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RESUMEN

En el presente trabajo se analizan los factores que afectan a las curvaturas
en diferido de piezas de revestimiento porosas. Para ello se seleccionaron dos mo-
delos industriales de azulejo blanco, de formato 600x300 mm, y que presentaban
diferente curvatura diferida. Se cocieron, en condiciones industriales, piezas de
ambos modelos y se determind la evolucion de la curvatura a lo largo de 60 dias.
Asimismo se procedidé a la caracterizacién mecanica completa de las mismas.

Finalmente se desarrollé un modelo con el que fue posible estimar la evolu-
cion de la curvatura a lo largo del tiempo y comprender los mecanismos por los
gue ésta se produce. Los valores proporcionados por el modelo concuerdan muy
bien con los experimentales en todo el periodo de tiempo analizado.
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1. INTRODUCCION

Las curvaturas en diferido son aquéllas que cambian después de que las pie-
zas hayan salido del horno. Este fendmeno es especialmente acusado en el caso de
baldosas de revestimiento porosas y de gres porcelanico; aunque cualitativamente
el cambio de curvatura es diferente en ambos tipos de productos. En las baldosas
de revestimiento la evolucion suele ser hacia la concavidad (esta es una de las ra-
zones por las que se intenta que las piezas tengan, a la salida del horno, una ligera
curvatura convexa); mientras que las piezas de gres porcelanico suelen tener en
primer lugar una evolucion hacia la concavidad y luego hacia la convexidad [1].

En principio son pocos los factores que podrian producir las curvaturas dife-
ridas: expansion del soporte, tensiones residuales y fluencia (comportamiento no
elastico de los soportes), aunque son muchos los que pueden, indirectamente, mo-
dificarlas: espesor del soporte, engobe y esmalte, mddulos de elasticidad, veloci-
dad de calentamiento y enfriamiento, coeficientes de dilatacion lineal de las capas,
porosidad abierta, etc. Por ello, las curvaturas diferidas representan un problema
complejo en condiciones industriales.

A lo anterior hay que afadir que las curvaturas diferidas se desarrollan a lo
largo de periodos largos, que pueden alcanzar una semana o mas. Esto impide
hacer correcciones inmediatas en el proceso, a diferencia de lo que ocurre con las
curvaturas inmediatas (las que presenta la pieza a la salida del horno).

2. MEDIDA DE LA CURVATURA DIFERIDA

Para analizar el problema de las curvaturas diferidas se seleccionaron dos
modelos de azulejo blanco, ambos de formato 600 x 300 mm:

- Modelo A: Baldosas con aplicacion de esmalte brillante. Presentan una mar-
cada curvatura en diferido.

- Modelo B: Baldosas con aplicacion de esmalte mate. Presentan una curva-
tura en diferido significativamente inferior a las del modelo A.

Las piezas de los dos modelos fueron cocidas en condiciones industriales, a
una temperatura maxima de 1150 °C y con un ciclo de 65 min. Tras su salida del
horno se midié la curvatura diferida durante un periodo de 2 meses, analizando
5 piezas de cada modelo. En la figura 1 se muestran los resultados obtenidos. La
curvatura inicial de las piezas (a tiempo cero) no se puede representar en una es-
cala logaritmica, por lo que se muestra como un segmento horizontal.

Se observa como, en los dos casos, la curvatura final es practicamente la
misma (ligeramente inferior a 0,5 mm), aunque las curvaturas iniciales son muy
diferentes (2,07 y 1,45 mm para los modelos A y B respectivamente). También se
constata que la relacién entre curvatura y logaritmo del tiempo es practicamente
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lineal en el intervalo analizado, que cubre desde las 2 horas hasta los 2 meses
después de la coccidn.
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Figura 1. Evolucién de la curvatura diferida de las piezas de los modelos A y B.

3. CARACTERIZACION

3.1. Modulo de elasticidad.

El mddulo de elasticidad del soporte se puede determinar con facilidad a par-
tir de un ensayo de traccion. El del esmalte, si éste es homogéneo, se puede medir
utilizando ensayos de indentacién; sin embargo, el engobe presenta mayores difi-
cultades ya que su porosidad dificulta obtener resultados precisos por indentacion
y, por otra parte, conformar una probeta de engobe que se pudiera ensayar a
flexidon podria conducir a que sus propiedades fueran diferentes a las que presenta
una capa delgada.

Para resolver esta dificultad se realizaron probetas con un espesor fijo de la
capa de soporte (h,=7,56 mm) y variable de las capas de engobe (hg=0 / 160 /
349 / 539 pym) y esmalte (h =328 / 692 / 776 pm), y se determind el médulo de
elasticidad efectivo de las probetas (E,). E_, es el mddulo que tendria una pieza
homogénea, de las mismas dimensiones y que presentara la misma curva carga/
desplazamiento que la ensayada. E_, se puede relacionar con los espesores de las
capas de engobe y esmalte, asi como con los modulos de elasticidad de las mis-
mas, obteniéndose:

(1-E)(1-z) +
A S BV SN
E. (+h +h) ¢« ¢ 70
S 42 HE QR R - z)

s
Ecuacion 1.
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Ecuacion 2.
3



CASTELLON (ESPARA) &% QUALI(272 10

El significado de los pardametros que aparecen en las ecuaciones anteriores
se indica en el apartado 6.

19
18
17 1
16 ¢
©
& i
) 15
o 14 )
£ .
5 13
w (]
12
11 )
= h engobe variable
10 1 + h esmalte variable
9 T
9 10 1 12 13 14 15 16 17 18 19
Eer [exp] (GPa)

Figura 2. Representacion del médulo de elasticidad tedrico (ecuacion 1)
en funcién del experimental.

En la figura 2 se ha representado el médulo de elasticidad tedrico (calculado
empleando la ecuacidén 1) en funcion del experimental, para los ensayos realizados
con los diferentes espesores de engobe y esmalte del modelo A, comprobandose la
buena concordancia entre los valores tedricos y los experimentales. A partir de este
ajuste se determinaron los modulos de elasticidad que se muestran en la tabla 1.

E. (MPa) 9.93
E, (MPa) 32.4
E, (MPa) 34.7

Tabla 1. Médulos de elasticidad de las diferentes capas.

3.2. Fluencia.

La fluencia consiste en la deformacién de un material bajo la aplicaciéon de
una carga constante [2, 3]. Se trata, por tanto, de un proceso irreversible. Para
cuantificar la fluencia se empled el dispositivo que se muestra en la figura 3. Con
él es posible aplicar una carga constante, mediante una serie de masas, y registrar
la evolucién de la deformacion en funcion del tiempo.

En la figura 4 se presenta la flecha de deformacién para todas las probetas de
soporte analizadas, asi como el valor ajustado a la ecuacidén semiempirica:

B 3
" ”{““"[‘H ﬂ*%’
T

Ecuacion 3.
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A, Ty B son parametros de ajuste empiricos. El significado de los demas pa-
rametros se indica en el apartado 6.

Figura 3. Dispositivo empleado para la medida de la fluencia en probetas ceramicas.

El mismo procedimiento indicado anteriormente puede aplicarse para deter-
minar los parametros de fluencia del engobe y del esmalte, utilizando probetas es-
maltadas; sin embargo, en este caso el valor de flecha obtenido corresponde tanto
a la fluencia del soporte como a la de las capas que se quieren analizar. Teniendo
en cuenta que el espesor de las capas de engobe y de esmalte es relativamente
pequeno, y que la dispersion de las curvas de fluencia de soporte es elevada (figu-
ra 4) se puede concluir que los parametros de fluencia de engobe y esmalte van a
tener una gran incertidumbre.

0,08

0,06

0,02

Figura 4. Evolucion de la flecha de varias probetas en funcion del tiempo. La curva mds oscura
corresponde al ajuste.

En todo caso, los experimentos realizados indicaron que la fluencia de engobe
y esmalte debian ser despreciables comparados con la del soporte. Para verificar
este resultado se realizaron experimentos en los que varias probetas esmaltadas
fueron sometidas a ensayos de fluencia con la cara esmaltada hacia arriba (sopor-
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te en traccién) o hacia abajo (soporte en compresién). Los resultados, mostrados
en la figura 5, indican que cuando el soporte esta en traccion la fluencia es muy
elevada, mientras que cuanto esta en compresidn es practicamente despreciable.
La explicacion mas probable es que la fluencia en el soporte se deba a una serie
de microgrietas que pueden abrirse (figura 6). Si el soporte esta en traccién la
apertura de las microgrietas conduce a la deformacion interpretada como fluencia;
en cambio, si el soporte estd en compresidén, como las grietas no pueden cerrarse
no se produce deformacion apreciable. Si el esmalte presentara fluencia, la defor-
macién cuando la cara esmaltada esta hacia abajo seria mayor.

0,06

0,05 A

0,04 A
Cara esmaltada hacia arriba (soporte en traccion)

0.01 1 Cara esmaltada hacia abajo (soporte en compresion)

—

0 T T T T T
0 20 40 60 80 100 120
t(h)

Figura 5. Flecha de deformacidn por fluencia de probetas esmaltadas, ensayadas con la cara vista
hacia arriba o hacia abajo.
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Figura 6. Mecanismo propuesto para explicar la fluencia en soportes.

3.3. Tensiones residuales.

Existen dos tipos de tensiones residuales, y ambas se generan durante el
enfriamiento:

e Tensiones por gradientes térmicos: Se producen en el soporte debido a las
diferencias térmicas entre la superficie y el centro.

e Tensiones de acoplamiento esmalte-soporte: Se producen debido a las di-
ferencias en el coeficiente de dilatacién lineal de las diferentes capas.

3.3.1. Tensiones por gradientes térmicos.

Las tensiones por gradientes térmicos en piezas de azulejo se analizaron en
otro trabajo [4], observandose que los perfiles de estas tensiones dependen mar-
cadamente de la velocidad de enfriamiento, pero en todos los casos analizados se
obtuvieron perfiles simétricos.
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Los perfiles de tensiones pueden relajarse con el tiempo debido a la fluencia;
sin embargo, si son simétricos la relajacion de los mismos no conduce a curvatu-
ras, por tanto, en primera aproximacién no va a ser necesario tenerlos en cuenta
para explicar las curvaturas.

3.3.2. Tensiones de acoplamiento esmalte-soporte.

Para la medida de las tensiones de acoplamiento entre esmalte y soporte uno
de los métodos mas utilizados es el Steger [5]; sin embargo, este método es cua-
litativo y no permite relacionar la flecha de deformacién (resultado del ensayo) con
el valor de las tensiones en el esmalte.

Para determinar las tensiones residuales se ided un procedimiento consis-
tente en medir el mddulo de rotura (resistencia mecanica efectiva) de piezas de
soporte, soporte+engobe y soporte+engobe+esmalte. A partir de las ecuaciones
de la elasticidad se puede establecer una funcién de la forma:

AG, = f(Ae/g,As/.v)

Ecuacion 4.

Donde (Aag,) es el cambio del médulo de rotura cuando se incorpora a un so-
porte una capa de engobe o de engobe+esmalte, y Ag, y Ag, son las diferencias
de expansion entre las capas de soporte, engobe y vidriado. Ag, es numéricamen-
te igual a la diferencia de contraccion entre esmalte y soporte, cambiada de signo,
representada habitualmente como Ac. La diferencia Ac se calcula habitualmente a
partir de la teoria de acoplamiento esmalte/soporte, mediante la superposicion de
las curvas dilatométricas de las dos capas [6]. La ecuacién (ecuacién 4), por tanto,
es un método alternativo de obtencidon de Ac que, ademas, se puede aplicar tam-
bién al acoplamiento entre engobe y soporte. Finalmente, a partir de los dos valo-
res de Ag, es posible cuantificar las tensiones en el soporte, engobe y esmalte.

En la tabla 2 se muestra la resistencia mecanica efectiva de las diferentes
piezas analizadas (o,), asi como los valores de Ae_y Ag,, y las tensiones residuales
la zona del soporte préoxima al engobe (oslup), y en la capa de esmalte (Ov,up)' Cabe
recordar que los valores positivos de tensiones corresponden a esfuerzos de trac-
cion y los negativos a compresién; por tanto, segun la tabla 2 el soporte estaria en
traccion y el esmalte en compresién.

sop 15,99
o, (MPa) sop + eng 16,99

sop + eng + esm 20,33
Ag, » 1000 -0,01
Ag,, » 1000 0,79
os,up (MPa) 2,27
o,,., (MPa) -24,9

Tabla 2. Datos empleados para el calculo de las tensiones residuales por acoplamiento.

7
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3.4. Expansion del soporte.

3.4.1. Medida en discontinuo.

Para medir la expansion de los soportes se utilizé un equipo de medida di-
mensional por coordenadas. Este equipo tiene una precision préoxima a 1 um, sien-
do mayor el error de reposicionamiento de la propia pieza, consecuencia de que las
mediciones se realizaban en discontinuo.

Se llevaron a cabo medidas de expansion sobre piezas de soporte cocidas en
condiciones industriales. En la figura 7 se muestra el resultado obtenido. La primera
medida se realizé a las dos horas de la salida del la pieza del horno; por tanto se
desconoce la evolucion de la expansion antes de estas dos horas. Se comprueba que
practicamente existe una relacion lineal entre la expansién del soporte y el logaritmo
del tiempo. Este tipo de relaciéon ha sido encontrada también por otros autores [7],
y muestra semejanzas con lo que sucede con la curvatura diferida (figura 1), lo que
hace pensar que exista una relacion bastante directa entre las dos magnitudes.

0,25

0,20 A

0,15 A

£x0'1000

0,10 A

0,05 A

0,00 T T T
1 10 100 1000 10000
t(h)

Figura 7. Evolucion de la expansion del soporte en funcion del tiempo.

El principal problema de la medida de la expansion es la imposibilidad de co-
nocer la expansion inicial de la pieza. Esta informacidon es necesaria si se quiere
explicar el cambio inicial de la curvatura lo que, segun muestra la figura 1, es muy
importante.

3.4.2. Medida de la expansidn inicial.

Para cuantificar la expansion inicial de las piezas se prepararon probetas a
partir de piezas industriales en crudo. Estas probetas, una vez cortadas con unas
dimensiones de 150 x 30 mm, se cocieron en un horno eléctrico de laboratorio a
una temperatura maxima de 1130 ©°C, correspondiente aproximadamente a los
1150 °C de la coccidén industrial. El enfriamiento se realizé de forma rapida (quen-
ching), sacando la pieza del horno a la temperatura maxima y enfridndola al aire
ambiente; con ello se queria simular el efecto del enfriamiento rapido que se pro-
duce en los hornos industriales.

En la figura 8 se muestra la evolucion de la expansién durante las primeras
24 horas. Como puede observarse, esta expansién es incluso ligeramente superior

8
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a la que sucede desde las 2 horas hasta los 2 meses después de la coccion; por
tanto, no puede considerarse despreciable.
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Figura 8. Evolucién de la expansion inicial del soporte en funcién del tiempo.

4. MODELIZACION

4.1. Influencia de las tensiones residuales y la fluencia.

Es posible desarrollar un modelo matematico completo que tenga en cuenta
el efecto de las tensiones residuales y la fluencia, sobre las curvaturas diferidas.
Sin embargo, un argumento mas sencillo puede ayudar a descartar las tensiones
residuales como causa de las curvaturas:

1. Segun se muestra en la tabla 2, las tensiones en el soporte, junto al engo-
be, son de traccidon. La combinacién de estas tensiones y la fluencia condu-
ciria a que las piezas se curvaran de manera convexa, que es lo contrario
de lo que se observa experimentalmente. Por tanto, en todo caso, las ten-
siones residuales conducirian a curvaturas opuestas a las que se observan
experimentalmente.

2. Los ensayos de fluencia mostrados en las figuras 4 y 5 se realizaron con
cargas que producian tensiones internas aproximadamente un orden de
magnitud superiores a las tensiones residuales; sin embargo, no provoca-
ron deformaciones superiores a unas 60 um. Teniendo en cuenta el cambio
de escala (las probetas empleadas en fluencia tenian una longitud de 150
mm, frente a los 600 mm de las industriales), y considerando una propor-
cionalidad entre tension y deformacion, las tensiones residuales+fluencia
podrian provocar una curvatura diferida de 0,1 mm que, en todo caso, ten-
dria el signo contrario al que se observa experimentalmente.



CASTELLON (ESPARA) &= QUALI(22"10

0,50
0,45
0,40
0,35
0,30
0,25

£x-1000

0,20
0,15
0,10
0,05

0,00 - T T T T
0,01 0,1 1 10 100 1000 10000
t(h)

Figura 9. Evolucién de la expansion total del soporte en funcion del tiempo.

4.2. Influencia de la expansion por humedad.

Los resultados de la expansidén inicial (figura 8) y la expansidon medida hasta
dos meses después de la coccion (figura 7) pueden combinarse, obteniendo una
serie de datos que cubre desde el instante en que la pieza sale del horno hasta
los dos meses (figura 9). Estos datos se ajustaron a una ecuacién empirica de la
forma:

e, =a(l-e"")+a,(1-e"=)+b,In(1+t/1,)

Ecuacion 5.

Donde a,, a,, T, y T, son constantes. Utilizando las ecuaciones de la elastici-
dad es posible establecer la siguiente relacién entre la expansion del soporte (g,)
y la curvatura (k):

_1o6(1-2z),
h(1+h, +hv’)2E;f

Ecuacion 6.

A partir de la curvatura (k) se puede obtener la flecha de deformacion, em-
pleando la expresion:

’x
5, =—
8
Ecuacioén 7.

Las ecuaciones (ecuacién 6-ecuacion 7) dan la evolucién de la flecha de cur-
vatura en funcién del tiempo. La curvatura real de la pieza sera la proporcionada
por las ecuaciones anteriores mas la curvatura inicial (la que presenta la pieza a
la salida del horno).

10
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Figura 10. Evolucién de la curvatura tedrica para los modelos analizados. Comparacién con los
resultados experimentales.

A partir de estas ecuaciones, y teniendo en cuenta la curvatura inicial de la
pieza, se obtuvieron los resultados que se muestran en la figura 10; comprobando-
se un buen acuerdo con los valores experimentales. Por tanto, un modelo elastico
gue tiene en cuenta Unicamente la expansion del soporte es capaz de explicar la
evolucion de la curvatura de la pieza con el tiempo. Evidentemente factores como
los mddulos de elasticidad de las diferentes capas o espesores influyen en el valor
concreto que tenga la curvatura, pero la fuerza impulsora del proceso parece ser
fundamentalmente la expansion del soporte.

5. CONCLUSIONES

- Se ha desarrollado un procedimiento que permite medir el mdédulo de elas-
ticidad en capas de engobe y de esmalte.

- Se ha establecido un método para medir las tensiones residuales por aco-
plamiento esmalte/soporte. Este método se basa en determinar la re-
sistencia mecanica efectiva de piezas de soporte, soporte+engobe y
soporte+engobe+esmalte y, comparado con el método Steger, tiene la ven-
taja de ser cuantitativo.

- La medida de la fluencia de soportes de azulejo, engobes y esmaltes per-
mite concluir que los soportes son los que muestran una mayor deforma-
cion por fluencia. Posiblemente la fluencia en soportes esta asociada a un
mecanismo de apertura de microgrietas, aunque seria necesario un estudio
posterior para confirmar esta hipotesis.

- Los soportes de azulejo analizados presentan una marcada expansion. Esta
expansion es rapida, constatandose que durante las primeras 24 horas el
cambio dimensional es superior al que se produce durante los dos meses
posteriores.

11
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- Se ha desarrollado un modelo basado en el comportamiento elastico de las
piezas (constituidas por soporte, engobe y esmalte) y en la expansion del
soporte. Este modelo predice correctamente la evolucion de las curvaturas
diferidas.

- La expansién de los soportes parece ser la causa principal de las curvaturas
diferidas en los azulejos.

NOMENCLATURA

Constantes adimensionales de la ecuacion de estimacion de la expansion del soporte
en funcién del tiempo. | puede ser 1 6 2.

Modulo de elasticidad de la capa ¢, donde c puede ser s (soporte), g (engobe) o v
(vidriado o esmalte) [MPa].

Moédulo de elasticidad adimensional: E_/E..

Médulo de elasticidad efectivo [MPa].

Médulo de elasticidad efectivo adimensional: Eef/Es.
Fuerza aplicada [N].

Espesor total de la probeta [m].

Espesor de la capa c, donde c puede ser s (soporte), g (engobe) o v (vidriado o es-
malte) [m].

Espesor adimensional: h/h..

Longitud de la pieza [m].

Separacion entre apoyos en el ensayo de flexion en tres puntos [m].
Tiempo [s].

Flecha de deformacién en el ensayo de flexién [m].

Posicidn de la fibra neutra, medida desde la superficie de la costilla [m].
Posicion adimensional de la fibra neutra: z0/hs.

Exponente empirico en la ecuacion de fluencia.

: Diferencia de expansion entre el engobe y el soporte.

: Diferencia de expansion entre el esmalte y el soporte.

Flecha de curvatura [m].
Expansion del soporte evaluada desde el instante de la salida de la pieza del horno.

Expansion del soporte evaluada desde un instante t posterior a la salida de la pieza
del horno.

Viscosidad efectiva [Pa-s].

12



CASTELLON (ESPARA) &% QUALI(272 10

K: Curvatura [m].

o, Tensiones residuales en el soporte, proximo al engobe [MPa].

0,.,: Tensiones residuales en el esmalte [MPa].

T Constante de tiempo [s].

T Constantes de tiempo de la ecuacién de estimacion de la expansion del soporte en
funcion del tiempo. i puede ser 1 6 2 [s].
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