
subcritico de fisuras que se favorecen a velo-
cidades lentas y, por otro lado, permitir un
adecuado acomodamiento del tren de carga,
sin generar un impacto sobre la probeta. Se
consideré adecuada una duracién de ensayo
de ~1 min.

Durante el ensayo se llevo a cabo el re-
gistro de carga-desplazamiento del actuador,
hasta la rotura evidente de los discos. A partir
de las curvas carga (P) vs. desplazamiento (d)
se obtuvieron los gréficos esfuerzo (o) en fun-
cion de la deformacion (¢), para lo cual se em-
plearon las siguientes ecuaciones:

2P
=D @)
EZE @)
D

donde D y t son el diametro y el espesor del
disco, respectivamente. A partir de estas cur-
vas se determinaron los parametros mecani-
cos de interés: a) la resistencia mecénica (og),
usando la carga maxima, que en general se
considera como condicion de fractura; b) la
deformacion a la fractura (¢f), considerada
como la deformacion correspondiente a la ten-
sion maxima; d) el médulo de Young aparente
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(Ea), determinado como la pendiente de la
parte lineal de la curva y e) el limite elastico
(ov), definido como la tensién donde la curva
se desvia de la linealidad. Ademas, la relacion
porcentual entre el limite elastico y la resisten-
cia mecéanica (% ov/og) se consider6 como
indicativa del grado de desviacion del compor-
tamiento lineal, causado por algan mecanismo
de deformacion irreversible como microfisura-
cion, plasticidad global o local, compactacion
de material, entre otros.

Por ultimo, se evaluaron las caracteristi-
cas de la fractura en los discos ensayados
mediante inspeccion ocular, durante el ensayo
mecanico y posterior al mismo.

RESULTADOS Y DISCUSION

La mayoria de los discos preparados
empleando los almidones de papa y maiz,
obtenidos con posterioridad al tratamiento de
secado, no presentaron fisuras ni deformacio-
nes en su geometria. Sin embargo, un elevado
nimero de discos conformados con almidén
de tapioca presentaron fisuras que se genera-
ron desde el centro del disco, probablemente
debido a una contraccion volumétrica diferen-
cial, asociada, en parte, a un cierto grado de
segregacion de granulos de almidon favoreci-
do por la ocurrencia de un proceso de gelatini-
zacion incompleto. En sintonia con este Gltimo
hecho, en estos discos se determindé una ma-
yor contraccién volumétrica por secado como
consecuencia de una marcada pérdida de
agua por evaporacion. En los discos que no
presentaron defectos, se determin6 un diame-
tro promedio de 1,86 + 0,09 cm de didmetro y
0,37 £ 0,07 cm con lo cual experimentaron una
contraccion del 7 % en el didmetro. En la Ta-
bla Il se presentan los valores medios y la
desviacion estandar de la densidad y porosi-
dad total de los discos en verde conformados
con los tres almidones.

Tabla Il. Valores de densidad (p,) y porosidad
total (P,) de los discos en verde.

discos p, @/cm®) P, (%)
MP-papa 15+0,2 38+6
MP-maiz 16+0,1 365
MP-tapioca 1,8+0,1 25+ 3

De acuerdo con los valores obtenidos,
los discos conformados con los almidones de
papa y maiz presentaron porosidades simila-
res entre si, mientras que en el caso de los
discos conformados con el almidon de tapioca,
la porosidad resulté significativamente mas
baja. El elevado valor de densidad obtenido en
estos Ultimos discos podria atribuirse a dos
factores: a la pérdida de una cierta cantidad de
almidon segregado, como consecuencia del
mecanizado de las superficies de los discos, y
a la ocurrencia de un bajo grado de hincha-
miento y de un proceso de gelatinizacién in-
completo en algunos de los granulos. De todos
modos, debe tenerse en cuenta que si ocurre
pérdida de almidon, la porosidad total del dis-
co calculada a partir de medidas de densidad
del disco en verde y densidad picnométrica del
polvo (en este caso, de la mezcla precursora
con almidén) deberia ser algo mayor a la ob-
tenida, ya que el valor de la densidad pic-
nométrica del polvo se incrementaria como
consecuencia de la menor cantidad de al-
midon presente (que es el componente con
menor densidad). Se observé entonces que el
tipo de almidén empleado incidi6 significativa-
mente en los valores de porosidad obtenidos
para los discos en verde.

En la Figura 1, se muestran micrografias
de SEM tipicas de la superficie de fractura de
los discos en verde preparados con los almi-
dones de papa, maiz y tapioca.

Noviembre 2014 Volumen 1 N° 2

Pagina 11

www.materiales-sam.org.ar



Asociacidn Argentina de Materiales

Registro N°ISSN 1668-4788

W (c)
Figura 1. Micrografias de SEM tipicas de las mi-
croestructuras en verde de los discos: (a) MP-papa,

(b) MP-maiz, (c) MP-tapioca.

En la micrografia correspondiente al
disco preparado con almidon de tapioca (Figu-
ra 1c), la porosidad no esta claramente defini-
da debido a la heterogeneidad microestructu-
ral de la matriz, aunque puede apreciarse una
superficie de fractura ligeramente mas com-
pacta y lisa que en los restantes materiales.
En las imagenes correspondientes a las mi-
croestructuras de los discos conformados con
almidon de papa y maiz (Figuras lay 1b), se
observan algunas cavidades de morfologia
inespecifica originadas por el desprendimiento
de granulos de almidon (indicadas con flechas
rojas en la Figura 1); sin embargo, no se pudo
apreciar el desarrollo de cavidades interconec-
tadas. Estas caracteristicas, junto con el
hecho de que no se observaron granulos con
integridad estructural, se pueden asociar a la
ocurrencia de un proceso de gelatinizacion
muy avanzado, en la mayoria de los granulos
de almidén de papa y maiz, aunque algo me-
nor en el caso de estos ultimos (en el compac-
to preparado con este almidon se aprecian
algunos granulos que han conservado su inte-
gridad).

En la Figura 2, se presentan curvas
tipicas tensién-deformacién (o-¢) obtenidas
por compresién diametral para los discos en
verde consolidados con los distintos almido-
nes. En la Tabla Ill se muestran los valores
promedios y las desviaciones estandar de los
parametros mecanicos.

— MPCZ-papa
84 —— MPCZ-maiz
7 - MPCZ-tapioca

Tension (o) [MPa]
T

0,00 0,04 0,08 0,12
Deformacion (g)

Figura 2. Curvas tipicas esfuerzo-deformacion
para los sistemas MP-papa, MP-maiz y MP-
tapioca.

Las curvas tension-deformacién para
los discos en verde preparados a partir de
almidones de papa y maiz (Figura 2) comien-
zan siendo lineales, para luego desviarse de
este comportamiento, mas pronunciadamente
en el caso de maiz, como lo muestra su valor
mas bajo de la relacién oy/ox (Tabla lll). Este
comportamiento se puede atribuir a la ocu-
rrencia de un cierto grado de deformacion irre-
versible (aunque no puede descartarse que
ocurra un comportamiento de los materiales
del tipo elastico no lineal), debido a la contri-
bucion de la plasticidad del almidén y de la
microfisuracion del compacto. Este ultimo me-
canismo puede ocurrir predominantemente en
la zona de contacto entre el disco y los platos
de compresion.

Los patrones de fractura tipicos obser-
vados en los compactos en verde se muestran
en la Figura 3. Los discos con almidones de
papa y de maiz rompieron en forma diametral
en todos los casos, que es el tipo de fractura
gue se espera en esta clase de ensayos
mecénicos. Este tipo de rotura se manifiesta
en las curvas de tension-deformacion (Figura
2) como una caida abrupta en la tension luego
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de alcanzar su valor maximo cuando propaga
la fisura diametral.

Los valores de los pardmetros mecani-
cos resultaron bastante cercanos entre los
discos que contenian los almidones de papa y
maiz, en consistencia con la similitud de los
porcentajes de porosidad total de las mues-
tras. Aun asi, los discos MP-papa presentaron
valores de rigidez, resistencia mecénica y de-
formacion de rotura algo mayores que los que
contienen almidon de maiz. Este hecho podria
indicar un poder ligante ligeramente mayor del
almidon de papa respecto al de maiz, como ha
sido observado en trabajos previos [8]. La re-
sistencia a la fractura algo menor en los discos
MP-maiz podria relacionarse con un mayor
grado de microfisuracién, que contribuiria al
mayor grado de desviacion de la linealidad
gue se registré en estos compactos.

En relaciobn a los discos preparados
usando almidon de tapioca, presentaron cur-
vas o-¢ muy diferentes a los discos MP-papa y
MC-maiz en cuanto a rangos de tensién y de-
formacion (Figura 2), si bien también se ob-
servé la desviaciéon de la linealidad en un gra-
do intermedio entre estos tipos de compactos,
como pone en evidencia el valor de oy/o: (Ta-
bla 111). Ademas, el comportamiento posterior a
la tensidbn maxima también fue diferente: el
tipo de curva mas tipica presenté una caida
paulatina de la carga, en consistencia con el
tipo de fractura que se observé en estos dis-
cos (Figura 3c), que manifiesta un fuerte dete-
rioro en la zona de contacto entre el disco y
los platos de compresién, y ausencia de frac-
tura diametral en la mayor parte de los casos.

Por otra parte, los valores de los paréa-
metros mecanicos de los discos en verde ob-
tenidos usando almidén de tapioca resultaron
significativamente mas elevados (méas de tres
veces mayores en el caso de E y o) que los
calculados para los otros dos tipos de compac-
tos. Considerando los parametros mecanicos
en si mismos, de su alta resistencia mecanica
podria inferirse un poder ligante muy superior
del almidon de tapioca respecto a los de papa
y maiz, en discordancia con el resto de sus
caracteristicas (comportamiento  reolégico,
presencia de defectos en los discos en verde y
segregacion de los componentes). Una posible
explicacién podria encontrarse en la menor
porosidad determinada en los discos MP-

tapioca. Sin embargo, ya se ha discutido el
hecho de que los valores de P, para este tipo
de compactos presentan dudas en cuanto a
gue representen realmente la porosidad total,
considerando que han sido subestimados. Aln
con porosidades algo menores que los discos
MP-papa y MP-maiz, los parAmetros mecéani-
cos de los compactos con almidén de tapioca
resultaron exageradamente elevados, sobre
todo teniendo en cuenta conjuntamente los
resultados reportados en las secciones ante-
riores. Tanto el andlisis del comportamiento de
las suspensiones ceramico-almidén, como el
estudio de la evolucién del hinchamiento de
los granulos y lo registrado en el propio proce-
so de conformado, llevan a establecer la exis-
tencia de segregacion y de un proceso de ge-
latinizacion incompleta cuando los discos se
preparan a partir de suspensiones acuosas
con almidon de tapioca. Estas caracteristicas
son incompatibles con el comportamiento
mecéanico observado en este tipo de discos.

El tipo de rotura tipica observada en los
discos MP-tapioca esta indicando que la distri-
bucién de tensiones dista de la que supone la
determinacion de la resistencia mecanica me-
diante la compresion diametral (que lleva
ademas a que la fractura sea diametral), lo
cual de por si pone dudas sobre los parame-
tros mecanicos calculados en este caso. El
hecho de estar sobreestimandolos puede ex-
plicarse si se tiene en cuenta que la ocurrencia
de aplanamiento en la zona de contacto entre
el disco y los platos de compresiéon, que ha
sido observado en algunos discos MP-tapioca
gue no perdieron material de esta regiéon y
también se observa en la parte inferior del
disco de la Figura 3c, tiende a disminuir los
esfuerzos generados en el centro de la probe-
ta y a aumentar la pendiente de la curva carga
vs. desplazamiento [14]. Como consecuencia,
con el uso de la ecuacién (1) para el calculo
de la tensiéon (y de alli, de la curva tension-
deformacion), se sobreestimaria su valor. La
fractura tipica de los discos preparados a partir
de almidon de tapioca es consistente con la
existencia de efectos significativos en la zona
de contacto como el mencionado, que suele
ponerse de manifiesto en materiales de baja
resistencia mecanica [8]. Debido a que la car-
ga se transmite con una velocidad finita, la
zona cercana a los puntos de contacto con el
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Tabla lll. Valores de los pardmetros mecanicos de los discos en verde

Sistema E (MPa) or (MPa) & o, (MPa) ovlor (%)

MP-papa 72118 2,310,2 0,039+0,008 1,5+0,3 64+7

MP-maiz 57+12 1,640,4 0,029+0,004 0,5+0,3 33+19
MP-tapioca 255+30 7,7£0,6 0,049+0,001 3,1+0,1 4043

(@)

(b)

(c)

Figura 3. Patrones de fractura tipicos obtenidos por compresion diametral: (a) MP-papa, (b) MP-maiz y (c)

MP-tapioca.

tren de carga es la primera en comenzar a
sufrir los efectos de la tensién generada y, en
el caso de tener una baja resistencia mecani-
ca, se microfisura con facilidad, lo cual puede
conducir al aplanamiento de esta region.

En base a lo expuesto y teniendo en
cuenta los resultados de las propiedades
mecanicas analizados conjuntamente con el
resto de la informacion discutida en este traba-
jo, se puede inferir que el almidén de papa, en
los sistemas ceramicos estudiados y en las
condiciones experimentales utilizadas, se des-
empefia como un ligante algo mejor que el de
maiz. Por otro lado, el almidén de tapioca es-
tudiado no presenta hasta el momento un
comportamiento suficientemente satisfactorio
para su uso en el conformado de compactos
en verde precursores de cuerpos porosos de
cordierita.

CONCLUSIONES

Los compactos en verde obtenidos a
partir de la mezcla precursora de cordierita y
almidones de papa y maiz presentaron buenas
caracteristicas geométricas y superficiales. Sin
embargo, los discos con almidén de tapioca
manifestaron segregacion del almidon y fisu-
ras luego del secado.

Los cuerpos en verde presentaron poro-
sidades relativamente bajas, alrededor de 38-
36 % para los discos con almidones de papa y
maiz. La menor cantidad de poros calculada
en los compactos con almidén de tapioca, se

considera subestimada por efecto de su se-
gregacion.

El comportamiento mecéanico de los dis-
cos en verde resultd muy similar cuando se
emplearon los almidones de papa y maiz, pre-
sentado el primero un poder ligante algo ma-
yor. Los compactos preparados con almidén
de tapioca exhibieron valores de los parame-
tros mecanicos exageradamente elevados, en
discordancia con otros resultados relacionados
a su comportamiento reoldgico y caracteristi-
cas de los compactos obtenidos.
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