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RESUMEN

El objetivo de este trabajo ha sido la obtencién de tejas de arcilla usando el
proceso de monococcion rapida. Se caracterizaron cuatro muestras de arcilla por
medio de analisis quimicos (FRX), mineraldgicos (DRX), y de tamafio de particula
(difraccidon por laser) y se us6 un disefio de mezclas para la formulaciéon de ocho
composiciones. Se secaron las composiciones, y se homogeneizaron con un 15%
de humedad; luego se procesaron en un extrusor de laboratorio. Tras el secado
(110°C, 24h), las formulaciones se cocieron en un horno de rodillos de laboratorio
(1050°C, 55min) y luego se caracterizaron (absorcién de agua y resistencia a la
flexidon, de acuerdo a las normas ISO). La temperatura de sinterizacién maxima
de cada formulacién se determind por medio de dilatometria dptica (10°C/min) y
la composicién mineraldgica por medio de DRX. Se usé el andlisis de la varianza
(ANOVA) para mostrar el efecto que tiene la composicion quimica y mineraldgica
de cada mineral arcilloso sobre las propiedades de las composiciones finales. El
estudio muestra la posibilidad de obtener tejas de arcilla con ciclos de coccién ra-
pidos de 55min con un 7% en peso de absorcion de agua.
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1. INTRODUCCION

Tras el secado, se somete a los productos de arcilla a coccién en hornos tunel
durante varias horas (hasta 48h) a una temperatura que va de 850°C (ladrillos) a
los 1200°C (tubos de ceramica). Tras el secado, los productos ceramicos tienen un
contenido especifico de agua residual, dependiendo de la eficacia del proceso. La
fraccién de masa del agua residual se elimina a continuacion en el horno a tempe-
raturas cerca de los 110°C [1-3].

Las reacciones que se dan en los productos de arcilla durante el proceso de
coccidon son de distinta naturaleza y dependen de la composicion mineraldgica de
la arcilla. El primer fendmeno que se da en el horno es la eliminaciéon de agua re-
sidual, un fendmeno fisico, y los productos ceramicos experimentan una pérdida
en peso sin contraccion porque el agua atrapada en los poros se elimina. Entre los
200°C y los 300°C se da un proceso de deshidratacion del mineral de montmorillo-
nita. A temperaturas mas elevadas, de 250°C a 300°C, se libera el hidroxilo de los
hidréxidos (como el hidréxido de aluminio), y de 400°C a 500°C, se da la elimina-
cion del agua de cristalizacion de varios minerales arcillosos. La descomposicion de
los minerales de arcilla se da de los 450°C a los 650°C, liberandose agua en forma
de vapor (combinado quimicamente con la caolinita, un constituyente fundamental
de la arcilla, que contiene silice y alumina) [2,3].

Estas reacciones son todas endotérmicas, es decir, absorben energia. Sin em-
bargo, también se producen reacciones exotérmicas, con una liberacion de ener-
gia, debida a la combustidn de sustancias organicas que estan presentes, de forma
natural, en las materias primas (o bien son afadidas a éstas). La transformacion
de a-cuarzo en B-cuarzo se da en torno a los 570°C, y va acompafada de una ex-
pansion significativa (durante el enfriamiento a esta temperatura se da el proceso
de contraccién) [1-5].

Si la arcilla contiene carbonatos, a los 550°C a 600°C estos comienzan un
proceso de disociacidn. Primero, se disocia el carbonato de magnesio y a mayores
temperaturas, sobre los 800°C, se disocia el carbonato de calcio, que es un mine-
ral mas abundante. Debe dejarse claro que estas reacciones se ven influenciadas
por la velocidad de calentamiento y que la disociacion de carbonato libera CO, y
absorbe calor. Todas las reacciones dependen del tiempo y se necesita tiempo para
que la distribucién de calor sea uniforme en la pieza ceramica. Por encima de los
700°C se producen reacciones quimicas entre la silice y el éxido de aluminio y los
elementos fundentes, con la consiguiente formacidn de silicoaluminatos complejos
que generan dureza, resistencia mecanica, y estabilidad quimica y fisica de los
productos ceramicos [1,6,7].

Cerca de los 800°C se da la expansion maxima del producto de arcilla. A esta
temperatura es posible establecer un hombro mas o menos amplio en la coccion
o en las curvas dilatométricas de sinterizacion, abarcando un intervalo de tempe-
ratura hasta 900°C o 950°C, cuando se inicia la contraccién de sinterizacion y, por
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tanto, cuando se dan las transformaciones mineraldgicas. La illita sufre contraccion
tras el pico de expansién a los 800°C aproximadamente. En secuencia, el producto
de arcilla sufre una contraccién subita y rapida en un intervalo de temperaturas
muy pequefo, y a menudo esto va ligado a la presencia de carbonatos en el mine-
ral de illita, llevando a una expansién a temperaturas mas elevadas que da como
resultado un punto de inflexién caracteristico a los 920°C aproximadamente en la
curva del termograma [1,3].

Tras alcanzar la temperatura de coccion maxima, que es de 1000°C para los
ladrillos, el producto empieza a contraerse y es ahi cuando ha de cortarse el su-
ministro de combustible. El producto continlia contrayéndose y liberando calor en
la atmédsfera del horno, en contraste con las fases de precalentamiento e iniciales
del proceso de coccién. Es interesante determinar las reacciones diferentes y los
cambios dimensionales que suceden en distintos intervalos de temperatura, espe-
cialmente durante la fase de contraccién [1,4-6].

Todas estas reacciones son bien conocidas en la técnica convencional de coc-
cion y en los hornos de tunel de ciclo lento, en algunos casos, pueden durar hasta
24 horas s6lo en lo que se refiere a la sinterizacion, esto sin mencionar las fases de
calentamiento y enfriamiento [7]. Por tanto, el objetivo de este estudio ha sido el
de evaluar la influencia de las materias primas en la sinterabilidad y en las propie-
dades, como la absorcién de agua y la resistencia a la flexion, de las tejas de arcilla
cuando son sometidas a ciclos de coccion rapidos usando un horno de rodillos de
laboratorio.

2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

Se seleccionaron cuatro arcillas para este estudio. Las arcillas se caracteri-
zaron por medio de difraccién de rayos X (Philips, CuKa (A=1.5418R), operando a
30kV y 15mA, 26 desde 0° a 70°, tamafio de paso de 0.05° y tiempo de residencia
de 1s) y fluorescencia de rayos X (Philips, CuKa (A=1.5418R)). Tras la caracteriza-
cion, se secaron las arcillas (90°C, 24h) y se mezclaron de acuerdo con un disefo
experimental de mezclas usando cuatro factores con restricciones, dando como
resultado ocho formulaciones, tabla 1.

Tras el secado, se mezclaron las arcillas en un molino excéntrico (300mL, alta
alimina) de acuerdo con las formulaciones del disefio de la mezcla (tabla 1) y luego
fueron extrudidas en un extrusor de laboratorio (muestras con las siguientes di-
mensiones: 3cmx1cmx10cm) con un 15% en peso en humedad; tras la extrusion,
se secaron las composiciones (110°C, 24h). Las muestras de cada composicion se
prepararon también para dilatometria éptica (Misura, 10°C/min, 20°C a 1200°C).
Finalmente, se cocieron un total de 10 muestras de cada composicidon en un hor-
no de rodillos eléctrico de laboratorio (temperatura maxima de 1050°C, ciclo de
55min).
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Tras el proceso de coccion, las muestras cocidas fueron sometidas a ensayos
de absorcién de agua y resistencia mecanica (Emic, 1Imm/min) (de acuerdo con la
ISO 10545).

3. RESULTADOS Y DISCUSION

Los analisis quimicos y de la fase se muestran en la tabla 1. Un contenido ma-
yor de alcalinos y de Fe,O, nos indica que la arcilla es mas fundente, y el contenido
de silice y aliumina indica que la arcilla es mas refractaria. Por tanto, la arcilla M
presenta probablemente un comportamiento mas fundente debido al contenido de
alcalinos (8.1% en peso); la arcilla 3L y la VD son similares en cuanto al contenido
de alcalinos (2.4 y 3.1% en peso, respectivamente), pero el contenido de éxido de
aluminio de la arcilla 3L es mayor (19.8% por ciento en peso). Finalmente, la arcilla
SA parece ser mas refractaria debido a un contenido bajo de alcalinos (1.5% en
peso) y un contenido mayor de silice (72.2% en peso).

Arcilla SiO
SA 72.2 | 14.4 1.3 3.3 0.4 0.9 0.2 0.0 7.2 Q,C AR

ALO, TiO, Fe,0, MgO K,0 Na,0 P,0,

2

3L 60.8 | 19.8 1.0 8.2 0.6 1.7 0.1 0.1 8.1 QCIH
VD 67.8 | 15.3 1.3 5.8 0.7 1.5 0.9 0.1 7.1 QCM
M 55.8 | 19.5 0.8 9.0 2.8 4.7 0.6 0.4 6.6 |QCICILR

Donde: Ppc=Pérdida por calcinacion, Q=Cuarzo, C=Caolinita, A=Anatasa, R=Rutilo, I=Illita,
H=Hematita, Cl=Clinocloro, M=Microclina.

Tabla 1. Composicion quimica y mineral de las arcillas.

Con respecto a los minerales arcillosos, todas las arcillas presentan cuarzo y
caolinita en su composicién, y los dos son minerales refractarios. Las arcillas 3L y
M contienen illita en su composicién, lo que les da plasticidad ademas de ser be-
neficiosa para el proceso de extrusion, pero no se ha determinado esta propiedad
para este trabajo. La arcilla 3L también contiene hematita, que le aporta al pro-
ducto un color rojizo fuerte. Debido a que la composicién de la arcilla 3L no es la
que tiene el nivel mas elevado de ¢xido de hierro, probablemente sea el Fe,O, el
que forme los minerales de illita o de clinocloro en la arcilla M, o incluso una fase
amorfa en las arcillas SA y VD. La arcilla VD esta formada por microclina y la M por
clinocloro, un mineral arcilloso compuesto por Mg y Fe.

Se desarrollé un disefio de mezcla con 4 variables a partir del analisis de las
materias primas, siendo las arcillas SA, 3L y VD los factores del disefio. El disefio
de la mezcla se llevé a cabo con restricciones en la formulacién, con el resultado
de 7 vértices y un punto central, tabla 2.
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Formulacion

(%) SA 3L T_.. (°C) WADbs (%) o_(kgf/cm2)
1V 0.4 | 0.0 | 0.0] 0.6 1091 7.8 165.3

2V 0.4 | 02|00 04 1092 10.1 233.1

3V 0.4 | 0.0 | 0.2 04 1073 7.3 256.4

4V 0.0 | 0.2 |0.2] 0.6 1064 8.7 185.8

5V 0.4 | 0.2 02] 0.2 1053 9.7 354.7

6V 0.2 | 0.2 | 0.0 0.6 1089 10.6 238.2

7V 0.2 | 0.0 | 0.2] 0.6 1083 6.3 208.4

8C 0.3 |01 01| 0.5 1075 7.2 226.7

Donde: V=vértices; C=Punto Central; Tsinter= Temperatura de velocidad maxima de sinterizacion;
Wabs=absorcion de agua; y o_=resistencia a la compresion.

Tabla 2. Disefio experimental de la mezcla (4 factores, con restricciones).

Los resultados para la temperatura de velocidad maxima de sinterizacion se
muestran en la tabla 3 y la curva de contorno en la figura 1. Para el disefio elegi-
do, un disefio de mezcla con 4 factores y restricciones, sélo se puede analizar el
modelo lineal. Los resultados presentan una gran fiabilidad desde el punto de vista
estadistico (96%, p=0.04) y un buen ajuste al modelo ideal (R2=86%).

Ensayo Ensayo

M Od e I o Ssefecto Yefecto M Sefecto p R =
Lineal 1168 3 389.2 196.5 4 49.1 7.9 0.04 0.86
Total 1364 7 194.9

En donde: SS=Suma de los cuadrados; y=Grado de libertad; MS=Cuadrados promedio.

Tabla 3. Andlisis de la varianza para la temperatura de velocidad maxima de sinterizacion.

La curva de contorno de la figura 1 muestra claramente el efecto de la arcilla
M al reducir la temperatura de coccion, medida por la temperatura de velocidad
maxima de sinterizacion, obtenida por medio de dilatometria dptica: la arcilla M
tiende a reducir la velocidad de sinterizacién maxima por debajo de los 1010°C. La
composicién quimica de la arcilla M justifica su comportamiento (tabla 1). Sin em-
bargo, estas temperaturas son mucho mas elevadas que las usadas normalmente
en los hornos ceramicos para los productos de arcilla.
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Figura 1. Lineas de contorno para la temperatura de velocidad
maxima de sinterizacion, modelo lineal.

Con respecto a la absorcion de agua, tabla 4, los resultados muestran un
grado bajo de fiabilidad (60%, p=0.40) ademas de un pobre ajuste al modelo
ideal, (R2=48%). Pero esta caracteristica no es sorprendente en si misma, ya que
la absorcion de agua es una de las caracteristicas mas variables de los productos
ceramicos.

Ensayo Ensayo

MOdelO Ssefecto vefecto Msefecto SS M F p R2
Lineal 10.7 3 3.55 11.4 4 2.86 1.24 0.40 0.48
Total 22.1 7 3.15

En donde: SS=Suma de los cuadrados; y=Grados de libertad;, MS=Cuadrados promedio.

Tabla 4. Analisis de la varianza para la absorcion de agua.

La curva de contorno de la figura 2 muestra el efecto de la arcilla VD al reducir
la absorcion de agua, observandose un grado de fiabilidad bajo de los resultados.
A pesar de que la arcilla M es la mas efectiva para la velocidad de sinterizacion,
figura 1, aparentemente, la arcilla VD es la que mas reduce la absorcion de agua,
al menos a la temperatura de 1050°C, usada para el ensayo. Probablemente, la
accién de M es evidente sdlo a temperaturas de aproximadamente 1200°C.
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Figura 2. Lineas de contorno para la absorcion de agua, modelo lineal.

Finalmente, en cuanto a la resistencia mecanica, tabla 5, la fiabilidad de
los resultados vuelve a ser alta (95%, p=0.05) y se ajusta bien al modelo ideal
(R2=83%).

ss MS Ensayo Ensayo

efecto error Yerror F p

Modelo SS MS

efecto Yefecl:o

Lineal 19011 3 6337 3827 4 957 6.62 0.05 0.83

Total 22839 7 3263

En donde: SS=Suma de los cuadrados; y=Grados de Libertad; MS=Cuadrados promedio.

Tabla 5. Andlisis de la varianza para la resistencia mecanica.

La curva de contorno de la figura 3 muestra nuevamente el efecto de la arcilla
VD en la resistencia mecanica, teniendo en cuenta que también se ha determinado
esta propiedad a 1050°C, temperatura usada en este estudio para reducir el ciclo
de coccidén. Las mismas consideraciones que se han tomado para la absorcion de
agua deberian de ser tenidas en cuenta para la resistencia a la compresion, es
decir, el efecto de la arcilla VD en la densificacidn de las muestras incluso a tem-
peraturas bajas (<1000°C).
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Rcomp (kgf/cm?2)
Il < 380
B < 370
B < 360
[ < 350
[ < 340
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SA vD M < 310

Figura 3. Lineas de contorno para la resistencia a la compresion.

4. CONCLUSION

Los resultados muestran el efecto de la composicién mineraldgica y quimica
de las arcillas objeto de estudio en las propiedades fisico mecanicas de las com-
posiciones finales. Las composiciones caoliniticas fueron mas refractarias, con una
resistencia a la compresién baja y un alto nivel de absorcién de agua. Al aumentar
la fraccion de illita y microclina, y las fases fundentes, las composiciones se han
sinterizado a temperaturas mas bajas, haciéndose mas resistentes y menos po-
rosas. Las fases cristalinas presentes en la arcilla antes de la coccién son funda-
mentales para el desarrollo de ceramica tras la coccidén, ya que afectan de forma
directa a la conformacién de las muestras y ademas a la microestructura final. La
caracterizacion microestructural de las muestras cocidas esta en curso, pero el
uso del proceso de monococcién rapida para la ceramica de arcilla es totalmente
viable, ya que el estudio ha sido realizado con un ciclo de 55 minutos.
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