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RESUMEN

La contraccién que experimentan las piezas de gres porceldnico durante la coccidn es
muy elevada y, ademas, muestra una gran variabilidad con la densidad aparente en
seco definida durante la etapa de conformado. Este comportamiento del material obliga
a realizar un control muy exhaustivo del proceso de fabricacidon para garantizar una
buena estabilidad dimensional del producto terminado.

La técnica de medida no destructiva de la densidad aparente por absorcion de rayos X
ha demostrado ser una técnica idonea para controlar el proceso de conformado de
baldosas ceramicas. En este estudio se plantea el uso de los mapas de distribucion de
espesores y densidad aparente de soportes industriales proporcionados por esta
técnica, para alimentar un software de prediccion de la sinterizacion viscosa basado en
la técnica de elementos finitos y el modelo de comportamiento SOVS (Skorohod-
Olevsky Viscous Sintering). El software de simulacion mediante elementos finitos se
convierte de este modo en una herramienta de gran utilidad para la fabricacidon de gres
porcelanico, ya que permite anticipar el comportamiento que tendra el material durante
Su coccion.

La metodologia planteada ha sido validada a nivel industrial, lo cual evidencia su
potencialidad para mejorar el control del proceso industrial de fabricacién de este tipo
de productos.

1. INTRODUCCION

El gres porcelanico se ha convertido en los ultimos afios en uno de los productos
ceramicos mas demandados por sus excelentes prestaciones técnicas y estéticas,
muchas de ellas asociadas a la elevada densificacion conseguida por la sinterizaciéon en
fase liqguida que tiene lugar durante su coccion [1]. En este proceso fisico, la reduccion
de la porosidad del material estd acompafiada de una contraccidn muchas veces
superior al 7%, la cual, como se ha demostrado en diferentes trabajos de investigacion
[2], depende fundamentalmente de la densidad aparente en seco definida durante el
conformado y de la temperatura maxima de coccién. Para garantizar una buena
estabilidad dimensional del producto terminado, es imprescindible realizar un cuidadoso
control de la operacién de conformado. En efecto, el control durante la etapa de
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prensado de variables criticas, como la humedad del polvo atomizado y la densidad
aparente de los soportes, es clave para conseguir un producto con las propiedades
fisicas deseadas [3].

Las relaciones existentes entre las condiciones de conformado y el comportamiento en
coccién del material son conocidas desde hace tiempo, de manera que es posible inducir
gué comportamiento tendran las piezas durante su coccidén. Sin embargo, en un gran
numero de empresas el control del proceso de conformado se complementa con la
realizacion de pruebas de coccion de soportes no esmaltados. Estos controles
complementarios buscan, fundamentalmente, detectar problemas de descuadre en el
seno de las piezas y/o diferencias de calibre entre las piezas obtenidas en un mismo
ciclo de prensado. La realizacién de estos controles complementarios es una tarea
compleja, ya que se debe interrumpir el flujo productivo y a su vez disponer de un horno
con el ciclo de coccién adecuado. Una alternativa a los controles de coccién seria la
prediccidon del comportamiento que tendrian los soportes a partir de sus propiedades en
crudo, para unas condiciones de procesado dadas.

En un trabajo previo [4] se estudié la posibilidad de reproducir la densificacion del gres
porcelanico durante su coccion mediante el modelo de sinterizacidon viscosa SOVS
(Skorohod-Olevsky Viscous Sintering), definido por las ecuaciones (1) y (2).

!
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Siendo, el‘f el tensor de velocidad de deformacion ineldstica, o;; la componente

desviadora del tensor de tensiones, oy, la traza del tensor de tensiones, o la tension
efectiva de sinterizacién, ¢ y @ la viscosidad cortante normalizada y la viscosidad
volumétrica normalizada del material, las cuales dependen de la densidad relativa (pr),

1o la viscosidad aparente y §;; el delta de Kronecker. Finalmente, p, es la velocidad de

variacion de p;, mientras que €.* es la traza del tensor de velocidad de deformacién
inelastica.

Cabe destacar que el modelo SOVS original no incluia explicitamente el efecto del
crecimiento de grano durante la sinterizacién, por lo que Argtello et al. [5] lo incluyeron
de forma fenomenoldgica en la propia viscosidad aparente. Asi, el crecimiento de grano
propuesto por Argiello et al. se ha incorporado directamente a la ecuacién (1) a través
del parametro ¢, el cual depende de p:r y representa la relacidon volumétrica entre el
tamafio de grano en un instante dado y el tamafio de grano inicial de la composicién.

La resolucion de este modelo constitutivo implica conocer previamente la evolucién con
la temperatura de las propiedades térmicas del material y disponer de una ley viscosa
que describa adecuadamente la variacidon de su viscosidad a lo largo de la coccién. La
caracterizacion térmica del material ha sido abordada previamente en diferentes
trabajos [[4] [[8], sin embargo, para la ley viscosa se recurre generalmente a una
ecuaciéon de tipo Arrhenius. Desafortunadamente, se ha comprobado que esta ley no
permite reproducir correctamente los complejos fenédmenos fisicos que tienen lugar
durante la sinterizacién en fase liquida de las pastas porceldnicas [[4]. Una alternativa
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plausible es considerar una ley viscosa aditiva que contemple los mecanismos de cambio
de fase cristalina, cristalizacion de mullita y disolucidon de cuarzo [1], que se dan en el
seno de la fase liquida en el rango entre 950 y 1100°C. No obstante, no existe
actualmente ninguna teoria desarrollada que contemple una ley viscosa aditiva con
dichos mecanismos de sinterizacién. Por ello, en este trabajo se ha utilizado una ley
viscosa experimental, obtenida a partir de un ajuste multiparamétrico de la ecuacién

(1).

Conocidos los parametros termomecanicos que se acaban de describir, partiendo de la
geometria de una pieza ceramica cruda y de su distribucion de densidades aparentes,
podria obtenerse, utilizando un método numérico como el de los elementos finitos, la
geometria de la pieza y su distribucién de densidades aparentes tras haberla sometido
a un determinado ciclo térmico. Con dicha finalidad, en el presente trabajo se plantea
validar la metodologia esquematizada en la figura 1, la cual permitiria anticipar el
comportamiento del producto durante su coccion, minimizando o eliminando los
controles de coccidn complementarios habitualmente llevados a cabo por las empresas.

ENTRADAS PREPROCESADO | CALCULO NUMERICO FEM | POSTPROCESADO SALIDAS

— —
Propiedades del material

Ciclo de coccion Modelo CEEREAy,
constitutivo SOVS

4
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conservacion

D'str'b. ion densidades Mallado 3bten;|3n de

Istripucion densi , enSi ades

aparentes en seco geometrla dlmenslonez

Distribucion final de
espesores
Distribucion de espesores_|
Figura 1. Esquema de la metodologia propuesta para reproducir el comportamiento durante la

coccién de piezas de gres porcelanico (deformaciones magnificadas con fines ilustrativos).

La metodologia propuesta parte de los mapas de distribucidon de densidad aparente y
espesor de una pieza de gres porcelanico obtenidos mediante inspeccion no destructiva
por absorcién de rayos X [6]. Estos datos, junto con las dimensiones externas de la
pieza y sus propiedades termomecanicas, determinadas en una caracterizacidén previa
de laboratorio, se introducen en un programa de simulaciédn numérica por elementos
finitos a través del software Salome-Meca, que resuelve el modelo SOVS vy las
ecuaciones de conservacion para el ciclo térmico con el que se procesa la pieza. Como
resultado del calculo se obtiene la distribucidon de densidades aparentes y la geometria,
incluyendo tanto espesor como dimensiones de los lados que tendria la pieza tras la
coccion.
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2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

Para validar el método propuesto se planted, por un lado, reproducir el comportamiento
de una composicion de gres porcelanico al ser sometida a una serie de ensayos
dilatométricos, lo cual permite, a su vez, obtener una ley viscosa. Por otro lado, se
verificé el procedimiento de control propuesto sobre piezas de gres porcelanico
procesadas, en condiciones industriales, a partir de la misma composicidon. A
continuacion, se describen los materiales empleados y el procedimiento experimental
seguido en estos experimentos.

2.1. Materiales

En la realizacién del trabajo se ha empleado una composicion de polvo atomizado
habitualmente utilizada en la fabricacion de gres porceldnico. Con el fin de conocer sus
condiciones Optimas de procesado, se determind su diagrama de compactacién y su
diagrama de gresificacion. Segun estos, el intervalo éptimo de coccién de la composicion
era de 1190+5°C, para una densidad aparente en seco de conformado de 1950 £ 5
kg/m3.

Ademas, siguiendo el procedimiento descrito en [4], se obtuvo su conductividad
térmica, la cual resultd ser de 0,6 W/(m K), para una capacidad calorifica asumida como
constante e igual a 1250 J/(kg K).

2.2, Obtencion de la ley viscosa

Con el fin de obtener una ley viscosa que permita reproducir el comportamiento del
material durante su sinterizacion, se llevd a cabo el andlisis dilatométrico de la
composicién para distintos grados de densificacion de partida (p,). Se conformaron
probetas de dimensiones en crudo 30 mm x 5 mm x 5 mm a tres densidades aparentes
en seco diferentes y se realizé un registro de su densificacion utilizando un dilatdmetro
de contacto.
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Figura 2. Izquierda: dilatometrias de tres probetas de gres porcelanico a tres densidades iniciales

distintas. Derecha: tasa de deformacion ineldstica y ciclo térmico de tres probetas de
distinta densidad aparente inicial, obtenida a partir de las dilatometrias.

Las tres dilatometrias se muestran en la figura 2 (izquierda) y a partir de ellas puede
calcularse la tasa de cambio de la componente inelastica en la direccion medida por el

dilatometro (¢'*) , representada en la figura 2 (derecha), junto con el ciclo térmico
empleado en los ensayos. Notese el sobreimpulso experimentado por € a la maxima
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temperatura, el cual es mayor cuanto mayor es la densidad inicial de la probeta. Este
fendmeno puede ser debido a la liberacién a alta temperatura de ciertos componentes
volatiles que generan una pequefia expansidon del soporte, alterando ligeramente la
evolucion habitual de la contraccion durante el proceso de sinterizacion. En todo caso,
este fendmeno debe omitirse para obtener una la ley viscosa consistente.

A partir de los resultados de estos ensayos, y haciendo uso de métodos de ajuste
multiparamétrico, se obtuvo n, a partir de las ecuaciones (1) y (2), para la relacién
propuesta por Arglello que relaciona ¢ con pr [5]. Estos mismos ensayos fueron
posteriormente simulados siguiendo la metodologia propuesta en la figura 1 para
evidenciar la correlacion entre los resultados experimentales y los resultados simulados
considerando la ley viscosa planteada.

2.3. Reproduccion del comportamiento del gres porcelanico en
condiciones industriales

Con el objetivo de evidenciar la utilidad de la metodologia propuesta para controlar el
proceso de fabricacién de baldosas de gres porcelanico, se llevd a cabo la simulacién
del comportamiento durante su procesado de 4 soportes industriales. Los resultados de
las simulaciones se compararon con los resultados experimentales obtenidos mediante
el procesado de los soportes. En concreto, las piezas utilizadas, con dimensiones
nominales en cocido 600 mm x 600 mm, fueron moldeadas por prensado uniaxial en
semiseco en una prensa industrial dotada de un molde con dos cavidades. Por una
parte, para unas condiciones de regulacién estandar de la prensa, se obtuvieron, en un
mismo ciclo de prensado, las piezas referenciadas como 1 y 2, correspondientes,
respectivamente, a cada uno de los alveolos del molde en el que fueron conformadas.
Por otra parte, para unas condiciones de regulacién del sistema de alimentaciéon de la
prensa con las que se buscd, voluntariamente, depositar una carga heterogénea del
polvo en los alveolos, se prepararon los soportes referenciados como 1X y 2X.

1200 A
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Temperatura (°C)

400 ~

200 A

0 10 20 30 40 50
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Figura 3. Equipo de media no destructiva de densidad aparente utilizado en el estudio (izquierda) y
ciclo térmico industrial empleado en la coccidn de los soportes (derecha).

Tras su secado en estufa a 110°C hasta pesada constante, los soportes fueron
analizados con un equipo de medida no destructiva de la densidad aparente por
absorcion de rayos X (figura 3). Tras el analisis se obtuvieron los mapas de distribucion
de su densidad aparente en seco y su espesor (figura 4 y figura 5). Esta informacion
junto con las propiedades termomecanicas de la composicién y el ciclo térmico de
coccion se utilizaron como variables de entrada del modelo.
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Densidad (kg/m?3)
1875 18§5 1895 1990 1995 19‘15 19?5 19?5 19‘45 19§5 19§5 1975
I e
Figura 4. Mapas de distribucion de densidad aparente en seco de los soportes industriales utilizados

en la verificaciéon de la metodologia.

1 - ] 1X 2X

Espesor (mm)
9,5 9,6 9,7 9,8 9,9 10,0 10,1 10,2 10,3 10,4 10,5
‘

Figura 5. Mapas de distribucion de espesor de los soportes industriales crudos utilizados en la
verificacion de la metodologia.

Como puede apreciarse, los mapas de distribuciéon de densidad de los soportes 1 y 2
son mucho mas homogéneos que los de los referenciados como 1X y 2X. En efecto, el
ciclo de prensado en el que se conformaron estos ultimos presentaba una alimentacion
de polvo desplazada hacia la parte frontal de los alveolos (parte inferior de los mapas)
para simular un posible defecto de carga durante el proceso de conformado. Esta
heterogeneidad en la carga también se traslada a los mapas de espesor en crudo, en
los cuales se observa que tanto el soporte 1X, como el 2X presentan un mayor espesor
en su parte delantera.

Finalmente, los soportes secos fueron cocidos en un horno industrial de rodillos dotado
de quemadores de gas natural y siguiendo un ciclo térmico (figura 3) con una duracion
total de 50 minutos y 5 minutos de permanencia a la temperatura maxima de 1190°C.
Los soportes cocidos, una vez a temperatura ambiente, se caracterizaron de nuevo con
el equipo de inspeccion no destructiva por absorcidon de rayos X determinandose sus
distribuciones de densidad aparente y espesores. Ademas, haciendo uso de un equipo
de caracterizacion dimensional, se determinaron sus caracteristicas dimensionales de
acuerdo con la norma UNE-EN ISO 10545-2:1998.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

A continuacién, se describen los resultados obtenidos durante la determinacion de la
ley viscosa para la composicién de gres porcelanico utilizado y la reproduccion de su
comportamiento a escala industrial.
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3.1. Obtencion de la viscosidad aparente, no

A partir de la figura 2 (derecha) y las ecuaciones (1) y (2) es posible aislar la viscosidad
aparente (no) para representar Unicamente su dependencia de la temperatura. Para ello
se ajustaron los parametros correspondientes al crecimiento de grano utilizando un
optimizador multiparamétrico desarrollado en Python™, con el objetivo de asegurar que
no fuese independiente de la microestructura del material durante la sinterizacion.

La figura 6 muestra la variacion con la temperatura de la viscosidad aparente
experimental de la composicién de gres porcelanico utilizada, para los tres valores de
po €ensayados. Las tres curvas presentan un comportamiento similar, con una
disminucién exponencial del logaritmo de la viscosidad con la temperatura desde 850°C
y una disminucion menos acusada de la misma a partir de 1000°C. Los resultados
denotan que la variacion de la viscosidad de la baldosa con la temperatura no se ajusta
correctamente a una ley de Arrhenius, dada la complejidad de las transformaciones
fisicas y quimicas involucradas.
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_ % 2 —— po=1871 kg/m®
14 4 — po = 1871 kg/m? 0,02 —— po = 1975 kg/m®
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Figura 6. Viscosidad aparente experimental  Figura 7. Comparaciéon de las dilatometrias
de la composicion de gres experimentales y simuladas con la
porcelanico en funcion de su ley viscosa propuesta.

densidad aparente inicial.

Asimismo, alrededor de la temperatura maxima de coccidn se aprecia un incremento
brusco de la viscosidad, mayor cuanto mayor es el valor de p,, el cual es debido a un
artificio numérico asociado al sobreimpulso observado en la figura 2 (derecha). Este
inconveniente puede minimizarse extrapolando el tramo recto de la figura 6 situado
entre los 1100 y 11500°C.

Con esta ley viscosa, las dilatometrias de la figura 2 (izquierda) pueden reproducirse
con precision tal y como se muestra en la Error! No s'ha trobat I'origen de la
referéncia.. Notese como las principales diferencias entre los resultados
experimentales y simulados surgen al inicio del enfriamiento, fruto de la extrapolacion
realizada para minimizar el efecto del sobreimpulso descrito previamente.

3.2. Verificacion industrial de la metodologia

En la figura 8 se muestran los mapas de espesor de los soportes cocidos, obtenidos por
analisis no destructivo de los mismos, comparados con los resultantes de la simulacion
de su comportamiento mediante la resolucién del modelo SOVS, para el ciclo térmico
empleado industrialmente. Como puede observarse, el acuerdo entre los datos
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experimentales y las simulaciones es bueno, siendo en ambos casos las piezas 1X y 2X
las que presentan mayores heterogeneidades, tal y como cabia esperar.

1 2 1X

Espesor (mm)
9,0 9,1 9,2 9,3 9,4 9,5 9,6 9,7 9,8 9,9 10,0
L

Figura 8. Mapas experimentales (parte superior) de distribucion de espesor de los soportes cocidos
comparados con los resultantes de las simulaciones (parte inferior).

, ) 1X

Densidad (kg/m?3)
2300 2315 2330 2345 2360 2375

Figura 9. Mapas experimentales de distribucién de densidad aparente de los soportes cocidos.

1X 2X

Densidad (kg/m?3)
1875 1885 1895 1900 1905 1915 1925 1935 1945 1955 1965 1975
||

Figura 10. Morfologia final simulada de los soportes cocidos obtenida magnificando x5 los
desplazamientos durante el proceso de sinterizacion.
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En la figura 9 se representan los mapas de distribucién de la densidad aparente de los
soportes cocidos obtenidos por absorcién de rayos X. Comparados con los mapas de
densidad aparente en seco, son sensiblemente mas homogéneos, debido a que la
sinterizacién tiende a homogeneizar la distribucién de porosidad del material, a costa
de generar diferencias de contraccion, tanto mas acusadas, cuanto mayores son las
heterogeneidades de densidad iniciales. Esto mismo se comprueba en las imagenes
mostradas en la figura 10 en las que se representa la morfologia final simulada para los
cuatro soportes. Con fines ilustrativos, las deformaciones han sido magnificadas x5 y
se ha incluido sobre la morfologia el mapa de distribucion de la densidad aparente del
soporte seco. Puede apreciarse como las deformaciones predichas son acordes, en todos
los casos, a la de distribucion de densidades aparentes.

Para evaluar la precision del modelo en la estimacion de las dimensiones finales de las
piezas, se han comparado los resultados proporcionados por este con medidas
experimentales realizadas sobre los soportes cocidos. En concreto, se han comparado
los espesores medios de unas franjas de 5 cm de ancho paralelas a cada uno de los
lados de las piezas y la longitud de cada uno de los lados segun la norma UNE-EN ISO
10545-2:1998. En la figura 11 se han representado las dimensiones experimentales en
funcién de las predichas por el modelo de simulacion. Como puede observarse, el ajuste
entre los datos experimentales y los simulados es bueno, con un error absoluto en la
estimacion de espesores para un intervalo de confianza del 95% de £0,09 mm y de £2
mm en la estimacién de la longitud de lado. La precisidn en la estimacion de la longitud
es relativamente baja, sin embargo, observando las piezas en su conjunto, las
predicciones proporcionan una informacién de gran valor para conocer cdmo se
comportaran las piezas durante su coccién.
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8.9 600
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Figura 11. Comparacion entre las dimensiones experimentales de las piezas (izquierda: espesores;
derecha: tamano de lados) y las predichas por el modelo de simulacién.

Finalmente, la Tabla 1 recoge los tiempos de T7abla 1. Tiempo de calculo para

cadlculo empleados para cada una de las ‘S:fn‘fj/ado‘;’?';‘z Z‘; ;gi

simulaciones industriales realizadas. El equipo soportes industriales.

informatico utilizado disponia de un procesador de : _ :

32 ndcleos Intel® Core™ i9-7960X a 2.8GHz y Simulacion  Tiempo de
calculo (h)

128Gb de Memoria RAM DDR4-2666, utilizandose

. - . . 1 5,02

para cada simulacion 4 nucleos de procesamiento
1X 5,04
y 3,5 Gb de RAM. Es de esperar que con las 5 5 04
tecnologias actuales estos tiempos de simulacion 2% 5'05

pudieran reducirse facilmente hasta las 2 h.
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4. CONCLUSIONES
Las conclusiones que se extraen del presente trabajo son las siguientes:

- Es posible reproducir el comportamiento de una pasta de gres porceldnico
durante su sinterizacion utilizando el modelo SOVS modificado y una ley viscosa
experimental.

- Es viable simular con el modelo SOVS el comportamiento en coccién de piezas
industriales de gres porcelanico a partir de sus propiedades termomecanicas y de sus
mapas de distribucion de espesor y densidad aparente en seco.

- Los tiempos de calculo proporcionados por los actuales sistemas de computo
permitirian utilizar la metodologia de simulacion planteada para predecir de manera
rutinaria el comportamiento del gres porceldnico durante el proceso de coccidn,
anticipandose a la aparicién de defectos, fundamentalmente de caracter dimensional.
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