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1. Titulo del proyecto.
Laminas ceramicas obtenidas por adhesién en frio de capas delgadas de naturaleza
diferente.

2. Resultados.

Durante 2018, se realizé una exhaustiva busqueda bibliografica sobre la naturaleza, propiedades y
mecanismos de adhesién de materiales que potencialmente pudieran ser utilizados como adhesivos
para unir laminas ceramicas.

En base a esta busqueda bibliografica, durante 2018-2020 se preseleccionaron una serie de adhesivos
comerciales de distinta naturaleza quimica y se procedid a la determinacién de sus propiedades
mecanicas, en concreto, su resistencia a la cizalla mediante ensayos de compresion (esta propiedad
es la mas representativa de la capacidad de adhesion y cohesidn de los adhesivos). Para ello, también
durante 2018, se puso a punto un procedimiento experimental para la determinacion de esa
propiedad, mediante ensayos de compresién en una maquina de ensayos universales. Finalmente,
teniendo en cuenta estos resultados, se realizd una seleccién final de los adhesivos, aquellos que
presentaban las mejores propiedades mecanicas, con los que se elaboraron los paneles ceramicos.

Durante 2019-2020, con los adhesivos seleccionados en el paquete de trabajo 2 (aquellos que
presentaban las mejores propiedades mecanicas), se elaboraron los paneles cerdmicos. Para ello,
previamente, se establecid el método y las variables de operacidon para la obtencidon de estos
materiales multicapa. A continuacién, se establecid la metodologia para la evaluacién de sus
propiedades mecanicas mds importantes como son la resistencia a la flexion, médulo eldstico, carga
de rotura y deformacién mdaxima antes de rotura. Se estudié la influencia del espesor de la lamina
ceramica, numero y naturaleza de las capas sobre estas propiedades. Asimismo, se estudio el efecto
que las distintas herramientas y procedimiento de corte ejercen sobre los paneles ceramicos.

También se llevd a cabo el desarrollo de la lamina y del recubrimiento superficial de los paneles, de
altas prestaciones mecdnicas. Se efectud el estudio de las cinéticas de sinter-cristalicacion de
diferentes fritas y de sus mezclas, algunas de ellas con altas concentraciones de circon (composites),
mediante la realizacidon de ensayos en un microscopio de calefaccion y ensayos de andlisis térmico
diferencial (ATD). A continuacion, se determinaron las propiedades superficiales de las laminas y
recubrimientos desarrollados, mediante la realizacion de ensayos de microdureza. Se obtuvieron
paneles con estos materiales y se determinaron sus propiedades mecanicas.

A continuacidn, se detallan los resultados de las tareas efectuadas durante la segunda anualidad del
proyecto (2019-2020).

T2.3. Determinacién de las propiedades de los adhesivos.

Efecto de la naturaleza del adhesivo

Se ha estudiado el comportamiento mecanico de distintos adhesivos, tras 7 dias de maduracion:
silicona de alta resistencia a la temperatura, poliuretano, silicona de curado rdpido a temperatura
ambiente, acrilico, polimeros hibrido y epoxi. En concreto, se ha determinado su resistencia a la cizalla
mediante ensayos de compresion en una maquina de ensayos universales (INSTRON) (Figura 1).




UNION EUROPEA
Fondo Europeo de

@ ao,
G E N E R A L I TAT I : ACE 5t Desarrollo Regional
VA L E N C I A N A I(Igl;ggﬁ'mlﬂlugM?’iBAle Una manera de hacer Europa

Y e

Figura 1. Montaje de las probetas en el soporte de ensayo a la cizalla de la maquina de ensayos
universales.

Efecto del tiempo de maduracién de los adhesivos

Se determind la resistencia a la cizalla y la fuerza de rotura de cuatro de los adhesivos comerciales
preseleccionados, a distintos tiempos de maduracion del adhesivo. En la Figura 2 se muestran los
resultados obtenidos para el caso del poliuretano y las dos siliconas.
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Figura 2. Evolucidn de la resistencia a la cizalla con el tiempo de maduracion para tres adhesivos.
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Del estudio de las propiedades mecanicas de los adhesivos se extrajeron las siguientes conclusiones:

e Los adhesivos epoxi y acrilico eran muy fuertes, pero extremadamente rigidos.

e Eladhesivo poliuretano mostré un valor de resistencia a la cizalla elevado, para cualquier
tiempo de maduracion, superior a los de las siliconas (tanto la de curado rapido a
temperatura ambiente como la de alta resistencia a la temperatura) y al de los polimeros
hibridos.

e Llaresistenciaa lacizalla de todos los adhesivos aumentaba con el tiempo de maduracion,
hasta alcanzar, para tiempos elevados (generalmente superiores a 10dias), un valor
constante.

e En general, todos los adhesivos presentaban una fractura pldstica y del tipo adhesivo-
cohesiva. Conforme se incrementaba el tiempo de maduracion, la fractura se hacia mas
cohesiva. La deformacion mdaxima también aumentaba ligeramente con el tiempo de
maduracion siendo este aumento dependiente del tipo de adhesivo.

Asi pues, los adhesivos se pueden clasificar por su naturaleza quimica (epoxi, poliuretano, acrilico,
silicio, etc.) y también por su comportamiento mecanico (rigidos, flexibles y resistentes). Teniendo en
cuenta el estudio de los adhesivos que se llevé a cabo en la primera parte de este proyecto, para la
determinacion del efecto del espesor, naturaleza y nimero de capas de los soportes cerdmicos sobre
sus propiedades mecanicas, se seleccionaron los siguientes adhesivos: dos flexibles, el poliuretano y
la silicona de alta temperatura, y uno rigido, el epoxi.

Por otro lado, también en base a los resultados de este estudio, se seleccioné el adhesivo poliuretano
para la elaboracidon de los paneles ceramicos e hibridos.

Paquete de trabajo N2 3. Obtencién y comportamiento del material multicapa

Se desarrollé un método para la obtencidon de los paneles multicapa. Este consistia en la aplicacién
de una capa uniforme de adhesivo que cubria totalmente el envés de una de las ldminas. A
continuacion, se colocaba sobre el adhesivo la otra lamina y se aplicaba una carga. El adhesivo que
sobresalia por los bordes del conjunto se retiraba con una espatula.

Siguiendo este procedimiento se elaboraron tres tipos de paneles ceramicos:

- Cerdmicos: constituidos por laminas de porceldnico

- Hibridos: constituidos por una lamina de pladur o madera y una I[dmina de porceldnico.

- Cerdmicos avanzados: se empled como ldmina externa, composites y materiales
vitrocristalinos con excelentes propiedades quimicas y mecanicas. Para ello, se estudiaron
las cinéticas de sinter-cristalicacion de diferentes fritas y de sus mezclas, algunas de ellas
con altas concentraciones de circén (composites), mediante la realizacion de ensayos en un
microscopio de calefaccién y ensayos de analisis térmico diferencial (ATD). Se
determinaron sus caracteristicas microestructurales por MEB-EDX y sus propiedades
superficiales mediante la realizacidn de ensayos de microdureza. Como resultado, se han
elaborado tres articulos que han sido publicados en revistas cientificas, de dmbito
internacional y elevado indice de impacto.

o J.L. Amords, E. Blasco, A. Moreno, C. Feliu. Mechanical properties obtained by
nanoindentation of sintered zircon-glass matrix composites. Ceramics
International.
https://doi.org/10.1016/j.ceramint.2020.01.075

o J.L. Amords, E. Blasco, A. Moreno, N. Marin, C. Feliu. Sinter-crystallisation kinetics
of a Si02-Al203-Ca0-MgO0-SrO glass-ceramic glaze. Journal of Non-Crystalline
solids. Journal of Non-Crystalline Solids, 532 (2020) 119900.
https://doi.org/10.1016/j.jnoncrysol.2020.119900
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o J.L. Amords, E. Blasco, A. Moreno, N. Marin, C. Feliu. Effect of particle size
distribution on the sinter-crystallisation kinetics of a Si02-Al203-Ca0-MgO-SrO
glass-ceramic glaze. Journal of Non-Crystalline Solids, 542 (2020) 120148.
https://doi.org/10.1016/j.jnoncrysol.2020.120148

Se determinaron las propiedades mecanicas de estos paneles multicapa mediante ensayos de flexion
en tres puntos efectuados en una maquina de ensayos universales (INSTRON) (Figura 3).

Figura 3. Montaje para la realizacion del ensayo de flexion en tres puntos en una mdquina de ensayos universales.

Del estudio del nimero de capas que constituian los paneles y de la naturaleza de éstas y del adhesivo
empleando para la unidn se obtuvieron las siguientes conclusiones:

- La fuerza de rotura aumentaba conforme lo hacia el espesor del panel, es decir, conforme se
incrementaba el nimero de capas. Ahora bien, el ratio longitud/espesor no debe ser inferior a
16 para evitar que las tensiones de cizalla disminuyan su resistencia mecanica y médulo de
Young.

- El comportamiento de los paneles multicapa, cerdmicos e hibridos, durante el ensayo de flexién
dependia de la naturaleza del adhesivo. En el caso de los adhesivos flexibles, como son el
poliuretano y la silicona de alta temperatura, la rotura del panel se producia en varias etapas,
una por cada una de las ldminas que lo componian (Figura 4). Es decir, presentaban una curva
carga-deformacién constituida por varias etapas, cada una de las cuales estaba relacionada con
la resistencia mecdnica de cada lamina. A escala macroscdpica, el sistema se comportaba como
un material plastico.
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Figura 4. Montaje para la realizacion del ensayo de flexion en tres puntos en una mdquina de ensayos universales.
Panel hibrido constituido por una ladmina de porceldnico, adhesivo poliuretano y una lamina de pladur.

- Porel contrario, en el caso de los adhesivos rigidos, como el epoxi, |la rotura del panel se producia
en una sola etapa. Es decir, aunque poseian una mayor resistencia mecanica, su curva carga-
deformacion era la tipica de un material elastico y rigido. La deformacién alcanzada por el panel
en el punto de rotura era pequena.

- Finalmente, los paneles cerdmicos obtenidos con poliuretano se sometieron a un ensayo de
envejecimiento en una cdmara climatica, a 95% de humedad relativa y 452C. Estas condiciones
extremas no alteraron la resistencia mecanica del panel.

3. Conclusiones

Del estudio realizado se desprende que se pueden obtener paneles hibridos con buenas propiedades
mecanicas compatibles con una elevada deformacidn antes de la rotura, empleando adhesivos
flexibles comerciales (Figura 5).

Figura 5. Montaje para la realizacion del ensayo de flexion en tres puntos en una mdquina de ensayos universales.
Panel hibrido constituido por una Idmina de porceldnico, adhesivo poliuretano y una Idmina de pladur.



