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1. RESUMEN

En este trabajo se ha evaluado el uso de la sepiolita para elaborar materiales

ceramicos.

Mas del 75% de la sepiolita empleada se caracteriza por una fraccién granulométrica
< 0,5 um. Es un mineral que se caracteriza por una elevada plasticidad, con un limite
liquido de 297,3% H,0, limite plastico de 103,3% H,O e indice de plasticidad
194,0% H,0.

Esta elevada plasticidad impide su conformado mediante las técnicas clasicas de
extrusion o prensado. Sin embargo, la mezcla de sepiolita con materias primas
complementarias en diferentes proporciones podria permitir su empleo en ceramica.
La mezcla de esta con barro diatomitico (mezcla 1) y de la mezcla 1 con residuos de
vidrio termosolar (mezcla 2) han sido objeto de caracterizacion mediante el empleo
de diversas técnicas que han permitido conocer las propiedades tecnoldgicas de las
mismas. Entre las mismas destacan: extrusion a vacio, ensayos relacionados con el
proceso de secado (contraccion lineal, resistencia mecéanica a flexiébn) y ensayos
relacionados con el proceso de coccidn (coccion a tres temperaturas 975 °C, 1025

°C y 1075 °C, contraccion lineal, resistencia mecanica a flexion).

La caracterizacion mineralogica y textural mediante difraccion de rayos X y
microscopia electronica de barrido ha permitido determinar las principales
transformaciones minerales que operan a temperaturas entre 975 °C y 1075 °C,
entre las que destacan la cristalizacion de wollastonita, formacion de polimorfos de
alta temperatura del cuarzo, y los principales cambios texturales, como es el caso de

la reduccién de porosidad, incremento del tamafio de cristal.

ABSTRACT
This paper has evaluated the use of sepiolite to develop ceramic materials.
Over 75% of sepiolite used is characterized by a grain size fraction <0.5 um. It is a

mineral that is characterized by high plasticity, with a liquid limit 297.3% H,0O, plastic
limit of 103.3% H,O and 194.0% plasticity index H,O.



This high plasticity prevents to be conformed by conventional techniques of extrusion
or pressing. However, mixing sepiolite with additional raw materials in different
proportions may allow use it in ceramics. The mixture of this with diatomitic mud (mix
1) and the mixture 1 with thermal glass waste (mixture 2) have been subjected to
characterization by using various techniques that have allowed to know the
technological properties of them. Among these are: extrusion under vacuum related
drying process (linear shrinkage, flexural mechanical resistance) and related to the
cooking process (cooking at three temperatures 975 °C, 1025 °C and 1075 °C, linear
shrinkage test trials, Mechanical bending) resistance.

The mineralogical and textural characterization by X-ray diffraction and scanning
electron microscopy has allowed identifying the major mineral transformations that
operate at temperatures between 975 °C and 1075 °C, among which are the
crystallization of wollastonite, formation of silica polymorphs of high temperature and

major textural changes, such as porosity reduction and increase of crystal size.

2. INTRODUCCION Y OBJETIVOS

La sepiolita es una arcilla, concretamente, un filosilicato de magnesio hidratado. Este
mineral pertenece al sistema ortorrémbico y su densidad es de 2 gr/cm®. Es opaco,

de dureza 2 y aspecto mate.

La disposicion de los elementos que forman parte de su composicion quimica en la
red cristalina es la responsable de su enorme porosidad. En realidad, es como
una esponja rigida, cuyo interior estd atravesado por una enorme cantidad de tubos
y galerias huecos que hacen disminuir al minimo la densidad del mineral y permiten
que, sorprendentemente, flote en el agua. Se conoce como "espuma de mar" por

este motivo.

La formacion de este mineral se puede producir en dos situaciones diferentes,
aunque ambas estan relacionadas con la infiltracion del agua entre

los sedimentos del suelo.

La primera de ellas tiene lugar en la superficie. El agua rica en magnesio se filtra en

el suelo y va depositando su carga mineral. Al desecarse debido a cambios en la



climatologia de la regién forma lo que se conoce como suelos antiguos formados,

en buena medida, por sepiolita.

La segunda situacién es algo distinta, ya que el material rico en magnesio no es el
agua que se infiltra sino la arcilla que forma el estrato geoldgico. Este proceso de
formacion se produce a mayor profundidad que el anterior, pero también depende de

las condiciones de aridez reinantes en la zona.

La sepiolita se utliza habitualmente como absorbente industrial debido a su
enorme porosidad, caracteristica que reduce en gran medida su densidad. Asi,
interviene en la produccion de diferentes materiales de construccién entre ellos
algunos tipos especiales de mortero o cementos. Por otra parte, al presentar los
canales interiores rellenos de aire, actia como un buen aislante térmico de

superficies.

Uno de los yacimientos mas conocidos e importantes en los que se encuentra la

sepiolita se localiza en la Comunidad de Madrid.

El objetivo de este trabajo es evaluar la aptitud de la sepiolita para fabricar ceramica
y nuevos materiales ceramicos no fabricados actualmente. Para ello se ha llevado a
cabo la caracterizacion de numerosas propiedades como la plasticidad,

granulometria y analisis termodilatométrico.

La mezcla de sepiolita con materias primas complementarias en diferentes
proporciones podria permitir su empleo en ceramica. Con este fin, se ha llevado a
cabo la caracterizacion tanto tecnolégica como mineralégica y textural de dos
mezclas de sepiolita con barro diatomitico y residuos de vidrio termosolar sometidas

a diferentes temperaturas.

Los productos ceramicos son los productos finales de un proceso industrial (proceso
ceramico) en el que se transforman y endurecen los materiales de partida (materias

primas).

El proceso ceramico consta de cinco etapas:

1) La seleccién y preparacion de las materias primas, 2) la preparacion del cuerpo

ceramico, que consiste en la preparacion de la mezcla, homogenizacion y amasado,
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3) el moldeado, que puede hacerse por varios procedimientos, 4) el secado, y 5) la
coccion. Todas las etapas son importantes, pero es sin duda la coccion la mas
critica e interesante porque en esta etapa se consigue realmente el producto

ceramico final (Galan y Aparicio, 2005).

La industria ceramica comprende las siguientes ramas industriales:

- Ceramica de construccion: ladrillos, tejas, gres, azulejos, baldosas y materiales

refractarios.

- Ceramica fina: productos de alfareria, loza, gres fino, porcelana, electroporcelana

y loza sanitaria.

- Ceramica técnica.

Las dos primeras constituyen la cerdmica tradicional, y estos productos estan
preparados con materias primas naturales, que pueden ser segun su funcion,
plasticas o no plasticas. Las primeras son esencialmente arcillas. La arcilla es
un sedimento formado por particulas muy finas (>50% es <2um), que mezclada con
agua es plastica, que endurece con el secado y calor, y que contiene
mayoritariamente filosilicatos de tamafio de grano muy fino, los llamados minerales
de la arcila (tamafio de grano <2um). También contiene minerales
asociados (cuarzo, feldespatos, calcita, pirita) y ciertas fases asociadas no
cristalinas, que pueden o no impartir plasticidad, ademas de materia organica. Las
no plasticas pueden tener una funcion de "desgrasantes” (materiales que reducen la
plasticidad permitiendo una mejor trabajabilidad y facilitando el secado), o ser
elementos "fundentes" (los que facilitan una coccion a menor temperatura e

introducen los elementos necesarios para la formacion de nuevas fases).

En general, las materias primas ceramicas mayormente utilizadas son silicatos y
rocas silicatadas. Los principales minerales que entran en composiciones ceramicas
son: cuarzo, feldespatos, nefelina, talco, magnesita, olivino, serpentina, sepiolita,
vermiculita, wollastonita, cromita, grafito, andalucita/sillimanita/distena, cordierita,

pirofilita, minerales de Liy B, zircon (Galan y Aparicio, 2005).



La industria ceramica de Bailén esta basada, fundamentalmente, en la fabricacion
de ladrillos y bloques perforados. Las arcillas comunmente utilizadas pertenecen a
los materiales nedgenos de la cuenca del Guadalquivir (Vazquez y Jiménez-Millan,
2004). Estas materias primas son margas de color gris oscuro (barro negro), arcillas
margosas de color amarillento con algunas intercalaciones de limos y arenas (barro

rubio) y margas arcillosas de color gris claro (barro blanco) (Vazquez, 2004).

3. MATERIALES

Los materiales empleados en este trabajo han sido: Sepiolita, barro diatomitico y

vidrio termosolar.

Sepiolita: Matera prima de la que partimos. La sepiolita tiene una férmula quimica:
Mg4SisO15(0OH), 6H,0, es un mineral perteneciente al grupo de los filosilicatos
(subclase de los silicatos). La sepiolita empleada en este estudio procede de la mina
de Vicalvaro (Madrid) uno de los yacimientos de este mineral mas importantes, con

el 70% de las reservas mundiales (figura 1).

Figura 1: Sepiolita empleada en el trabajo, procedente la mina de Vicéalvaro (Madrid).

Corresponde a una mineralizacion sobre materiales arcillosos, de origen lacustre, de
edad miocena. El yacimiento es explotado por la empresa TOLSA, que es la que ha

suministrado la materia prima para la realizacién de este trabajo.



Barro diatomitico: Las diatomitas son rocas sedimentarias formadas esencialmente

por fosiles de diatomeas y otros organismos como radiolarios, foraminiferos y
espiculas de esponjas, constituidos por silice practicamente pura.

Alguna de sus propiedades fisicas son: elevada porosidad, baja densidad, alta
capacidad para absorber liquidos, punto de fusién entre 1.400-1.750 °C e inercia
guimica. Se usa para un gran niamero de aplicaciones industriales.

El principal uso de las diatomitas es como filtro en industrias alimentarias (aceites,
vinos, cervezas, etc), tanto naturales como calcinadas, aunque en los ultimos afios
se han usado como fertilizantes e insecticidas en polvo y/o mezcladas con agua.
Espafia se encuentra entre los 7 primeros paises (50000 t/afio) de produccion
mundial (Adolfo y otros, 2013). En Andalucia existen numerosos afloramientos de
este tipo de materiales asociados a sedimentos margosos del Oligoceno-Mioceno de
la cuenca del Guadalquivir (figura 2). Por esta razén se ha considerado de interés
valorar las posibles aplicaciones industriales de los materiales diatomiticos de la

provincia de Jaén.

Figura 2: Diatomita con laminacién presente en la Cuenca del Guadalquivir.

Con este material se ha pretendido reducir la plasticidad (la Sepiolita es muy
plastica). Ademas, la diatomita tiene un cierto contenido de carbonatos lo cual

significa que durante la sinterizacion actia como formador de poros.

Vidrio termosolar (VTS) : El reciclaje de los residuos de vidrio de paneles solares

es una cuestion importante. Por ejemplo, la masa de paneles solares de desecho en
Taiwan es de 1000 toneladas por afio. Los residuos de vidrio (figura 3) de paneles

solares son una fuente potencialmente valiosa de 6xidos, incluyendo SiO; y Na,O.



Figura 3: Vidrio termosolar triturado.

Varias investigaciones evaluaron la viabilidad de convertir los desechos de paneles
solares de vidrio en nuevos materiales vitroceramicos utilizando difraccion de rayos
X(DRX) y analisis térmico diferencial(DTA) (Lin y otros, 2012). Se observé que a
medida que el material se calienta a 600 °C y después a 850 °C, la dureza y el grado

de cristalizacion de las muestras va aumentado lentamente.

Esto indica que los residuos de paneles solares son adecuados para obtener
materiales vitroceramico (Lin y otros, 2012).

Con este material lo que se busca es aportar resistencia a la mezcla. El vidrio actia
como desgrasante durante el proceso de conformado porque es una materia prima
no plastica. Lo que se consigue al afadirlo es reducir la humedad de moldeo porque
reduce la plasticidad de la mezcla, como consecuencia de ello, reduce la contraccion
de secado.

Durante la sinterizacion, el vidrio actia como fundente, formando un liquido viscoso,
el cual va rellenando los poros presentes en el material, lo que origina un aumento

de la densidad y la resistencia mecanica del material.

4. METODOS

El estudio tecnologico que se ha realizado sobre la Sepiolita en el Centro
Tecnolégico Innovarcilla (Bailén) comprendera la caracterizacion de los siguientes

parametros, estructurados en dos fases.



« Fase 1: Caracterizacion de la Materia Prima

- Plasticidad. Limite Liquido y Plastico de Atterberg
- Andlisis Granulométrico

- Andlisis Termodilatométrico
» Fase 2: Conformado mediante Extrusiéon y Caracterizacion de materiales

1-Preparacion de la Muestra :
. Trituracion y Molienda

. Amasado

2-Extrusion a vacio

3-Ensayos relacionados con el proceso de secado:
. Contraccién lineal de secado

. Densidad aparente en seco

. Resistencia mecanica a flexion en seco

4-Ensayos relacionados con el proceso de coccion :
. Coccion a tres temperaturas ( 975 °C, 1025 °C y 1075 °C)
. Contraccion lineal en cocido
. Densidad aparente en cocido
. Resistencia mecéanica a flexion en cocido
. Absorcién de agua

. Pérdida de peso en coccion



4.1 Caracterizacion de la materia prima

La caracterizacion de la Sepiolita se ha realizado en el Centro Tecnologico

Innovarcilla (Bailén) y en la Universidad de Jaén.
4.1.1 Método de indentacion. Plasticidad: Limite Liquido y Plastico de Atterberg.

La plasticidad es la propiedad mecanica de un material de deformarse
permanentemente e irreversiblemente cuando se encuentra sometido a tensiones
por encima de su rango eléstico, es decir, por encima de su limite elastico.

Las arcillas manifiestan plasticidad cuando se mezclan con cantidades discretas de
agua. Cuando a una arcilla se le aflade agua se va moldeando mas facilmente; a
esto se le llama que es més trabajable.

En esta propiedad se basa la determinacion de la plasticidad por el sistema de los

limites de Atterberg:

El limite plastico, es el punto en el que se pasa del estado plastico (moldeable) al
semisolido. Representa la humedad minima que la arcilla debe contener para poder
ser moldeada. Por debajo de ese limite de humedad, al perder plasticidad, la arcilla
se romperia al intentar moldearla.

El limite liquido, es el punto de paso del estado liquido al plastico. Corresponde a la
maxima humedad que la arcilla puede contener siendo todavia moldeable; por
encima de dicho porcentaje de humedad, la cohesion interna o atraccion entre las
particulas arcillosas, es tan baja que la pieza no tiene suficiente plasticidad para
soportar su propia forma.

El indice de plasticidad es la diferencia entre la humedad correspondiente al limite
liquido y al limite plastico.

La determinacion experimental se realiza mediante el método de indentacion, que en
el caso de las arcillas ceramicas resulta, en general, trazable con los resultados

obtenidos mediante el método de la Cuchara de Casagrande.

Para determinar el limite liquido (L.L.) se realizan 3 ensayos con una consistencia,
medida con el plasticimetro (figura 4) comprendida entre 0,8 y 1,25 N después de la
homogeneizacion. La homogeneizacion consiste en amasar sepiolita con H,O
destilada y dejar reposar en bolsas de plastico durante 24 horas. Después se amasa

la muestra durante cinco minutos para conseguir la homogeneizacion.
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Para determinar el limite plastico (L.P.) se realizan otros 3 ensayos con una
consistencia, medida con el plasticimetro, comprendida entre 11y 16 N.

Figura 4: Plasticimetro.
4.1.2 Método de absorcion de Rayos X (Sedigraph). Analisis granulométrico.

La distribuccién del tamafio de las particulas, en el caso de la fraccion fina (< 60um),
se llevé a cabo mediante Absorcion de Rayos X, utilizando un equipo de Sedigraph
(figura 5), método muy preciso basado en la velocidad de sedimentacion por
gravedad inducida. Permite determinar los diferentes tamafios de particulas
dispersadas en liquidos de propiedades conocidas. Su uso implica conocer la
densidad real inicial de la sepiolita, para lo que se utilizo el picnémetro de Helio.

La picnometria de Helio es un método que permite determinar la densidad real de
materiales solidos en estado pulverulento midiendo la cantidad de Helio desplazado

por la muestra de masa conocida.

Figura 5: Picnometro de Helio (izquierda) y equipo Sedigraph (derecha).
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El equipo Sedigraph proporciona una grafica donde se muestra la distribuccion

granulométrica de las diferentes fracciones de tamafio de particula seleccionadas.
4.1.3 Método termodilatométrico

Es un ensayo fundamental en la caracterizacion de una arcilla. Mediante este
analisis se pueden conocer las dilataciones y contracciones que tienen lugar durante
la coccién de las arcillas o de mezclas de estas y establecer una curva de coccion
acorde con las mismas.

De esta curva se puede deducir una serie de valores que constituyen una
informacion valiosa sobre el contenido en cuarzo de la arcilla, sus condiciones de
calentamiento y enfriamiento, su granulometria, plasticidad y contenido en
fundentes.

Se pesan 25 g de sepiolita y se aflade un 5-7 % de agua. Tras homogenizar la

mezcla se realiza un prensado a 5 bares con la prensa neumatica (figura 6).

Figura 6: Prensa neumatica a la izquierda y molde de conformado a la derecha.

A través de este prensado obtenemos unas probetas (figura 7), que se introducen en

la estufa, aproximadamente 2 horas, para eliminar la humedad.
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Figura 7: Probetas (mezcla de sepiolita y H,O).

Una vez eliminada la humedad, se introducen las probetas en el dilatdbmetro
(figura8).

El dilatbmetro es un instrumento que sirve para medir el alargamiento que
experimenta un cuerpo al incrementar la temperatura. La mediciébn ayuda a
encontrar el coeficiente de contraccion o dilatacion de un material en particular, a

diferentes temperaturas.

El dilatbmetro consta de un horno que se enfria con una bomba, y que contiene un
portamuestras y un sensor de temperatura.Se introduce la probeta en el
portamuestras y se inicia el ensayo.

El resultado es una grafica en la que se representa el % de dilatacion y la
temperatura.

Figura 8: Dilatometro.
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4.2 Preparacion de la mezclas

Teniendo en cuenta los resultados obtenidos en la caracterizacion de la materia
prima (Sepiolita) es complicado pensar en una aplicacion ceramica tradicional, por
ello se han preparado mezclas (Tabla 1), de Sepiolita con otras materias primas, a
diferentes temperaturas, con el objetivo de obtener un material que pueda emplearse

en ceramica.

MEZCLA 1 (MP15082) MEZCLA 2 (MP15083)

20% Sepiolita + 80% Diatomita 70% Mezcla 1+ 30% Vidrio termosolar

975°C 975°C
1025 °C 1025 °C
1075 °C 1075 °C

Tabla 1: Mezcla de sepiolita con otras materias primas: barro diatomitico y vidrio termosolar.

4.2.1 Método de conformado mediante extrusion.

Se realiza la trituracion de la materia, en este caso de la diatomita y el VTS, después
se molturan con molino de matrtillos (figura 9), la diatomita con un tamiz de 3 mm y el
VTS de 1 mm.
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Figura 9: Molino de martillos.

Y por ultimo, antes de la extrusion, se realiza el amasado (figura 11) en una
amasadora (figura 10) donde se introduce la mezcla correspondiente y se le va

afiadiendo H,O destilada de forma progresiva entre un 15-20%.

Figura 10: Amasadora.
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Figura 11: Amasado de la mezcla 1 (izquierda), amasado de la mezcla 2 (derecha).

La extrusora empleada es de tipo hélice (figura 12). El sistema de hélice es el mas
generalizado debido a que se logra una produccion continua, se trabaja en vacio y
se consigue una mejor homogeneizacion de la pasta. Una vez que se introduce el
material, éste es desplazado, gracias a la hélice, a lo largo de la extrusora y pasa a
través de una rejilla hasta llegar a la boquilla que le da la forma deseada al material
obtenido (figura 13). Ademas, el churro ha de ser cortado manualmente mediante

una espatula.

Figura 12: Extrusora.
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Figura 13: Salida del material de la extrusora.

La consistencia, se mide con el penetrometro de bolsillo (figura 14), el cual
determina la resistencia a la penetracion hasta conseguir una consistencia

aproximada a 1,4Kg/cm?,

Figura 14: Control de la consistencia con el penetrémetro de bolsillo.

La consistencia es la cohesion y adhesion de las particulas de una determinada
masa o0 conjunto de material y depende fundamentalmente de la humedad y la
plasticidad.

En las arcillas magras (no plasticas), las consistencias maximas son menores, pero
se alcanzan con mas bajos porcentajes de agua que en las plasticas. Como, por otra
parte, las condiciones de flujo del material arcilloso a través de la extrusora

dependen basicamente de su consistencia, se comprende la necesidad de mantener
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lo més constante posible la proporcién de arcilla y desgrasantes en la mezcla, es

decir, la plasticidad.

En definitiva, se puede decir que cuanta menos plastica sea la arcilla, mayor
sensibilidad presentara a los cambios de humedad. Un porcentaje de humedad que
para una arcilla plastica no suponga ninguna variacion, en una magra puede dar
lugar a un cambio en la consistencia y, por consiguiente, en las condiciones de flujo
a traves del molde. Por lo tanto, si varia el contenido de humedad y la plasticidad de

la arcilla, varia la consistencia.

Se obtuvieron un total de 50 probetas (figura 15) para cada mezcla, de 120x28x17

mm aproximadamente.

Figura 15: Probetas de la mezcla 1 secas (de color mas claro) y probetas de la mezcla 2

humedas (més oscuras).

Para los ensayos (tanto en seco como en cocido) las probetas se sitian en bandejas
frente a un ventilador durante unas 24 h aproximadamente. Es importante que las
bandejas sean de rejillas para conseguir que la humedad no quede retenida en la
bandeja y se acumule en la base de la probeta. Con este paso se consigue que
cuando las probetas entren en la estufa (110 °C) ya hayan perdido buena parte de la
humedad. Posteriormente, se introducen las probetas en la estufa para su secado.

4.3 Caracterizacion de las probetas
- Agua de amasado v contraccion lineal de secado.

Inmediatamente después de ser extrusionadas (es decir, antes de que inicien el

secado), se pesan cuatro probetas de cada mezcla (MH).

18



Tras secarlas en la estufa, se dejan enfriar en un desecador y de nuevo se pesan
(MS). Por altimo, se marcan con el “patrén del comparador” (100 mm) (LS).

El comparador (figura 16) nos indica la distancia que hay entre las incisiones
punteadas, lo que nos permitird conocer la contraccion que ha experimentado la
probeta durante el secado.

Figura 16: Comparador patrén de 100 mm.

-Densidad (p) aparente en seco y en cocido.

Los métodos mas comunmente empleados en la industria ceramica para la
determinacion de la densidad aparente de piezas consisten en pesar la pieza y
determinar el volumen de la misma basdndose en el principio de Arquimedes, es
decir, el peso de volumen desalojado durante la inmersién. El liquido mas empleado
para realizar estas pruebas de inmersién es el mercurio, puesto que es el Unico
liguido que, debido a su alta densidad, no moja la ceramica y, por lo tanto, es una
medida directa del volumen real desalojado. Este método tiende a desaparecer
debido a la gran toxicidad que presenta el mercurio.

El equipo de determinacion de la densidad aparente (figura 17) consta de un sistema
de inmersion de la pieza y de un recipiente o cubeta de mercurio que esta situado
sobre una béascula de precision 0,01 g.
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Figura 17: Equipo de inmersién en mercurio.

El procedimiento consiste en pesar las probetas (M pieza) y en medir en mercurio el
empuje de las probetas para calcular la densidad aparente (DAP).

El procedimiento para el calculo de la densidad aparente de las probetas cocidas es
idéntico al seguido para el de las probetas en seco. La Unica diferencia es que en la
densidad aparente en seco se pesan nueve probetas por cada mezcla, mientras que
para la densidad aparente en cocido se pesan tres probetas a 975 °C, tres probetas
a 1025 °C y tres probetas a 1075 °C.

-Resistencia mecanica a la flexibn en seco vy en cocido.

La resistencia mecanica de una arcilla se determina hallando su resistencia a la
flexion (flexion: encorvamiento transitorio que experimenta un solido por la accion de
una fuerza que lo deforma elasticamente) en un equipo de indentacion

(plasticimetro).

En primer lugar, se mide el largo y el ancho de cinco probetas secas para el caso de
la flexion en seco y para la flexion en cocido se miden cinco probetas por
temperatura (975 °C, 1025 °C y 1075 °C) con el Pie de Rey (figura 18). A
continuacion se pesan, anotdndose todas las medidas en el registro

correspondiente.

20



Figura 18: Pie de Rey.

Para medir la resistencia mecanica en el plasticimetro (figura 19), se debe
comprobar que el rodillo superior se encuentre centrado y perfectamente paralelo
con respecto a los dos rodillos inferiores. Distancia entre rodillos: 100 mm en seco y
en cocido 100 mm a 975 °C, 90 mm a 1025 °C y 80 mm a 1075 °C / Velocidad de
rotura: 10 mm/min en seco y 5 mm/min en cocido.

Una vez situada la probeta sobre el puente de flexion centrada sobre los rodillos del
soporte, se aproxima el apoyo superior (mediante las teclas del equipo) hasta que se
encuentre a unos 2 mm de la pieza. Se inicia el ensayo introduciendo los valores de
espesor y anchura de la probeta tras lo cual la cruceta descendera. El equipo se
detiene automaticamente cuando detecta la rotura de la probeta.

Se anota la carga de rotura: F MAX (N), y RSECO (Kg/ cm?) de cada probeta que ha

calculado automaticamente el equipo.

Vi
i

=oaom=s

Figura 19: Plasticimetro empleado.
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-Contraccioén lineal de coccion.

El célculo de este parametro se realiza automaticamente (mediante sistema
informatico) teniendo en cuenta los datos introducidos para la densidad aparente y la

pérdida del peso en coccion.

-Absorcién de agqua.

Se pesan tres probetas secas (MS) por cada temperatura de coccion (975 °C, 1025
°C y 1075 °C) correspondiente a cada mezcla.

Se determina la absorcion de agua de las probetas cocidas. Para ello, se sumergen
las probetas en bafio de agua hirviendo (figura 20) durante dos horas; se enfrian
dentro del bafio media hora y, posteriormente, se contindan enfriando las probetas
en una bandeja con agua fria. Se secan superficialmente con un pafio humedo y se

pesan (M HIDRA) anotando los datos.

Figura 20: Inmersion de probetas para la determinacion de absorcion de agua.

-Pérdida de peso en coccion.

Se pesan tres probetas secas por cada temperatura de coccion antes (MO) y

después de la coccion (Mf), y se halla la diferencia.

4.4 Difraccion de Rayos X (XRD).

Para la caracterizacion mineralogica de la materia prima y de las probetas obtenidas

se ha utilizado un Difractometro de rayos X (figura 21) para muestras pulverizadas
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Brucker-Siemens D5000, del Centro de Instrumentacion Cientifico-Técnica de la
Universidad de Jaén.

El equipo dispone de un generador de rayos X fijo, con tubos con anodo de cobre y
de cobalto intercambiables, y un goniémetro unido a un soporte de muestra y a un
detector de centelleo. El goniémetro es de geometria 6/268. El equipo est4 conectado
a un ordenador de control que dispone del paquete del sofware "Diffrac Plus" para la
adquisicion de datos y "Diffplus Eval" para el tratamiento y evaluacion de los datos
de difraccion.

El objetivo de analizar mediante difraccion de rayos X, de polvo una sustancia, es
identificar las fases cristalinas presentes mediante la comparacion de los datos
obtenidos con los tabulados.

Al incidir los rayos X en la muestra, estos son dispersados. Las direcciones
privilegiadas en las que se produce la difraccion estan determinadas por la
geometria de las redes cristalinas de las fases minerales presentes, es decir, por la
celdilla unidad que las caracteriza. En el caso de material pulverizado, asumiendo
gue la orientacion de todos los cristales que forman el polvo es perfectamente
aleatoria, las direcciones privilegiadas forman superficies con forma de envolvente
coénica con angulos O caracteristicos, por lo que es suficiente con registrar la
difraccion en un solo plano, variando el angulo que forman el haz de rayos X, la
muestra y el detector.

Los datos se presentan como una grafica de intensidad de sefal recogida (rayos

dispersados) frente al angulo 26.

Figura 21: Difractometro de rayos X empleado.
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4.5 Microscopio electrénico de barrido (SEM)

Esta técnica se aplicO después de la obtencion de los difractogramas. Este
instrumento (figura 22) permite establecer asociaciones de minerales, ademas de
obtener la composicién quimica de los minerales y poder observar su textura de
forma detallada a escala micrométrica. El microscopio electronico de barrido (SEM)
de la Universidad de Jaén, modelo MERLIN de Carl Zeiss, con capacidad analitica
EDX y WDX de Oxford, es un sistema de alta resolucién que permite trabajar con
todo tipo de muestras tanto en imagen como en andlisis. Consta de un cafon de
emision de electrones, que permite una resolucion méxima de la imagen en
electrones secundarios (SE) de 0,8 nm a 15 Kv, de 1,4 nm a 1kvy 2,4 nm a 0,2 Kv;
el rango de potencial de aceleracién esta comprendido entre 0,02 V y 30 kV. Esta
técnica se basa en barrer con un haz de electrones sobre un area de la muestra,
mientras en el monitor se visualiza la imagen a escala de grises.

Lo que se obtiene es un espectro con la composicion de elementos de cada mineral.
Este analisis permite verificar la identificacion del mineral llevada a cabo mediante
los difractogramas obtenidos por difraccién de rayos X ademas de inferir aspectos

de caracter microanalitico y microestructural.

Figura 22: Microscopio electrénico de barrido empleado en este estudio.

5. RESULTADOS

5.1 Caracterizacion tecnoldgica de la materia prima y mezclas.

5.1.1 Materia prima.
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Plasticidad: Limite Liquido y Plastico de Atterberg.

REE My Mhytsn Consistencia Mhytas H a b Limites IP
(8 (g (N) (g (%) (%) (%)
1 35,08 58,61 2,46 4212 2346
LL 2 3851 57 67 2.49 4427 2326 LL| 2973
3 30,54 48 28 2,26 36,17 2330
1 3885 49,72 19,33 43,60 1288 20,62 |-3,6207 194.0
LP. 2 3245 44,03 22 20 37,59 1253 LP| 1033
3 34,46 54 17 23,03 43,08 1284

Tabla 2: Datos obtenidos de los limites de Atterberg, limite liquido (L.L.), limite plastico
(L.P.) y el indice de plasticidad (I.P.).

Los limites de Atterberg y el indice de plasticidad se determinan a partir de las

parejas de valores consistencia’lhumedad (figura 23).

La consistencia es la fuerza del indentador en el momento en el que se ha

introducido completamente la parte cénica del mismo.

Por otro lado, el contenido de agua se calcula a partir de la expresion:

Donde :

H =

__ Mv+sh—Mv+ss

Mv+ss—Mv

H = contenido de agua de la muestra (%).

Mv+sh= masa del vaso + masa del solido humedo (g).

.100

Mv+ss = masa del vaso + masa del sélido seco (g).

Mv= masa del vaso (g).

Los datos experimentales se ajustan a la siguiente ecuacion:

Donde W = consistencia, Ay B = parametros de ajuste.

LhW=A+BInH
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Figura 23: Representacion gréafica de la consistencia frente a la humedad.
Los resultados determinados mediante el método de indentacion son (Tabla 2):

Limite Liquido: 297,3 % H,O
Limite Plastico: 103,3 % H,O
indice de Plasticidad: 194,0 % H,0

Los resultados indican que la Sepiolita es un material que presenta una elevada
plasticidad. A continuacion se muestra (Tabla 3) los valores del L.L., L.P., y I.P. de

las arcillas de bailen para comparar y ver la alta plasticidad de la Sepiolita.

Arcilla L.L. L.P. I.P.
Blanca 45,4 15,5 29,9
Rubia 32,8 11,1 21,7
Negra 38,8 18,6 20,2
Roja 25,6 14,1 11,5

Tabla 3: Valores de plasticidad de las arcillas de Bailén, limite liquido (L.L.), limite plastico
(L.P.) y el indice de plasticidad (I.P.).

e Analisis granulométrico (Sedigraph).

El valor de densidad absoluta (picnometria de Helio) es de 1.86 + 0.01 g/cm?®.
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Se muestra en la siguiente figura (figura 24) la distribucion granulométrica de las
diferentes fracciones de tamafio de particula seleccionadas. Destaca que

aproximadamente el 77% de la muestra presenta un tamafio inferior a 0,5 pum.

50+
————y . 100
Diametro d Fraccion =Acumula 1 -.\l—._._.\
e Particula  masica do 4.5 .\l\. %0
I~
Micras % % | \l\
4.0+ |
>60 0 100 Nm 80
50-60  0.0994 100 7
40-50  0.19881 99.9006 3.5 I Fraccion masica (%) 70
30-40 089463 99.70179| i
25-30  0.39761 98.80716| < 30| —m— Acumulado 0
20-25 | 039761 98.40054| & | =]
15-20 0.39761 98.01193 @ é
10-15 089463 9761431 2 25+ 50 &
8-10 059642 96.71968| = . %.
6-8 059642 96.12326| O 2.0 0 ~
5-6 | 0.39761 9552684 & i >
=
4-5 | 0.69583 95.12922| © 15
3-4 120225 944334 | L~ 30
2-3 | 228628 93.14115
15-2  2.08748 90.85487 1.0+ 20
1-2 357853 88.7674 -
0,8-1 2.18688 85.18887 054 10
0,6-0,8 3.37972 83.00199
05-0,8 1.78926 79.62227 00 0
<0,5 77.833 77.833 ) ég @ @ @ @ '\9 Q) (O ‘0 ’v 03 (\, r\/ :\/ Q‘b ® Q(,?
@@@ Q%'b‘ov(b‘\/%'\/‘b S b
N > Q‘q
Diametro de Particula (um)

Figura 24: Distribucion granulométrica de las diferentes fracciones de tamafio de particulas.

e Dilatometria

En la siguiente Figura (figura 25), se representa la curva de dilatacién/contraccion de
la sepiolita MP15073 con la temperatura, asi como la correspondiente derivada,
hasta una temperatura maxima de 1050 °C y 1200 °C.
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Figura 25: Dilatometria de la materia prima (sepiolita) hasta 1050 °C y 1200 °C.

Se observa en primer lugar que la dilatacion durante las primeras etapas de
calentamiento es minima, lo que indica que se trata de una materia prima con un
comportamiento muy refractario durante esas etapas. Posteriormente, se inicia una
primera contraccion a partir de aproximadamente 340 °C. A partir de esta
temperatura no se observan modificaciones dimensionales significativas hasta
aproximadamente 825 °C, momento en el que se produce una brusca contraccion de
aproximadamente el 1,5 %. Finalmente, el material comienza de nuevo a contraer a
partir de unos 950 °C, alcanzando una velocidad maxima de contraccién en torno a
1030 °C. La contraccion total de la pieza, hasta la temperatura de ensayo

seleccionada, es de aproximadamente el 6,5 %.

Resulta ademas de interés resaltar que la probeta ensayada en el dilatbmetro
mantiene tras el tratamiento a 1050 °C una elevada porosidad y no muestra signos
evidentes de fusion (figura 26). Este aspecto revelaria que las transformaciones y
contracciones observadas responden mas a un proceso de transformacion de fases

cristalinas que a un proceso de vitrificacion.
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Figura 26: Probeta de sepiolita utilizada en el dilatébmetro.

En la grafica anterior se muestra como en el ensayo realizado hasta 1200 °C,
aparece un proceso de desaceleracion en el proceso de contraccion entre 1025°C y
1075 °C, el cual era imperceptible en el ensayo realizado hasta 1050 °C. Es de
destacar que tras la realizacion del ensayo hasta 1200 °C, la muestra de sepiolita no
presenta signos evidentes de vitrificacion, al igual que ocurria en el ensayo realizado
hasta 1050 °C.

5.1.2 Mezclas.
e Conformado por extrusion

Obtenemos como resultado 50 probetas para la mezclas MP15082 y MP15083 de

dimensiones 120x28x17 mm aproximadamente.

La siguiente figura (figura 27) muestra con detalle las probetas conformadas.

Figura 27: Probetas de las dos tipos de mezclas obtenidas por extrusion.
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e Dilatometria

En la figura siguiente se muestra las dilatometrias de las mezclas conformadas
hasta 1100 °C.
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Figura 28: Dilatometria de las mezclas conformadas hasta 1100 °C.

El comportamiento dilatométrico de las mezclas estudiadas es similar al
comportamiento de la sepiolita, diferenciandose en que en ambas mezclas
presentan una pequefia contraccion en torno a los 700 °C debido a la
descarbonatacion del barro diatomitico, tal y como muestran las curvas DDIL, justo
antes de la segunda contraccién importante que sufren debido a la sepiolita presente
en las mezclas. Ademas, el proceso de desaceleracion de la contraccion entre 1025
°C y 1075 °C, que aparece en la sepiolita, se muestra en la mezcla MP15082
mientras que en la mezcla con VTS, practicamente no se manifiesta. Este hecho
justifica que hasta 1050 °C, la velocidad de contraccién sea mayor en la mezcla
MP15082, mientras que a partir de dicha temperatura, la mezcla MP15083 presente

mayor velocidad de contraccion, siendo por tanto una mezcla mas fundente.

Como muestran las curvas representadas en la figura anterior, la mezcla MP15083,
presenta una mayor fundencia que la mezcla MP15082, ya que la contraccién total
experimentada por dichas mezclas durante el andlisis termodilatométrico realizado
hasta 1100 °C es del 12,4% y 9,1% respectivamente.
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e Agua de amasado

El agua de amasado es la diferencia entre la masa en verde (masa de las probetas
recién salidas de la extrusora) y masa seca (masa de las probetas secadas en la
estufa a 105 °C). Es decir, es la cantidad de agua afadida a la mezcla de arcillas
para ser conformada mediante extrusion.

Los valores normales de agua de amasado (humedad de moldeo) para la fabricaciéon
de materiales ceramicos mediante extrusion oscilan entre el 18% y el 25% de

humedad.

Se muestra a continuaciéon (Tabla 4) valores de agua de amasado que se obtienen

como valor medio de 4 determinaciones. La férmula utilizada para el célculo es la

siguiente:
Masa Verde — Masa Seco
Agua de Amasado = x 100
Masa Seco
Agua de Amasado
Mezcla Probeta Masa Verde (g) Masa Seco (g) Agua Amasado (%)

1 99,17 63,34 56,6
2 99,09 63,20 56,8

MP15082 3 99.88 63.56 57.1 56,9 £ 0,6
4 99,19 63,13 57,1
1 104,78 72,83 43,9
2 104,85 72,68 44,3

AL 3 105,34 73,19 43,9 e
4 104,99 72,92 44,0

Tabla 4: Datos obtenidos de agua de amasado de las mezclas conformadas en seco.

Se observa que la mezcla MP15083 presenta menos cantidad de agua de amasado
(44%) que en la mezcla MP15082 (56,9%) debido a dos factores, 1) presenta menor
cantidad de sepiolita en su formulacién, y 2) tiene en su composicion vidrio
termosolar, el cual es un material que carece de plasticidad actuando en la mezcla
como desgrasante. Estos dos hechos hacen que se reduzca el agua de amasado
con respecto a la mezcla MP15082).

e Contraccion lineal de secado

A medida que se desarrolla la operacion de secado, el agua superficial eliminada se

reemplaza por el agua proveniente del interior de las piezas. Debido a ello, las
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particulas se van acercando, de modo que se produce una contracciéon. Al final,
sucede una situacion en la que ya no es posible extraer mas agua, pues se ha
alcanzado el estado de equilibrio. Asi es importante conocer la contraccion de
secado de la arcilla para prevenir roturas o fisuras en esta operacion, sobre todo en

los ciclos de secado rapido.

Segun Bueno y Alvarez (2008) los valores de contraccion de secado normales para
materiales ceramicos oscilan entre el 4% y 7%. Cuanto mas bajo sea el valor, menor
riesgo de que aparezcan patologias (fisuras, deformaciones...) en las piezas durante

el proceso de secado.

A continuacion, se muestran los valores de contraccion de secado (Tabla 5), como

valor medio de 4 determinaciones. La formula utilizada para el calculo es la

siguiente:
» Longitud Verde — Longitud Seco
Contraccion de Secado = - x
Longitud Seco
Contraccién de Secado
Mezcla Probeta Longitud Verde Longitud Seco Contracmo(r: de Secado
(mm) (mm) (%)

1 100,0 94,0 6,4

2 100,0 94,0 6,4
MP15082 3 1000 94.2 6.2 6,4+01

4 100,0 93,9 6,5

1 100,0 94,7 5,6

2 100,0 94,5 5,8
MP15083 3 100.0 94.6 5.7 57+0,1

4 100,0 94,6 5,7

Tabla 5: Datos obtenidos para la contraccion lineal de secado de las mezclas conformadas

en seco.

Se observa que en la mezcla MP15083 presenta un valor mas bajo de contraccion
de secado (5,7%) que la mezcla MP15082 (6,4%), por lo que la muestra MP15083

presentaria menor riesgo de roturas, fisuras, etc.
e Densidad aparente en seco

Es una medida de compacidad, que es una de las propiedades mas importantes de
la pieza moldeada, ya que determina su comportamiento en las diferentes etapas del

proceso ceramico y ejerce una marcada influencia, tanto sobre las propiedades de la
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pieza cruda (resistencia mecanica, permeabilidad, etc.), como sobre las propiedades
del producto cocido (tamafio, absorcion de agua, etc).

La compacidad no es un parametro que se utilice para interpretar los resultados en

este tipo de materiales, aunque se puede utilizar, pero no es el adecuado.

A continuacion, se muestran los valores de densidad aparente en seco de las

mezclas conformadas (Tabla 6), obtenidos como valor medio de 9 determinaciones.

La formula utilizada para el calculo es la siguiente:

Masa Seca x Densidad Hg (13,63 g/cm3)

Empuje Seco

Densidad Aparente en Seco =

Densidad Aparente en Seco

Mezcla Probeta Masa Seco (g) Empuje Seco (g) DRl A S

(g/cm3)
1 63,34 696,6 1,25
2 63,20 694,0 1,25
3 63,56 698,2 1,25
4 63,13 693,8 1,24
MP15082 5 63,69 696,8 1,25 1,25 + 0,01
6 63,21 691,6 1,25
7 63,64 697,6 1,24
8 63,72 696,6 1,25
9 63,47 695,0 1,24
1 72,83 715,2 1,39
2 72,68 714,6 1,39
3 73,19 718,2 1,39
4 72,92 717,0 1,39
MP15083 5 73,51 718,2 1,40 1,39+ 0,01
6 72,85 713,8 1,39
7 73,26 716,2 1,39
8 73,09 714,2 1,39
9 72,95 713,0 1,39

Tabla 6: Datos obtenidos de la densidad aparente de las mezclas conformadas en seco.

Se observa que la mezcla MP15083 presenta mayor densidad aparente en seco por
lo tanto mayor compacidad (1,39%) que la muestra MP15082 (1,25%).

e Resistencia mecanica a flexion en seco

Los valores de resistencia a flexion en seco es utilizan para ver si es posible utilizar
la mezcla de arcillas conformada dentro de un proceso industrial de fabricacion, es

decir para determinar su viabilidad técnica, ya que el material necesita una
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resistencia minima para que pueda ser manipulado mecanicamente dentro de un

proceso de fabricacién industrial.

El valor minimo de resistencia a flexion en seco debe sur superior a 30 Kg/cm?
(Bueno y Alvarez, 2008).

A continuacién, se muestran los valores de resistencia a flexién en seco de las

mezclas conformadas (Tabla 7), obtenidos como valor medio de 5 determinaciones.

La formula utilizada para el calculo es la siguiente:

) ) » 3 x Fuerza x Separacion Rodillos 100
Resistencia a Flexion =

2 x Anchura x Espesor? X 9,81

Resistencia a Flexion en Seco

Separacion Anchura Espesor Resistencia a
Mezcla Prob. Rodillos ) ) Fuerza (N) Flexion Seco
(mm) (Kg/cm2)
11 27,47 16,52 143,4 29
12 27,31 16,54 163,7 34
MP15082 13 100 27,33 16,56 168,0 34 3212
14 27,49 16,84 150,4 29
15 27,42 16,66 168,8 34
11 27,61 16,94 145,8 28
12 27,81 16,80 131,6 26
MP15083 13 100 27,83 17,00 150,2 29 2812
14 27,87 16,77 138,8 27
15 27,61 16,78 153,6 30

Tabla 7: Datos obtenidos de la resistencia mecanica a flexién de las mezclas conformadas

en seco.

Se Observa que la mezcla MP15082 presenta una resistencia a flexion mayor (32
Kg/cm?), resistencia minima que debe presentar para que pueda ser manipulado
mecanicamente dentro de un proceso de fabricacién industrial, mientras que la

muestra MP15083 no presenta una resistencia minima (28 Kg/cm?).

e Contraccion lineal en cocido

Esta contraccion indica la capacidad de densificacion del material, es decir a mayor
contraccion de coccion mayor sera la densidad y la resistencia del material y menor
sera su capacidad de absorcion de agua. Fisicamente esta contraccion indica la
cantidad de fase liquida que se forma la cual va rellenando los poros. A mayor

contraccion, mayor fase liquida que rellena los poros, lo que produce una

34



disminucién del volumen total de la pieza y por tanto un aumento de la densidad del

material.

Los valores de contraccién en cocido normales para materiales ceramicos son <2%
para la fabricacion de materiales porosos para revestir (ladrillos) y >2% para

materiales gresificados (Bueno y Alonso, 2008).

A continuacion, se muestran los valores de Contraccion Lineal de Coccion de las

mezclas conformadas (Tabla 8), obtenidos como valor medio de 3 determinaciones.

La formula utilizada para el calculo es la siguiente:

. . . 1  Empuje Seco — Empuje Cocido
Contraccion Lineal de Coccién = = x - x 100
3 Empuje Seco

Contraccion Lineal de Coccion

o Empuje Empuje Contraccion Lineal de
Mezcla  Probeta  T(°C)  gon5(9)  Cocido () Coccion (%)

1 696,6 613,4 4,0
2 975 694,0 612,2 39 39+01
3 698,2 616,0 3,9
4 693,8 558,0 6,5

MP15082 5 1025 696,8 554,6 6,8 6,7 +0,2
6 691,6 553,0 6,7
7 697,6 354,8 16,4
8 1075 696,6 346,4 16,8 16,5 + 0,3
9 695,0 353,0 16,4
1 715,2 617,6 4,5
2 975 714,6 612,6 4,8 4,7+01
3 718,2 614,8 4,8
4 717,0 484,2 10,8

MP15083 5 1025 718,2 490,6 10,6 10,8+ 0,2
6 713,8 479,4 10,9
7 716,2 421.,0 13,7
8 1075 714,2 419,0 13,8 13,8+0,1
9 713,0 416,4 13,9

Tabla 8: Datos obtenidos de contraccion lineal de las mezclas conformadas en cocido.

Se observa que en la mezcla MP15083 tiene mayor contraccion y por lo tanto mayor
resistencia a 975 °C y 1025 °C debido a la presencia de vidrio termosolar, el cual a
esas temperaturas sea fundido mientras que en la mezcla MP15082 a 1075 °C la
contraccion es mayor debido a la contraccion de la sepiolita (mayor cantidad de

sepiolita).
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e Densidad aparente en cocido
Al igual que la densidad aparente en seco es una medida de la compacidad.

A continuacion, se muestran los valores de Densidad Aparente en Cocido de las

mezclas conformadas (Tabla 9), obtenidos como valor medio de 3 determinaciones.

. . g
Masa Cocido x Densidad Hg (13,63 /cm3)
Empuje Cocido

Densidad Aparente en Cocido =

Densidad Aparente en Cocido

o Masa Empuje Densidad Aparente Cocido
Mezcla Probeta T (°C) Cocido (g)  Cocido (g) (&/cm?)

1 53,55 613,4 1,19

2 975 53,29 612,2 1,19 1,19 + 0,01
3 53,65 616,0 1,19
4 53,17 558,0 1,30

MP15082 5 1025 53,38 554,6 1,31 1,31 + 0,01
6 52,93 553,0 1,30
7 53,28 354,8 2,05

8 1075 53,28 346,4 2,10 2,06 + 0,03
9 53,11 353,0 2,05
1 64,79 617,6 1,43

2 975 64,73 612,6 1,44 1,44 + 0,01
3 65,15 614,8 1,44
4 64,82 484,2 1,82

MP15083 5 1025 65,17 490,6 1,81 1,82 + 0,01
6 64,63 479,4 1,84
7 65,00 421,0 2,10

8 1075 64,87 419,0 2,11 2,11 + 0,01
9 64,67 416,4 2,12

Tabla 9: Datos obtenidos de la densidad aparente de las mezclas conformadas en cocido.

Se observa que la muestra MP15083 presenta mayor densidad aparente en cocido y
por lo tanto mayor compacidad (1,44%; 1,82% y 2,11%) que la muestra MP15082
(1,19%; 1,31%; 2,06%).

e Resistencia mecanica a flexion en cocido

Es un pardmetro muy importante para evaluar las caracteristicas del producto final
obtenido y comprobar que su comportamiento mecanico es acorde al tipo de

producto fabricado.

Los valores de resistencia a flexidbn en cocido indican el valor de la resistencia que

tiene el material:<50 Kg/cm2 resistencia muy baja, 50-100 Kg/cm2 resistencia
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aceptable, 100-150 Kg/cm? resistencia normal, >150 Kg/cm? resistencia muy alta y
>2000 Kg/cm?, resistencia para materiales gresificados. A mayor capacidad de
absorcion de agua menor resistencia a flexion en cocido. A mayor densidad en

cocido mayor resistencia.

A continuacion, se muestran los valores de Resistencia a Flexion en Cocido de las

mezclas conformadas (Tabla 10), obtenidos como valor medio de 5 determinaciones.

3 x Fuerza x Separacion Rodillos 100

Resistencia a Flexion =
eswstencia a Htexton 2 x Anchura x Espesor? x 9,81

Resistencia a Flexion en Cocido

Mezcla Prob. T (°C) Rc?:iﬂ;)s Espesor Anchura Fuerza Re_sjstencia a2
(mm) (mm) (mm) (N) Flexion (Kg/cm?2)
21 15,86 26,22 367,6 85
22 15,84 26,32 320,2 74
23 975 100 15,78 26,21 371,6 87 81+5
24 15,90 26,22 341,4 79
25 15,83 26,21 338,2 79
31 15,06 24,87 571,2 139
32 15,21 24,80 584,2 140
MP15082 33 1025 90 15,24 25,80 472,6 109 123 + 15
34 15,44 25,60 498,4 112
35 15,24 25,10 489,6 116
41 12,54 21,12 945,2 348
42 12,47 21,03 1299,2 486
43 1075 g 1251 21,06 11088 412 410 + 56
44 12,60 21,22 1211,6 440
45 12,74 21,01 1018,6 365
21 15,91 26,34 464,0 96
22 15,89 26,30 460,2 95
23 975 90 15,90 26,40 505,0 104 95+8
24 15,92 26,52 404,4 83
25 15,96 26,27 460,4 95
31 14,16 23,68 861,6 250
32 14,29 23,65 816,8 233
MP15083 33 1025 90 14,22 23,76 750,4 215 226+ 16
34 14,49 23,95 758,2 207
35 14,38 23,74 806,2 226
41 13,53 22,70 1279,0 376
42 . 13,56 22,61 1340,4 394
43 80 13,53 22,71 1366,8 402 374 + 28
44 13,54 22,76 1256,8 368
45 13,59 22,63 1125,8 329

Tabla 10: Datos obtenidos de la resistencia mecanica a la flexién de las mezclas

conformadas en cocido.
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Se observa que la mezcla MP15083 presenta valores mas altos de resistencia (95,

226 y 374 Kg/cm?), que la mezcla MP15082 (81, 123 y 410 Kg/cm?).

e Absorcion de agua

Proporciona informacion para la formulacion y ajuste de las pastas destinadas a la

fabricacién ceramica estructural.

Los valores de absorcion de aguaindican de forma indirecta la porosidad del

material, ya que el agua absorbida por el material tiene que ocupar un espacio y ese

espacio es el poro del material. Por tanto, cuanto mayor capacidad de absorcion de

agua tenga un material mayor sera su porosidad.

Los valores normales para materiales ceramicos de construccion son del 12%-25%

para materiales porosos a revestir (ladrillos), <6% para materiales gresificados e

<0.5% para porcelanas.

A continuacion, se muestran los valores de Absorcidon de Agua de las mezclas

conformadas (Tabla 11), obtenidos como valor medio de 3 determinaciones.

Absorcién de Agua =

Masa Hidratada — Masa Cocido

Masa Cocido

Absorcion de Agua

Masa
Mezcla Probeta T (°C) c M_asa Hidratada Absorcion de Agua (%)
ocido (g)
(8)

1 53,55 76,76 43,3
2 975 53,29 76,47 43,5 43,4 +0,1
3 53,65 76,95 43,4
4 53,17 72,79 36,9

MP15082 5 1025 53,38 72,49 35,8 36,4+ 0,6
6 52,93 72,24 36,5
7 53,28 56,27 5,6
8 1075 53,28 55,31 3,8 45+1,0
9 53,11 55,30 4,1
1 64,79 85,64 32,2
2 975 64,73 85,27 31,7 31,8+0,3
3 65,15 85,68 31,5
4 64,82 75,58 16,6

MP15083 5 1025 65,17 76,22 17,0 16,51 0,5
6 64,63 74,98 16,0
7 65,00 65,48 0,7
8 1075 64,87 65,35 0,7 0,7+0,1
9 64,67 65,11 0,7

Tabla 11: Datos obtenidos de absorcién de agua de las mezclas conformadas.

38



Se observa que la mezcla MP15082 presenta mayor capacidad de absorcion de
agua y por tanto mas porosidad (43,4%; 36,4% y 4,5%) que la mezcla MP15083,

que presenta menos capacidad de absorcion de agua (31,8%; 16,5% y 0,7%).
e Pérdida de peso en cocido
Las pérdidas de peso que sufre un material durante su coccion son:

La eliminacion de la humedad y el agua ligada (eliminacién producida hasta aprox.
los 200 °C).

La combustidon/oxidacion de la materia organica (entre 200 °C y 450 °C).
La deshidroxilacion de los minerales arcillosos (entre 450 °C y 700 °C).
La descomposicion de los carbonatos (entre los 700 °C y 850 °C).

A continuacion, se muestran los valores de Pérdida de Peso en Coccién de las

mezclas conformadas (Tabla 12), obtenidos como valor medio de 3 determinaciones.

Masa Seco — Masa Cocido
Pérdida de Peso en Coccion = x 100
Masa Seca

Pérdida de Peso en Coccion

o Masa Seco Masa Pérdida de Peso en
Mezcla Probeta T (°C) © Cocido (g) Coccién (%)

1 63,67 53,55 15,9
2 975 63,46 53,29 16,0 15,9+ 0,1
3 63,79 53,65 15,9
4 63,35 53,17 16,1

MP15082 5 1025 63,69 53,38 16,2 16,2+ 0,1
6 63,21 52,93 16,3
7 63,64 53,28 16,3
8 1075 63,72 53,28 16,4 16,3+ 0,1
9 63,47 53,11 16,3
1 73,04 64,79 11,3
2 975 72,88 64,73 11,2 11,2+ 0,1
3 73,38 65,15 11,2
4 73,09 64,82 11,3

MP15083 5 1025 73,51 65,17 11,3 11,3+ 0,1
6 72,85 64,63 11,3
7 73,26 65,00 11,3
8 1075 73,09 64,87 11,2 11,3+ 0,1
9 72,95 64,67 11,4

Tabla 12: Datos obtenidos de la pérdida de peso de las mezclas conformadas en cocido.
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Se observa que la mezcla MP15082 presenta mayor pérdida de peso (15,9%; 16,2%
y 16,3%) debido a la mayor cantidad de carbonatos que hay en la mezcla, este

aporte de carbonatos lo hace el barro diatomitico, donde se presenta en mayor

cantidad que en la mezcla MP15083 (11,2%; 11,3% y 11,3%).

5.2 Caracterizacion mineraldgica de las mezclas conformadas

e Difraccion de Rayos X de las mezclas conformadas

» Mezcla 15082, la fases presente son:

A975°C A 1025°C A 1075°C

Sepiolita Sepiolita Sepiolita

Cuarzo Cuarzo Cuarzo

Wollastonita Wollastonita Wollastonita

Dolomita Dolomita Dolomita

Piroxenos Piroxenos Piroxenos
Feldespato potasico Feldespato potasico

Cristobalita

Tabla 13: Fases presentes en la difraccion de rayos X de la mezcla MP15082.

El difractograma (figura 29) de la mezcla MP15082 a 1075 °C, indica las fases méas

importantes presentes.
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Figura 29: Difractograma de la muestra MP15082 a 1075 °C.
» Mezcla 15083, las fases presentes son:
A 975°C A 1025° C A 1075°C
Sepiolita Sepiolita Sepiolita
Cuarzo Cuarzo Cuarzo
Tridimita Tridimita Tridimita
Wollastonita Wollastonita Wollastonita
Dolomita Dolomita Dolomita
Feldespato potasico Piroxenos Piroxenos
Feldespato Na-Ca Feldespato potasico Feldespato potasico
Feldespato calcico Feldespato calcico

Tabla 14: Fases presentes en la difraccion de rayos X de la mezcla MP15083.

El difractograma (figura 30) de la mezcla MP15083 a 1075 °C, indica las fases mas
importantes presentes.
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Figura 30: Difractograma de la muestra MP15083 a 1075 °C.

e Microscopio electronico de barrido (SEM)

El estudio en lamina delgado pulida de las mezclas en el SEM ha permitido
corroborar y completar en parte la caracterizacion mineraldgica llevada a cabo con el
DRX y obtener informacion de tipo textural sobre las muestras. En general, se
observa que las mezclas de menor temperatura son de tamafo de grano mas fino y
heterogéneas, que las de mayor temperatura, con cristales de tamafio mayor.

Concretamente, la mezcla MP15082 calentada a 975 °C se caracteriza por un
tamafo de grano del orden de 50 um. La misma se caracteriza por una matriz de
grano fino formada por sepiolita, enstatita, wollastonita, con cristales algo mayores

de cuarzo, diseminados por la misma (figura 31).
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90um

Figura 31: Aspecto general de la muestra MP15082 a 975 °C.

También se han identificado algunos cristales de periclasa (6xido de magnesio) de
tamafio menor y habito xenomorfo. Los restos de diatomeas y otros fragmentos
fosiles procedentes del barro diatomitico también se observan con facilidad (figura
32).

! 100pm !

Figura 32: Clasto de wollastonita (Wo0), cristales de periclasa (Per) y restos de diatomeas de
la mezcla MP15082 a 975 °C.

La mezcla MP15082 a 1025 °C se caracteriza por un tamafio de grano de mayor

orden que la mezcla anterior (a 975 °C), alrededor de las 100 um. La misma se
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caracteriza por una matriz formada por sepiolita, feldespato potasico y wollastonita.
También se han identificado cristales mayores de cuarzo (figura 33).

S T F Py = ¥ B

Figura 33: Wollastonita (Wo) y cristales mayores de cuarzo (Qz) de la muestra MP15082 a
1025 °C.

Ademas se pueden observar con facilidad los restos de organismos fosiles y vidrio

mezclado con wollastonita como se puede apreciar (figura 34).

o PR ki" q'f - ga ' 8 N

Figura 34: Wollastonita (Wo) mezclada con vidrio, sepiolita (Sep) y restos de organismos
fésiles (diatomeas).
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La mezcla MP15082 a 1075 °C se caracteriza por un tamafio de grano medio de 130
um. La misma se caracteriza por una matriz de grano mayor que las dos
temperaturas anteriores (975 y 1025 °C) formada por sepiolita, piroxeno de pequefio

tamafo y aspecto vidrioso (figura 35).
También se identifican cristales algo mayores de cuarzo (probablemente, polimorfos

de alta temperatura, como se han identificado por DRX).

! 100um

Figura 35: Cristales de sepiolita (Sep) y cuarzo (Qz) en una masa vitrea.

También se han identificado cristales de feldespato potdsico con un tamafio

considerable (figura 36).

s PR D

! 400um

Figura 36: Feldespato potasico (Kfp), sepiolita (Sep) y polimorfos de la silice (Qz).
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La mezcla MP15083 a 975 °C presenta un tamafio de grano de 150 um. La misma
se caracteriza por una matriz formada por sepiolita, cuarzo, wollastonita y feldespato
potasico. También se ven los trozos del VTS (figura 37).

'

! G00um !

Figura 37: Cristales de cuarzo (Qz), feldespato potasico (Kfp), wollastonita (Wo) y vidrio.

Ademas se aprecian cristales de wollastonita de habito prismatico alargado (figura
38).

10um

Figura 38: Wollastonita (Wo) en forma prismatica.

La mezcla MP15083 a 1025 °C presenta un tamafio de grano de 130 um. La misma

se caracteriza por una matriz que es mas homogénea con presencia de wollastonita
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de hébito prismatico (figura 39).

! 90um !

Figura 39: Cristales de wollastonita (Wo) prismaticos y cuarzo (Qz).

Ademas es mas dificil ver los clastos de VTS, también se ven restos fésiles y de

diatomeas (figura 40).

! 200um !

Figura 40: Cuarzo (Qz) y sepiolita (Sep).

La mezcla MP15083 a 1075 °C presenta un tamafio de grano de 100 um. La misma se
caracteriza por una matriz de igual composicion a la de temperatura 1025 °C, donde
se encuentra presente wollastonita, VTS (figura 41).
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! 100pm = !
Figura 41: Wollastonita (Wo) cristales prismaticos claros, vacuolas (zonas mas oscuras)

donde se pueden apreciar pequefios cristales dentro, que han precipitado.

6. DISCUSION

Con toda la informacion y resultados obtenidos resulta complicado pensar en una
aplicacion cerdmica tradicional para esta materia prima. Productos usuales de la
ceramica tradicional son: las ceramicas de mesa, pavimentos y revestimiento de

sanitarios refractarios, porcelanas (aislantes, decorativas) etc.

Por una parte, la elevada plasticidad de la sepiolita (L.L. 297,3% H,0, L.P. 103,3%
H.O y I.P. 194,0% H,0) impide su conformado mediante las técnicas clasicas de
extrusion o prensado. Por otro lado, la elevada contraccion de las piezas
(contraccion total de la pieza a 1025 °C, es de aproximadamente el 6,5 %), puede
dar lugar a tensiones termo-mecanicas durante el proceso de coccidén y a una baja

resistencia del material obtenido.

Por estas razones, se planted combinar la sepiolita con otros materiales como el
barro diatomitico, del que se tienen numerosos afloramientos en la Cuenca del
Guadalquivir y con el que se ha pretendido reducir la plasticidad y, por otro lado, el
vidrio termosolar, procedente de residuos de vidrio de paneles solares con el que se

ha pretendido aportar resistencia a la mezcla. El hecho de reciclar un residuo como
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es el vidrio, puede tener gran interés desde el punto de vista ambiental, ya que seria

una manera de reducir el impacto de su acumulacion.

La mezcla con el barro diatomitico y el VTS ha permitido modificar determinados

parametros como la plasticidad o la resistencia.

Comportamiento en seco: es mejor el material MP15083 ya que presenta valores
mas bajos de agua de amasado (MP15082 56,9% y MP15083 44,0%) y contraccion
de secado (MP15082 6,4% y MP15083 5,7%), aunque en ambos materiales la

resistencia en seco esta al limite para ser introducida dentro de un proceso de

fabricacion industrial ya que se recomiendan resistencia en seco superiores a 30
Kg/cm? (MP15082 32 Kg/cm? y MP15083 28 Kg/cm?). Por tanto, la viabilidad técnica
del material MP15083 es mas alta que la del material MP15082.

Comportamiento en cocido: es mejor el material MP15082 ya que presenta valores
mas altos de resistencia mecanica (MP15083 95, 226 y 374 Kg/cm? y MP15082 81,
123 y 410 Kg/cm?) a una densidad en cocido mas baja (MP15082 1,19%; 1,31%;
2,06% y MP15083 1,44%; 1,82%; 2,11%) en comparacion con el material MP15083.

Es posible trabajar en esta linea, modificando los porcentajes de cada material y/o
alguna de las temperaturas de coccion y, los tiempos de coccion, permitan

finalmente obtener un producto con una finalidad ceramica.

Por lo tanto, se puede concluir que la sepiolita es un mineral que conviene utilizar en
la industria ceramica mezclado con otras materia primas que reduzcan su plasticidad
e incrementen la resistencia del producto final. Un aspecto a favor de la sepiolita es
el color blanco que confiere a la ceramica, no siempre facil de obtener y que

incrementa su espectro de aplicaciones
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