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RESUMEN

Se fabricaron materiales ceramicos en los que se vario la porosidad al cambiar la concentracion de aserrin o bloque de construc-
cion pulverizado (chamote) en la mezcla con arcilla. Dichos materiales se caracterizaron en composicion y estructura, usando las
técnicas de difraccion de rayos x (con las muestras en polvo), y el microscopio electronico de barrido (MEB) respectivamente.
Ademads buscamos caracterizar algunas propiedades de los materiales ceramicos en funcion de la porosidad. Con lo cual encon-
tramos que las propiedades mecanicas (compresion y flexion) de los materiales ceramicos quemados a 1100°, compuestos princi-
palmente por Cuarzo y por Mullita, varian de manera exponencial decreciente en funcion de la porosidad. Por otro lado realiza-
mos medidas de la variacion de temperatura a través del material, en las que observamos que en general la conductividad térmica
disminuye en funcién de la porosidad y que dicha tendencia tiene un maximo de porosidad (a partir del cual puede incluso inver-
tirse). Ademas vimos que para el caso de las muestras preparadas con mezclas de distintas concentraciones de chamote, la tenden-
cia decreciente es mas clara en funcioén de la concentracién de chamote (aunque también tiene un maximo a partir del cual se in-
vierte).

1. Introduccién

En los materiales ceramicos encontramos una fuerte dependencia entre el proceso de fabricacion, la microestructura que se
forma en el material y las propiedades que este material presenta. Asi pues, modificar el proceso de fabricacion puede llevar
a cambios estructurales del material, y estos a su vez a cambios en la respuesta del material a distintos estimulos [1]. Mire-
mos entonces cada una de estas caracteristicas.

Del proceso de fabricacion podemos identificar principalmente tres etapas: la fabricacion del material crudo, el proceso
previo a la sinterizacion y la sinterizacion. En la primera de ellas se moldea el material agregando los aditivos necesarios
(como agua) y aplicando presion en busqueda de uniformidad en el material. En la segunda se busca secar el material, reti-
rar los aditivos que se le agregaron en la etapa inicial, facilitar el desarrollo de ciertas reacciones, y eliminar las impurezas.
Esto se suele hacer a temperaturas de aproximadamente la mitad de las de sinterizacion. Finalmente en la sinterizacion se
busca aumentar la densidad del material, para cual se aplican temperaturas del orden de un tercio de la temperatura de fun-
dicion del material. A lo largo de las tres etapas al aumentar la densidad del material se espera que la porosidad inicial por
su parte disminuya. En esta ultima etapa no siempre es necesario usar temperaturas muy altas, también se suele hacer un
sinterizado aplicando presion que permite el uso de temperaturas mas bajas. [2]

Por otro lado en la microestructura podemos reconocer dos niveles de interés, por un lado esta el nivel atbmico y por otro
lado el micro- y macro-estructural. En el primero de ellos nos interesa mirar no solo la composicion, es decir, el tipo de
atomos presentes en la estructura, si no ademas el ordenamiento en el que estos atomos se encuentran. Asi podemos encon-
trar materiales que tienen un arreglo cristalino caracterizado por una periodicidad de la estructura (al menos en una region
del material) o materiales que no tienen un ordenamiento que se repite, y que por lo tanto los &tomos se encuentran en posi-
ciones aleatorias, materiales amorfos. A nivel micro- y macro-estructural nos enfocamos en observar como son los granos
que forman el material, cuantas fases tiene, como es la interfase entre esos granos (si es cristalina, vidriosa o amorfa) y
como son los poros.

En funcidén de estas caracteristicas podemos ver como varian las propiedades del material. Asi podemos ver si depende de la

composicion, si la propiedad es direccional y entonces depende de la estructura cristalina, si por el contrario es independien-

te de la direccion probablemente por que el material es amorfo, si es por que los granos estan orientados de manera aleatoria
1
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(y si ademas tienen una rata de aspecto grande, es decir la razon entre la dimension mas grande del grano y la mas pequefia),
0 por que estos tienen un tamafio uniforme en todas las direcciones, si la propiedad depende de las propiedades de las fases
presentes, del tamafo de grano, de la porosidad, etc.

Por ejemplo existe el planteamiento que las propiedades del material ceramico varian de forma exponencial en funcion de la
porosidad real del material:

E=E e (1)

Donde V es la fraccion volumétrica de la porosidad, E es el valor de la propiedad para cierto valor V, E, es el valor que
toma esta propiedad cuando la porosidad es cero y b es una constante que depende entre otros factores de la geometria del
material [1]. Esta relacion aunque no siempre se cumple, si plantea una idea de como podrian variar las propiedades del
material. En particular para el fenémeno de la transferencia de calor, la porosidad disminuye la conductividad térmica debi-
do a que el aire tiene una conductividad mucho menor a la de los ceramicos (el del aire es 0.02 W/Km mientras el de los
ceramicos esta entre 0.47 y 1.05 W/Km) [3].

Para cuantificar la porosidad usaremos la expresion:

P, :%*100% @)

Donde Py es la porosidad volumétrica porcentual, p, es la densidad real del material, y p, es la densidad aparente. p, se cal-
cula suponiendo que las muestras tienen porosidad cero, por lo que el volumen del material se puede calcular simplemente
de sus dimensiones y de su geometria. Mientras que p, se calcula teniendo en cuenta el volumen real de la muestra [4].

En base a estas relaciones caracterizamos unos materiales ceramicos producidos y buscamos relacionar sus propiedades
principalmente con sus caracteristicas a nivel atdbmico y a nivel micro- y macro-estructural.

2. Metodologia Experimental

Buscando variar la porosidad de los materiales ceramicos, mezclamos arcilla primero con aserrin y luego con bloque de
construccion pulverizado (material conocido como chamote). Segun el tipo de arcilla existe un maximo en la concentracion
de aserrin (y de chamote) al que la mezcla aun se deja moldear (con la cantidad apropiada de agua), razén por la cual prime-
ro buscamos dicho maximo para la arcilla que usamos, una arcilla del Barrio San Luis (Bogot4).

Una vez encontrado dicho maximo, preparamos ocho mezclas de arcilla con concentraciones diferentes de aserrin, y ocho
mezclas con concentraciones diferentes de chamote. Con cada una de estas mezclas moldeamos tres tipos de muestras, una
lamina rectangular, y dos cilindros. Para las muestras de forma cilindrica usamos como moldes secciones de tubos de PVC,
y para las de forma rectangular usamos un bisturi para cortarlas.

Lo primero que hicimos fue tomar cada una de las mezclas y ubicarlas sobre una superficie plana, sobre la que las esparci-
mos usando un rodillo, moldeando asi una lamina de material del grosor deseado (para lo que usamos pedazos de madera
ubicados a cada lado del rodillo). Luego sacamos de alli las muestras de las dimensiones deseadas: las cilindricas de altura
(2.0 £ 0.1) cm, una de didmetro de (1.2 + 0.1) cm y la otra de didmetro (3.8 = 0.1) cm y una rectangular de grosor de (0.4 +
0.1) cm, de largo (7.0 £ 0.1) cm y de ancho (1.8 £0.1) cm.

Una vez cortadas las muestras, se dejaron cinco dias al aire libre para el proceso de secado. Luego se usaron dos hornos para
realizar el proceso de pre-sinterizado y la sinterizacion. Para las muestras de distintas concentraciones de aserrin, implemen-
tamos una primera quema, en donde las rampas iniciales (Fig.1) fueron tomadas de forma que se evaporara el agua y que se
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quemarad el aserrin presente en las muestras (la celulosa hace combustion a una temperatura aproximada de 230 °C). En la
segunda quema quisimos llevar las muestras a una temperatura mas alta buscando mejorar sus propiedades (Fig.2).
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Fig.1 Rampas de temperatura usadas en el primer horno Fig.2 Rampas de temperatura usadas en el segundo horno

Para las muestras de distintas concentraciones de chamote, decidimos realizar solo una quema, en la que se repitieran las
rampas de la segunda quema de las muestras de aserrin (Fig.2).

Con la intencidn de estimar la porosidad presente en las muestras de distinta concentracion de aserrin, y de distinta concen-
tracion de chamote, usamos la técnica de la picnometria para medir la densidad real de cada muestra (y reemplazar luego en
la ecuacion 2). Para ello pulverizamos las muestras cilindricas mas pequeiias, luego las depositamos en un recipiente de
volumen conocido, medimos su peso, y finalmente llenamos el recipiente con agua y tras una medida del peso total recono-
cimos el respectivo volumen que ocupaba cada muestra.

Para caracterizar a nivel atémico, en composicion y la estructura cristalina presente en el material, usamos la técnica de
difraccion de rayos X en polvo. Para esto llevamos una muestra de arcilla antes de la quema, y luego de cada proceso de
quemado. Ademas buscando caracterizar el material a nivel micro- y macro-estructural usamos la técnica de Microscopia
Electrénica de Barrido para ver si se identificaban varias fases dentro del material, para determinar el tamafio de grano de
las fases presentes, su respectiva rata de aspecto y el tamafio de poro para cada una de las muestras.

Por otro lado buscando observar como variaban las propiedades mecanicas del material, usamos la maquina universal de
ensayos Shimadzu para realizar las pruebas de compresion y de flexion esquematizadas a continuacion (de alli viene el
condicionamiento sobre el tamafio del molde de la muestra cilindrica de diametro mas pequefio y la muestra rectangular):
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Fig.3 Esquema de la prueba de flexion o prueba de tres puntas [5]. Fig.4 Esquema de la prueba de flexion [5]
Se uso una separacion entre las puntas inferiores de (5.0 £0.1) cm
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Finalmente quisimos caracterizar como influia la porosidad del material en su conductividad térmica. Para esto usamos el
montaje que se muestra a continuacion:

Fig.5 Fotograﬁs del montaje usado para comparar la conductividad térmica de las muestras. a) Lamina de madera, b) termopar, ¢) mul-
timetro, d) material ceramico, e) prisma de madera, f) cautin.

|

En este, primero conectamos el cautin, y después que alcanzara su maxima temperatura (aproximadamente 250° C) ubica-
bamos la muestra sobre la Iamina de madera apoyado sobre la punta del termopar (que se encuentra en el centro de un agu-
jero hecho a la lamina de madera), luego ubicdbamos el prisma de madera encerrando a la muestra y finalmente la ajusta-
bamos apoyando la punta del cautin sobre la muestra. Alli tomabamos las medidas del termopar en funcién del tiempo.

3. Resultados y Analisis

Luego de hacer las pruebas necesarias encontramos que la maxima concentraciéon masa-masa de aserrin que aun se dejaba
moldear era de (23.1 + 0.1) %. Asi escogimos las concentraciones que se muestran a continuacion para comparar sus pro-
piedades:

Tabla No.1 Valores del contenido de cada mezcla con aserrin. Para todas las mezclas se uso un valor fijo de (70.0 + 0.1) g de arcilla

# de Mezcla  Concentracion ~ Cantidad de aserrin ~ Cantidad de agua

(+0.1) [% m/m] (0.1 [g] (+0.1) [ml]
1 23.1 21.0 50.0
2 20.5 18.0 50.0
3 17.6 15.0 45.0
4 14.6 12.0 40.0
5 11.4 9.0 35.0
6 7.9 6.0 30.0
7 4.1 3.0 25.0
8 0.0 0.0 20.0

Para las mezclas con chamote encontramos que la maxima concentracion masa-masa que aun se dejaba moldear era de (62.5
+0.1) %.
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Luego en funcién de este valor maximo escogimos los siguientes para preparar las distintas mezclas:

Tabla No.2 Valores del contenido de cada mezcla con chamote. Para todas las mezclas se uso un valor fijo de (70.0 = 0.1) g de arcilla

#de Mezcla  Concentracion ~ Cantidad de chamote  Cantidad de agua
(£0.1) [% m/m] (£0.1) [g] (£0.1) [ml]
9 62.5 116.7 45.0
10 58.8 100.0 39.5
11 54.3 83.3 35.0
12 48.8 66.7 30.0
13 41.6 50.0 27.0
14 32.2 333 25.0
15 19.3 16.7 22.0
16 0.0 0.0 20.0

Luego del proceso de sinterizado medimos las dimensiones de las muestras usando un pie de rey y una balanza digital (mi-

rar anexos).

3.1 Porosidad

Con las medidas hechas usando la técnica de la picnometria encontramos las siguientes tendencias:
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Fig.6 Variacion de la porosidad en funcién de la concentracion
masa-masa de aserrin

Fig.7 Variacion de la porosidad en funcién de la concentracion masa-
masa de chamote

Para la variacion de la porosidad de las muestras que contenian aserrin (Fig.6), vemos una clara tendencia creciente. Al
hacer un ajuste de esta tendencia encontramos la siguiente expresion:

% % (0.45£0.01)
)(045:0‘01) m/m 3)

0

P, =(16.5£0.7) (
0

m

Con un coeficiente de correlacion al cuadrado de 0.99765. Por otro lado para el caso de las muestras que contenian chamote
(Fig.7), aunque en general encontramos una tendencia creciente, la dependencia ya no fue monotona.
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Al ajustar esta tendencia a una funcion potencial obtuvimos:

* (0.07+0.01)
C1m/m

_ %
P, _(24.111.3)( @

(0.07+0.01)
%m/
m

Con un coeficiente de correlacion al cuadrado de 0.83455. Como vemos esta tltima tendencia implica un crecimiento mu-
cho menor de la porosidad en funcién de la concentracion de chamote en relacion con el crecimiento en funcion de la con-
centracion de aserrin. Fendmeno que esperabamos teniendo en cuenta que en las mezclas con aserrin, los granos de aserrin
en el proceso de pre-sinterizado se quemaron completamente, mientras en el caso del chamote, este componente sigue pre-
sente incluso después de la sinterizacion (como veremos con las medidas de microscopia).

Por otro lado debemos sefialar que aunque podriamos esperar que las mezclas de concentracion de aserrin cero y de concen-
tracion de chamote cero tuvieran la misma porosidad, esto no fue asi. Esto se debe a que el proceso de sinterizado no fue el
mismo, asi la quema adicional que tuvieron las muestras con contenido de aserrin lograron un mayor grado de densifica-
cion.

Cabe ademas reiterar que los maximos valores de concentracion en ambas tendencias son los valores maximos hasta donde
se pueden extrapolar estas tendencias, teniendo en cuenta que para valores mas grandes de concentracion, la mezcla no se
deja moldear (al menos sin la aplicacion de grandes presiones).

3.2 Microscopia electrénica de barrido

Después, para caracterizar los materiales a nivel micro- y macro-estructural usamos la Microscopia Electronica de Barrido
(MEB). Miremos para esto primero, las micrografias de las muestras que se fabricaron con distintas concentraciones de
aserrin.
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3.2.1 Aserrin

A continuacion vemos las muestras de mayor y la de menor concentracion:

HV |Spot

0. SEM-UNAL
Fig.8 Micrografia de la muestra preparada con la mezcla de mayor Fig.9 Micrografia de la muestra preparada con la mezcla de menor
concentracion de aserrin (23.1 +0.1) % m/m concentracion de aserrin (0.0) % m/m

En estas podemos diferenciar los poros producidos por la quema del aserrin de los poros propios del material. Mientras los
primeros tienen una mayor variedad de forma (en tamafio, en dimension en dos direcciones perpendiculares, etc.) y tienen
dimensiones desde las decenas hasta los cientos de micrémetros, los segundos son mucho mas uniformes y sus dimensiones
no superan las decenas de micrometros. Estas diferencias tan marcadas entre los poros —especialmente en tamafio- son refle-
jo de las medidas de porosidad de las muestras de aserrin que antes vimos (Fig.6)

Miremos mas en detalle como varia la forma de los poros producidos por la quema del aserrin:

Fig.10 Micrografias de la muestra preparada con la mezcla de concentracion de aserrin (20.5 £ 0.1) % m. La escala de las micrografias
de izquierda a derecha es 500 um, 200 um y 100 pm.

Como vemos en estas micrografias los poros producidos por el aserrin varian bastante en tamafio y en forma, asi como pue-
den tener como seccion transversal un circulo (micrografia de la izquierda —poro del centro- o de la derecha), también tie-

7
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nen formas mas alargadas (micrografia del centro). Aparentemente la estructura que forma la arcilla alrededor del aserrin es
muy compleja, pues puede producir paredes muy delgadas entre poros (micrografia de la derecha).

Por otro lado también observamos en las micrografias como a medida que disminuia la concentracion de aserrin en la mez-
cla, es mas facil encontrar continuidad y la formacién de granos del material ceramico teniendo en cuenta que el nimero de
poros producidos por el aserrin disminuye.

DetMag| HV Spot ——500.0um

Det Mag| HV Spot —  500.0um
Mix 200x 30.0 kV. 5.0 SEM-UNAL Mix 200x 30.0 kV. 5.0 SEM-UNAL
Fig.11 Micrografia de la muestra preparada con la mezcla de con-  Fig.12 Micrografia de la muestra preparada con la mezcla de con-
centracion de aserrin (17.6 £ 0.1) % m/m centracion de aserrin (14.6 + 0.1) % m/m

En las anteriores micrografias vemos como las regiones demarcadas se diferencian del resto en la medida en que son regio-
nes mucho mas densas, no presentan porosidad, he incluso algunas parecen tener superficies muy lisas. Estas regiones son
los granos que se forman del material.
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500.0pm Det Mag HWV Spot — 11111}
SEM-UNAL Mix 100x 30.0 kV 5.0 SEM-UNAL
Fig.13 Micrografia de la muestra preparada con la mezcla de con-  Fig.14 Micrografia preparada con la mezcla de la muestra de con-
centracion de aserrin (11.4 £ 0.1) % m/m centracion de aserrin (0.0) % m/m

Como vemos en estas otras micrografias, a pesar de que el material se vuelve mas continuo (en la medida en que hay menos
poros, o estos son de menor tamafio) también se hace mas dificil reconocer los granos de material.

Cabe destacar que en estas imagenes no podemos diferenciar la composicion de las distintas fases que puedan estar presen-
tes en el material usando la intensidad de las distintas regiones de las micrografias, debido a que el material que esta interac-
tuando con el haz de electrones del microscopio no es propiamente el material ceramico (puesto que este es aislante, por lo
que al bombardearlo con el caidn de electrones se cargaria y después no permitiria la llegada del haz al material) si no un
recubrimiento que se le dio a las muestras de oro-paladio. No obstante al observar distintas regiones del material (como se
muestra a continuacion) podemos reconocer una fase continua y otra presente aleatoriamente en granos muy pequefios (en
las micrografias se ven un poco mas blancos).
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00KV : s SEM-UNAL

Fig.15 Micrografia de la muestra preparada con la mezcla de con-  Fig.16 Micrografia de la muestra preparada con la mezcla de con-
centracion de aserrin (20.5 + 0.1) % m/m. Esta es una ampliacion  centracion de aserrin (4.1 + 0.1) % m/m. Esta es una ampliacion de
de uno de los granos. una region cualquiera.

3.2.2 Chamote

Para las muestras preparadas con mezclas de distinta concentraciéon con Chamote encontramos:

2 HV |Spot
Mix 5 kV 5.0

Fig.18 Micrografia de la muestra preparada con la mezcla de me-
yor concentracion de chamote (62.5 +0.1) % m/m nor concentracion de chamote (0.0) % m/m

En estas vemos que a diferencia del fenomeno que ocurria con las muestras preparadas con aserrin -en las cuales luego de la
quema del aserrin este dejaba poros en los lugares que ocupaba- el chamote permanece dentro de las mezclas (esto se puede

10
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comprobar viendo como aumenta el peso de las muestras en funcion de la concentracion de chamote —ver anexos-). Esta vez
sin embargo no se observa con tanta facilidad el cambio en la porosidad entre las muestras, lo cual era de esperarse teniendo
en cuenta que segun las medidas que hicimos de porosidad (para las muestras de chamote), la relacion entre las porosidades
de la muestra de mayor concentracion (Fig.17) con la muestra de menor concentracion (Fig.18), solo era 1.5 aproximada-
mente.

Veamos con detenimiento la forma de los poros formados por la presencia de chamote:

HV  Spot — —_—
30.0 kV 5.0 S

Fig.19 Micrografias de la muestra preparada con la mezcla de concentrac e (58.8 £ 0.1) % m/m (nodtese que estan a diferen-
tes escalas)

En estas micrografias podemos ver sefialados los poros mas grandes, que a diferencia de los poros formados por el aserrin,
son alargados. En general estos poros son grietas de distintos tamafios, no solo en longitud si no en grosor. Veamos por
ejemplo que en la micrografia de la derecha (Fig.19) que la grieta mas pronunciada tiene un grosor de aproximadamente 50
micrometros mientras hay otras que pueden llegar a medir la décima parte de esta.

11
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S Al
grafia de la muestra preparada con la mezcla de con-
centracion de chamote (54.3 +0.1) % m/m centracion de chamote (41.7 £0.1) % m/m

Observemos ademas que muchas de estas grietas rodean regiones que poseen mayor continuidad (es decir sin grietas) por lo
que podriamos decir incluso que son fronteras de los granos. Este comportamiento es el que justamente permite explicar el
surgimiento de dichos poros, teniendo en cuenta que fueron mezclas preparadas con un material que ya habia sufrido un
tratamiento térmico —chamote- con otro que no -arcilla cruda-, razon por la cual luego de la quema el material que mas debe
sufrir cambios (por ejemplo al densificarse) es la arcilla lo que hace que el chamote funcione como separador entre regiones
de arcilla que sufren mayores cambios (por ejemplo contrayéndose).

X S NA
Fig.23 Micrografia de la muestra preparada
centracion de chamote (48.8 +0.1) % m/m centracion de chamote (19.3 £0.1) % m/m

con la mezcla de con-
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No obstante, a medida que disminuye la concentracion de chamote en la mezcla podemos ver que las grietas pierden grosor
o tamafio (al perder continuidad entre ellas). Es por esto que aunque en muestras de gran concentracion de chamote se puede
reconocer la formacién de granos separados por grietas (Fig. 20, Fig. 21 y Fig. 22), para concentraciones pequefias, no se
puede identificar con tanta facilidad dichas regiones (Fig.23).

Veamos finalmente como disminuye el nimero de poros, su tamafio o las interconexiones entre ellos a medida que disminu-
ye la concentracion (obteniendo asi regiones cada vez mas continuas, densas y haciendo cada vez mas dificil reconocer los
granos del material):

Fig.24 Micrografias de la muestras preparada con la mezclas de concecones de chamote (54.3 £ 0.1) % m/m, (41.7+ 0.1) % m/my
(19.3 + 0.1) % m/m nombradas de izquierda a derecha. La escala de las micrografias es de 2 mm.

3.3 Difraccién de rayos x

Luego de caracterizar los materiales a nivel micro- y macro-estructural, pasamos a caracterizarlos a nivel atdmico usando la
difraccion de rayos x en polvo. Para cada uno de los patrones de difraccion identificamos las posibles fases presentes usan-
do los archivos de difraccion en polvo (PDF por sus siglas en ingles) del programa PANalytical X pert HighScore Plus.
Después usando las bases de datos [6] y el programa Pcw, simulamos los patrones teoricos de las fases encontradas y asi los
comparamos con los respectivos patrones experimentales.

3.3.1 Composicion

En primer lugar buscamos caracterizar la composicion de la arcilla cruda. Para esto observamos los patrones de difraccion
obtenidos de la arcilla cruda, y después de cada quema para las muestras de concentracion (0.0) % m/m. Con esto al hacer la
identificacion de fases de cada uno de estos patrones de difraccion por separado, pudimos cruzar informaciones entre ellos
que nos permitieron descartar fases que no permanecieron en los tres patrones (o de las cuales por lo menos no permanezca
la cuantificacion de su composicion). Los tres difractogramas fueron:

13



PREPARACION Y CARACTERIZACION DE MATERIALES CERAMICOS POROSOS

10 20 30 40 50 60 70 80 90

80000 _\ Antes de la Quema \

60000 |- -

40000 —

20000 [~ V/L\AJJLJU g

1 " 1
| Quema a 900°

30000 |- —

20000 —

Conteos

10000 —

50000 ! ! .
| Quema a 1100°

40000 |- —

30000 |- —
20000 |- —
10000 ‘-‘hu_ﬂ»~_*ﬂﬂ‘h\J/ —
0 I R I R I R 1 . 1 ) 1 . n
10 20 30 40 50 60 70 80 920
26

Fig.25 Patrones de difraccion de rayos X para la arcilla antes de la quema, luego de la quema a 900°C y después de la quema a 1100°C

En esta grafica podemos reconocer como cambia la estructura cristalina del material. Esto se ve reflejado en la perdida de
intensidad de ciertos picos de difraccion (por ejemplo en 25° o 55°) e incluso su completo desvanecimiento (por ejemplo
con el pico a 13°). Sin embargo también se ve reflejado en la aparicion de picos (por ejemplo en la region entre 30° y 35°).

Al hacer la identificacion con los PDF de la arcilla cruda, encontramos que una de las principales fases era el Cuarzo [SiO,]

(en su estructura alfa) y aparentemente otra era la Kaolinita [Al,Si,05(OH)4]. Luego, al simular los patrones tedricos de las
principales fases opcionadas encontramos:
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Fig.26 Graficas de la simulacion de las fases que componen el patrén de difraccion de rayos x para la arcilla antes de la quema (los porcentajes
de las fases son volumétricos)

En esta aunque si encontramos la fase de Cuarzo (en su estructura alfa), no encontramos la fase de la Kaolinita (en su es-
tructura cristalina Kaolinita), debido a que sus principales picos de difraccién no coincidian con el patrén experimental. Sin
embargo si encontramos las fases de la Nacrita y la Dichita, fases cristalinas de la Kaolinita [Al,Si,05(OH)4] que poseen
una estructura cristalina diferente.
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Luego, para la muestra quemada a 900° observamos:
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Fig.27 Graficas de la simulacion de las fases que componen el patron de difraccion de rayos x para la muestra preparada con una concen-
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tracion de aserrin de (0.0) % m/m luego de la quema a 900°. (los porcentajes de las fases son volumétricos)

Para este caso (Fig.19), aunque en un inicio identificamos otras posibles fases presentes dentro de la composicién como la
Sillimanita [Al,SiOs], luego de hacer el refinamiento rietveld para el difractograma de la muestra después de la quema a
1100° (Fig.20), comprobamos que los picos de difraccion correspondientes a estas otras fases no eran visibles luego de la

quema a 1100°.
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Asi para la quema a 1100° obtuvimos:
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Fig.28 Graficas de la simulacion de las fases que componen el patrén de difraccion de rayos x para la muestra preparada con una concen-
tracion de aserrin de (0.0) % m/m luego de la quema a 1100°. (los porcentajes de las fases son volumétricos)

Producto de este refinamiento rietveld (Fig.28) observamos que luego de la quema a 1100° el Cuarzo (en sus estructura
beta) parecia ser una de las fases presentes. Lo cual corroboramos en el analisis de la muestra luego de la quema a 900°
(Fig.27) ademas que la temperatura de transicion de la estructura alfa a la beta es de 573° C [7]. Vale la pena ademas resal-
tar que la fase Mullita [Al, 5,51, 4809 74] presente luego de cada una de las quemas difiere en el tamafio de los parametros de
celda solamente (para la quema de 1100° el valor de a disminuyo en un 0.04% aproximadamente), manteniendo la misma
estructura cristalina (para ver las estructuras cristalinas de las distintas fases mirar anexos). Adicionalmente debemos sefia-
lar que seglin este analisis, la cantidad proporcional de Mullita crecid en la Gltima quema, pues aunque en un inicio el 30%
aproximado de Kaolinita paso a ser luego de la quema un 30% aproximado de Mullita, en el tltimo refinamiento rietveld
encontramos un 50 %. Esto probablemente se deba a que en los patrones experimentales que hemos observado en las grafi-
cas no estamos teniendo en cuenta el componente amorfo que se encontr6 (lo cual se ve reflejado en un fondo adicional que
tienen los patrones).
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Ademas de buscar caracterizar la composicion de la arcilla cruda, y sus sucesivas quemas, caracterizamos también la com-
posicion del bloque molido (chamote), que no es mas que un material ceramico (producido con arcillas) con el que luego
realizamos el segundo grupo de muestras. Para esta identificaciéon usamos el mismo método empleado para la arcilla, solo
que esta vez no analizamos solo el chamote luego de la quema, si no las mezclas de arcilla y chamote luego de la quema.
Para el caso del chamote solo, encontramos:
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20000 L |__Bloque (Experimental) | '

20000 |- —

10000 -

0 PN -
1 n 1 n 1 n 1 n 1 n 1 n 1 n 1

1 "
| | Mullita (27.4%)

400

200 -

0 I 1 1 I I 1 I I I 1
10000 - | Cuarzo B (28.0% ]

8000 —

6000 B
4000 —

Conteos

2000 - -

1200 [
1000 |-
800 |-
600 |-
400 L
200 |-

0
4000

3000 -
2000 - -

1000 —

10 20 30 40 50 60 70 80 90
20

Fig.29 Graficas de la simulacion de las fases que componen el patron de difraccion de rayos x del bloque pulverizado (los porcentajes de
las fases son volumétricos)
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En este refinamiento rietveld vemos que el Cuarzo —al menos en su estructura alfa- ya no es la fase mas importante. No
obstante hay que sefialar que la Cristobalita es una fase diferente del Cuarzo con su misma composicion, pero con una es-
tructura cristalina diferente. Es por esto que encontramos que el bloque pulverizado (chamote) tiene un composicioén de 70%
aproximadamente de Cuarzo [SiO,] y un 30% de Mullita [Alys,Si; 450974]. Es importante resaltar que esta composicion
volumétrica es aproximadamente la misma que vimos luego de la quema a 900° en la muestra de arcilla de concentracion de
aserrin 0.0% (Fig.27).

Al analizar las muestras de mezclas con chamote luego de la quema a 1100°, descartamos algunas fases para la composicion
del chamote sugeridas por la comparacion con los PDF, como por ejemplo la Berlinita [AIPO,], teniendo en cuenta que aun
en las mezclas de concentracion 0.0% de chamote, esta fase podria existir. No obstante, en los patrones de difraccion de las
muestras de distinta concentraciéon de chamote observamos una variacion del contenido de una de las fases -como era de
esperarse- (Fig.32).

3.3.2 Cambios con las concentraciones

Ademas de la composicion, quisimos buscar diferencias en los difractogramas de las muestras preparadas con distintas con-
centraciones de aserrin y de chamote respectivamente.

3.3.2.1 Aserrin
Para el caso de las muestras preparadas con aserrin, comparamos los patrones de las muestras de mayor y de menor concen-

tracion, esperando que en caso de observar diferencias apreciables detallariamos estos cambios para cada una de las concen-
traciones:
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Fig.30 Patrones de difraccion de rayos x para las muestras preparadas con una concentracion de aserrin de (0.0) % m/m y (23.1 + 0.1) %
m/m luego de la quema a 900° y 1100°

Tal como se puede apreciar en las anteriores graficas, los cambios entre los patrones de difraccion entre las muestras prepa-
radas con la mayor y menor concentracion de aserrin son minimos. Sin embargo si se puede observar que buena parte de los
picos de difraccion de la muestra preparada con la menor concentracion de aserrin (0.0) % m/m son mas altos.

3.3.2.1 Chamote

En segundo lugar, para el caso de las muestras preparadas con chamote, esperabamos tener cambios en el patrén de difrac-
cion de cada una de las muestras teniendo en cuenta que cambiaba la concentracién de chamote. Para identificar estos posi-
bles cambios comparamos los patrones de difraccion de las muestras de mayor y menor concentracion:
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Fig.31 Patrones de difraccion de rayos x para las muestras preparadas con una concentracion de chamote de (0.0) % m/m y (62.5 + 0.1)
% m/m luego de su respectiva quema a 1100° C.

En la anterior grafica podemos observar que para el patrén de la minima concentracion de chamote desaparecen dos picos,
que estan presentes para la maxima concentracion (uno en 22° y el otro en 36°). Luego realizamos la comparacion para las
ocho muestras para identificar si entre ellas solo variaba el tamafio de estos picos (aqui mostramos sin embargo cada dos
concentraciones teniendo en cuenta que se mantiene la misma tendencia):
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Fig.32 Patrones de difraccién de rayos X para varias muestras de distintas concentraciones de chamote luego de su respectiva quema a
1100°C

En estas podemos ver que efectivamente el cambio es progresivo, y no se reconocen otras variaciones importantes. Luego
realizamos el respectivo refinamiento rietveld para cada una de los patrones de difraccion. Con esto encontramos que dichos
picos corresponden a picos del patrén de difraccion de la fase de Cristobalita alfa (que antes vimos estaba presente en el
chamote). Asi encontramos la siguiente tendencia:
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Fig.33 Representacion grafica del porcentaje de composicion volumétrica de la fase de la Cristobalita alfa en funcién de la concentracion
de chamote.

Alli vemos en general que a medida que aumenta la concentracion de chamote aumenta el porcentaje volumétrico de com-
posicion de la Cristobalita alfa. Sin embargo se debe reconocer que para la concentracion de (41.7+£0.1) % m/m se obtiene
un punto bastante alejado de la tendencia de una posible representacion lineal. Muestra que como vimos antes, también
tiene un comportamiento anémalo en la tendencia de porosidad (Fig.7). Posiblemente estos comportamientos estan relacio-
nados.

De las otras fases que se identificaron a través del refinamiento rietveld (Cuarzo alfa, Cuarzo beta, Mullita) encontramos
que en general la composicion de las muestras preparadas con chamote fue tal que tenian 30% de volumen de Mullita
aproximadamente, mientras 70% de Cuarzo (entre sus distintas estructuras). Comportamiento que era de esperarse teniendo
en cuenta que mezclamos una arcilla de composicion al 30 % aproximado de volumen de Kaolinita (precursor de la Mullita)
y 70% de Cuarzo, con el chamote de composicion 30% aproximado de volumen de Mullita y 70% de Cuarzo, por lo cual los
cambios mas notables que esperabamos tener era debido a la presencia de Cristobalita alfa como parte de este ultimo mate-
rial.
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3.4 Propiedades mecanicas

Después hicimos las pruebas mecanicas buscando observar como cambiaban las propiedades del material en funcién de su
porosidad.

3.4.1 Flexion

Para las pruebas de flexion obtuvimos:
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Fig.34 Grafica de carga en funcion de la deformacién del material ~ Fig.35 Grafica de carga en funcion de la deformacion del material
para la muestra (preparada con chamote) destinada a la prueba de para la muestra (preparada con aserrin) destinada a la prueba de
flexion con una porosidad de (34.5 = 2.0) % flexion con una porosidad de (30.6 = 3.2) %

En las anteriores imagenes podemos ver dos de los comportamientos que en general obtuvimos al hacer la prueba de flexion
a las muestras. De esta dependencia esperabamos que el material se comportara de manera eléstica (region donde la carga es
una funciéon aproximadamente lineal en funcidon de la deformacion) hasta la ruptura (punto en donde la pendiente decae
subitamente (Fig.34) [8]. Sin embargo este no fue el fendémeno observado para todas las muestras, pues para dos de las
muestras preparadas con aserrin -las de porosidad (40.9 £ 2.7) % y (30.6 £ 3.2) %-, encontramos que antes de la ruptura
existieron dos regiones diferentes de deformacion elastica (Fig.35) separadas por una region de deformacion plastica (donde
la pendiente de esta funcidn es practicamente cero). Vimos que esto ocurrié debido a que las muestras estaban curvadas (las
que presentaron ese comportamiento entre la carga en funcion de la deformacion) y ademas notamos que estas eran las
muestras de menor porosidad (preparadas con menor concentracion de aserrin) -a excepcion de la de porosidad (6.8 + 1.3)
% que se quebro en el secado al aire libre-. Durante la prueba de flexion lo que ocurria con la muestra es que en la region de
deformacion plastica el material perdia su curvatura para luego si continuar con la deformacion eldastica.

Esta curvatura durante el secado al aire libre se debe a varios factores. Probablemente el que més predomina es que tanto el
aserrin como el chamote reducian la plasticidad de la arcilla, razoén por la cual se requeria de mas agua en la mezcla (ver
Tabla No. 1 y Tabla No. 2) conforme mayor fue la concentracion. Por esto las muestras de mayor concentracion redujeron
menos su tamafo al secarse al aire libre (mirar en anexos el largo de las muestras destinadas a flexion). Por otro lado, como
las muestras no se secan al aire libre de manera uniforme, si no que el agua se va decantando, la superficie superior de las
muestras de menor concentracion de aserrin se contrajeron mucho mas rapido que la inferior (en donde se iba acumulando
el agua) lo que causo la curvatura de las muestras (e incluso el quiebre de la de menor concentracion de aserrin).
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Comparando la prueba hecha a las muestras vemos:
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Fig.36 Representacion grafica de la prueba de flexion hecha a las  Fig.37 Representacion grafica de la prueba de flexion hecha a las
muestras con distintos porcentajes de porosidad (preparadas con muestras con distintos porcentajes de porosidad (preparadas con
aserrin). chamote).

En las anteriores graficas vimos que existio en general la tendencia a que a medida que aumentaba la porosidad, la carga
maxima para la cual ocurria la ruptura disminuia. Por otro lado vale la pena rescatar que para la preparacion de las muestras
con chamote se tuvo la precaucion de evitar la curvatura de las muestras durante el secado al aire libre ubicando una ldmina
de madera sobre ellas (sin descargarles su peso). Lo cual se ve reflejado en que no obtuvimos en general para las muestras
de chamote (Fig.37) la tendencia producida por la curvatura (Fig.35).

Debemos notar que en ambas graficas (Fig.36 y Fig.37), no encontramos la prueba de flexion de las respectivas ocho mues-
tras. Para las muestras preparadas con aserrin una de las muestras se quebro durante el proceso de secado al aire libre debido
a que se curvo mucho (ademas de la de menor porosidad que se quebrd al manipularla), mientras que para las muestras
preparadas con chamote, dos de las muestras presentaron grietas luego del proceso de secado al aire libre, lo que produjo
que durante la prueba de flexion con un valor minimo de carga se quebraran.
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Luego comparamos los valores maximos de esfuerzo, calculados con la geometria del sistema [5], con lo cual encontramos:
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Fig.38 Representacion grafica del maximo esfuerzo en flexion en  Fig.39 Representacion grafica del maximo esfuerzo en flexion en
funcion de la porosidad de las muestras fabricadas con aserrin funcion de la porosidad de las muestras fabricadas con chamote

Tal y como lo describimos antes, en general las tendencias de la maxima carga -y en consecuencia del maximo esfuerzo- en
funcion de la porosidad, son decrecientes. No obstante si podemos reconocer algunas tendencias anémalas, como por ejem-
plo la razon creciente de las muestras preparadas con aserrin de mayor porosidad (Fig.38) y el valor de esfuerzo de la mues-
tra preparada con chamote de maxima porosidad (Fig.39). Si ajustamos la tendencia de las muestras preparadas con aserrin
a una curva exponencial (Ec.1) encontramos:

-6.5+£0.7)*P,
B =Y/ e COZRD0 ®
0

Con un coeficiente de correlacion al cuadrado de 0.96414. Mientras para las muestras preparadas con chamote:

-9.3+1.8)* P,
Emax :(74133)%’”2 eXp ( 100‘7) . (6)
()

Con un coeficiente de correlacion al cuadrado de 0.84302. En primer lugar podemos notar que los coeficientes que acompa-
fian la funcién exponencial, los cuales como vimos en la introduccion (Ec.1) representan el valor de la propiedad para una
porosidad de 0%, son valores cercanos. No obstante el coeficiente que multiplica la porosidad, es diferente.

Ambos comportamientos los esperabamos si tenemos en cuenta que para valores de porosidad cercanos a cero, en ambas
tendencias esto implicaria disminuir las concentraciones a cero -tanto de aserrin como de chamote- (¢ incluso mejorar el
proceso de fabricacion para aumentar la densificacion), lo cual nos deja con mezclas que contienen solo arcilla, por lo cual
ambas muestras deberian tener el mismo valor de esfuerzo. Por otro lado la razén a la que decaen las tendencias (Fig.38 y
Fig.39) no podia ser iguales, puesto que en las muestras preparadas con chamote no solo cambia el valor de la porosidad, si
no que el material mismo tiene una composicion diferente.
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3.4.2 Compresion

Por otro lado para las pruebas de compresion encontramos los siguientes comportamientos:
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Fig.40 Grafica de carga en funcion de la deformacion del material ~ Fig.41 Grafica de carga en funcion de la deformacion del material
para la muestra (preparada con aserrin) destinada a la prueba de para la muestra (preparada con aserrin) destinada a la prueba de
compresion con una porosidad de (50.9 = 2.4) % compresion con una porosidad de (59.6 = 2.4) %

Para esta prueba de nuevo esperabamos una region de deformacion elastica seguida por la ruptura. Sin embargo para las
muestras de mayor porosidad preparadas con aserrin (como la de la Fig.41) obtuvimos varios valores de carga para los cua-
les el material dejaba de comportarse elasticamente aparentemente porque habia llegado a la ruptura, sin embargo luego de
deformarse un poco mas volvia a una region elastica. Estas variaciones se deben al uso del molde durante la fabricacion de
las muestras preparadas con aserrin, en las que a pesar de que se uso grafito como lubricante, el molde rasgo partes de la
muestra al introducirse en la mezcla. Debido a esto todo el material no ofrece resistencia a la carga aplicada, si no que lo
hace la parte que guarda continuidad desde la base hasta la punta del cilindro. Sin embargo cuando esta region llega a la
ruptura, hay parte del material que aun no la ha sufrido y por esto es que se vuelve a una region elastica.
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Luego al comparar la prueba hecha a todas las muestras encontramos:
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Fig.42 Representacion grafica de la prueba de compresion hecha a  Fig.43 Representacion grafica de la prueba de compresion hecha a
las muestras con distintos porcentajes de porosidad (preparadas con las muestras con distintos porcentajes de porosidad (preparadas con
aserrin). chamote).

De nuevo encontramos la tendencia que a medida que aumentaba la porosidad, la carga maxima para la cual ocurria la rup-
tura disminuia. También vimos que las tendencias son diferentes para las muestras preparadas con aserrin en comparacion
con las muestras preparadas con chamote, teniendo en cuenta que para las primeras el pico es mas angosto, mientras que
para las segundas la tendencia tiene mas similitud a una campana. Por otro lado resulta interesante observar las pequefias
variaciones de la tendencia de la muestra preparada con chamote de porosidad (20.5 = 2.0) %, variaciones que aparente-
mente solo las presenta esta tendencia.

Se debe aclarar que en ambas graficas (Fig. 42 y Fig. 43), no encontramos la prueba de compresion de las respectivas ocho
muestras. Primero, para las muestras preparadas con aserrin no se muestran las muestras de mayor porosidad, debido a que
su maxima carga no supera los 150 N y poseen muchos picos (como en la Fig. 41). Y en segundo lugar para las muestras
preparadas con chamote, encontramos dos de las muestras con poros abiertos grandes, lo que hizo que al realizar la prueba
de compresion su maxima carga no superara los 300 N. Cabe sefialar que para la fabricacion de las muestras de chamote
buscando evitar el desprendimiento de pedazos de mezcla al introducir el molde, usamos como lubricante aceite de cocina.
Por otro lado es interesante sefialar que las muestras preparadas con chamote que descartamos en las pruebas de flexion
debido a que presentaron grietas luego del proceso de secado al aire libre, provienen de las mismas mezclas (de porosidad
(31.6 £ 3.2) % y (30.3 £ 1.5) %), de las que provienen las muestras que descartamos para las pruebas de compresion por
poseer poros abiertos grandes en comparacion con el tamafio de la muestra. No obstante, al tinico factor que le podriamos
atribuir este comportamiento seria al proceso de fabricacion, y mas especificamente a la preparacion de la mezcla.
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Después comparamos los valores maximos de esfuerzo, calculados nuevamente con la geometria del sistema [5]:
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Fig.44 Representacion grafica del maximo esfuerzo en compresion  Fig.45 Representacion grafica del maximo esfuerzo en compresion
en funcion de la porosidad de las muestras fabricadas con aserrin en funcion de la porosidad de las muestras fabricadas con chamote

Para estas encontramos una vez mas que el maximo esfuerzo disminuye a medida que aumenta la porosidad. Luego calcu-
lamos el ajuste exponencial (Ec.1) para cada caso. Para las muestras preparadas con aserrin encontramos:

_ N (-4.4+0.5)*P,
E_ . =(45%9) Afzmz exp 100% (7)

Con un coeficiente de correlacion al cuadrado de 0.88394. Y para las muestras preparadas con chamote:

-16+1)*P,
E =(1.1+£04)*10°N (162D,
max ( ) A,ImZ eXp 100% (8)

Con un coeficiente de correlacion al cuadrado de 0.90879. En estas ecuaciones vemos -a diferencia de lo que obtuvimos
para las pruebas de flexion- que los coeficientes que multiplican la funcién exponencial en ambos casos son diferentes por
dos ordenes de magnitud. Por lo que no los podemos asociar al valor de la propiedad para una porosidad de 0% (es decir un
minimo de concentracion tanto de aserrin como de chamote, en incluso una mejora en el proceso de fabricacion para au-
mentar la densificacion), situacion en la que solo tendriamos arcilla en las mezclas.

Por otro lado se puede observar que el coeficiente que multiplica al valor de porosidad en el argumento de la exponencial,
es mayor en magnitud para el caso del chamote (lo que implica que esta exponencial decrece mas rapido a medida que au-
menta la porosidad). Sin embargo si comparamos estos coeficientes de la prueba de flexion (Ec.5) con la prueba de compre-
sion (Ec.7) para las muestras preparadas con aserrin, vemos que el coeficiente es mayor en magnitud para el caso de la
prueba de flexion. Este comportamiento era de esperarse, teniendo en cuenta que la porosidad afecta mas a la flexion que a
la compresion, debido a que en la flexion influye como el material responde a la tension, en donde los poros funcionan co-
mo propagadores de grietas, mientras en la compresion parte de la carga se utiliza primero en cerrar los poros. Por esto la
exponencial de la prueba de flexion (Ec.5) decae mas rapido que la de la prueba de compresion (Ec.7).

Para el caso de las pruebas preparadas con chamote encontramos el fendmeno contrario, pues el coeficiente es mayor (en

magnitud) para la prueba de compresion (Ec.8). No obstante en este caso no solo afecta el comportamiento que tiene los

poros en la aplicacion de carga (sea en tension o compresion), si no que a medida que aumenta la porosidad también esta
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aumentando la presencia de chamote, composicion que debe cambiar las propiedades del material (por ejemplo en el au-
mento de la fase Cristobalita alfa).

3.5 Propiedades térmicas

Por ultimo realizamos las pruebas proporcionales a la conductividad térmica (Fig.5). Realizamos las respectivas medidas
para cada conjunto de muestras (las preparadas con aserrin y las preparadas con chamote). En ellas aunque buscamos dismi-
nuir el efecto de la temperatura ambiente usando la superficie y el prisma de madera, notamos su incidencia debido al tiem-
po que tomaron todas las medidas. Por esta razon decidimos comparar la temperatura relativa —calculada como el cociente-
de la temperatura medida por el termopar en cada instante de tiempo, sobre la temperatura inicial de dicha muestra (es por
esto que todas las tendencias de temperatura relativa en funcion del tiempo comienzan desde uno). Sefialemos ademas que a
pesar de que la temperatura del cautin era aproximadamente de 250° C, la temperatura de la cara de las muestras que media
el cautin, nunca supero los 35° C mientras tomabamos las medidas de cada muestra (es decir luego de 20 minutos), lo cual
muestra el comportamiento de las ceramicas como material aislante.

3.5.1 Aserrin

Para las muestras preparadas con aserrin encontramos:
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Fig.46 Representacion grafica de la tempe-
ratura relativa en una cara de las muestras
preparadas con aserrin en funcion del tiem-
po (para las cuatro muestras de menor
porosidad).

Fig.47 Representacion grafica de la tempe-
ratura relativa en una cara de las muestras
preparadas con aserrin en funcion del tiem-
po (para las cuatro muestras de porosidad
intermedia).

Fig.48 Representacion grafica de la tempe-
ratura relativa en una cara de las muestras
preparadas con aserrin en funcion del tiem-
po (para las cuatro muestras de mayor poro-
sidad).

En la primera de estas (Fig.46) vemos como a medida que aumenta la porosidad de la muestra disminuye la razén a la cual
aumenta la temperatura. Asi por ejemplo mientras que para la muestra de porosidad (6.8 = 1.3) % la temperatura aumenta
en veinte minutos un factor de 1.6 aproximadamente, para la muestra de (50.9 = 2.4) % solo aumenta un factor de 1.45
aproximadamente en el mismo tiempo.

Este comportamiento sin embargo no siempre se mantiene, pues a medida que aumenta la porosidad, podemos ver que la

tendencia deja de ser monotona (Fig. 47), o incluso cambia de sentido (Fig. 48). Para reconocer estos cambios en funcioén de
la porosidad graficamos la temperatura relativa, pero esta vez en funcion de la porosidad, para ciertos valores de tiempo:
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Fig.49 Representacion grafica de la temperatura relativa en una cara de las muestras preparadas con aserrin en funcion de la porosidad
(para ciertos valores de tiempo).

En la anterior grafica reconocemos la tendencia decreciente antes mencionada para valores de porosidad inferiores a 55%.
Luego de este valor de porosidad la tendencia no se mantiene. Sin embargo podemos reconocer una tendencia creciente para
valores de porosidad mayores a 58%. Esta tltima podria deberse a que a esos niveles de porosidad es probable que la mayo-
ria de poros estén conectados, lo que permite que el aire pueda circular a través de ellos, y por lo tanto el aire ya no transmi-
ta principalmente por conduccion si no por conveccion (puesto que puede generar corrientes de aire). Por lo tanto al ir au-
mentando la porosidad, puede ir aumentando este efecto.

Después vimos como se comportan estos cambios, pero esta vez en funcién de la concentracion de aserrin usada. No mos-
tramos para este caso las graficas de la temperatura relativa en funcion del tiempo para distintas concentraciones, debido a
que la informacion que podriamos sacar de ellas es basicamente la misma que sacamos para distintos valores de porosidad
(Fig.46, Fig.47 y Fig.48) teniendo en cuenta la relacion que existe entre la concentracion de aserrin y la porosidad de dichas
muestras (Ec.3)):
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Fig.50 Representacion grafica de la temperatura relativa en una cara de las muestras preparadas con aserrin en funcién de la concentracion
(para ciertos valores de tiempo).

En esta grafica observamos simplemente un cambio de escala respecto a la de porosidad (Fig.49), cambio que produce que
las variaciones en la temperatura relativa sean mas suaves. Asi, si aproximamos cada tendencia por una curva suave, pode-
mos ver que en general se reconocen las dos tendencias antes mencionadas (una creciente y una decreciente). Aparentemen-
te los puntos andomalos de dicha tendencia corresponden a la muestra de concentracion (14.6 = 0.1) % m/m o en de porosi-
dad (54.7 + 2.1) %, puesto que sin estos en ambas tendencias (Fig.49 y Fig.50) serian observaria con mayor facilidad la
region creciente y la respectiva decreciente.
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Por su parte para las muestras preparadas con chamote observamos el siguiente comportamiento:
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Fig.51 Representacion grafica de la tempe-
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Fig.52 Representacion grafica de la tempe-
ratura relativa en una cara de las muestras
preparadas con chamote en funcién del
tiempo (para las cuatro muestras de porosi-
dad intermedia).

1,51

1,4

1,3 1

1,2 1

1,14

Temperatura Relativa

1,0 1

09 +—FV—7F—"F—""F—"—7+—1"—

Tiempo (min)
Fig.53 Representacion grafica de la tempe-
ratura relativa en una cara de las muestras
preparadas con chamote en funcién del
tiempo (para las cuatro muestras de mayor
porosidad).

En estas graficas ya no es tan sencillo observar una tendencia monétona. En la primera (Fig.51) aunque las tres muestras de
menor porosidad si siguen la tendencia esperada (en la que la razon a la cual aumenta la temperatura, disminuye a medida
que aumenta la porosidad) la muestra de porosidad (31.4 = 1.4) % no la sigue. Por otro lado en la segunda grafica (Fig.52)
las dependencias parecieran mostrar un comportamiento oscilante en funcion de la porosidad, mientras en la tltima (Fig. 53)
tres de las tendencias parecen estar superpuestas.

Buscando observar con mayor claridad estos comportamientos realizamos de nuevo las graficas de temperatura relativa en
funciéon de la porosidad, para ciertos valores de tiempo:
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Fig.54 Representacion grafica de la temperatura relativa en una cara de las muestras preparadas con chamote en funcién de la porosidad

(para ciertos valores de tiempo).

Podemos ver entonces que al igual que ocurria antes con el aserrin, para porosidades menores a 35% hay una tendencia
decreciente. Y de nuevo para porosidades mayores a esta, no se puede reconocer una tendencia mondtona. Justamente por
esto es que en las graficas de temperatura relativa en funcion del tiempo (Fig.52 y Fig.53) no podiamos reconocer el com-
portamiento o incluso diferenciar entre las dependencias.

Luego miramos esta variacion no en funcién de la porosidad, si no de la concentracion de chamote:
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Fig.56 Representacion grafica de la tempe-
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tracion de chamote intermedia).

34

1,5

< 1.4

= ]

S

© 1,31

14

o .

21,24

©

g 1 ——62.5% m/m

£ 1,1 —— 58.8% m/m

A ——54.3% m/m
1,0 —48.8% m/m
0,9 T T T T T T 1

0 5 10 15 20 2t
Tiempo (min)

Fig.57 Representacion grafica de la tempe-
ratura relativa en una cara de las muestras
preparadas con chamote en funcion del
tiempo (para las cuatro muestras de mayor
concentracion de chamote).



PREPARACION Y CARACTERIZACION DE MATERIALES CERAMICOS POROSOS

Esta vez podemos reconocer dos tendencias claras, una decreciente (Fig.55) y una creciente (Fig.57) de la variacion de la
temperatura relativa en funcion de la concentracion. Para verlo de manera mas clara comparamos las tendencias una vez
mas para ciertos valores de tiempo:
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Fig.58 Representacion grafica de la temperatura relativa en una cara de las muestras preparadas con chamote en funcion de la concentra-
cion (para ciertos valores de tiempo).

En esta grafica vemos con mayor claridad las tendencias antes mencionadas (separadas por la concentracion de 50%
aproximadamente). La primera como esperabamos es decreciente, y podriamos explicarla por el aumento de la porosidad,
mientras que la segunda (creciente) puede ser debida a que en las muestras preparadas con chamote no solo aumenta la
porosidad (y como en el caso del aserrin los poros conectados) si no que aumenta la presencia de Cristobalita alfa. De alli
que debido a los diferentes valores de composicion de esta fase (Fig.33), en una region puede predominar la conductividad
de las otras fases, mientras en otra la de Cristobalita.

Ademas debemos sefialar que esta (Fig.58) no tiene el mismo comportamiento de la grafica de temperatura relativa en fun-
cion de la porosidad (Fig.54) debido a que en las medidas que hicimos de porosidad, vimos que para el caso de las muestras
preparadas con chamote, la porosidad no sigui6é una dependencia monoétona creciente (Fig.7) -como si la sigui6 la porosidad
de las muestras preparadas con aserrin (Fig.6)-.

4. Conclusiones

e Advertimos la estrecha relacion que hubo entre la preparacion de las muestras (fabricacion, pre-sinterizado y sinte-
rizado), la estructura atomica y macroscopica, y las propiedades del material. Asi por ejemplo cambios en la con-
centracion de aserrin (o chamote) o en las rampas de sinterizado, no solo produjo cambios en la porosidad y en la
plasticidad del material, si no que ademas produjo cambios en la respuesta a un gradiente de temperatura o a la
aplicacion de carga sobre el material.

e Miramos que aunque la porosidad mantuvo una tendencia creciente, a medida que aumento en la preparacion la
concentracion de aserrin, con el aumento de la concentracion de chamote, la tendencia no fue mondtona.

*  Encontramos que la arcilla con la que trabajamos estuvo compuesta por Cuarzo (en su estructura alfa) a un 70% y
Kaolinita (en Dickita y Nicrita) a un 30% aproximadamente.
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¢ Observamos como los cambios estructurales producidos por el proceso de sinterizado, se vieron reflejados en los
patrones de difraccion de rayos x en polvo. Donde luego de la quema a 1100°C tuvimos una composiciéon de Cuar-
zo y Mullita, cada una con 50% aproximadamente. El Cuarzo esta vez en su mayoria (60% aproximadamente) en la
estructura cristalina del Cuarzo p.

¢ Reconocimos que en una buena aproximacion las propiedades mecéanicas de compresion y flexion decaen expo-
nencialmente en funcion de la concentracion de aserrin (o de chamote) que se haya usado en la preparacion de las
muestras. Ademas vimos que las constantes que multiplican la porosidad en el argumento de la exponencial fueron
diferentes: para el caso de las muestras de aserrin, no fueron la misma teniendo en cuenta que los poros juegan un
papel diferente en pruebas de tension que de compresion; mientras que para el caso de las muestras preparadas con
chamote, no ocurrié la misma tendencia teniendo en cuenta que no solo estaba variando la porosidad, si no que
ademads estaba variando la cuantificacion de las fases que componian las muestras.

¢ Notamos que se puede reconocer la tendencia de que la conductividad térmica del material disminuye con el au-
mento en la porosidad. Sin embargo dicho comportamiento tiene un maximo (a partir del cual la tendencia se pue-
de invertir) debido principalmente a que los poros se van conectando y el fendomeno que predomina en la conduc-
cion del calor para el aire empieza a ser la conveccion (o en el caso del aumento de la concentracion de chamote, a
la presencia de otra fase de conductividad diferente).

*  Vimos que cambios en la preparacién de las muestras con aserrin, y las muestras con chamote, permitieron mejorar
algunas medidas (por ejemplo al tener cuidado en el proceso de secado para que las muestras no se curvaran), por
esto dichos cambios en el proceso de fabricacion al repetir esta experiencia, podrian permitir establecer las diferen-
cias entre el uso del aserrin y del chamote, de manera mas clara.
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ANEXOS

A continuacién encontramos un conjunto de informacién que busca complementar la sustentacion de afirmaciones que se
hacen a lo largo de este trabajo. En los anexos A encontramos las medidas de las dimensiones de las muestras luego del
proceso de sinterizado, con ellas podemos observar por ejemplo como aumenta la porosidad en la medida en que disminuye
el peso de la muestra, pero conserva dimensiones similares (en el caso por ejemplo de las muestras preparadas con aserrin).
Finalmente en los anexos B encontramos las estructuras cristalinas de cada una de las fases identificadas dentro de los pa-
trones de difraccion, en ellas podemos notar como cambia la composicion y la distribucion de los elementos dentro de las
celda unitaria.

ANEXO A

Tabla A1 Dimensiones de las muestras (preparadas con mezclas con distintas concentraciones de aserrin) destinadas a las pruebas de
flexion luego del proceso de sinterizacion

Concentracion  Largo (£ 0.002) Ancho (£0.002) Alto (£0.002) Peso (+ 0.0002)

(£0.1) [% m/m] [cm] [cm] [cm] [g]
20.5 6.554 1.640 0.374 3.5580
17.6 6.724 1.504 0.370 3.8168
14.6 6.714 1.574 0.370 4.0210
11.4 6.496 1.640 0.362 4.7365
7.9 6.332 1.576 0.380 5.1722
4.1 6.350 1.592 0.380 6.1813

Tabla A2 Dimensiones de las muestras (preparadas con mezclas con distintas concentraciones de aserrin) destinadas a las pruebas de
compresion luego del proceso de sinterizacion

Concentracion  Diametro (+ 0.002)  Alto (£ 0.002)  Peso (= 0.0002)

(x0.1) [% m/m] [cm] [em] [g]
23.1 1.050 1.310 0.8570
20.5 1.036 1.296 0.7551
17.6 1.024 1.618 1.2245
14.6 1.004 1.768 1.5786
11.4 1.040 1.664 1.6766
7.9 1.056 1.762 2.1026
4.1 1.050 1.320 1.9160
0.0 1.062 1.818 2.8659

Tabla A3 Dimensiones de las muestras (preparadas con mezclas con distintas concentraciones de aserrin) destinadas a las medidas rela-
cionadas con la conductividad térmica luego del proceso de sinterizacion

Concentracion ~ Didmetro (+ 0.002)  Alto (£ 0.002) Peso (+ 0.0002)

(£0.1) [% m/m] [cm] [cm] g]
23.1 3.350 1.902 12.3416
20.5 3.298 1.944 15.1849
17.6 3.324 1.898 15.3169
14.6 3.352 1.892 17.4801
11.4 3.340 1.902 19.5624
7.9 3318 1.894 22.4712
4.1 3.274 1.876 25.4920
0.0 3.302 1.946 29.2286
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Tabla A4 Dimensiones de las muestras (preparadas con mezclas con distintas concentraciones de chamote) destinadas a las pruebas de
flexion luego del proceso de sinterizacion

Concentracion  Largo (£ 0.005) Ancho (£ 0.005) Alto (£ 0.005) Peso (+ 0.0002)

(£0.1) [% m/m] [cm] [cm] [cm] [e]
62.5 6.945 1.785 0.420 8.2346
58.8 6.890 1.760 0.435 8.1246
543 7.015 1.710 0.425 8.1097
48.8 6.770 1.680 0.430 7.8999
41.7 6.890 1.805 0.420 8.2782
322 6.675 1.705 0.430 7.8075
19.3 6.580 1.760 0.410 7.8795
0.0 6.320 1.590 0.380 6.7659

Tabla A5 Dimensiones de las muestras (preparadas con mezclas con distintas concentraciones de chamote) destinadas a las pruebas de
compresion luego del proceso de sinterizacion

Concentracion  Diametro (+ 0.005)  Alto (£ 0.005) Peso (= 0.0002)

(£0.1) [% m/m] [cm] [cm] [g]
62.5 1.168 2.195 3.4979
58.8 1.150 1.985 2.9678
543 1.150 1.825 2.6181
48.8 1.163 1.860 2.7284
41.7 1.138 1.905 2.8983
322 1.133 1.850 2.9898
19.3 1.110 1.745 2.8179
0.0 1.020 1.555 2.4028

Tabla A6 Dimensiones de las muestras (preparadas con mezclas con distintas concentraciones de chamote) destinadas a las medidas
relacionadas con la conductividad térmica luego del proceso de sinterizacion

Concentracion ~ Didmetro (+ 0.005)  Alto (£ 0.005) Peso (+ 0.0002)

&0.1) [% m/m] [cm] [cm] [g]
62.5 3.615 2.180 35.3174
58.8 3.640 2.195 35.5721
543 3.640 2.185 35.6646
48.8 3.580 2.170 34.2194
41.7 3.540 2.160 32.6027
322 3.490 2.105 30.5549
19.3 3.448 2.040 30.3089
0.0 3.295 1.920 28.5764
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A continuacion encontramos la representacion grafica de algunas estructuras cristalinas (usando el software PCW). En ellas
hemos usado la siguiente convencién para los elementos: Aluminio-café, Silicio-rojo y Oxigeno-azul. Es importante aclarar
que aunque las estructuras de la Dickita y la Nacrita tienen OH dentro de su estructura, el hidrogeno no esta representado.

Las siguientes son estructuras cristalinas que contienen aluminio:

PowderCell

Fig.B1 Estructura cristalina de la Mullita.

PowderCell

PowderCil

Fig.B2 Estructura cristalina de la Nacrita
(caolin)
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PowderGdl

PowderGd

Fig.B3 Estructura cristalina de la Dichita
(caolin)
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Las siguientes son estructuras cristalinas del cuarzo:

PowderCell

Fig.B4 Estructura cristalina del Cuarzo alfa  Fig.BS Estructura cristalina del Cuarzo beta  Fig.B6é Estructura cristalina de la Cristoba-
lita alfa
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