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Xii

GLOSARIO

Ciclo de coccion: es la trayectoria térmica que se aplica a un esmalte
porcelanico, se representa mediante la grafica del perfil de temperatura en funcion
del tiempo. (Un aumento de temperatura indica un aumento en la cantidad de
calor al que se somete a la pieza) (Amoros, Beltran, Blasco, Enrique, Escardino,
Negre. 1991, p. 1).

Red vitrea (Reticulo vitreo): combinacién tridimensional de las unidades de
oxido formador de vidrio que puede formar una estructura desordenada
(Cantavella, 2007, p. 25).

Intervalo de fusidn: intervalo de temperaturas en el que se produce el proceso

de fusién de la mezcla materias primas (Vielhaber, 2002, p. 2).

Temperatura de reblandecimiento: Es la temperatura inferior del intervalo de
fusidn a la cual las materias primas inician el proceso de fusion, no se encuentran
totalmente liquidas (Vielhaber, 2002, p. 3).

Tiempo de coccion/maduracion: es el tiempo en el que se aplica la maxima
temperatura del ciclo de coccién al esmalte porcelanico (Amorods et al., 1991, pp.
152, 153, 154).

Temperatura de coccion/maduracion: es la maxima temperatura y por ende la
mayor cantidad de calor a la que se somete al esmalte porcelanico durante el

proceso de fusion del mismo (Amorés et al., 1991, pp. 152, 153, 154).

Solucién: es un sistema homogéneo de soluto en el solvente (Buchelli, 2003, p.
83).

Higroscépico: compuesto soluble en agua (Hevia, Centritto, Novaes Bernardin, y
Duran, 2002, p. 46).
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Frita: es el producto de coccion, atronado y molienda de un vidrio de composicion

especifica que se usa como componente de esmaltes porcelanico (ASTM, 2007,
p. 5).

Permeabilidad: es la medida del flujo de un liquido o un gas a través de un
material (ASTM, 2007, p. 7).

Vitrificacion: es la eliminacion y reduccion progresiva de la porosidad de una
composicién ceramica con formacién de un vidrio como resultado del tratamiento
caldrico (ASTM, 2007, p. 10).

Esmalte capa base: es el esmalte de primera capa, se aplica sobre el soporte a

esmaltar.
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RESUMEN

A través del presente proyecto se estudié el efecto de la variacion de las
relaciones de concentracion de los Oxidos de sodio y de potasio en la
compatibilidad de esmaltes porcelanicos de segunda capa con los de primera

capa.

Se formularon 8 esmaltes porcelanicos con relacion entre los 6xidos de sodio y de
potasio de 3, 4,5, 8, 10, 14 y 22 respectivamente. Se prepararon los esmaltes,
aplicaron y cocieron bajo idéntico ciclo de coccion con condiciones de maduracion
de 820 °C y 10 minutos. La evaluacién de la calidad de las superficies logradas

permitié seleccionar a los esmaltes E2-5, E2-8, E2-10 y E2-22.

Se determinaron las condiciones de maduracion que mejores resultados
reportaron los analisis visuales realizados a la superficie lograda con cada

esmalte que se selecciond.

Se determind que los esmaltes porcelanicos cuya férmula molecular es similar al
esmalte E2-7, lograda en un proyecto anterior (Gomez, 2011) y con relacion molar
oxido de sodio a 6xido de potasio entre 5 y 8 pueden ser utilizados como segunda
capa sobre acero recubierto con el esmalte capa base EB por presentar mejora

en las propiedades de acabado de las placas esmaltadas.

Se determiné que la adherencia de la capa total del esmaltado que se midi6 a
través de la energia que descarga el impacto de una esfera de acero es de

alrededor de 2,59 J y que reporta un choque térmico entre 275 °C y 20 °C.
Ademas de presentar una pérdida de 0,00434 [ﬁ] por ataque con acido citrico al

6%.
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INTRODUCCION

El material de mayor uso en la industria, sea esta de petrdleo, quimica,
construccién, manufactura, papel, es el acero al carbon sin aleacion por su menor
costo en comparacidon con aquellos que si la tienen. El uso de equipos
conformados de este material hace necesario, sino imprescindible, procurar
mantener sus propiedades fisicas, quimicas y mecanicas lo mas intactas posibles
(Port y Herro, 1997, p. 253).

Uno de los procesos por los que propiedades tales como impermeabilidad, fuerza
mecanica, integridad dimensional y propiedades fisicas de equipos elaborados
con acero al carbon se ven afectadas, es la corrosion. Este proceso de deterioro
es de especial interés debido a que provoca paradas en plantas de produccion,
pérdida de productos y eficiencia y contaminacion en la linea de produccién
(Ahmad, 2006, pp. 3, 5).

Una verdadera ingenieria en la elaboracion de productos incluye técnicas de
disefio que permitan usar materiales que eviten o ralenticen la oxidacion del
material (corrosién). Actualmente, la investigacion de formas de proteccién se
encuentra enfocada en la aplicacion de materiales de bajo coste como lo son los
recubrimientos vitroceramicos, que usan materias de desecho como virutas,
cenizas, desecho de vidrio y que, a la vez, son materiales relativamente nuevos
usados en diferentes aplicaciones por sus excelentes caracteristicas técnicas

como elevada resistencia mecanica y quimica (Hevia et al., 2002, pp. 91, 92).

Las caracteristicas que los recubrimientos deben poseer para perdurar en el
tiempo son poseer una minima porosidad, alta resistencia al flujo de electrones,

baja velocidad de difusion y alta adhesién (Ahmad, 2006, p. 7).

La alta adhesién o acople del esmalte porcelanico con el soporte debido a la
formacion de una intercapa, depende de propiedades como viscosidad, tensién
superficial, temperatura y tiempo de maduracion. La adherencia del esmalte sobre

el soporte puede estimarse por el coeficiente de dilatacién térmica que varia por la
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composicion de las materias primas.

El 6xido de sodio modifica la red vitrea disminuyendo su temperatura de
ablandamiento, en exceso incrementa la dilatacion térmica y disminuye la
elasticidad. Por otro lado, el 6xido de potasio tiene un efecto menos intenso que el
de sodio por lo que suele usarse para la elaboracién de esmaltes mas viscosos
(Hevia et al., 2002, pp. 25, 133; Vielhaber, 2002, p. 77).

En ese sentido el presente estudio permitié formular esmaltes en los que se pudo
determinar experimentalmente el efecto que produce la variacién de la proporcién
de estos 6xidos en un esmalte porcelanico de segunda capa. A la vez, dentro de
esa formulacién se us6 como parte de la materia prima vidrio de desecho de
botellas consideradas de descarte, para contribuir a la creciente tendencia actual

de reciclar.



1 REVISION BIBLIOGRAFICA

1.1 EFECTO DE LOS OXIDOS DE SODIO Y DE POTASIO SOBRE
LAS PROPIEDADES DE LOS ESMALTES PORCELANICOS

Los é6xidos de sodio y de potasio ingresan en la red vitrea como modificadores,
deformandola y permitiendo que la misma se relaje, por ello la concentracién de

estos influye tanto en las propiedades quimicas como fisicas del esmalte.

1.1.1 INTRODUCCION DE LOS OXIDOS DE SODIO Y DE POTASIO EN LA
PREPARACION DE ESMALTES PORCELANICOS Y EFECTO SOBRE EL
ESMALTE DE PRIMERA CAPA

El esmalte porcelanico es una masa vitrea con alta viscosidad compuesta por una
mezcla de 6xidos inorganicos, que se adhiere a la superficie del metal por un
proceso de fusién o sinterizado. Puede formar una o varias capas mas fusibles
que el soporte que protege sin dafar su estructura, mejorando aspectos
tecnolégicos (impermeabilidad, resistencia mecanica y quimica), estéticos
(textura, acabado vy brillo) y funcionales (facil limpieza). Por ello es un material
especializado de ingenieria y de aplicacion industrial (Majumdar y Jana, 2001, p.
70; Vielhaber, 2002, p. 1; Nebot, 2001, pp. 14-17).

La mezcla de materias primas contiene componentes no combinados
quimicamente que a altas temperaturas actian como una solucién y, al enfriarse,
solidifican como mezcla sobre-enfriada conformada por una o varias fases

inmiscibles.

Existen innumerables materias primas que se usan en la elaboracién de esmaltes.
Se debe considerar que las impurezas que contengan o se introduzcan en la
molienda pueden afectar las caracteristicas del acabado de las piezas
esmaltadas. Las materias primas aportan 6xidos, los que se pueden agrupar por
la funcién que realizan en el esmalte (Hevia et al., 2002, p. 15, 21; Pagliuca, 2008,
p. 2; Vielhaber, 2002, p. 3).



Entre ellos se citan los 6xidos formadores que, por si solos, pueden formar una
red vitrea, y los 6xidos modificadores que pueden actuar como opacificantes,

adhesivos, fundentes, etc.

Los oxidos fundentes son aquellos que aceleran el proceso de sinterizacion y
maduracién puesto que tienen mayor facilidad para relajar la red vitrea. Entre
estos 6xidos se encuentran los que pertenecen a los elementos alcalino y alcalino
térreos, que ademas disminuyen la temperatura de reblandecimiento del esmalte
(Cantavella, 2008, p. 11; Forsbacka, 2007, p. 4).

Oxido de Sodio (Na;0)

Modifica el reticulo vitreo insertandose entre los tetraedros de la silice porque
rompe la red parcialmente, disminuye la cohesion y estabilidad de modo que la
estructura se relaja como se observa en la figura 1.1, y disminuye el punto de
ablandamiento y fluidez del esmalte. En exceso, limita el intervalo de fusion,

disminuye elasticidad y resistencia a los &acidos, al rayado y a los agentes

atmosféricos.
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Figura 1.1 Inclusion del 6xido de sodio en estructura de un vidrio de silice. R representa al

cation sodio
(Cantavella, 2007, p. 25)



Se introduce a través de carbonatos, nitratos, cloruros de sodio o bérax.
Recientemente se ha determinado que se puede aportar con otras materias
primas como basalto, diatomitas, tobas, ceniza volcanica o vidrio de desecho
molido (Hevia et al., 2002, p. 24; Hevia, 2006, pp. 14-22, 25-39; Ledn, 2009, p.
138).

Oxido de Potasio (K20)

Tiene un efecto parecido al éxido de sodio pero menos fuerte, se usa si se
requiere un esmalte mas viscoso y con un intervalo de coccidon mas largo. Esto
ocurre porque el ion potasio tiene mayor tamafo que el idn sodio y forma enlaces
mas fuertes con la estructura vitrea. Se introduce a través de nitratos y

carbonatos que al ser solubles e higroscopicos se transforman en fritas.

En la formulacion del esmalte el sodio y el potasio se expresan en forma oxidica,
porque no se puede obtener una férmula quimica; esto debido a las diferentes
combinaciones que pueden formar la gran cantidad de materias primas que se

usan para su preparacion (mezcla de silicatos, boratos, y aluminatos).

Algunas materias primas aportan los alcalis y son altamente higroscopicas
(carbonatos de alcalis, boérax), y en ese estado no se distribuyen de manera
uniforme. Por ello es necesario fundirlas y enfriarlas bruscamente para obtener la
frita, que tiene una composicion homogénea (Cantavella, 2008, p. 13; Hevia et al.,
2002, pp. 24, 25, 46, 132, 211; Vielhaber, 2002, pp. 1, 3).

En esta etapa de fritado, los 6xidos fundentes (sodio y de potasio) permiten que
durante el calentamiento se formen fases liquidas que disuelven a las materias

primas que no han reblandecido (por ser mas refractarias).

Las materias primas que se usan en el fritado se someten previamente a un
proceso de molienda, luego del cual deben poseer un tamano de particula

homogéneo; de otro modo, en la fusion particulas de mayor tamano quedaran sin



fundir en el seno del esmalte y afectaran las propiedades finales de la pieza

esmaltada.

Los oxidos de sodio y de potasio disminuyen la temperatura de reblandecimiento
y varian el coeficiente de dilatacion del esmalte que se aplica sobre el metal; una
adecuada proporcidn de ellos logra la transicion elastica entre la pieza y el
esmalte. Ademas la adherencia al soporte metalico estara determinada por la
cantidad y tipo de 6xido de hierro que se queda en la superficie de la pieza, esto
ocurre porque reduce al 6xido adherente del esmalte a su estado metalico (6xido
de niquel o cobalto), mientras el 6xido de hierro se disuelve en el esmalte liquido
(Baldwin y Feldman 2007, p. 6; Hevia et al., 2002, pp. 22-25; Sanchez, 1994, p.
19; Vielhaber, 2002, p. 31).

1.1.2 EFECTO DE LOS OXIDOS DE SODIO Y DE POTASIO A ALTAS
TEMPERATURAS

Es necesario definir la etapa dentro del proceso de coccion en la que el esmalte
porcelanico se encuentra a altas temperaturas, para ello se establece el ciclo de

coccion. Un ejemplo de éste se puede observar en la figura 1.2.

Entre la temperatura ambiente y los 760 °C se produce el calentamiento de la
masa vitrea, luego se mantiene a 760 °C para homogeneizar la temperatura en
toda la masa del esmalte porcelanico y en el soporte. En esta etapa ocurren
procesos de oxidacion a 700 °C (etapa 2) que debe concluir antes de que la capa
de esmalte sea impermeable a los gases que se forman (Amords et al., 1991, pp.
153, 114; Cantavella, 2008, p. 5).

A 760 °C se alcanza el reblandecimiento o maduracion del esmalte porcelanico.
Se mantiene un periodo con temperatura constante para que toda la masa de
esmalte alcance la suficiente viscosidad para distribuirse homogéneamente sobre

el soporte, propiedad que se ve favorecida por la presencia del 6xido de potasio.



En esta fase del ciclo de coccién el efecto de los 6xidos de sodio y de potasio,
que se insertaron en la red vitrea durante el fritado, radica en que con el aumento
de la temperatura se produce facilidad de distension de la red vitrea y con ello el

proceso de sinterizacion.
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Figura 1.2 Ejemplo de Ciclo de coccion aplicado a esmaltes porceldnicos
(Goémez, 2011, p. 100)

La fusion de la capa de esmalte es la parte fundamental del proceso de
esmaltado. Ocurre la reaccion de componentes de la mezcla en estado solido, la
eliminacion de gases y la homogeneizacién de la masa fundida (Hevia et al.,
2002, p. 144).

Las propiedades de un esmalte a altas temperaturas se las puede deducir a partir
de la composicion quimica de las materias primas con que se elaboran,
especialmente dando el contenido de los 6xidos de sodio y de potasio se pueden
establecer limites de adicién de las mismas y, con ello, predecir las propiedades.
Esto debido a que las férmulas que se usan no dan resultados exactos, pues
necesitan una comprobacion experimental (Hevia et al., 2002, p. 145; Vielhaber,
2002, p. 158).



Las propiedades basicas de los esmaltes en estado fundido son la fusibilidad, la
viscosidad y la tension superficial. Ademas, ocurren fendbmenos como formacién
de la intercapa entre el esmalte fundido y el soporte y volatilizacion de
componentes del esmalte fundido, como pueden ser los 6xidos alcalinos de sodio
y de potasio en los que dicha evaporacion depende de la temperatura y el tiempo
de maduracidon que se apliquen, del resto de la composicion y del orden en que
reaccionan o funden los componentes del esmalte. De este modo se pueden
afectar las propiedades que se esperan en un esmalte (Cantavella, 2008, pp. 6, 7;
Hevia et al., 2002, pp. 155, 156).

1.1.2.1 Efecto de los 6xidos de sodio y de potasio en la formacion de la intercapa

En las etapas de reblandecimiento y de maduracion del esmalte, se produce una
reaccion quimica entre éste y la superficie del soporte de modo que se forma una
fase intermedia de union llamada intercapa, que se observa en la figura 1.3. Una
excesiva reactividad entre el esmaltado y el soporte puede producir efectos

indeseados en la superficie del esmalte.

Vaporizacion

" .. p-Zona a: vidriado de composicién
practicamente uniforme

VIDRIADO Drfusion ¥
P —p P Zonab: capa formada por reaccion

vidriado-soporte
SOPORTE

Difirsién SOPORTE

CRUDO COCCION COCIDO

Figura 1.3 Esquema de formacion de la intercapa
(Cantavella; 2008, p. 10)

En la intercapa se disuelven los o6xidos del esmalte que estan en mayor
porcentaje y que no se encuentran en el soporte. El incremento en la temperatura
de maduracion del esmalte provoca una mayor reactividad entre el esmalte y el
soporte de modo que esta disolucidn es mayor, y provoca aumento en el espesor

de la intercapa de modo que los Oxidos que se encuentran en el soporte se



difunden hacia la capa de esmalte, asi se afectan las propiedades de acabado del
esmalte por variacion en la concentracion de 6xidos (Cantavella, 2008, pp. 10, 11;
Hevia et al., 2002, pp.133, 156, 157).

Cuando el esmalte es la primera capa que recubre el soporte metalico, la
intercapa entre el acero y el esmalte se forma como se indica en la figura 1.4 por

intercambio idnico.

Etapa Esquema Temperatura
H,0 Coceion : 600°C 0, uire)
Oxidacion del soporte 600 °C
Coccion 7 GIM) — BODC 0, (airey
Solubilizacién del 6xido
. 600 -800 °C
de hierro Fe, Fe
Acero
Coccidn  ; GO0 — B00°C O, (aire)
Corrosion del soporte y 800 °C
formacion de intercapa Fe.}', Fe*
Acero

Figura 1.4 Adherencia del esmalte porcelanico sobre el soporte metalico
(Pagliuca, 2008, pp. 13, 14, 15)

El espesor de la intercapa que se forma depende de la tension superficial,

viscosidad del esmalte, temperatura y tiempo de maduracion.

Para que un esmalte se adhiera adecuadamente debe poseer buena capacidad

de mojado, baja viscosidad y buen poder disolvente sobre el soporte.

El efecto de los distintos 6xidos sobre el poder de disolucion de la capa de

esmalte sobre el soporte se observa en la tabla 1.1, en ésta los 6xidos se agrupan



segun la accion que ejercen: aumentar, disminuir o tener poco efecto sobre la

caracteristica mencionada.

Tabla 1.1 Efecto de diferentes 6xidos que forman parte de la composicion de un esmalte
sobre el poder de disolucion del mismo sobre el soporte

< Poder de disolucion > Poder de disolucion

« »

Disminuyen Poco efecto Aumentan

A1203, SHOQ, Si02, ZI'Oz, T102 MgO, ZnO, CaO, B203 BaO, PbO, Kzo, NaZO, leO

(Hevia et al., 2002, p. 157)

Se observa que los 6xidos de sodio y de potasio aumentan la solubilidad del
esmalte sobre el soporte, de ellos el de sodio tiene mayor capacidad de aumentar
el poder de disolucion del esmalte mientras que el de potasio lo hace con menor
intensidad (Hevia et al., 2002, p. 157).

1.1.2.2 Efecto de los oxidos de sodio y de potasio sobre la fusibilidad del esmalte
porcelanico

La fusibilidad expresa la capacidad de fluir de un esmalte porcelanico cuando se
encuentra en estado liquido, es decir, cuando las particulas solidas se han

disuelto por completo en la fase vitrea fundida (Hevia et al., 2002, p. 145).

Para determinar la fusibilidad del esmalte se miden los puntos de
reblandecimiento y de completa fusion, lo que se logra con el método de caida de
cono, ensayo de cilindro o de bloque. En estos ensayos la determinacion de las
temperaturas se realiza mediante observacion directa de los cambios de estado,
con el uso de termoelementos o por relacion con el desplazamiento en superficies

cerradas como en el caso del bloque (Vielhaber, 2002, pp. 76, 77).

Si la formulacion de un esmalte es compleja por la cantidad de éxidos que posee,
entonces disminuye su intervalo de fusion, en comparacion con un esmalte cuya

composicion oxidica es mas simple, con menor cantidad de 6xidos.




Mientras menor es el tamafno de particula de las materias primas mayor sera la
superficie de contacto entre éstas y se necesitara una menor temperatura para
que el esmalte fluya, es decir, un menor tamafio de particula permite una alta

fluidez.

La fusibilidad de un esmalte porcelanico depende también de la velocidad de
calentamiento, si esta es lenta se produciran las reacciones quimicas necesarias
a menor temperatura, mientras que con calentamiento rapido se deberan alcanzar
temperaturas mas altas para que se den las mismas reacciones entre las masas

fundidas y las materias refractarias (Hevia et al., 2002, p. 147).

La variacion de la fusibilidad del esmalte porcelanico ocurre por modificacion de la
red vitrea. Cuando se afiaden oOxidos alcalinos y/o alcalino térreos, aumenta la
relacion de oxigeno con lo que se distiende el reticulo vitreo y baja la temperatura
de reblandecimiento. Esto se explica también si se considera que un cation
modificador de menor tamano, como el de sodio, disminuye la viscosidad del

esmalte y con ello su intervalo de fusion.

El cation potasio es de mayor tamafio que el de sodio por ende disminuye en
menor proporcidn la temperatura de reblandecimiento del esmalte. Este efecto se
confirma en la tabla 1.2, en la que se especifica coémo afectan los 6xidos
componentes del esmalte a dicha propiedad (Cantavella, 2007, pp. 25, 26; Hevia
et al., 2002, p. 146).

Tabla 1.2 Efecto de los 60xidos de un esmalte sobre su intervalo de fusion

< Temperatura de reblandecimiento > Temperatura de reblandecimiento

- »
« L

Disminuyen Poco efecto Aumentan

Li,0, K,0, Na,0, B,0;, PbO, StO | BaO, ZnO, CaO, TiO, | ZrO,, SnO,, MgO, SiO,, Al,O;

(Hevia et al., 2002, p. 212)

Un esmalte de segunda capa o de recubrimiento debe fundir dentro del intervalo

de fusion del esmalte de fondo, a una temperatura menor, para que no exista
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excesiva disolucion de la capa de fondo en el de cubierta (Hevia et al., 2002, pp.
145, 147; Vielhaber, 2002, pp. 29, 76, 77; Wachtman, 2009, pp. 101, 103).

1.1.2.3 Efecto de los o6xidos de sodio y de potasio sobre la viscosidad del esmalte
porcelanico

La viscosidad es la propiedad del esmalte en estado fundido que se opone al
movimiento relativo de porciones inmediatas de fluido produciendo friccion interna
y con ella resistencia al flujo. Esta propiedad determina cuanto puede extenderse
un esmalte porcelanico a altas temperaturas para formar una capa con espesor

homogéneo (Baldwin y Feldman, 2007, .p. 1).

En comparacion con un vidrio constituido en su mayoria por silice que funde a
temperaturas cercanas a 1 400 °C los esmaltes de primera capa funden entre
700 °C y 800 °C, esto indica que la fusibilidad de éstos disminuye por la adicion
de fundentes y por ende la viscosidad. Investigadores consideran que el esmalte
al tiempo de coccidn debe tener su viscosidad aproximadamente en 4 000 dPa.s
(Vielhaber, 2002, p. 29; Kazanov, Nis y Filatova, 1994, p. 35).

Un material vitreo se distingue de uno cristalino en el hecho de que a medida que
aumenta la temperatura, cambia al estado liquido paulatinamente a medida que
se rompen los enlaces mas débiles mientras disminuye su viscosidad, los cristales
pasan directamente del estado solido al liquido. Esto ocurre porque un cristal es
un cuerpo cuyos atomos estan unidos por medio de enlaces con fuerzas
interatomicas similares que con cierta cantidad de energia se rompen al mismo
tiempo (Cantavella, 2007, pp. 32, 33; Hevia et al., 2002, p.147).

El esmalte tiene una temperatura de transicion vitrea (T) en la cual se transforma
en liquido sub enfriado; a medida que la temperatura supera este valor la
viscosidad disminuye. Se observa en la figura 1.5 para tres fritas porcelanicas con
composiciones distintas, que a medida que la temperatura del esmalte es mayor
que Tgaumenta la expansion térmica de las mismas (Baldwin y Feldman, 2007, p.
2).
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Figura 1.5 Variacion de la expansion térmica de tres composiciones distintas de fritas

porcelanicas en funcion de la temperatura durante el ciclo de coccion
(Baldwin y Feldeman, 2007, p. 3)

Existen disponibles en el mercado equipos que se usan para medir la viscosidad
(viscosimetros) de escorias vitreas fundidas a alta temperatura, sobre los
1 750°C. Un modelo comercial es el viscosimetro Brookfield LVDV-II+ que fue

incorporado en un horno a alta temperatura.

La medicion de la viscosidad esta determinada por la velocidad de rotacion de la
aguja que se coloca en la muestra, el tamano y forma de la misma y del crisol en
el que reposa la muestra que alcanza el estado liquido en ésta (Forsbacka, 2007,
p. 29).

Es posible disminuir la viscosidad de un esmalte si se mantiene la temperatura
constante y se aumenta el tiempo de calentamiento, puesto que con esto se logra

la ruptura de mas enlaces reticulares.

La red vitrea es mas estable con mayor numero de puentes de oxigeno, esto en
vidrios de silice (tetraedro con todos los veértices compartidos), que explica que

tengan alta viscosidad (Hevia et al., 2002, pp. 148, 149).
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Los 6xidos alcalinos debilitan el reticulo vitreo por ruptura de los enlaces entre el
oxigeno y el silicio de modo que disminuye la viscosidad de la masa fundida y se

disuelven materias primas refractarias.

El 6xido de potasio disminuye la viscosidad del esmalte en menor proporcion que
el 6xido de sodio. Esta aseveracion se observa en la tabla 1.3, de izquierda a
derecha el efecto radica en que el uso de uno u otro 6xido dentro de la
formulacién aumenta la viscosidad del esmalte y en sentido contrario la disminuye
(Cantavella, 2007, pp. 25, 32, 33; Hevia et al., 2002, p. 148).

Tabla 1.3 Efecto de diferentes 6xidos que forman parte de la composicion de un esmalte
sobre la viscosidad del mismo

< Viscosidad > Viscosidad

A 4

3

Alargan o acortan la

. . Aumentan
curva de viscosidad

Disminuyen

Li,0, K,0, Na,0, B,0;, PbO, SrO BaO, ZnO, CaO, TiO, Z10,, SnO,, MgO, Si0,, AL,O4

(Hevia et al., 2002, p. 148)

1.1.2.4 Efecto de los 6xidos de sodio y de potasio sobre la tension superficial de los
esmaltes porcelanicos

La superficie de un esmalte porcelanico se asemeja a la de un liquido que se
comporta como una membrana elastica y tiende a contraerse como esfera. Esto
ocurre por la tension superficial que es la fuerza de cohesién de las moléculas
superficiales (Cantavella, 2007, p. 34; Hevia et al., 2002, p. 150).

La capacidad de mojado entre el esmalte y el soporte es una de las
caracteristicas que definen la calidad de la superficie lograda; los esmaltes con
alta tension superficial no se distribuyen adecuadamente sobre el soporte (no
mojan la superficie). Esta propiedad puede medirse en forma efectiva por
determinacién del angulo de contacto de botones fundidos de esmalte, con el uso
del microscopio de fusibn con camara que toma la secuencia de fusion como se

muestra en la figura 1.6.




Inicio de la Sinterizacién Reblandecimiento Esfera

g20°cC ' 910°C

Media Esfera Fusion

1025°C 1095°C

Figura 1.6 Etapas de fusion de un esmalte a través de microscopio de fusion
(IEL 2012, p. 90)

El 6xido de potasio por ser mas polarizable disminuye la tension superficial en
mayor grado que el 6xido de sodio, como se observa en la secuencia del efecto
de los Oxidos sobre la tension superficial de un esmalte, de la tabla 1.4 (Baldwin y
Feldman, 2007, p. 5; Cantavella, 2007, p. 35).

Tabla 1.4 Efecto de diferentes 6xidos que forman parte de la composicion de un esmalte
sobre la tension superficial del mismo

< Tension superficial > Tension superficial
Disminuyen No afectan Aumentan
PbO, 8203, STO, Kzo, Na20, T102 Si02, SrO BaO, SHOQ, CaO, ZI‘Oz, A1203, MgO

(Hevia et al., 2002, p. 154)

1.1.3 EFECTO DE LOS OXIDOS DE SODIO Y DE POTASIO DESPUES DE LA
ETAPA DE MADURACION

Durante el enfriamiento del esmalte, que es una mezcla de sustancias que actuan

como una disolucion, éste se solidifica y es posible que se separen porciones de
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las sustancias de la mezcla, por lo que se produce un enturbiamiento. Si el
enfriamiento es rapido la cantidad de sustancias separadas es menor y la pieza a
elevadas temperaturas (previas al enfriamiento) es capaz de resistir el choque

térmico.

Durante la primera etapa del enfriamiento, el esmalte permanece en estado
viscoplastico por lo que se acopla al soporte. Mientras pierde plasticidad con el
enfriamiento, por baja resistencia al choque térmico por cambio de fases como la
del cuarzo, es necesario que se enfrie por conveccion natural para que adquiera

rigidez en forma paulatina.

En esta etapa el efecto que tienen los 6xidos de sodio y de potasio actua sobre la
compatibilidad de las capas de esmalte sobre el soporte. El efecto de un acople
adecuado o no esta dado por el coeficiente de dilatacion del esmalte que es
mayor cuando se adicionan mayores cantidades de Oxido de sodio, dicho
coeficiente determina el tipo de esfuerzo al que queda sometido el esmalte luego

de enfriarse.

Las propiedades que se verifican en la capa de esmalte son: mecanicas, térmicas,
superficiales, épticas y quimicas (Amords et al., 1991, pp. 154, 155; Hevia et al.,
2002, pp. 134, 159).

1.1.3.1 Efecto de los 6xidos de sodio y de potasio sobre la resistencia a la compresion

Al aplicar calor a un esmalte aumenta la amplitud de la vibracion molecular y el
distanciamiento entre sus componentes reticulares lo que hace variar sus
dimensiones. Este cambio de volumen depende de su composicion quimica y se

expresa mediante el coeficiente de dilatacion térmica (Hevia et al., 2002, p. 161).

La resistencia mecanica que presenta un esmalte luego de la coccion es producto
de las tensiones que se generan con el soporte, y se relaciona con la adherencia

de las dos fases. Tal resistencia es adecuada cuando el esmalte al enfriarse
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soporta fuerzas de compresion que se generan cuando la distencién del reticulo
vitreo es menor que la distencion de la red cristalina del soporte (coeficiente de
dilatacion térmica del esmalte es menor al del soporte) (Baldwin, Evele, Mckinley,
2012, pp. 1-3).

Un esmalte resiste mas las fuerzas de compresion que las de traccion, el
esquema de estos procesos se observa en la figura 1.7. En esta la linea roja
representa el camino térmico que atraviesa la pieza esmaltada a partir del
enfriamiento, es decir, representa la temperatura en funcién del tiempo al que se
somete (Vielhaber, 2002, p. 71)

N Esmalte
Acero

Correlacion entre longitud y dilatacion :
L empermuea

Te
Tg
4 + Tn
traccion
(cuarteado) Esmalte
1 compresion Acero
i g i il
S1 estuviera libre ,/’ v saltado
K %
_ N
WA Tiempo de coccion

»
L

[
L - p: e
s Siestuviera libre
==

Figura 1.7 Formacion de tensiones durante el ciclo de coccion
(Pagliuca, 2009, p. 29)

En el mismo grafico ademas se representa la longitud (que es reciproca a la
dilatacion) en funcion del tiempo de coccion. La linea verde representa lo que
ocurre con el acero (disminucion de la dilatacion a velocidad de enfriamiento

constante) mientras que la linea celeste representa lo que ocurre con el esmalte
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porcelanico (disminucion de la dilatacion a velocidad de enfriamiento alta hasta la

temperatura de vitrificacion Tg y posterior enfriamiento a menor velocidad).

En el grafico se observa que a medida que la pieza esmaltada se enfria se
producen dos tipos de esfuerzo: tensidn con el cual se presenta el defecto de
cuarteado donde la dilatacion del esmalte porcelanico llega a ser mayor a la
dilatacién que alcanza el acero en un mismo tiempo durante el enfriamiento y la
compresion con la que se produce el saltado, este esfuerzo aparece cuando la
dilatacion del esmalte es menor (Baldwin, Evele, Mckinley, 2012, pp. 1-3; Hevia et
al., 2002, pp.136, 137).

A las temperaturas Te y Tn las rectas se cortan y tanto esmalte porcelanico como
acero tienen la misma dilatacion de modo que no existen esfuerzos en la
superficie de estos que produzcan defectos por distintas longitudes (dilataciones)
que alcanza el conjunto. Es decir, que si los coeficientes de dilatacion de la pieza
y del esmalte son similares, estas capas mantienen las mismas dimensiones

como en el cruce de las lineas verde y celeste de la figura 1.7.

El efecto de la composicion quimica del esmalte sobre el coeficiente de dilatacion

se puede observar en la tabla 1.5.

Tabla 1.5 Efecto de diferentes 6xidos que forman parte de la composicion de un esmalte
sobre el coeficiente de dilatacion térmica del mismo

< Coeficiente de dilatacion térmica > Coeficiente de dilatacion térmica
Disminuyen Aumentan
B,0;, Si0,, Zn0O, P,0s, SnO,, ZrO, PbO, TiO, Ca0, SrO, K,0, Na,O

(Hevia et al., 2002, p. 212)

Los oxidos alcalinos producen discontinuidades en la red vitrea y la debilitan,
como consecuencia de ello disminuyen la resistencia a la compresion por el
aumento del coeficiente de dilatacion térmica. El catién potasio forma enlaces

mas fuertes con la red vitrea que el de sodio, lo que aumenta pero en menor
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proporcion el coeficiente de expansién en comparacion con el 6xido de sodio
(Cantavella, 2007, p. 36; Hevia et al., 2002, pp. 24, 25, 159).

1.1.3.2 [Efecto de los 6xidos de sodio y de potasio sobre la dureza del esmalte luego de
la coccion

La dureza en una superficie esmaltada se define como la capacidad de resistir el
desgaste o la produccidén de una fisura por contacto con otro material como el
acero o uno de mayor dureza como el diamante, puede analizarse midiendo la
resistencia al rayado, indentacion o abrasion (Cantavella, 2007, p. 36; Hevia et al.,
2002, p. 24, 25).

Resistencia al rayado: este ensayo (“scratch test”) permite evaluar la adherencia
de los recubrimientos; es un ensayo estatico en el que se aplica una carga con un
indentador esférico de diamante que se desplaza horizontalmente una distancia

corta, y se analiza la densidad de las fisuras frente al rayado.

Luego de este proceso se establece la resistencia al rayado por analisis de la
carga, distancia recorrida y por observacion de la huella dejada por el indentador

con microscopia optica y electronica de barrido (Pavén, 2006, pp. 120 - 122).

La variacion de esta propiedad segun la composicion quimica del esmalte
porcelanico se observa en la tabla 1.6. En la misma se observa que los oxidos
alcalinos disminuyen la resistencia al rayado; el 6xido de sodio en menor

proporcion que el de potasio.

Tabla 1.6 Efecto de diferentes 6xidos que forman parte de la composicion de un esmalte
sobre la resistencia al rayado en los esmaltes porcelanicos cocidos

< Resistencia al rayado > Resistencia al rayado_
Disminuyen Aumentan
Kzo, Nago, LizO, PbO B203 ZHO, SrO, BaO, MgO, A1203, TiOz, ZI'OQ, SlOz

(Hevia et al., 2002, p. 214)
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Resistencia a la indentacion: este ensayo mide la intensidad de fractura en un
esmalte porcelanico y las tensiones residuales luego de la indentancion. Se
analiza mediante el ensayo de dureza Vickers que usa un indentador puntiagudo,
generalmente de diamante con diferentes cargas. De este ensayo se obtiene una
pieza con una fisura, el dafio provocado por ésta se analiza con microscopio
Optico, analizador de imagen y microscopio electronico de barrido (Pavon, 2006,
pp. 115, 119, 120).

A mas de este método existe la nanoindentacion, que permite determinar durezas
y moédulos de elasticidad, cuenta con instrumentos que registran datos de carga y

distancia continuamente.

Resistencia a la abrasion: Es la medida de la resistencia al desgaste que sufre un
esmalte y para su determinacion se usa un tribdbmetro con bola de acero de
diametro conocido que gira a velocidad angular constante, con una carga definida

en un tiempo determinado.

Se calcula la pérdida de material en el cuerpo esmaltado y en la bola de acero. La
determinacién de esta propiedad se realiza por observacion de la morfologia de la
huella que deja la bola (Barrena, Gomez, Soria, Menéndez, Gonzalez, 2002, pp.
526, 527; Hevia et al., 2002, p. 160; Pavon, 2006, p. 124).

El efecto de la composicion quimica sobre la resistencia a la abrasion se observa
en la tabla 1.7. De ésta se deduce que los 6xidos alcalinos disminuyen la
resistencia a la abrasién, de ellos en mayor proporcion el 6xido de sodio que el de

potasio.

Tabla 1.7 Efecto de diferentes 6xidos que forman parte de la composicion de esmaltes
sobre la variacion de la resistencia a la abrasion en los mismos

< Resistencia a la abrasion > Resistencia a la abrasion

< »

Disminuyen Aumentan

Nazo, KzO, Lizo, PbO, ZIlO, B203 BaO, SrO TiOz, CaO, Sl’lOz, SiOQ,Alzog, ZI'Oz, MgO

(Hevia et al., 2002, p. 214)
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1.1.3.3 Efecto de los 6xidos de sodio y de potasio sobre las propiedades quimicas del
esmalte luego de la coccion

Ataque por acidos: tienen un minimo efecto sobre los esmaltes porcelanicos, el

unico acido que destruye la red es el acido fluorhidrico (Hevia et al., 2002, p. 164).

El ataque se minimiza por sustitucion de los iones sodio por iones potasio como
se observa en la tabla 1.8. Los 6xidos alcalinos disminuyen la resistencia a los
acidos, de entre ellos el que produce menor resistencia es el 6xido de potasio

mientras el de sodio la debilita con menor intensidad.

Tabla 1.8 Efecto de diferentes 6xidos que forman parte de la composicion de un esmalte
sobre la resistencia a los acidos en los esmaltes porcelanicos cocidos

< Resistencia al ataque por acidos > Resistencia al ataque por acidos
Disminuyen Aumentan
K,0, Na,0, Li,0, PbO, ZnO MgO, BaO, CaO Ti0,, SnO,, Zr0O,, Al,03, B,0;, SiO,

(Hevia et al., 2002, p. 213)

Ataque por alcalis: provocan la destruccion de la red vitrea por disolucion. Se
observa en la tabla 1.9 la variacion en la resistencia al ataque de las bases por
efecto de la composicion quimica. Los 6xidos alcalinos disminuyen la resistencia
al ataque por alcalis, de ellos en menor proporcion el de sodio (Hevia et al., 2002,
p. 165).

Tabla 1.9 Efecto de los 6xidos de un esmalte sobre la variacion de la resistencia al ataque
por alcalis en esmaltes

< Resistencia ataque basico > Resistencia al ataque basico
Disminuyen Aumentan
K,0, Na,0, Li,0, PbO, MgO, ZnO, BaO, CaO B,0; Si0,, Al,O5, TiO,, ZrO,

(Hevia et al., 2002, p. 213)

Ataque por agua: en contacto con agua se produce el intercambio i6nico entre los
iones alcalinos de la capa superficial del esmalte y del agua, de modo que el

esmalte tiene menor resistencia quimica al ataque en medios alcalinos.
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En la tabla 1.10 se observa la forma en que los 6xidos alcalinos disminuyen la
resistencia y, de entre ellos, en menor proporcion el 6xido de sodio (Cantavella,
2007, p. 38; Hevia et al., 2002, p. 213; Majumdar y Jana, 2001, p. 75).

Tabla 1.10 Efecto de diferentes 6xidos que forman parte de la composicion de un esmalte
sobre la resistencia al ataque por agua en el mismo

< Resistencia al ataque por agua > Resistencia ataque por agua
Disminuyen Aumentan
K,0 Na,O Li,O MgO Zn0O SrO BaO CaO Al,O; TiO, ZrO, Si0,

(Hevia et al., 2002, p. 213)

1.2 CAUSAS Y POSIBLES SOLUCIONES A DEFECTOS EN LOS
ESMALTADOS PORCELANICOS

Las superficies esmaltadas pueden presentar defectos que disminuyen la calidad
de la pieza; los mas comunes se clasifican segun la procedencia, aspectos
fisicos, frecuencia, gravedad, zona de la pieza afectada o procedimiento de

seleccién (Amoroés et al., 1991, p. 22).

Al conocer los procesos de obtencidn de la pieza y del esmaltado, es posible
definir y conocer la causa de algun defecto para reproducirlo, y plantear procesos

que permitan su solucion.

1.2.1 DEFECTOS PRODUCIDOS POR ERRORES EN LA COMPOSICION
QUIMICA DEL ESMALTE: IMPUREZAS

Estos defectos aparecen después de la coccion del esmalte, se deben a la
seleccidén incorrecta de las materias primas, mal control de calidad antes y
durante el proceso de produccion o dosificaciones inadecuadas por no tomar en

cuenta la presencia de impurezas (Hevia et al., 2002, p. 178).
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Entre las impurezas presentes en la materia prima se encuentran particulas de
carbonatos que producen en el esmalte un crater negro con un halo blanco-
amarillento. Se evita al aumentar la molienda y al controlar que la coccion del

esmalte sea uniforme.

Las particulas de hierro u 6xido de hierro son impurezas que se pueden incluir en
la materia prima durante el transporte. El defecto por su presencia se presenta
con un punto o pequeios bultos, se previene con el uso de imanes que retengan
las impurezas magnéticas. Cuando el hierro se oxida se observan tonalidades
rojizas. Otra impureza que puede estar presente es la pirita, produce manchas de
color marron verdosas por calentamiento rapido en atmosfera reductora (Amoros
et al., 1991, pp. 49, 51, 53, 56, 57).

Existen defectos no puntuales que se producen por la coccién incompleta de
materia organica como el llamado corazéon negro que se manifiesta por el
hinchamiento de la pieza; presenta una gran cantidad de burbujas, posiblemente

por la formaciéon de monoxido de carbono en la capa de esmalte.

Se controla por sustitucion de materias primas y un adecuado control del ciclo de
coccion. Ademas se pueden producir manchas o coloracién indeseada con la
posterior condensacion de los gases de combustidon sobre partes mas frias de la
pieza esmaltada, como se observan en la figura 1.8 (Amorés et al., 1991, pp. 59-
65).

Figura 1.8 Placa con defecto de manchas punteadas por presencia de impureza
(CISP, 2010b, p. 6)
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Cuando las sales no disueltas salen a la superficie del esmaltado desde el soporte
del esmalte, por capilaridad, se produce el defecto conocido como eflorescencia

cuyo aspecto se asemeja a la figura 1.9.

Figura 1.9 Placa con defecto de Eflorescencia
(CISP, 2010a, p. 2)

Las sales no disueltas en el soporte son impurezas presentes en la materia prima
o son producto de reacciones quimicas durante la coccion que puede ocurrir con
los gases desprendidos o por calentamiento suave y presencia de una atmoésfera

reductora.

La eflorescencia se puede manifestar con manchas amarillentas o marrones,
pinchados masivos, puntos negros dispersos o localizados y defectos de
adherencia pues presenta zonas donde el esmalte no moja el soporte de modo

que permite el saltado o recogido.

Este defecto es un fendmeno tipico de esmaltes multicapa y se puede evitar por
sustitucion de la materia prima problema, o por modificacion del ciclo de coccion
para evitar un calentamiento suave (Amoros et al., 1991, p. 67; CISP, 2010a, p.1).

Los colores no uniformes se producen por espesor no uniforme de la capa del
esmalte. Debido a que las manchas se desarrollan por impurezas se recomienda
evitar la contaminacién de la pieza o del esmalte por particulas de compuestos
organicos, o hierro, realizar un correcto proceso de decapado de la pieza y

verificar el modo de aplicacion del esmalte (Hevia et al., 2002, pp. 178, 204, 205).
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1.2.2 DEFECTOS POR PREPARACION INADECUADA DEL ESMALTE

El proceso de molienda tiene lugar en dos partes del proceso de elaboracion del
esmalte: en la preparacién de las materias primas y en la molienda del esmalte
atronado.

La presencia de componentes de diferente tamafo cambian los rangos de
temperatura del intervalo de fusion y de reacciones quimicas, consecuentemente
afectan las caracteristicas disefiadas inicialmente. En el esmalte atronado, la
molienda inadecuada tiene efecto sobre el brillo y la tersura (Hevia et al., 2002,
pp. 180, 133).

1.2.3 DEFECTOS PRODUCIDOS EN LA COCCION DEL ESMALTE

Los defectos mas comunes debidos al proceso de coccidén son: aspecto crudo y
aspero, crateres en la superficie, falta de estirado o pinchado cuando la
temperatura y/o el tiempo de maduracién son menores al correspondiente a la
fusién del esmalte (piezas crudas); o en su defecto esmalte corrido, piezas
deformadas, pequefas burbujas o ampollas cuando la temperatura y/o el tiempo

de maduracion es mayor al adecuado.

Un mal desarrollo del color y falta de brillo en cualquiera de los casos antes
mencionados es posible. El aspecto que puede tomar se observa en la figura 1.10
(Cantavella, 2008, p. 56; Franquesa y Mulero, 2010, pp. 13, 14; Hevia et al., 2002,
p. 183).

Figura 1.10 Placa con defecto de sobre coccion
(CISP, 2010a, p. 3)
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Esmaltes cuyo ciclo de coccion es insuficiente pueden ser sometidos a un
segundo ciclo para corregir el defecto. Se recomienda controlar la velocidad de
precalentamiento, temperatura y tiempo de maduracién, enfriamiento y verificar la

atmosfera del horno.

Las ondulaciones sobre la superficie del esmalte ocurren por cristalizacion de uno
0 mas componentes del esmalte; se puede evitar disminuyendo la viscosidad por

modificacion de temperatura o tiempo de maduracion o bien en la formulacion.

Si la ondulacién se acompafa de falta de suavidad, se debe a elevada viscosidad
o errores en la temperatura o el tiempo de maduraciéon. Ocurre ademas por la
formacion de grietas o burbujas que no se han reparado totalmente (Cantavella,
2008, p. 56; Hevia et al., 2002, pp. 133, 180, 202, 203; Vicentiz, 2007, p. 17).

1.24 DEFECTOS DE DESCONCHADO O SALTADO

Este defecto constituye el desprendimiento del esmalte. Un ejemplo, como se
aprecia en la figura 1.11, ocurre porque el coeficiente de dilatacion del esmalte es
mucho menor que el del soporte, por exceso de esmalte o por la forma del objeto

esmaltado.

4

Figura 1.11 Objeto con defecto de saltado
(CISP, 2010b, p. 4)

Se puede evitar aplicando un precalentamiento lento, reduccién de la temperatura

de maduracion o una molienda menos intensa. Si se puede variar la composicion
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se sugiere cambiar Oxidos alcalinos térreos por los alcalinos, y disminuir el

contenido de silice.

Se deben limpiar adecuadamente las superficies porque puede producirse saltado
por falta de adherencia en las partes sucias del soporte (CISP, 2010b, p. 4; Hevia
et al., 2002, pp. 10, 183-185; Vicentiz, 2007, p. 15).

1.2.5 DEFECTOS DE AGRIETAMIENTO O CUARTEADO

Este defecto se presenta cuando existen tensiones entre el esmalte y el soporte,
lo que ocurre cuando el esmalte tiene un coeficiente de dilatacion térmica mayor
que el del soporte que provoca la formacion de las grietas. Un ejemplo se observa

en la figura 1.12.

Figura 1.12 Placa con defecto de agrietamiento
(CISP, 2010b, p. 5)

Otro factor que provoca el aparecimiento de este defecto es la elasticidad del
esmalte, si es poco elastico aunque tenga un coeficiente de dilatacion térmica
parecido al del soporte tendera a la formacion de grietas. La elasticidad del
esmalte mejora con adicion de oxido borico. Para evitar el defecto se sugiere la
aplicacién de una capa mas fina de esmalte y molienda mas fina del cuarzo
(Hevia et al., 2002, pp. 185, 186).

Cualquier modificacidon que se haga al esmalte no debe variar la fusibilidad del
mismo, pero si lograr un cambio en el coeficiente de dilatacién térmica. En ultima

instancia se modificaria la composicion quimica del esmalte mediante el aumento
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de cuarzo y/o la disminucion de fundentes como los 6xidos de sodio y de potasio
(Franquesa y Mulero, 2010, p. 11; Hevia et al., 2002, p. 187; Vicentiz, 2007, p.
15).

1.2.6 DEFECTOS DE SEPARACION, ARROLLAMIENTO O RECOGIDO

Consiste en la aparicion de zonas no esmaltadas donde se ve el soporte como en
la figura 1.13; ocurre durante la aplicacion del esmalte que es cuando la capa se

puede romper.

Figura 1.13 Placa con defecto de separacion
(CISP, 2010a, p. 5)

Al pasar por el ciclo de coccidén la grieta se ve afectada por coeficiente de
dilatacion térmica, alta viscosidad, alta tensién superficial, falta de adhesién al
soporte, alta velocidad de calentamiento en el horno, coccion insuficiente,
molienda demasiado fina y suciedad del soporte (polvo, grasa, etc.), entre otras
causas. Por el aspecto que puede presentar se conoce industrialmente también
como piel de naranja como se observa en la figura 1.14 (CISP, 2010b, p. 3; Hevia
et al., 2002, p. 190).

Figura 1.14 Placa con defecto de piel de naranja
(CISP, 20104, p. 3)
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La disminucion de la tensién superficial del esmalte fundido mejora sus
propiedades como: capa con espesor uniforme y continuo, superficie lisa y

brillante, menor cantidad de defectos.

Este defecto puede evitarse con la limpieza adecuada del soporte, coccion lenta
en la zona de baja temperatura y aplicacion de una capa mas delgada de esmalte
(Cantavella, 2008, pp. 55, 56; CISP, 2010a, p. 3; Hevia et al., 2002, p. 191).

1.2.7 DEFECTOS DE MANCHAS MATE Y PERDIDA DE BRILLO

Las manchas mate suelen aparecer porque ciertos componentes del esmalte se
evaporan durante la coccién como los 6xidos alcalinos, y otros cristalizan en la

superficie de la capa de esmalte (desvitrificacion).

Este fendbmeno ocurre por el inadecuado enfriamiento o baja temperatura de
maduraciéon, en la que no se produce la disolucion de todos los 6xidos en el
esmalte, de modo que actuan como nucleos de cristalizacion que matifican la
superficie. Esto sucede incluso por el uso de fritas poco fundidas, también se
pueden encontrar sulfatos que se forman en atmdsfera levemente reductora a alta
temperatura. Para evitarlos se debe mejorar la extraccion de gases del horno
(Hevia et al., 2002, pp. 191, 192).

Se puede producir cristalizacion por presencia de particulas de carbono que
actuan como nucleo de cristalizacion. Se recomienda realizar un enfriamiento
rapido luego de la permanencia a la temperatura de maduracion, de esta forma se

impide el ordenamiento de los cristales.

La volatilizacién de los Oxidos alcalinos que son mas o menos volatiles producen
incluso pérdida de brillo. Se recomienda controlar la temperatura de coccion y de
atronado del esmalte (Cantavella, 2008, p. 56; Hevia et al., 2002, p. 155; Vicentiz,
2007, p. 17).
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1.2.8 DEFECTOS POR BURBUJAS

La presencia de burbujas superficiales se debe a la aplicacion de altas
temperaturas de maduracion, residuos de gases durante el tiempo de
calentamiento que ademas pueden dar lugar a la formacioén de poros. Estos gases
quedan dentro del esmalte luego de la aplicacion, durante la coccién forman
burbujas por efecto de la tension superficial del esmalte y, al llegar a la superficie,
explotan o quedan retenidas por la viscosidad elevada del esmalte. Estos orificios

causan pérdida de brillo.

Existe mayor presencia de burbujas en esmaltes fritados sea por humedad o un
fritado defectuoso, y en esmaltes con contenidos de éxido férrico y carbono. Su
presencia se relaciona con el rango de temperatura en que el esmalte disminuye

su viscosidad y tiende a aglomerarse o sinterizar.

El defecto conocido como hervido, que se observa en la figura 1.15, tiene gran
cantidad de burbujas e influyen sobre éste la velocidad de precalentamiento del
esmalte, la viscosidad y la presencia de altas cantidades de Oxidos alcalinos
(Hevia et al., 2002, pp. 196, 197; Cantavella, 2008, p. 55).

Figura 1.15 Placa con defecto de hervido
(CISP, 2010b, p. 3)

Cuando las burbujas de gases se quedan atascadas en el interior del esmalte
pueden provocar el engrosamiento de la capa de esmalte y disminuir la
resistencia mecanica. Esto ocurre porque durante el calentamiento en la parte
externa del esmalte se forma una capa que no es permeable a las burbujas que

se puedan formar, por lo que quedan atrapadas (Hevia et al., 2002, p. 194).
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Se recomienda ajustar la velocidad de precalentamiento para evitar o minimizar el
defecto. Una atmdsfera oxidante contrarresta el defecto de hervido al igual que un
mayor tiempo y/o temperatura de maduracion, la aplicacion de una capa mas fina
o reduccion de la viscosidad del esmalte por reformulacion (ultima opcion) (Hevia
et al., 2002, pp. 195, 199).

Estudios realizados sobre el efecto del espesor de la capa de esmalte sobre los
defectos en la primera capa de esmalte indican la disminucion en la probabilidad
de formacién de este defecto si el espesor de la capa de esmaltes es de 0,2 mm.
Cabe anotar que las caracteristicas de composicién de cada esmalte influyen en
el movimiento de las burbujas formadas durante la coccion del mismo (Hevia et
al., 2002, pp. 196-197; Lazutkina, Kazak, Ponomareva, 2011, p. 35).

1.2.9 DEFECTO DE PUNTILLADO

Este defecto, que se observa en la figura 1.16, se produce por la velocidad de
precalentamiento, alta viscosidad y/o tensién superficial, posible reaccion quimica
entre soporte y la capa de esmalte, eliminacion de agua, incorrecto ciclo de
coccion, espesor de la capa de esmalte y varios tipos de contaminacion (materia
organica, carbonatos, 6xido de hierro). Influyen también el tipo y forma de
aplicacién, mala limpieza mecanica y residuos del decapado (Amoros et al., 1991,
pp. 110, 112; CISP, 2010b, p. 1; Franquesa y Mulero, 2010, pp. 24-29).

Figura 1.16 Placa con defecto de puntillado
(CISP, 2010b, p. 2)
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A temperaturas entre 800 y 900 °C en la fusion del esmalte, se produce didxido de
carbono proveniente de la descomposicion de carbonatos y la posterior formacién
de burbujas. Este defecto suele ser mayor en esmaltes fritados, por hidratacion

durante la molienda.

Para evitar el defecto se recomienda analizar la velocidad de precalentamiento de
manera que los gases se eliminen antes de la fusién completa del esmalte. Se
debe evitar la contaminacion por residuos organicos y la hidratacion del esmalte
luego del proceso de fritado, con correctos procesos de secado vy
almacenamiento. Ademas del uso de equipos de molienda que eviten

contaminaciones (Hevia et al., 2002, pp. 200, 201).

1.3 NORMAS PARA EVALUAR LA CALIDAD DE ESMALTES
PORCELANICOS

El control de calidad que se aplica a piezas esmaltadas depende del tipo de
esmalte porcelanico aplicado y del uso que la pieza va a tener, incluso existen
normativas para la seleccién de los soportes metalicos que se pueden usar y su
tratamiento. El beneficio de realizar las pruebas de control de calidad va desde
disminuir el costo de produccion hasta reducir la cantidad de desperdicio
(Ubertazzi, 2002, pp. 183-185; Majumdar y Jana, 2001, p.77).

Las normativas internacionales mas conocidas son:

e |SO Estandares Internacionales,
e EN Estandares Europeos
e EN-ISO Estandares

Cuando en ninguno de estos tres sistemas se encuentra informacion deseada se
puede crear una referencia basada en ensayos previos que hayan dado

resultados validos por ainos, o buscar dentro de la normativa de cada pais que
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estan relacionadas a las normas antes descritas o desarrolladas en base a
legislaciones propias, como por ejemplo (Ubertazzi, 2002, pp. 185-187):

e BS en Reino Unido
e DIN en Alemania
e ASTM en los Estados Unidos

e UNI en ltalia

La European Enamel Authority (EEA) cred un compendio con los requerimientos
de calidad y las pruebas a las que se deben someter mas de 25 productos
esmaltados. Se considera como una guia internacional disponible alrededor del
mundo para describir a profundidad el nivel de calidad de estos productos

esmaltados (Gypen, 2012, p. 2).

Las normas EN estan creadas por European Comitte for Normalization (CEN) son
de uso obligatorio en Europa mientras que las normas ISO tienen un caracter
voluntario en Europa y en el mundo, pero puede ser adoptado por un pais como

norma nacional (Gypen, 2012, p. 2).

En el caso de que normas ISO se discutan, refinan y aprueben segun los
requerimientos de calidad de la EEA, se tienen las normativas EN-ISO, en cuyo
caso se convierte en una norma concertada y por lo tanto obligatoria en paises
de la Comunidad Europea. Para evitar un doble trabajo en estandarizaciéon se
realizan reuniones periédicas entre los Comités de ISO y CEN, encargados de
esmaltes porcelanicos, donde el liderazgo en cuanto establecer normas para

esmaltes porcelanicos lo toma CEN (Gypen, 2012, p. 3).

A nivel de América se tiene que en EEUU se usan normativas propias segun las
necesidades de calidad de ese pais, pese a ello las normativas ISO empiezan a

estar mas implantadas (Gypen, 2012, p. 4).

En Ecuador el Instituto Ecuatoriano de Normalizaciéon (INEN) cuenta con

normativa para baldosas ceramicas que se usan en revestimiento de pisos y
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paredes, y que son elaboradas en base de arcilla. Ademas, existe una normativa
para tejas ceramicas que son de igual forma de arcilla, pero no cuentan con
esmaltado (NTE INEN 1800:06, 2005, p. 1; NTE INEN 644:2000, 1998, p. 1;
NTE-INEN 0986:84, 1982, p. 1).

Dentro del Catalogo de Normas Técnicas Ecuatorianas no se encuentran
normativas especificas para la evaluacion de la calidad de productos esmaltados

sobre acero o especificas para superficies de acero esmaltadas.
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2 PARTE EXPERIMENTAL

El presente estudio busca obtener un esmalte de segunda capa compatible con el
de primera capa que se preparo en trabajos anteriores, debe ser opaco y brillante,

para ello se aplicé el siguiente procedimiento.

2.1 MATERIALES Y EQUIPOS

El presente proyecto fue desarrollado en el Departamento de Ingenieria Quimica
de la Escuela Politécnica Nacional, por lo que se utilizaron los materiales, equipos

y reactivos alli existentes. Se detallan caracteristicas y marca en cada proceso.

2.2 ESMALTADO DE PLACAS DE ACERO CON CAPA BASE

El esmalte capa base o de primera capa que se utilizd se desarroll6 en el proyecto
de Mora (2008) y fue modificado por Gomez (2011). La férmula molecular se

detalla en la tabla 2.1.

Tabla 2.1 Formula molecular del esmalte porcelanico de primera capa EB

Oxidos Modificadores Oxidos Intermedios Oxidos Formadores
Na,O 0,450 AL Os 0,050 Si0, 1,900
K,0O 0,050 B,0; 0,600
CaO 0,350

NiO 0,150

2.2.1 PREPARACION DEL ESMALTE PORCELANICO DE PRIMERA CAPA
2.2.1.1 Materias primas que se usaron en la elaboracion del esmalte de primera capa

Las materias primas que se usaron en la preparacion del esmalte de primera capa
(EB) se detallan en la tabla 2.2.
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Tabla 2.2 Materias primas con las que se elabor6 esmalte porcelanico de primera capa EB

Materia Prima Oxido Caracteristicas
Vidrio de Si0,, Na,0O, CaO, | Formula: Anexo I, tabla A.2 Proveniente de botellas
desecho Al,03,K,0, MgO | para licor.
Carbonato de .0 Formula: K,CO;.1%2 H,O
Potasio ? Peso Molecular: 165.22 [g/gmol]; BDH. 99% pureza
Carbonato de CaO Formula: CaCO;. Peso molecular: 100 [g/gmol];
Calcio Panreac 99% Pureza.
Sulfato de NiO Formula: NiSO4.6H,0. Marca Merck, Zur Analize, 99%
Niquel pureza.
Altimina ALO; Formula: Al,Os. Peso molecular: 101,961 [g/gmol];
BDH.
Borax Na,0, B,0; Formula: Na,B40,.10H,0. Grado técnico. Merck
Cuarzo Si0, Formula: SiO,. Reactivo de laboratorio.
Materiales y equipos

Los materiales y equipos que se usaron en la preparacién de materias primas se

detallan en la tabla 2.3.

Tabla 2.3 Materiales y equipos utilizados en la preparacion de materias primas

Materiales Caracteristica
Mortero y pistilo Porcelana
Tamiz ASTM Diametro: 20 cm, N° 200 (< 75um)
Pincel Cerdas redondas, nimero 16.
Espatula Material: acero inoxidable
Equipos Caracteristica

Estufa Eléctrica

Marca Memmert Edelstahl. T,.x = 220°C, 10°C

Pulverizador

Marca Bleuler-Mill NAEF, 0,18 KW / 1000 min y 60 Hz

Procedimiento

Preparacion del vidrio de desecho

e Se lavaron tres botellas de vidrio con detergente y agua.

e Se secaron a temperatura ambiente por 24 h.
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e Se molieron manualmente, los fragmentos se procesaron en el pulverizador
Bleuler en cargas de 100 g por un tiempo de 1 minuto.

e Se pas6 por tamiz ASTM N° 200 y la materia prima de menor tamano se
almaceno en recipientes plasticos.

Preparacion del Carbonato de Potasio

e Se seco por 1 ha 120 °C, el mismo dia de la dosificacién y elaboracion del

esmalte. No se almaceno seco porque es altamente higroscopico.

Preparacion de Carbonato de Calcio y Alumina

e Se utilizaron directamente para la dosificacion y elaboracion del esmalte

puesto que el tamafio de particula es inferior al del tamiz ASTM N° 200.
Preparacion del Sulfato de Niquel, Bérax y Cuarzo
e Se pulverizaron el cuarzo y el borax mientras el sulfato de niquel se molié
manualmente.

e Se tamizaron por ASTM N° 200 y cada materia prima de menor tamafio se

almaceno en recipientes plasticos.

2.2.1.2 Obtencion del esmalte porcelanico de primera capa EB

Objetivo

e Obtener de 40 g de mezcla de materias primas esmalte de primera capa

con tamafio de particula menor a 75 ym (Tamiz ASTM N° 200).

Materiales y equipos

Los materiales y el equipo que se usaron se detallan en la tabla 2.4.
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Tabla 2.4 Materiales y equipos que se usaron en la elaboracion del esmalte porcelanico

Materiales Caracteristica
. De 8 cm de diametro, arcillas roja, base conica,
Crisol . .,
con un agujero de 5 cm de diametro en la base
.. De cobre, de 40 cm de diametro, de 2 litros de
Recipiente .
capacidad.
Mortero con pistilo De porcelana
Tamiz ASTM N° 200 Didmetro: 20 cm, (75pm)
Pincel Cerdas redondas, nimero 16.
Equipos Caracteristica

De acero y material refractario, temperatura
maxima promedio: 1 200°C. Sistema de
calentamiento por combustion de gas licuado de
petréleo

Horno para atronado

En la figura 2.1 se observa el equipo que se usd en el atronado del esmalte

porcelanico de primera capa EB.

Figura 2.1 Horno de atronado que consta de: 1.- Crisol de atronado. 2.-Camara de
atronado.3.- Ventilador. 4.- Tuberia de ingreso de la mezcla aire-gas. 5.- Recipiente de
cobre. 6.- Tanque de gas.
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Procedimiento

Atronado de las materias primas

e Se pesaron las materias primas por separado segun la dosificacion que se
detalla en la tabla A.4 del Anexo |, y los calculos que se indican en el
mismo anexo.

e Se homogeneizo6 en seco.

e Se coloco la mezcla de materias primas en un crisol de arcilla roja.

e Se encendid el horno de atronado regulando las valvulas de aire y de gas
hasta obtener una llama completamente azul.

e Se colocé el crisol en la abertura del horno y se tapd el mismo con ladrillos
refractarios.

e Se colocé el recipiente de cobre con agua a temperatura ambiente en la
parte inferior del horno.

e Se recogio el esmalte fundido, en el recipiente con agua, luego de 1 h 25
minutos.

e Se lavaron los trozos de esmalte atronado y frio con agua destilada hasta
eliminar las impurezas visibles.

e Se quito el agua en exceso y se seco por 1 ha 120 °C.

Molienda y tamizado del esmalte

e Se molié manualmente el esmalte seco en un mortero de porcelana.

e Se paso a través de Tamiz ASTM N° 200 y se almacend en bolsa plastica

con cierre hermeético.

2.2.2 PREPARACION DE LAS PLACAS DE ACERO

Objetivo

e Obtener piezas de acero de 3 cm x 3 cm libres de grasa, suciedad y oxido.



Limpieza Mecanica

Materiales y equipos

Para la limpieza mecanica se usaron los materiales detallados en la tabla 2.5, las

cantidades detalladas se usaron para preparar 75 placas de acero de

dimensiones 3 cm x 3 cm.

Tabla 2.5 Materiales que se usaron en la limpieza mecanica de placas de acero

Materiales Cantidad | Unidades
Estropajos de lana de acero 8 -
Detergente 500 g
Lija N° 240 6 -
Toallas de papel absorbente (paquete) 1 -
Agua destilada 4 L
Procedimiento

Para la limpieza mecanica de las placas se siguieron los siguientes pasos:

e Se retiraron los restos de 6xidos con lija N° 240.

e Se lavaron las placas con una mezcla de detergente y agua.

e Se enjuagaron con agua destilada y se secaron con toalla de papel

absorbente.

Limpieza Quimica

Materiales y equipos

Para realizar la limpieza quimica de las placas se prepard la solucion de

decapado con los reactivos que se presentan en la tabla 2.6. La cantidad que se

uso se calculd para elaborar 1 L.
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Tabla 2.6 Reactivos usados para el decapado de placas de acero

Reactivos Formula Caracteristicas
. . Pureza 99%
Hexametilentetramina | (CH;)sNy
Marca Merck

Concentracién: 36,4 %

Acido Clorhidrico HCI
Marca J. T. Baker

Los materiales que se usaron en el proceso de limpieza quimica son los que se
detallan en la tabla 2.7, las cantidades corresponden a las necesarias para tratar

75 placas de acero de 3 cm x 3 cm.

Tabla 2.7 Materiales que se usaron en la limpieza quimica

Materiales Cantidad
Balon aforado de 500 mL 1
Vaso de precipitacion de 250 mL 1
Caja Petri 2
Fundas Plasticas con cierre hermético 50
Lija N° 240 6
Toallas de papel absorbente (paquete) 3
Cepillo de cerdas duras 1

Procedimiento

Preparacion de la solucion de decapado y limpieza quimica

e Se pesaron 1,75 g de Hexametilentetramina.

e Se disolvieron en 50 mL de &cido clorhidrico concentrado (36,4% en peso).

e Se trasvasaron a un balén de 500 mL y se afor6 con agua destilada.

e Se colocaron las placas en un vaso de precipitacion con 50 mL de solucién
de decapado.

e Se dejaron por 3 minutos.

e Se lavaron con agua y se estregaron con un cepillo de cerdas de cobre.
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e Se colocaron en una caja petri con 30 mL de solucion de decapado y se
dejaron por tres minutos.

e Se lavaron con agua y se secaron con toallas absorbentes.

e Se envolvieron en toallas de papel absorbente secas y se almacenaron en

bolsas con cierre hermético.

2.2.3 APLICACION Y COCCION DEL ESMALTE DE PRIMERA CAPA EB

Objetivo

e Obtener placas metalicas esmaltadas con esmalte de primera capa EB.

Materiales y equipos

La tabla 2.8 detalla los materiales usados en la aplicacion del esmalte de primera

capa EB sobre placas de acero.

Tabla 2.8 Materiales para la aplicacion del esmalte porcelanico de primera capa EB

Materiales Caracteristica
Tamiz ASTM Diametro: 20 cm, N° 200 (75pum)
Pincel Cerdas redondas, niumero 16.
Espatula Material: acero inoxidable
Base ceramica Gres porcelanico, arcilla roja
Procedimiento

e Se pesaron 0,75 g de esmalte crudo.

e Se coloco una placa de acero sobre una hoja de papel bond.

e Se coloco el esmalte en polvo sobre el tamiz ASTM N° 200 y se
espolvored sobre la placa de acero con ayuda de un pincel. Se procuro

obtener un espesor uniforme.
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e Se colocaron las placas sobre la base ceramica y se sometieron al ciclo de
coccion CC-CB que se indica en la tabla 2.9, cuya ruta térmica se observa

en la tabla 2.9 y cuya representacion grafica se observa en la figura 2.2.

Tabla 2.9 Ciclo de coccion CC-CB aplicado a placas con esmalte de primera capa EB

Ciclo de coccion CC-CB
Proceso Temperatura Tiempo
[°C] [min]
Tambiente-700 29
Calentamiento 700-700 10
700-860 14
Maduracion 860-860 10
860-650 38
Enfriamiento 650-650 5
650-Tambiente >400
900 Ty=86
/ SN
800
4
700 / \\
o hyaal ]
E \\
5 500 ~
g / R
S 400
8 ol /
g 300
= 200 /
/
100
0
5 25 45 65 85 105 125 145 165 185
Tiempo [min]
—¢— Calentamiento == Homogeneizacion e FUSION
== Enfriamiento rapido == Homogeneizacion === Enfriamiento final
=== \aduracion

Figura 2.2 Ciclo de coccion aplicado a placas de acero de 3cm x 3 cm, con esmalte
porceldnico de primera capa EB en polvo con el horno mufla Wise Therm
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2.3 ESTUDIO DEL EFECTO DE LA RELACION DE
CONCENTRACIONES DE LOS OXIDOS DE SODIO Y DE
POTASIO

Objetivo

e Analizar el efecto de la relacion de los 6xidos de sodio y de potasio sobre
las caracteristicas de acabado de esmaltes de segunda capa, con

diferentes relaciones de concentracion de estos oxidos.
Para desarrollar el presente estudio se tomé como referencia la formula molecular
del esmalte que se reproduce en la tabla 2.10, que de aqui en adelante se

denomina esmalte E2-7.

Tabla 2.10 Formula molecular del esmalte porcelédnico de segunda capa E2-7

Oxidos Modificadores Oxidos Intermedios Oxidos Formadores
Na,O 0,350 AL Os 0,050 Si0, 1,900
K,O 0,050 B,0; 0,800
CaO 0,150

V4{0)} 0,350

ZnO 0,100

Gomez, 2011, p.81

mol Na,O
mol K, O

De la féormula de la tabla 2.10 se obtiene que [ ]=7 y que la suma de las

moles de 6xido de sodio y de potasio es igual a 0,4 moles. Se calcul6 la cantidad
de los Oxidos de sodio y de potasio para lograr relaciones entre 1 y 45, se

mantuvo constante la suma de los 6xidos en 0,4 moles.

Se graficd las moles del 6xido de sodio y de potasio en funcién de la relacién de
estos, este grafico se observa en la figura 3.1. Un ejemplo de célculo y los datos
que se obtuvieron se reportan en el Anexo Il. Del analisis del grafico se determiné
el rango de relaciones entre los 6xidos de sodio y de potasio a estudiarse y dentro

del mismo se escogieron 8 relaciones.
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2.3.1 FORMULACION, DOSIFICACION Y PREPARACION DE ESMALTES DE

SEGUNDA CAPA CON DIFERENTE RELACION [

Objetivo

mol NaZO]
mol K,O

e Obtener esmaltes porcelanicos de segunda capa con diferentes relaciones

de concentracion de los 6xidos de sodio y de potasio.

2.3.1.1 Materia primas que se usaron en la elaboracion de esmaltes porcelanicos de
segunda capa

Para incorporar cada uno de los Oxidos de las formulas moleculares de las 8

relaciones se uso la materia prima que se detalla en la tabla 2.11.

Tabla 2.11 Materias primas para la preparacion de esmaltes porcelanicos de segunda capa

Materia . ;.
. Oxido Caracteristica
Prima
7 A1 o0
Acido Bérico B,O: Soélido blanco granulado. Panreac. 98%
Pureza
. . . Provisto por Edesa, tamafo de particula
Zircosil 210,510, menor a 75 um. 60% ZrO,
Oxido de Zinc 710 Sélido color crema, tamafio menor a 75 pm.
Panreac 98% Pureza
o SiO,, Na,O, CaO, Al,O;, Férmula: Anexo I, tabla A.2 Proveniente de
Vidrio de desecho K,0, MgO botellas para licor.
Foéormula: K,COs.1% H,O
Carbonato de K0 ' .
Potasio 2 Peso Molecular: 165.22 [g/gmol]; BDH.
99% pureza
Carbonato de CaO Foérmula: CaCOs;. Peso molecular: 100
Calcio [g/gmol]; Panreac 99% Pureza.
L. Formula: Al,O5. Peso molecular: 101,961
Aliimina Al,O4 [¢/emol]; BDH.
Bérax Na,0, B,O: Férmula: Na,B,0,.10H,0. Grado técnico.
Merck
Cuarzo Si0, Formula: Si0,. Reactivo de laboratorio.
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2.3.1.2 Formulacion de esmaltes porcelanicos de segunda capa

Se formularon 8 esmaltes porcelanicos de segunda capa. Se tomd como base el

mol Na,O
mol K,O

esmalte E2-7, y se uso la relacion [ ] con valores iguales a 3, 4, 5, 8, 9, 10,

14, 22; para determinar la cantidad de 6xido de sodio y de potasio en cada caso.

2.3.1.3 Deosificacion de materias primas para elaborar los esmaltes de segunda capa

La dosificacion de las materias primas que se usaron para la elaboracion de estos
esmaltes porcelanicos de segunda capa se detalla con un ejemplo de calculo en
el Anexo llI.

2.3.1.4 Preparacion de los esmaltes porcelanicos de segunda capa

El procedimiento que se aplico en la preparacién de los esmaltes de segunda

capa es similar al escrito en la seccidn 2.2.1 para el esmalte de primera capa EB.

Todos los esmaltes porcelanicos de segunda capa, luego del primer cribado,
pasaron por un tamiz ASTM N° 300 para recoger esmalte con tamafo de particula

menor que 37 um. Finalmente se almacend en bolsas plasticas herméticas.

2.3.2 APLICACION Y COCCION DE LOS ESMALTES PORCELANICOS DE

SEGUNDA CAPA CON DIFERENTE RELACION [‘;‘1‘;‘11‘1‘;‘2(()’ ]
2

Objetivo

e Aplicar esmaltes de segunda capa con diferentes relaciones de
concentracion de los oxidos de sodio y de potasio sobre piezas con

esmalte de primera capa EB, y someterlas a un ciclo de coccion comun.
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Materiales y equipos

Para la aplicacion de los esmaltes de segunda capa se usaron los materiales
descritos en la seccidn 2.2.3 y el método de espolvoreo que se usd para la

aplicacion del esmalte de primera capa EB.

Procedimiento

Procedimiento para la aplicacion del esmalte de segunda capa

e Se pesaron 1,1 g de esmalte de segunda capa.

e Se limpiaron las placas con esmalte de primera capa EB con un pafo
himedo, se dejé secar al ambiente por 30 minutos.

e Se coloco el esmalte en polvo sobre el tamiz ASTM N° 300 (37 um) y se
espolvored sobre la placa con ayuda de un pincel. Se procurd obtener un

espesor uniforme.

Los 8 esmaltes de segunda capa se sometieron al ciclo de coccién comun CC-CM
que se detalla en la tabla 2.12. Se escogié en base al ciclo de coccion descrito en
el Anexo IV, el tiempo de maduracion es de 10 minutos asi como la temperatura
que se vario en funcién de la posible viscosidad del esmalte. La grafica del mismo

se observa en la figura 2.3

Tabla 2.12 Ciclo de coccion comun aplicado a placas con esmalte de segunda capa

CC-CM
Proceso
Temperatura [°C] | Tiempo [min]

Tambiente-700 29

Calentamiento 700 10

700-820 13

Maduracion 820 10

820-600 37

Enfriamiento 600 5
600-Tambiente >400
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900 =820
800 /H
O’ 700 > ~
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‘s 600
= 400 /
2 300 /
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0
5 25 45 65 85 105 125 145 165 185
Tiempo [min]
—¢— Calentamiento == Homogeneizacion === Fusién
= Enfriamiento rapido === Homogeneizacion === Enfriamiento final
=== Maduracién

Figura 2.3 Ciclo de coccion CC-CM que se aplico a placas con esmaltes de segunda capa

2.3.3 SELECCION DE LOS ESMALTES PORCELANICOS DE SEGUNDA CAPA

CON DIFERENTE RELACION M]
mol K,0

Las piezas esmaltadas que se sometieron al ciclo de coccidn comun pasaron a
una primera etapa de evaluacion, en la que se consideraron los siguientes

parametros con las escalas y puntuacion que se implementaron:

Propiedad Puntaje asignado

Area recubierta: 0-100% (0-1)

Homogeneidad: excelente(1,5),buena(1), regular(0.5), mala(0)
Opacidad: excelente(1,5),buena(1), regular(0,5), mala(0)
Brillo: excelente(1,5),bueno(1), regular(0,5), malo(0)

Ausencia de fallas: si(1), no(0)

Este método de evaluacion se aplicd en la seleccion de los esmaltes, el numero
entre paréntesis caracteriza la calidad de cada propiedad, la suma de estos
valores permitid seleccionar los esmaltes que se debian estudiar. Cuando el
puntaje de las superficies en una prueba fue similar se aplicaron las siguientes

opciones: descartar la placa esmaltada o considerar otra caracteristica. De los 8
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esmaltes que se cocieron con el ciclo comun se seleccionaron los que obtuvieron

puntaje mayor que 2,9 y con estos se continuo el estudio.

2.3.4 DETERMINACION DE LAS CONDICIONES DE COCCION DE LOS
ESMALTES PORCELANICOS DE SEGUNDA CAPA SELECCIONADOS

Objetivo
e Determinar la temperatura y el tiempo de maduracion adecuados para el
ciclo de coccién que permita obtener una placa con mejores caracteristicas
de acabado.

Equipo

Las caracteristicas del equipo que se uso para determinar las condiciones de

coccion de los esmaltes porcelanicos de segunda capa se detalla en la tabla 2.13.

Tabla 2.13 Caracteristicas del Horno mufla

Equipo Caracteristica

Horno mufla (Figura 2.4) | Marca WiseTherm, temperatura maxima de 120 °C. Programable.2°C

Figura 2.4 Horno mufla WiseTherm con placas recubiertas sobre base ceramica
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Procedimiento

Determinacion de la temperatura de maduracion

Los esmaltes con mejor puntaje fueron sometidos a los ciclos de coccion del CC-
C1 al CC-C8 con diferentes temperaturas y tiempo de maduracién fijo de 10
minutos. Se probaron temperaturas entre 820 °C y 760 °C. Se determind la
temperatura de maduracion adecuada por evaluacién de las propiedades de

acabado.

Determinacion del tiempo de maduracion

Con las temperaturas con las que se obtuvieron las mejores propiedades de
acabado se vario el tiempo de maduracion entre 5 y 20 minutos, dependiendo de
las pruebas que se consideraron adecuadas para cada esmalte. De este modo se
aplicaron los ciclos de coccion del CC-C9 al CC-C17. De estas placas se
escogieron las que tuvieron mayor puntaje luego de evaluar y calificar la calidad

de las mismas.

2.4 DETERMINACION DE LA RESISTENCIA AL IMPACTO

Objetivo

e Determinar la resistencia al impacto de la superficie esmaltada con las

mejores caracteristicas de acabado.

Equipos

EL equipo que se uso se detalla en la tabla 2.14 y se observa en la figura 2.5

Tabla 2.14 Material que se uso6 en la determinacion de la resistencia al impacto

Equipo Caracteristica

Balines de acero Material: Acero. Pesol: 110,4 g.Peso2: 229,7 g

Impactémetro Altura de caida: 1,1 m
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€«<— 3 1.- Columna deslizable
2 .- Porta balin
3.- Soporte madera

—
’ 4

5
4 - Porta muestra magnetico|

5.- Balin acero

6.- Regla graduada

Figura 2.5 Impactometro para determinar resistencia al impacto
(Estévez, 2008, p. 62)

Procedimiento

Ensayo de resistencia al impacto

e Se prepararon dos placas esmaltadas con el esmalte de segunda
capa E2-7 y cocida bajo el ciclo de coccion CC-C10 que presentd
las mejores caracteristicas de acabado.

e Se coloco el tubo guia que permita el paso del balin de acero.

e Se coloco una placa en el porta muestras magnético del
impactémetro que se observa en la figura 2.5

e Se dejo caer el balin sobre la placa desde la altura indicada.

e Se retird la placa y se determiné el grado de adherencia del esmalte
sobre la placa mediante observacion y comparacion con las
imagenes de la morfologia de adherencia por impacto de un cuerpo

esférico.
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2.5 DETERMINACION DE LA RESISTENCIA AL CHOQUE
TERMICO

Objetivo

e Determinar la resistencia al choque térmico del esmalte de segunda capa

con las mejores caracteristicas de acabado.
Equipo
El equipo que se usd en la determinacion de la resistencia al choque térmico del

esmalte porcelanico de segunda capa con las mejores caracteristicas de acabado

se observa en la figura 2.6 y se detalla en la tabla 2.15.

Figura 2.6 Esquema del equipo para determinacion de la resistencia al choque térmico.
Elementos: 1.- Termostato Thomas Scientific (Tmax100 [°C] apreciacion 2 [°C]) 2.- Base
ceramica. 3.- Bafo termostatico

Tabla 2.15 Equipo usado en la determinacion de la resistencia al choque térmico

Equipo Caracteristica

Termostato Thomas Scientific, T, 100 [°C], Termoémetro

Baflo termostatizado. Apreciacion 2 [°C], recipiente metalico con 4 L de capacidad.
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Procedimiento

e Se prepararon 5 placas con el esmalte porcelanico de segunda capa con
las mejores caracteristicas de acabado.

e Se colocaron las placas en el horno a la temperatura de 245 °C por 3

minutos.
e Se retiraron las placas del horno y se sumergieron en un bafo
termostatizado a 20 °C por 10 s.
e Se secaron con una esponja y se observo la presencia de imperfecciones.
e Se sometid la placa al siguiente ciclo segun la norma ASTM C385-2002.
e El procedimiento se repite hasta el ciclo en que se observan fallas en las

placas.

2.6 DETERMINACION DE LA RESISTENCIA AL ATAQUE
QUIMICO

Objetivo
e Determinar la resistencia al ataque del acido citrico en ebullicion del
esmalte porcelanico de segunda capa con las mejores caracteristicas de
acabado, segun el ensayo que se basa en la Norma ASTM C283-2002.

Materiales y Equipos

Los materiales que se usaron para la realizacion de este ensayo se detallan en la

tabla 2.16. Mientras que la instalacidon que se usé se observa en la figura 2.7

Tabla 2.16 Materiales para la determinacion de la resistencia al ataque quimico

Material Caracteristica
Refrigerante De espiral
Camisa de calentamiento Con regulacion para tres velocidades de calentamiento
Erlenmeyer 500 mL de capacidad
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Figura 2.7 Equipo para la determinacion de la resistencia al ataque quimico con acido
citrico en ebullicion el 6% en peso. 1.- Refrigerante. 2.- Camisa de calentamiento. 3.-
Erlenmeyer

Procedimiento

Preparacion de la solucion de acido citrico al 6%

e Se pesaron 30 g de acido citrico.
e Se disolvieron en 50 mL de agua destilada.
e Se trasvasaron a un balon aforado de 500 mL y se afordé con agua

destilada.

Determinaciéon de la resistencia al ataque quimico con &cido citrico al 6% en

ebullicién

e Se prepararon 3 placas con esmalte porcelanico de segunda capa.

e Se colocaron 3 gramos de silicona liquida en la parte metalica de cada
placa y se dej6 solidificar para asegurar que la pérdida de peso luego de la
prueba no ocurra por disolucion de la parte metalica de la placa.

e Se lavd una placa con detergente y se enjuagdé con agua destilada.

e Se secd a 104 °C por 10 minutos, se peso cada placa.
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Se armo el equipo como se observa en la figura 2.7

Se coloco la placa en el balon y se colocaron 150 mL de acido citrico al 6
% en peso.

Se calent6 hasta ebullicion del acido citrico y se mantuvo en reflujo.
durante 2,5 h.

Se enjuago la placa con agua destilada, se sec6 en estufa por 10 minutos y
se coloco en un desecador.

Se peso la placa y se determind la diferencia de pesos por efecto de la

disolucién del esmalte por el ataque quimico.
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3 RESULTADOS Y DISCUSION

3.1 ESTUDIO DEL EFECTO DE LA RELACION DE
CONCENTRACIONES DE LOS OXIDOS DE SODIO Y DE
POTASIO

En la figura 3.1 se presentan las moles de los 6xidos de sodio y de potasio para

mol Nay,O
mol K;O

cada relacion [ ] desde 1 hasta 45.

0,45

0,40

0,35 Moles Na,O

0,30 —of

0,25

0,20 -

————-‘-‘hn

0,15

Vel

0,10

Moles de Na,O y K,O

0,05 N Moles K,0O

0,00 ———1—
0 10 20 30 40 50
Relacién Mol Na,O

Mol K,0

Figura 3.1 Moles de los 6xidos de sodio y de potasio en funcion de la relacion [md Nazo]

mol K,O

Por la forma de la curva, se establecié un rango de relaciones, y con ello, los

esmaltes que se estudiaron.

A relaciones mayores que 22, la cantidad en moles de oxido de sodio tiende a ser

0,4, que es el valor maximo de la suma de moles de los 6xidos alcalinos en la
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formulacion inicial, mientras que la cantidad de moles de 6xido de potasio tiende a

cero, por lo que se establece este valor como el limite superior del intervalo.

El limite inferior se establecid en 1; puesto que para relaciones menores a ésta, la
cantidad de 6xido de potasio en la formula molecular llegaba a ser mayor entre los
oxidos alcalinos por lo que de bibliografia se consulté que con esto existiria un
aumento de la viscosidad del esmalte que a su vez provocaria defectos como

puntillados, recogimiento, burbujas, entre otros.

Dentro del intervalo entre 1 y 22 se seleccionaron las relaciones 3, 4, 5, 8, 9, 10,
14, 22. Las relaciones 3, 4, 5, 8, 9, 10 se eligieron porque estan cercanas a 7, que
corresponde al esmalte E2-7. Mientras que las relaciones 14 y 22 se escogieron
debido a la cantidad de 6xido de sodio, para poder verificar su efecto sobre las

propiedades del acabado en el esmalte.

En la tabla 3.1 se reporta la nomenclatura asignada a los esmaltes porcelanicos

mol Na,O
mol KO

de segunda capa en funcion de la relacion [ ] presente.

Tabla 3.1 Nomenclatura de los esmaltes de segunda capa seleccionados para el estudio

Nomenclatura Relacion
E2-3 3
E2-4 4
E2-5 5
E2-8 8
E2-9 9

E2-10 10
E2-14 14
E2-22 22

Los valores de las moles de los 6xidos de sodio y de potasio que deben ingresar
en cada esmalte de segunda capa se detallan en la tabla 3.2. Un ejemplo de

célculo y los datos de las diferentes relaciones se describen en el Anexo |I.
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Tabla 3.2 Moles de los 6xidos de sodio y de potasio en los esmaltes de segunda capa

Esmalte mol Na,O mol K,O
E2-3 0,3000 0,1000
E2-4 0,3200 0,0800
E2-5 0,3333 0,0667
E2-7 0,3500 0,0500
E2-8 0,3556 0,0444
E2-9 0,3600 0,0400

E2-10 0,3636 0,0364
E2-14 0,3733 0,0267
E2-22 0,3826 0,0174

3.1.1 FORMULACION DE LOS ESMALTES DE
DIFERENTE RELACION [

mol NaZO]
mol K;O0

SEGUNDA CAPA CON

En la tabla 3.3 se reportan las formulas moleculares de los 8 esmaltes de

segunda capa con los que se desarroll6 el presente estudio.

Tabla 3.3 Formulas moleculares de los esmaltes de segunda capa que se estudiaron

, smalte E2-3 E2-4 E2-5 E2-8 E2-9 E2-10 E2-14 E2-22
Oxido

Na,O 0,3000 | 0,3200 | 0,3333 | 0,3556 | 0,3600 | 0,3636 | 0,3733 | 0,3826

K,O 0,100 | 0,0800 | 0,0667 | 0,0444 | 0,0400 | 0,0364 | 0,0267 | 0,0174
CaO 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
710, 0,35 0,35 0,35 0,35 0,35 0,35 0,35 0,35
Zn0O 0,10 0,10 0,10 0,10 0,10 0,10 0,10 0,10
ALOs 0,05 0,05 0,05 0,05 0,05 0,05 0,05 0,05
SiO, 1,90 1,90 1,90 1,90 1,90 1,90 1,90 1,90
B,O; 0,80 0,80 0,80 0,80 0,80 0,80 0,80 0,80

De los datos en la tabla 3.3 se observa que dentro de la formulacién total la Unica

variacion ocurre en los 6xidos de potasio y de sodio, por ello se dedujo que el

cambio en las propiedades de las placas con los esmaltes de segunda capa se
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produjeron por el aporte de estos Oxidos, segun se encuentren en mayor 0 menor

cantidad en la férmula.

3.1.2 DOSIFICACION DE MATERIAS PRIMAS PARA PREPARAR ESMALTES

DE SEGUNDA CAPA CON DIFERENTE RELACION [i"o'll;?zg ]
2

La dosificacion de las materias primas necesarias en la elaboracion de cada
esmalte se reportan en las tablas de la 3.4 hasta la 3.7. La cantidad de cada
materia prima se calculé segun se explica en el ejemplo del Anexo Il al
considerar la formula molecular de cada esmalte y la composicién quimica de

cada materia prima.

Tabla 3.4 Dosificacion de las materias primas necesarias para preparar los esmaltes
porcelanicos de segunda capa E2-3, E2-4

E2-3 E2-4
Materia Peso de materia prima Peso de materia prima
Prima % Peso para 40 g de mezcla % Peso para 40 g de mezcla
[g] gl
Vidrio 25,72 10, 287 25,77 10,307
Oxido de 2,51 1,002 2,51 1,004
Zinc
Oxido de 0.77 0,306 0,77 0,307
aluminio
Borax 7,79 3,118 10,16 4,065
A,Cl.do 25,40 10,161 23,93 9,571
Boérico
Carbonato
de Potasio 4,68 1,872 3,67 1,468
hidratado
Zircosil 22,13 8,854 22,18 8,871
Cuarzo 11,00 4,400 11,01 4,407
Total 100,0 40,000 100,00 40,000
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Tabla 3.5 Dosificacion de las materias primas necesarias para preparar los esmaltes

porceldnicos de segunda capa E2-5, E2-8

E2-5 E2-8
Ma?eria Peso de materia Peso de materia
Prima % Peso prima para 40 g de % Peso prima para 40 g de
mezcla [g] mezcla [g]
Vidrio 25,80 10,320 25,86 10,342
Oxido de Zinc 2,51 1,006 2,52 1,008
Oxido de 0.77 0,307 0,77 0,308
aluminio
Borax 11,74 4,698 14,39 5,757
Acido Bérico 22,94 9,175 21,29 8,515
Carbonato de
Potasio 3,00 1,198 1,86 0,746
hidratado
Zircosil 22,21 8,883 22,25 8,902
Cuarzo 11,03 4413 11,06 4,422
Total 100,00 40,000 100,00 40,000

Tabla 3.6 Dosificacion de las materias primas necesarias para preparar los esmaltes

porcelanicos de segunda capa E2-9, E2-10

E2-9 E2-10
Maferia Peso de materia Peso de materia
Prima % Peso prima para 40 g de % Peso prima para 40 g de
mezcla [g] mezcla [g]
Vidrio 25,87 10,347 25,88 10,350
Oxido de Zinc 2,52 1,008 2,52 1,008
Oxido de 0,77 0,308 0,77 0,308
aluminio
Borax 14,93 5,970 15,36 6,144
Acido Bérico 20,95 8,382 20,68 8,274
Carbonato de
Potasio 1,64 0,655 1,45 0,581
hidratado
Zircosil 22,26 8,906 22,27 8,909
Cuarzo 11,06 4,424 11,07 4,426
Total 100,00 40,000 100,00 40,000
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Tabla 3.7 Dosificacion de las materias primas necesarias para preparar los esmaltes

porceldnicos de segunda capa E2-14, E2-22

E2-14 E2-22
Ma?eria Peso de materia Peso de materia
Prima % Peso prima para 40 g de % Peso prima para 40 g de
mezcla [g] mezcla [g]
Vidrio 25,90 10,360 25,92 10,369
Oxido de Zinc 2,52 1,010 2,53 1,011
Oxido de 0.77 0.308 0,77 0,309
aluminio
Borax 16,52 6,608 17,63 7,053
Acido Bérico 19,96 7,984 19,27 7,706
Carbonato de
Potasio 0,96 0,383 0,48 0,193
hidratado
Zircosil 22,29 8,917 22,31 8,925
Cuarzo 11,08 4,430 11,09 4,434
Total 100,00 40,000 100,00 40,000

La cantidad de vidrio de desecho que se usd en la preparaciéon de todos los

esmaltes, segun lo reportado en las tablas desde la 3.4 hasta la 3.7, fue mayor al

25% y aport6 con hasta el 65% del 6xido de sodio y el 30% del 6xido de potasio.

Con esto se confirma que su uso como materia prima constituye un importante

aporte en la disminucion del costo de produccién del esmalte tanto por la cantidad

que se uso en la formulacion como en el ahorro energeético.

3.1.3 APLICACION DE LOS ESMALTES PORCELANICOS DE SEGUNDA

CAPA CON DIFERENTE RELACION

La aplicacion del

esmalte de segunda capa se

mol NaZO]
mol K;,0

obteniéndose capas que recubrieron toda la superficie de la placa.

realiz6 por espolvoreo,
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3.1.4 COCCION DE LOS ESMALTES PORCELANICOS DE SEGUNDA CAPA

CON DIFERENTE RELACION [“;‘;'11\1?2(? ]
2

El ciclo de coccion comun CC-CM al cual se sometieron las placas cubiertas con
cada uno de los 8 esmaltes de segunda capa descritos en la seccion 3.1.2, se

reporta en la tabla 2.12 y se observa graficamente en la figura 2.3.

El ciclo de coccidn que se aplicé se disefid tomando como base el reportado en el
trabajo de Gémez (2011, pp. 99, 100) para el esmalte E2-7, con la premisa de que
la temperatura de maduracion de este ciclo (CC-CM) debe ser menor que la del
ciclo de coccion del esmalte de primera capa EB (CC-CB), para que la misma no

se funda durante este proceso de coccion.

La metodologia que se uso para evaluar las caracteristicas que se obtuvieron en
los esmaltes de segunda capa se basé en puntuar las propiedades de acabado de

las placas como se describe en la seccion 2.3.3.

Los resultados de la coccion de los esmaltes porcelanicos de segunda capa se
observan en las tablas: 3.8, 3.10, 3.12, 3.14, 3.16, 3.18, 3.20 y 3.22.

Resultados de la Coccion del esmalte de segunda capa E2-3

En la tabla 3.8 se reportan los resultados de la evaluacion que se realizdé a la

placa luego de la coccion con esmalte E2-3.

Entre los defectos que se observaron estan los puntos negros; que pueden ser
resultado de la difusién de sales solubles del esmalte de primera capa EB y que
se encuentran en la superficie de éste, y que durante la formacién de la intercapa

se difundieron hacia la superficie de la segunda capa de esmalte.

Esta difusion se supone fue causada por la alta temperatura de maduracién que
se aplico (820 °C), por la cual se pudieron reblandecer zonas de la primera capa

que se difundio en la masa de la segunda capa en forma de puntos negros.
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Tabla 3.8 Placa recubierta con el esmalte porcelanico de segunda capa E2-3

Cldo. fie Placa Propiedades adquiridas
Coccion
e Area Recubierta: 90%
e Homogeneidad: mala
e Opacidad: buena.
e Brillo: regular.
CC-CM e Fallas:

Puntos negros,

Superficie con zonas de
puntillado.

Cuarteado

Se nota a simple vista que el espesor de la capa de esmalte no es homogéneo, lo
que puede atribuirse a la alta temperatura de maduracion que se aplicéd. La
opacidad se considerd buena porque en las zonas donde se encuentra esmaltado

no se observa la primera capa de esmalte EB.

En la tabla 3.9 se describe la composicion molar de los 6xidos alcalinos de los
esmaltes de primera capa EB y de segunda capa, E2-3, para determinar como

afectan a las propiedades de acabado del esmalte de segunda capa.

Tabla 3.9 Contenido de 6xidos de sodio y de potasio del esmalte de primera capa EB y de
segunda capa E2-3

, Esmalte primera capa EB Esmalte E2-3
Oxido componente
Moles % Molar Moles % Molar
Na,O 0,4500 90 0,3000 75
K,O 0,0500 10 0,1000 25
Total oxidos alcalinos 0,5000 100 0,4000 100

Se observa que existe mayor cantidad de moles de 6xido de sodio (0,4500 moles)
en la formulacion del esmalte de primera capa EB mientras que en el esmalte de
segunda capa E2-3 existe una menor cantidad (0,3000 moles). Esto sugiere la
posible difusion de sales de 6xido de sodio de la superficie del esmalte de primera

capa EB hacia la segunda capa, durante la formacién de la intercapa, y por ende
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la afectacion en la calidad del vidriado obtenido. Esto por la alta temperatura de
maduracion que se aplico, la que fue cercana a la temperatura de maduracion del

esmalte de primera capa EB.

El numero de las moles de 6xido de potasio en el esmalte E2-3 duplica las que
existen en el esmalte de primera capa EB, por lo que se considera que tiene alta
viscosidad. Se presume que por esta razén, luego de la salida de burbujas del
seno del esmalte, se dificultd el alisamiento de la misma de modo que provoco el

puntillado en la superficie de la pieza esmaltada.

Este defecto se pudo provocar por contaminacion de la frita del esmalte con
impurezas de materia organica; esto en caso de que la cantidad de ésta sea tal
que durante la coccion del esmalte la cantidad de burbujas que se produjeron fue
abundante y no pudieron salir por completo del seno del esmalte. En este esmalte
se pudo introducir materia organica de las cerdas de la brocha que se us6 durante

el tamizado.

En la superficie que se obtuvo con el esmalte E2-3 se observa una baja
compatibilidad entre las dos capas porque existe gran cantidad de cuarteaduras

de pequefio tamano.

Se observa en la tabla 3.9 que la cantidad de 6xido de potasio del esmalte E2-3
excede en un 100 % a la contenida en el esmalte de primera capa EB, por lo que
se supone tiene un menor coeficiente de dilatacion térmica pero que a la vez
disminuye su elasticidad; el idbn potasio forma enlaces mas fuertes en la estructura
vitrea, de modo que tiene menor capacidad de soportar las tensiones que se

provocan de modo que permite el aparecimiento del cuarteado.

Por lo antes descrito y debido a que la cantidad de fisuras (cuarteado) es elevada,
se desecha la posibilidad de continuar con este esmalte en el estudio de
optimizacion de las condiciones de coccion debido a la evidente falta de

compatibilidad entre las capas de esmalte.
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Resultados de la Coccion del esmalte de segunda capa E2-4

El resultado de la evaluacion de las propiedades de acabado de la placa con

esmalte de segunda capa E2-4 se detalla en la tabla 3.10.

Tabla 3.10 Placa recubierta con esmalte porceldnico de segunda capa E2-4

Ciclo de

Coccién Placa Propiedades adquiridas

Area recubierta: 88%.
Homogeneidad: mala
Opacidad: buena.
Brillo: regular.

Fallas:

Puntos negros.

CC-CM

Superficie con zonas
puntilladas y
cuarteadas.

De este resultado se observa una disminucién en el tamafo de los puntos negros
con respecto a la placa anterior pero aument6 la cantidad de los mismos en la

superficie esmaltada.

En la tabla 3.11 se tiene la formulacion y el porcentaje molar de los éxidos
alcalinos de los esmaltes de primera capa EB y de segunda capa, E2-4; para

determinar como la composicion de éstos afecta a las propiedades de acabado.

Tabla 3.11 Contenido de 6xidos de sodio y de potasio en el esmalte de primera capa EB y
de segunda capa E2-4

, Esmalte de primera capa EB Esmalte E2-4
Oxido componente
Moles % Molar Moles % Molar
Na,O 0,4500 90 0,3200 80
K,0 0,0500 10 0,0800 20
Total 6xidos alcalinos 0,5000 100 0,4000 100
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En esta tabla 3.11 se observa que el esmalte de segunda capa E2-4 tiene un
exceso de oxido de potasio 0,0300 moles (60%) y un defecto de 6xido de sodio
0,1300 moles (29 %), en comparacion con la composicion del esmalte de primera

capa EB.

Esto probablemente hizo que el esmalte E2-4 presente mayor cantidad de puntos
negros en comparacion con el esmalte E2-3. Seguramente por el gradiente de
concentraciones de los oxidos de sodio y de potasio entre los esmaltes, y la alta
temperatura de maduracion que se aplicd, que produjo una mayor difusion del

esmalte de primera capa EB en la segunda capa.

El defecto de cuarteado se encuentra en menor cantidad que en la placa con
esmalte E2-3, y pudo ocurrir porque la cantidad de éxido de potasio en el esmalte
E2-3 fue 0,1000 moles mientras en el esmalte E2-4 fue 0,0800. Con esto el
esmalte E2-4 tuvo viscosidad alta pero menor a la del esmalte E2-3, asi como
mejor elasticidad, menor coeficiente de dilatacion que el esmalte E2-3. Pero a su
vez al encontrarse en una cantidad, que se supone es elevada, el esmalte no

soporté las tensiones en el mismo y provoco el defecto, entre otras causas.

Debido a que persiste el defecto de cuarteado se desecha la posibilidad de
continuar en la determinacion de las condiciones de coccion de este esmalte,

pues el cuarteado aparece por poca compatibilidad entre las capas de esmalte.

Resultados de la coccion del esmalte de segunda capa E2-5

La tabla 3.12 detalla la evaluacion del acabado que se obtuvo en la placa con
esmalte de segunda capa E2-5.

La homogeneidad es mala porque persisten los puntos negros dispersos aunque
de menor tamano, el brillo es excelente de modo que al comparar la placa con
esmalte E2-5 con las anteriores placas (E2-3 y E2-4) se observa que el color
blanco desarroll6 mejor, es decir, que se percibe que es mas blanco que los otros

esmaltes cuya tonalidad semejaba el color blanco hueso a la vista del observador.
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Tabla 3.12 Placa recubierta con el esmalte E2-5

Ciclo de Coccion

Propiedades adquiridas

CC-CM

Area recubierta: 90%.
Homogeneidad: mala
Opacidad: buena
Brillo: excelente.
Fallas:
Puntillado y puntos
negros.
Superficie con leve
cuarteado.

En la tabla 3.13 se presenta la composicion molar de los oxidos alcalinos del

esmalte de segunda capa E2-5 y del esmalte de primera capa EB.

Tabla 3.13 Contenido de 6xidos de sodio y de potasio del esmalte de primera capa EB y de
segunda capa E2-5

Oxido componente

Esmalte de primera capa EB

Esmalte E2-5

Moles % Molar Moles % Molar
Na,O 0,4500 90 0,3333 83,3
K,0 0,0500 10 0,0667 16,7
Total éxidos alcalinos 0,5000 100 0,4000 100

Alli se observa que existe mayor cantidad de moles de 6xido de sodio en la

formulacion del esmalte de primera capa EB en relacion al esmalte de segunda

capa E2-5, por lo que se presume es que es una de las causas por la que ocurre

la difusion de sales de 6xido de sodio en la superficie del esmalte de primera capa

EB y que surgen en la segunda capa en forma de puntos negros. Este proceso es

beneficiado ademas por la alta temperatura de maduracion que se aplico.

El puntillado se presume ocurrié porque la cantidad de 6xido de potasio en el

esmalte de segunda capa produjo un esmalte con mayor viscosidad que evito la

reparacion adecuada de la superficie del esmaltado luego de la salida de burbujas

durante la coccion. Ademas se presume que pudo existir contaminacion con
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materia organica, que en gran cantidad permite la formaciéon de gases que
pudieron no salir por completo del esmalte produciendo el defecto. Se presume
que pudo existir contaminacion proveniente de las cerdas de la brocha del pincel

que se uso durante el tamizado.

El defecto de cuarteado se mantiene pero en menor cantidad que en los esmaltes
anteriores (E2-3 y E2-4). Esto posiblemente porque si se observa en la tabla 3.13
la cantidad de 6xido de potasio sigue siendo mayor a la que posee el esmalte de
primera capa EB, pero la diferencia de estas concentraciones es menor a la que
se observa en las pruebas anteriores. De modo que si bien la cantidad de 6xido
de potasio afectd la elasticidad del esmalte provocando el cuarteado, tuvo un
menor efecto por la menor cantidad en que aparece, en comparacion con los
esmaltes E2-3 y E2-4.

Sobre la base de lo antes expuesto, y por las caracteristicas de acabado que
resultaron estar en mejor condicion que en el resto de esmaltes que se probaron,

se decidio usar este esmalte para la determinacién de las condiciones de coccion.
Resultados de la coccion del esmalte de segunda capa E2-8
La tabla 3.14 muestra los resultados que se obtuvieron luego de aplicar el esmalte

E2-8.

Tabla 3.14 Placa recubierta con esmalte porceldnico de segunda capa E2-8

Ciclo de

Coccién Placa Propiedades adquiridas

Area recubierta: 95%.
Homogeneidad: mala
Opacidad: buena
Brillo: bueno.
Fallas:
Zonas con
recogimiento y puntos
negros, puntillado

CC-CM
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En la placa se observa la presencia de recogido y la superficie luce irregular de
modo que el area recubierta se estableciéo en 95%. La opacidad y el brillo son
buenos y el color blanco se nota mejor desarrollado. El defecto de puntillado se
observa en poca cantidad y se asume como producto de la contaminacién con

materia organica durante el tamizado.

En la tabla 3.15 se presenta la composicion molar de los 6xidos alcalinos del
esmalte de segunda capa E2-8 y del esmalte de primera capa EB, para
determinar cdmo la composicion de éstos afecta las propiedades de acabado del

esmalte de segunda capa.

Tabla 3.15 Contenido de 6xidos de sodio y de potasio del esmalte de primera capa EB y de
segunda capa E2-8

, Esmalte de primera capa EB Esmalte E2-8
Oxido componente
Moles % Molar Moles % Molar
Na,O 0,4500 90 0,3556 88,9
K,O 0,0500 10 0,0444 11,1
Total é6xidos alcalinos 0,5000 100 0,4000 100

Si se observa la composicion de los esmaltes se determina que el esmalte E2-8
tiene una menor cantidad de 6xido de sodio con respecto a la formula del esmalte
de primera capa EB (0,0944 moles de diferencia) y menor cantidad del 6xido de
potasio (0,0056 moles de diferencia).De modo que existe la posibilidad de difusion
de sales de 6xido de sodio desde la superficie del esmalte de primera capa EB

hacia el esmalte de segunda capa, en la forma de puntos negros.

Existe la probabilidad que esta difusion se haya provocado también por la alta
temperatura de maduracion que se aplico (820 °C), la que reblandeci6 la primera
capa. Pero la cantidad de puntos negros que se observa fue menor a la que se
observa en las placas anteriores, esto debido probablemente a que el gradiente

entre los 6xidos alcalinos es menor.

Ademas, se notd la pérdida de adherencia entre las capas de esmalte por el

defecto de recogido, que se observa en algunas zonas de la placa como lineas
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punteadas continuas. Esto se presume que ocurrié porque si se compara con la
composicion de los esmaltes anteriores (E2-3, E2-4, E2-5), la cantidad de 6xido
de sodio es mayor a lo descrito en cada formula; este aumento probablemente
provoco el mismo efecto sobre la tension superficial del esmalte E2-8, de modo
que existio falta de mojabilidad del soporte durante la coccion del esmalte que

luego dio lugar al defecto.

Por lo antes descrito y por una afectaciéon ligeramente menor de los defectos que
se encontraron se decidié continuar con este esmalte para la optimizacion de las

condiciones de coccion.

Resultados de la coccion del esmalte de segunda capa E2-9

En la tabla 3.16 se observan los resultados de la evaluacidon del esmalte E2-9

luego de aplicar el esmalte.

El esmalte cubre el 95% del area de la placa en forma no homogénea pues
presenta puntillado abundante, ademas de recogido y puntos negros. Se observa
que la opacidad es buena porque la superficie esta cubierta, a pesar de que tiene
zonas donde no moja el esmalte. Su brillo es regular y se observa regular

desarrollo del color blanco.

Tabla 3.16 Placa recubierta con esmalte porceldnico de segunda capa E2-9

Cldo. (’ie Placa Propiedades adquiridas
Coccion
e Area recubierta: 95%.
e Homogeneidad: mala
e Opacidad: buena.
e Brillo: regular.
CC-CM e Fallas:

Superficie con gran
cantidad de poros
pequefios, recogido y
puntos negros.
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La tabla 3.17 describe la composicion molar de los 6xidos alcalinos del esmalte de
primera capa EB y del esmalte E2-9 para con esta informacion determinar el

posible efecto sobre las propiedades de acabado del mismo.

Tabla 3.17 Contenido de 6xidos de sodio y de potasio del esmalte de primera capa EB y de
segunda capa E2-9

i Esmalte de primera capa EB Esmalte E2-9
Oxido componente
Moles % Molar Moles % Molar
Na,O 0,4500 90 0,3600 90,0
K,0O 0,0500 10 0,0400 10,0
Total é6xidos alcalinos 0,5000 100 0,4000 100

Se presume que la presencia de puntos negros ocurre porque en la composicion
del esmalte de primera capa EB (tabla 3.17), es mayor en éxido de sodio (0,0900
moles de diferencia) y de potasio (0,0100 moles de diferencia) que en el esmalte
E2-9, y por ende existe la posible difusion de las sales de estos 6xidos desde la
superficie del esmalte de primera capa EB a la superficie del esmalte de segunda

capa.

Se sospecha que esta difusion se facilité por la alta temperatura de maduracion

que se aplico (820 °C), de modo que reblandecio el esmalte de primera capa EB.

El esmalte E2-9 tiene 0,0900 moles menos de oxido de sodio que en la férmula
del esmalte de primera capa EB y 0,0100 moles menos de 6xido de potasio, pero
si se compara con los esmaltes: E2-3, E2-4, E2-5, E2-8 se observa que la
cantidad de 6xido de sodio en estas formulas es menor que la que posee la
férmula del esmalte E2-9. Se presume que esta mayor cantidad provocoé el mismo
resultado sobre la tensidén superficial, cuyo aumento provocd el defecto de

recogido que denota poca adherencia entre las capas.

Por lo antes descrito y por la presencia masiva de puntillado y recogido se

descarta el uso de este esmalte para la determinacién del ciclo de coccion.
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Resultado de la coccion del esmalte de segunda capa E2-10

En la tabla 3.18 se observan los resultados de la evaluacion de las propiedades

que se obtuvieron luego de aplicar el esmalte de segunda capa E2-10.

Tabla 3.18 Placa recubierta con esmalte porcelanico de segunda capa E2-10

Ciclo de

Coccién Placa Propiedades adquiridas

Area recubierta: 95%
Homogeneidad: mala
Opacidad: buena.
Brillo: bueno.
Fallas:
Superficie poco lisa con
zonas puntilladas,
puntos negros, recogido.

CC-CM

El area recubierta por el esmalte se considera del 95%, no existe total
recubrimiento en los bordes de la placa, la capa no es homogénea porque
presenta puntillado y puntos negros. La opacidad es buena porque no deja ver la

primera capa. El brillo es bueno, mejor que el de la placa con esmalte E2-9.

El defecto que se observa es el recogido en los bordes y es apenas visible en el
interior de la placa; ademas se ve un puntillado menos abundante que en la placa

anterior con el esmalte E2-9.

En la tabla 3.19 se muestra la concentracion molar de los 6xidos alcalinos del
esmalte de segunda capa E2-10 y del esmalte de primera capa EB, para con esta

informacion determinar el posible efecto sobre las propiedades de acabado.

Se presume que la presencia de los puntos negros se mantiene porque existe
mayor cantidad de 6xido de sodio (0,0864 moles de diferencia) y de potasio
(0,0136 moles de diferencia) en el esmalte de primera capa EB que en el de

segunda capa E2-10.
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Tabla 3.19 Contenido de 6xidos de sodio y de potasio del esmalte de primera capa EB y de
segunda capa E2-10

, Esmalte de primera capa EB Esmalte E2-10
Oxido componente
Moles % Molar Moles % Molar
Na,O 0,4500 90 0,3636 90,9
K,O 0,0500 10 0,0364 9,1
Total 6xidos alcalinos 0,5000 100 0,4000 100

Esto probablemente favorecio la difusidn de sales de la superficie del esmalte de
primera capa EB que se difunden en el esmalte de segunda capa; ademas del
reblandecimiento del esmalte de primera capa EB por la alta temperatura de
maduracién que se aplico. De modo que provocoé una mayor reactividad y por
ende la difusién hacia el esmalte de segunda capa.

Ademas, si se toma en cuenta soélo los oxidos alcalinos, se tiene que el esmalte
E2-10 posee mayor cantidad de moles de 6xido de sodio que en el resto de
esmaltes E2-3, E2-4, E2-5, E2-8, E2-9. De modo que es posible que este esmalte
tenga mayor tension superficial y por ende menor capacidad de mojado, lo que
produjo el defecto de recogido que se observa mayoritariamente en los bordes de

la placa, entre otras causas.

Por lo antes descrito, y por la mejora en los parametros analizados, se decide
continuar con el esmalte E2-10 para la determinacion de las condiciones de
coccion.

Resultados de la coccion del esmalte de segunda capa E2-14

En la tabla 3.20 se detalla el resultado de la evaluacion de las propiedades

obtenidas con el esmalte de segunda capa E2-14.

En esta placa existié una grieta grande con recogido; se determind que el area

recubierta llega al 88%, por dicho defecto la superficie no es lisa y presenta menor
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cantidad de puntos negros. La opacidad se consideré buena y presenta un
aspecto mate posiblemente por la cristalizacion de sales en la superficie.

Tabla 3.20 Placa recubierta con el esmalte porcelanico de segunda capa E2-14

Ciclo de

Coccién Placa Propiedades adquiridas

Area recubierta: 88%.
Homogeneidad: mala
Opacidad: buena
Brillo: malo.
Fallas:

Superficie lisa con

zonas de recogimiento
Yy puntos negros.

CC-CM

En la tabla 3.21 se observa la composicion molar de los 6xidos alcalinos del
esmalte de segunda capa E2-14 y del esmalte de primera capa EB, para
determinar cémo la variacidbn en la composicion afecta las propiedades de

acabado.

Tabla 3.21 Contenido de 6xidos de sodio y de potasio del esmalte de primera capa EB y de
segunda capa E2-14

, Esmalte de primera capa EB Esmalte E2-14
Oxido componente
Moles % Molar Moles % Molar
Na,O 0,4500 12,68 0,3733 93,3
K,O 0,0500 1,41 0,0267 6,7
Total 6xidos alcalinos 0,5000 100 0,4000 100

Alli se observa que el esmalte E2-14 tuvo 0,0767 moles menos de 6xido de sodio
y 0,0267 moles menos de 6xido de potasio que el esmalte de primera capa EB; de
modo que se presume la difusion de sales de estos oxidos en la interfase de las
capas de esmalte, por lo que se observaron como puntos negros en la superficie

del esmalte de segunda capa.
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Esta difusién se presume que ocurrié también por reblandecimiento del esmalte
de primera capa EB por la alta temperatura de maduracion que se uso, que fue de
820 °C. Este reblandecimiento pudo producir su difusién hacia el esmalte de

segunda capa en forma del defecto mencionado.

Si se toma en cuenta el resto de esmaltes que se probaron: E2-3, E2-4, E2-5, E2-
8, E2-9, E2-10; se observa que este esmalte E2-14 tiene una mayor cantidad de
oxido de sodio, de modo que es un esmalte que tiene una mayor tension
superficial que produce el defecto de recogido tanto en los bordes como en el
centro de la placa; este defecto denoté la pérdida de la compatibilidad entre las

capas de esmalte.

Por lo antes mencionado y por una presencia marcada de los defectos que se
mencionaron, se decidié no usar este esmalte para determinar las condiciones de

coccion del mismo.

Resultados de la coccion del esmalte de segunda capa E2-22

En la tabla 3.22 se resumen los resultados de la evaluacion de las propiedades
que se obtuvieron con el esmalte de segunda capa E2-22.

Tabla 3.22 Placa recubierta con esmalte porceldnico de segunda capa E2-22

Ciclo de Placa:

Coccién $20 °C por 10 min Propiedades adquiridas

Area recubierta: 90%.
Homogeneidad: mala.
Opacidad: buena.
Brillo: excelente.
Fallas:

Superficie muy lisa con
puntos negros y
pequenas grietas de
color negro. Puntillado
ligero.

CC-CM
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Se observa que la superficie esta recubierta en un 90 %, es una capa no
homogénea porque presenta puntos negros y recogidos en forma de pequefas
grietas. La opacidad es buena porque las zonas recubiertas con esmalte no dejan

ver el soporte y el brillo es excelente.

En la tabla 3.23 se observa la composicidon molar del esmalte de segunda capa
E2-22 y del esmalte de primera capa EB, para determinar cdmo su composicion

afecta las propiedades de acabado.

Tabla 3.23 Contenido de 6xidos de sodio y de potasio del esmalte de primera capa EB y de
segunda capa E2-22

, Esmalte de primera capa EB Esmalte E2-22
Oxido componente
Moles % Molar Moles % Molar
Na,O 0,4500 90 0,3826 95,7
K,O 0,0500 10 0,0174 4,3
Total 6xidos alcalinos 0,5000 100 0,4000 100

De esta tabla se deduce que existe una mayor cantidad de moles del 6xido de
sodio y del 6xido de potasio en la composicion del esmalte de primera capa EB
con respecto al esmalte E2-22. Este gradiente sugiere la difusion de sales de
estos 6xidos de la superficie del esmalte de primera capa EB hacia el de segunda

capa en forma de los puntos negros.

Ademas este defecto se vio favorecido por la temperatura de maduracion que se
aplicé al esmalte de segunda capa (820 °C) que fue cercana a la temperatura de
maduracién del esmalte de primera capa EB (860 °C). Se supone que un mayor
reblandecimiento de la primera capa de esmalte facilitd la difusion hacia el

esmalte de segunda capa por la elevada temperatura de maduracion que se usé.

Si se compara el esmalte E2- 22 con los esmaltes que se probaron anteriormente,
se observa que la composicion de este contiene la mayor cantidad de oxido de

sodio, esto sugiere una mayor tensién superficial que influye en el aparecimiento
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de recogido en forma de pequenas grietas, que denotan poca compatibilidad entre

las capas de esmalte.

Por lo antes descrito y por mejores propiedades de acabado de la placa con este

esmalte se procede a determinar el ciclo de coccidon del mismo.

3.1.5 SELECCION DE LOS ESMALTES PORCELANICOS DE SEGUNDA CAPA
CON MEJORES PROPIEDADES DE ACABADO LUEGO DE APLICAR EL
CICLO DE COCCION COMUN

En la tabla 3.24 se resumen las caracteristicas de las superficies con los esmaltes
de segunda capa E2-3, E2-4, E2-5, E2-8, E2-9, E2-10, E2-14 y E2-22 luego de

pasar por el ciclo de coccion comun (CC-CM) y de ser evaluadas.

En la misma se observa la calificacion que obtuvo cada esmalte segun la
propiedad de acabado que se evalud, con los puntajes que se indican en la
seccion 2.3.3. El puntaje final se obtuvo al sumar los puntos de cada propiedad de

modo que el valor maximo posible es de 6,5 puntos.

Tabla 3.24 Puntaje de las propiedades de acabado en los esmaltes de segunda capa luego
de aplicar el ciclo de coccion CC-CM

Esmalte recﬁrifr ta Homogeneidad | Opacidad Brillo ﬁzsle]l]c; : Pf:ll::f J;f
E2-3 90% mala buena regular no 2,40
E2-4 88% mala buena regular no 2,38
E2-5 90% mala buena excelente no 3,40
E2-8 95% mala buena bueno no 2,95
E2-9 95% mala buena Regular no 2,45

E2-10 95% mala buena bueno no 2,95
E2-14 88% mala buena malo no 1,88
E2-22 90% mala buena excelente no 3,40

*Sobre un puntaje para una placa de excelente acabado equivalente a 6,5
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Para esta etapa del estudio, la seleccion de los esmaltes para el resto de pruebas
se realizd por descarte de aquellos con puntaje menor que 2,9; con lo cual los
esmaltes que se escogieron para la determinacién del ciclo de coccién fueron E2-
5, E2-8, E2-10 y E2-22.

3.1.6 DETERM!NACI()N DEL CICLO DE COCCION DE LOS ESMALTES
PORCELANICOS DE SEGUNDA CAPA QUE SE SELECCIONARON

Los esmaltes E2-5, E2-8, E2-10, E2-22 se aplicaron sobre placas con primera
capa y fueron sometidos a ciclos de coccidén con diferentes temperaturas de

maduracién y, posteriormente, a diferentes tiempos de maduracién.

Luego se seleccionaron, de acuerdo con las mejores propiedades de acabado. Se
tom6é como base el ciclo de coccion CC-CM, al que se varid unicamente la
temperatura y el tiempo de maduracion, el resto de parametros se mantuvieron

iguales.

3.1.6.1 Determinacion de las condiciones de coccion: temperatura y tiempo de
maduracion

Determinacion de las condiciones de coccion para el esmalte E2-5

Temperatura de Maduracion del esmalte E2-5

Los resultados de la evaluacion de la calidad de la superficie de placas con
esmalte E2-5 a cinco diferentes temperaturas de maduracion se muestran en la

tabla 3.25. El tiempo de maduracion que se aplicé fue de 10 minutos.

Del analisis de los resultados reportados en la tabla 3.25 se concluye que el
aumento de temperatura de maduracion confirma la presencia de reactividad

entre las capas de esmalte que se aplicaron, que se manifiesta por la presencia
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de puntos negros y una mayor cantidad de puntillado que se acentua en 820 °C y
840 °C.

Tabla 3.25 Determinacion de la temperatura de maduracion para el esmalte E2-5

Ciclo de
Placa Propiedades adquiridas
Coccion

Area recubierta: 90%
Homogeneidad: mala
Opacidad: buena
Brillo: bueno
Fallas:

Superficie con

puntillado y puntos
negros.

CC-C1
840 °C

Area recubierta: 90%.
Homogeneidad: mala
Opacidad: buena
Brillo: bueno
Fallas:
Puntillado y puntos
negros.

CC-CM
820 °C

Superficie con leve
cuarteado

Area recubierta: 92%.
Homogeneidad: mala
Opacidad: buena.
Brillo: bueno
Fallas:
Superficie muy lisa
con grietas de color
negro, puntillado leve.

CC-C2
800 °C
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Tabla 3.25 Determinacion de la temperatura de maduracion para el esmalte E2-5

(Continuacion...)

Ciclo de

Coccion

Placa

Propiedades adquiridas

CC-C3
780 °C

Area recubierta: 92%.
Homogeneidad: mala
Opacidad: buena.
Brillo: bueno.

Fallas:

Superficie muy lisa
con pocas grietas
cerca de los bordes,
puntillado leve,
cuarteado, puntos
negros escasos.

CC-C4
760 °C

Area recubierta: 90%.
Homogeneidad: mala
Opacidad: buena.
Brillo: bueno.
Fallas:
Superficie poco lisa
con puntos negros,
ondulaciones.

A las temperaturas de maduracion de 780 °C y 800 °C se observa la presencia de

recogido, cuya causa pudo ser poca compatibilidad de las capas de esmalte. Esto

posiblemente porque

las temperaturas de maduracion que se aplicaron

permitieron que la viscosidad y la tension superficial sean mayores a lo adecuado

para evitar el aparecimiento del recogido.

A la temperatura de 760 °C se observa la deformacion de la capa de esmalte,

aparecen ondulaciones posiblemente por aumento de la viscosidad del esmalte;

este defecto se presenta cuando la temperatura de coccion que se aplica es muy

baja.
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En resumen, se observa que a medida que la temperatura de maduracion
disminuye ocurre lo mismo con la capacidad de mojado del esmalte, por lo que
existe la presencia de recogido y hasta la pérdida de homogeneidad en el espesor

de la capa de esmalte que se nota por la formaciéon de ondulaciones.

En la tabla 3.26 se reportan las caracteristicas de las superficies que se lograron
con el esmalte E2-5 en funcion de la temperatura de maduracion, y los puntajes
asignados segun las caracteristicas de las superficies esmaltadas en la forma que

se describe en la seccion 2.3.3:

Tabla 3.26 Puntaje de las propiedades de acabado de placas con esmalte E2-5 a diferentes
temperaturas de maduracioén

. Area . . . Ausencia | Puntaje
Temp.[°C] recubierta Homogeneidad Opacidad Brillo de fallas final*
840 90% mala buena bueno no 2,90
820 90% mala buena bueno no 2,90
800 92% mala buena bueno no 2,92
780 92% mala buena bueno no 2,92
760 90% mala buena bueno no 2,90

*Sobre un puntaje para una placa de excelente acabado equivalente a 6,5

Del puntaje final que obtuvieron las placas se concluye que tales puntajes son
similares, no existe una que presente mejores propiedades de acabado dentro del
conjunto, a ninguna de las temperaturas que se probaron, y no se encontro
alguna propiedad que haga suponer que este esmalte pueda mejorar las

caracteristicas.
Tiempo de maduracion del esmalte E2-5

Sin la temperatura de maduracion no se tiene una base para definir un tiempo de

maduracioén, por ello se finalizaron las pruebas con este esmalte y se concluye

mol Nay;,O

ol KZO] igual a 5 se tiene poca compatibilidad entre el

que, con la relaciéon [

esmalte E2-5 y el esmalte de primera capa EB.
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Determinacion de las condiciones de coccion para el esmalte E2-8
Temperatura de maduracion del esmalte E2-8

Los resultados de la evaluacion de la calidad de la superficie de placas con
esmalte E2-8 a cuatro temperaturas de maduracion se muestran en la tabla 3.27.
El tiempo de maduracion fue de 10 minutos.

A altas temperaturas de maduracion (840 °C y 820 °C) se observo la presencia de
mayor cantidad de puntos negros debidos probablemente a la alta reactividad de

las capas de esmalte por las temperaturas de maduracién que se aplicaron.

Tabla 3.27 Determinacion de la temperatura de maduracién para el esmalte E2-8

Ciclo de Coccion Placa Propiedades adquiridas

e Area recubierta: 90%.
e Homogeneidad: mala
e Opacidad: buena.

e Brillo: bueno.

o Fallas:

CC-C1
840 °C

Superficie poco lisa
con puntos negros,
puntillado.

Area recubierta: 95%
Homogeneidad: mala
Opacidad: buena.
Brillo: bueno.
Fallas:
Zonas con
recogimiento y puntos
negros, puntillado.

CC-CM
820 °C




Tabla 3.27 Determinacion de la temperatura de maduracion para el esmalte E2-8

(Continuacion...)

Ciclo de Coccion

Placa

Propiedades adquiridas

CC-C3
780 °C

Area recubierta: 95%
Homogeneidad: mala
Opacidad: buena.
Brillo: bueno.

Fallas:

Superficie poco lisa
con puntos negros,
ondulaciones y gran
cantidad de
puntillado.

CC-C4
760 °C

Area recubierta: 98%.
Homogeneidad: buena
Opacidad: buena
Brillo: regular
Fallas:
Superficie poco lisa
con ondulaciones y
pinchado.
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A 780 °C se observd la disminucién de la cantidad de puntos negros que se

asume desaparecieron debido a una menor reactividad de las capas de esmalte y

por ende se supuso una mayor compatibilidad del esmalte de primera capa EB

con el de segunda capa E2-8.

El desarrollo mas adecuado del esmalte E2-8 ocurrié a 760 °C, pues se observo

un area recubierta del 98% y no se observaron puntos negros en la superficie del

esmalte. A esta temperatura los defectos que se detectaron en las placas fueron:

superficie ondulada y pinchado. Se supone ocurrieron por falta de maduracion del

esmalte que pudo ser debido a un inadecuado tiempo de coccion.
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En la tabla 3.28 se reportan las caracteristicas de las superficies que se lograron
con el esmalte E2-8 en funcion de la temperatura de maduracioén, y los puntajes
asignados segun las caracteristicas de las superficies esmaltadas, en la forma

que se describe en la seccion 2.3.3.

Tabla 3.28 Puntaje de las propiedades de acabado de placas con esmalte E2-8 a diferentes
temperaturas de maduracion

Temp. °C Area Homogeneidad | Opacidad | Brillo Ausencia | Puntaje
recubierta de fallas final*
840 90% mala buena bueno no 2,90
820 95% mala buena bueno no 2,95
780 95% mala buena bueno no 2,95
760 98% buena buena regular no 3,48

*Sobre un puntaje para una placa de excelente acabado equivalente a 6,5

De esta tabla se observa que el mayor puntaje entre las diferentes temperaturas
de maduracion que se probaron lo obtuvo la placa que se sometié a 760 °C. De
modo que esta temperatura de maduracion se asume como la adecuada para el
esmalte E2-8 y para continuar con la determinacion del tiempo de maduracion

adecuado, en el que se eliminen los defectos que se encontraron.

Tiempo de maduracion del esmalte E2-8

En la tabla 3.29 se reportan las caracteristicas de las superficies que se lograron
con el esmalte E2-8 en funcion del tiempo de maduracion, y que se puntuaron

segun la calidad de la propiedad en la forma que se describe en la seccion 2.3.3.

A los 10 minutos se observa que existi6 una mayor area recubierta con respecto a
los otros tiempos de maduracion que se probaron, pero el resto de parametros no

mejoran.

Se observa que entre los 5 y los 10 minutos existi6 un mejor recubrimiento, es

posible que dentro de este rango se encuentren las condiciones en las que se
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logre un mejor desarrollo del resto de propiedades. Sobre los 10 minutos se
observa que la calidad del esmaltado disminuye.

Tabla 3.29 Determinacion del tiempo de maduracion para el esmalte E2-8 a la temperatura
de maduracion de 760 °C

Ciclo de
Placa Propiedades adquiridas
Coccion

Area recubierta: 85%
Homogeneidad: mala
Opacidad: buena.
Brillo: malo

Fallas:

Superficie con pequeiias
manchas y recogido.

CC-C9

5 min

Abultamiento en el
borde, puntillado fino y
falta de brillo.

Area recubierta: 98%
Homogeneidad: buena
Opacidad: buena.
Brillo: regular
Fallas:
Superficie poco lisa con
ondulaciones y
pinchado.

CC-C5

10 min

Area recubierta: 85%
Homogeneidad: mala
Opacidad: buena
Brillo: malo
Fallas:
Superficie poco lisa con
ondulaciones, grietas y
bordes abultadas.

CC-C10

15 min
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En la tabla 3.30 se reportan las caracteristicas de las superficies que se lograron
con el esmalte E2-8 en funcién de la temperatura de maduracion y los puntajes
asignados segun las caracteristicas de las superficies esmaltadas en la forma que

se describe en la seccién 2.3.3.

Tabla 3.30 Puntaje de las propiedades de acabado de placas con esmalte E2-8 a diferentes
tiempos de maduracién con una temperatura de maduracion de 760 °C

Til‘::;po recAu;‘i’:rta Homogeneidad | Opacidad | Brillo ‘z‘e‘sf‘;‘l‘lc;: Funtaje
5 85% mala buena malo no 1,85
10 98% buena bueno regular no 3,48
15 85% mala buena malo no 1,85

*Sobre un puntaje para una placa de excelente acabado equivalente a 6,5

De esta tabla se deduce que el tiempo al cual ase obtuvo una mejor calificacion
corresponde a 10 minutos para la temperatura de maduracién de 760 °C, aunque
con estas condiciones de coccion la superficie que se obtuvo no es de buena

calidad.

Determinacién de las condiciones de coccion para el esmalte E2-10
Temperatura de maduracion del esmalte E2-10

Los resultados de la evaluacion de la calidad de la superficie de placas con
esmalte E2-10 a cinco temperaturas de maduracion se muestran en la tabla 3.31.
El tiempo de maduracion fue de 10 minutos.

Se observé que a altas temperaturas de maduracion (840 °C y 820°C) se tiene
una gran cantidad de puntillado y puntos negros, estos ultimos posiblemente por

la reactividad de las dos capas de esmalte.

A 800 °C se observa un mejor desarrollo del esmalte en comparacion con el resto

de temperaturas. El area recubierta es de casi la totalidad con un ligero recogido
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en el borde superior, excelente brillo y poca presencia de puntos negros, aunque

aun persisten pequenas grietas.

Tabla 3.31 Determinacion de la temperatura de maduracion para el esmalte E2-10

Ciclo de

coccion

Placa

Propiedades adquiridas

CC-Cl
840 °C

Area recubierta: 90%
Homogeneidad: mala
Opacidad: buena.
Brillo: bueno.
Fallas:

Superficie poco lisa con

piel de naranja, puntos
negros.

CC-CM
820 °C

Area recubierta: 95%
Homogeneidad: mala
Opacidad: buena.
Brillo: bueno.
Fallas:

Superficie poco lisa con

recogimiento en los
bordes y puntos negros.

CcC-C2
800 °C

Area recubierta: 95%
Homogeneidad: regular
Opacidad: buena.
Brillo: excelente.
Fallas:

Superficie lisa con poco

puntillado y puntos
negros.
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Tabla 3.31 Determinacion de la temperatura de maduracion para el esmalte E2-10

(Continuacion...)

Ciclo de

Coccion

Placa

Propiedades adquiridas

CC-C3
780 °C

Area recubierta: 85%.
Homogeneidad: mala
Opacidad: buena
Brillo: malo.

Fallas:

Superficie con
recogimiento,
ondulaciones y puntos
negros

CC-C4
760 °C

Area recubierta: 90%.
Homogeneidad: mala
Opacidad: buena.
Brillo: bueno.
Ausencia de fallas: no
Superficie con
recogimiento cerca al
borde, puntos negros
puntillado leve,
ondulaciones.

A las temperaturas de maduracion de 780 °C y 760 °C se observa que existe falta

de coccion del esmalte debido a la presencia de recogido. Posiblemente la

viscosidad y tensién superficial de la capa de esmalte fue elevada, con lo que se

aumenta la tendencia al retiro.

En la tabla 3.32 se reportan las caracteristicas de las superficies que se lograron

con el esmalte E2-10 en funcién de la temperatura de maduracion, y los puntajes

asignados segun las caracteristicas de las superficies esmaltadas en la forma que

se describe en la seccién 2.3.3
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Tabla 3.32 Puntaje de las propiedades de acabado de placas con esmalte E2-10 a
diferentes temperaturas de maduracion

o Area . . . Ausencia de Puntaje
Temp.’C recubierta Homogeneidad Opacidad Brillo fallas final
840 90% mala buena bueno no 2,90
820 95% mala buena bueno no 2,95
800 95% regular buena excelente no 3,95
780 85% mala buena malo no 1,85
760 90% mala buena bueno no 2,90

*Sobre un puntaje para una placa de excelente acabado equivalente a 6.5

En la tabla se observa que el mejor desarrollo del esmalte se produce a la
temperatura de maduracion de 800 °C porque presenta mayor puntuacién en la
evaluacion, y la superficie presenta pocos puntos negros en comparacion con el
resto de placas. Existieron pequenas grietas por recogido cerca de los bordes que
pudieron ocurrir durante la aplicacidn, la placa presenta un mejor brillo y leve

puntillado.

Por lo expuesto se asume que la mejor temperatura de maduracion es 800 °C

para el esmalte E2-10, y se la usé para determinar el tiempo de maduracion.

Tiempo de maduracion del esmalte E2-10

En la tabla 3.33 se reportan las caracteristicas de las superficies que se lograron
con el esmalte E2-10 en funcion del tiempo de maduracion, y que se puntuaron
segun la calidad de la propiedad en la forma que se describe en la seccion 2.3.3.

Se mantuvo la temperatura de maduracion en 800 °C.

En la tabla 3.33 se observa que las propiedades de las placas aun con la
variacion de tiempos, a la temperatura de maduracién de 800 °C no muestran

mejora considerable en las caracteristicas finales de las placas.
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La poca compatibilidad entre el esmalte de primera capa EB y el de segunda capa
E2-10 se observo debido a la presencia de recogido ademas de puntos negros, y

puntillado en los tres tiempos que se probaron.

Tabla 3.33 Determinacion del tiempo de maduracion para el esmalte E2-10 a la
temperatura de maduracion de 800 °C

Ciclo de
Placa Propiedades adquiridas
Coccion

Area recubierta: 90%

Homogeneidad: mala

Opacidad: buena

Brillo: malo

Fallas:
Superficie poco lisa con
ondulaciones, puntos
negros , recogido y
puntillado excesivo.

CC-C11

5 min

Area recubierta: 95%
Homogeneidad: regular
Opacidad: buena
Brillo: excelente
Fallas:
Superficie lisa con
puntillado leve y puntos
negros

CC-C3

10 min

Area recubierta: 90%
Homogeneidad: mala
Opacidad: buena
Brillo: bueno

Fallas:

Superficie con
puntillado, puntos
negros, pequefias grietas
por recogido,
abultamiento en los
bordes.

CC-C12

15 min
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Sin embargo, se observa que a los 10 minutos se tiene mejor homogeneidad y
brillo. Entre los 5 y 10 minutos existe mejora de las propiedades que decaen a

tiempos mayores por el recogido en los bordes.

En la tabla 3.34 se reportan las caracteristicas de las superficies que se lograron
con el esmalte E2-10 en funcién de los tiempos de maduracion, y los puntajes
asignados segun las caracteristicas de las superficies esmaltadas en la forma que

se describe en la seccién 2.3.3.

Tabla 3.34 Puntaje de las propiedades de acabado de placas con esmalte E2-10 a
diferentes tiempos de maduracion con una temperatura de maduracion de 800 °C

Tiel.npo Are.a Homogeneidad Opacidad Brillo Ausencia | Puntaje
min recubierta de fallas final
5 90% mala buena malo no 1,90
10 95% regular buena excelente no 3,95
15 90% mala buena bueno no 2,90

*Sobre un puntaje para una placa de excelente acabado equivalente a 6.5

Del analisis del puntaje final reportado en la tabla 3.34, se concluye que las
condiciones de coccion del esmalte E2-10 son 800 °C y 10 minutos, aunque la

superficie que se obtuvo no es de buena calidad.

Determinacion de las condiciones de coccion para el esmalte E2-22

Temperatura de maduracion del esmalte E2-22

Los resultados de la evaluacion de la calidad de la superficie de placas con

esmalte E2-22 sometido a los ciclos de coccion CC-C1, CC-CM, CC-C3 se

detallan en la tabla 3.35.

En la tabla 3.35 se observa que existe la probabilidad de una alta reactividad

entre el esmalte de segunda capa E2-22 y el esmalte de primera capa EB a todas

las temperaturas que se analizaron, lo que provoco los puntos negros.
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Tabla 3.35 Determinacion de la temperatura de maduracion para el esmalte E2-22 con un
tiempo de maduracion de 10 min

Ciclo de
Placa Propiedades adquiridas
Coccion

Area recubierta: 90%.
Homogeneidad: mala
Opacidad: buena.
Brillo: excelente.
Fallas:
Superficie con puntos
negros, puntillado y
pinchado.

CC-C1
840 °C

Area recubierta: 90%.
Homogeneidad: mala
Opacidad: buena.
Brillo: excelente.
Fallas:

Superficie muy lisa
con puntos negros y
pequenas grietas
(recogido) Puntillado
ligero.

CC-CM
820 °C

Area recubierta: 85%.
Homogeneidad: mala
Opacidad: buena.
Brillo: excelente.
Fallas:

Superficie con puntos
negros, pequefas
grietas (recogido) y
puntillado.

CC-C3
780 °C

A 840 °C y 820 °C se observa que persiste ademas el defecto de recogido y
puntillado que aparenta ser por impurezas anadidas durante la preparacion del

esmalte pero un brillo excelente.
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A 780 °C se observaron pequefias grietas (recogido) que se asume ocurrieron por
la menor viscosidad alcanzada a esa temperatura. La cantidad de puntillado que

se encontro fue menor a esta temperatura.

En la tabla 3.36 se reportan las caracteristicas de las superficies que se lograron
con el esmalte E2-22 a los ciclos de coccién CC-C1, CC-CM, CC-C3 y los
puntajes asignados segun las caracteristicas de las superficies esmaltadas en la

forma que se describe en la seccion 2.3.3.

Tabla 3.36 Puntaje de las propiedades de acabado de placas con esmalte E2-22 a
diferentes temperaturas de maduracion con un tiempo de maduracion de 10 min

Temperatura Art:,a Homogeneidad | Opacidad | Brillo Ausencia | Puntaje
°C recubierta de fallas final*
840 90% mala buena excelente no 3,40
820 90% mala buena excelente no 3,40
780 90% mala buena excelente no 3,40

*Sobre un puntaje para una placa de excelente acabado equivalente a 6,5

Las superficies que se lograron poseen iguales puntajes, no se puede determinar
la mejor temperatura de maduracién. Sin embargo, la calidad del color, opacidad y
brillo indica que la formacion del vidrio es total y para mejorar las otras
propiedades se aumentd a 20 minutos el tiempo de maduracién, esto se observa
en los ciclos de coccion del CC-C5 al CC-C8 del Anexo V, que fueron los ciclos

que se aplicaron en una siguiente serie de pruebas.

En la tabla 3.37 se observan los resultados de la evaluacién de la calidad de la
superficie de placas con esmalte E2-22 a las diferentes temperaturas de
maduracién con un tiempo de maduracion de 20 minutos segun los ciclos de
coccién desde el CC-C5 hasta el CC-C8.

A la temperatura de maduracién de 840 °C se observa la presencia de hoyos que
se asume dejaron burbujas, debidas a la descomposicion de materia organica que

pudo contaminar el esmalte durante el tamizado, que reventaron y por las
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propiedades del esmalte dejaron tras de si el defecto. Pese a que el brillo es
excelente se observo que a esta temperatura el esmalte esta sobrecocido.

Tabla 3.37 Determinacion de la temperatura de maduracion para el esmalte E2-22 con
tiempo de maduracion de 20 min

Ciclo de
Placa Propiedades adquiridas
Coccion

Area recubierta: 90%.
Homogeneidad: mala
Opacidad: buena.
Brillo: bueno.
Fallas:
Superficie con pocos
puntos negros y hoyos.

CC-Cs5
840 °C

Area recubierta: 90%.
Homogeneidad: mala
Opacidad: buena.
Brillo: bueno.
Fallas:
Superficie con pocos
puntos negros y hoyos.

CC-C5
840 °C

Area recubierta: 90%.
Homogeneidad: mala
Opacidad: buena.
Brillo: excelente.
Fallas:
Superficie con manchas
puntuales de color
negro y recogido.

CC-Cé6
780 °C
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Tabla 3.37 Determinacién de la temperatura de maduracion para el esmalte E2-22 con
tiempo de maduracion de 20 min (Continuacién...)

Ciclo de
Placa Propiedades adquiridas
Coccién

Area recubierta: 85%.
Homogeneidad: mala
Opacidad: buena.
Brillo: bueno.
Fallas:

Superficie con manchas

puntuales de color negro,
ondulada y puntillada.

cCc-Cc7
760 °C

Area recubierta: 85%.

Homogeneidad: mala

Opacidad: buena.

Brillo: malo.

Fallas:
Superficie con pequefias
puntos negros, recogido en
el borde, puntillado y falta
de brillo.

CC-C8
750 °C

A 780 °C se observd la presencia de leve puntillado, excelente brillo en
comparacién al resto de placas. La cantidad de puntos negros decrece, y existe
recogido en los bordes; se presume debido a fallas durante la aplicacion del

esmalte en polvo.

A 760 °C se observé que el brillo disminuyd y la presencia de puntillado aumentd
con respecto a las placas a las que se aplicé temperaturas mayores; esto
probablemente por una temperatura de maduracion menor que la necesaria para

el correcto desarrollo del vidriado.

A 750 °C la placa presentd una superficie con falta de brillo y puntillado, defectos

gue se asume ocurrieron porque no se alcanzoé la temperatura de maduracion
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adecuada, de modo que las burbujas de gas provenientes del esmalte no
pudieron desprenderse en forma adecuada y dejaron en la superficie el defecto,

entre otras causas.

En general en este bloque de pruebas se observé que con un mayor tiempo de
maduracion se obtuvo un mejor desarrollo del esmalte que presenta mejor brillo, a

excepcion de las temperaturas de 750 °C y 760 °C.

En la tabla 3.38 se reportan las caracteristicas de las superficies que se lograron
con el esmalte E2-22 a los ciclos de cocciéon CC-C5, CC-C6, CC-C7 y CC-C8 y
los puntajes asignados segun las caracteristicas de las superficies esmaltadas en
la forma que se describe en la seccion 2.3.3.

Tabla 3.38 Puntaje de las propiedades de acabado de placas con esmalte E2-22 a
diferentes temperaturas de maduracion con un tiempo de maduracion de 20 min

Temp. Area Homogeneidad Opacidad Brillo Ausencia | Puntaje
oC recubierta de fallas final*
840 90% mala buena bueno no 2,90
780 90% mala buena excelente no 3,40
760 85% mala buena bueno no 2,85
750 85% mala buena malo no 1,85

*Sobre un puntaje para una placa de excelente acabado equivalente a 6,5

Finalmente, de entre las pruebas que se hicieron se observa que existe un mayor
puntaje en una de las temperaturas; en pruebas previas el puntaje resulté el
mismo pero en esta etapa se aprecid un mayor puntaje de entre algunos por lo

que se afirma como la temperatura de maduracion de este esmalte los 780 °C.
Tiempo de maduracion del esmalte E2-22
Los resultados de los diferentes tiempos de maduracion que se aplicaron a las

placas con esmalte E2-22 se observan en la tabla 3.39. La temperatura de

maduracién que se aplico fue de 780 °C.
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Tabla 3.39 Determinacion del tiempo de maduracion para el esmalte E2-22 a 780 °C

Ciclo de

Coccion

Placa

Propiedades adquiridas

CC-C13

5 min

Area recubierta: 85%
Homogeneidad: mala
Opacidad: buena
Brillo: excelente
Fallas:

Superficie presenta
recogido en los bordes y
en el interior de la placa,
puntillados

CC-C14

10 min

Area recubierta: 90%
Homogeneidad: mala
Opacidad: buena
Brillo: excelente
Fallas:
Superficie con puntillado,
recogido y puntos negros

CC-C15

15 min

Area recubierta: 95%
Homogeneidad: regular
Opacidad: buena
Brillo: bueno
Fallas:
Superficie con puntillado,
puntos negros y recogido
en los bordes.
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Tabla 3.39 Determinacion del tiempo de maduracion para el esmalte E2-22
(Continuacién...)

Ciclo de
Placa Propiedades adquiridas
Coccion

Area recubierta: 95%
Homogeneidad: mala
Opacidad: buena
Brillo: excelente
Fallas:
Superficie con puntos
negros y grietas por
recogido.

CC-C7

20 min

Area recubierta: 90%
Homogeneidad: mala
Opacidad: buena
Brillo: excelente
Fallas:
Superficie con puntos
negros y recogido en el
borde derecho

CC-C16

25 min

Area recubierta: 90%
Homogeneidad: mala
Opacidad: buena
Brillo: excelente
Fallas:

Superficie con puntos

negros abundantes,
recogido, puntillado.

cCc-C17

30 min

A los tiempos de maduracion de 5, 10 y 15 minutos se observo la presencia de
puntillado, puntos negros y brillo bueno. Se supone que estos defectos aparecen

por un tiempo inadecuado de maduracion.
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Entre 10 y 15 minutos se observa que existe una disminucion en la cantidad de
puntos negros que vuelve a aumentar a los 20 minutos, esto hace suponer que
entre el primer rango se puede encontrar un tiempo en que tales puntos no se

desarrollen.

A los 20 minutos se observé que la cantidad de puntillado en la placa fue menor
que en las otras placas pero se mantuvo la presencia de puntos negros que
disminuyeron la calidad del esmaltado pues el brillo fue excelente. Esto hace
presumir que esta temperatura y con estos tiempos de maduracidn no se obtuvo

un desarrollo adecuado del esmaltado.

Entre 25 y 30 minutos se observo que la cantidad de puntos negros aumento, se
supone debido al reblandecimiento del esmalte de primera capa EB por un mayor
tiempo a la temperatura de maduracion de modo que se supone un aumento de la
reactividad entre las capas de esmalte, lo que hace suponer que a estos tiempos

no se tiene buena compatibilidad entre las capas de esmalte.

Se observd que, a pesar de una baja temperatura y un tiempo de maduracion
mayor, no se mejoraron las caracteristicas de acabado del esmalte, posiblemente
porque en estas condiciones de coccion y con este esmalte no se obtuvo buena

compatibilidad de las capas de esmalte, por ello la presencia de defectos.

En la tabla 3.40 se reportan las caracteristicas de las superficies que se lograron
con el esmalte E2-22 en funcion de tiempos de maduracién, y los puntajes
asignados segun las caracteristicas de las superficies esmaltadas en la forma que

se describe en la seccién 2.3.3.

Se observa que a medida que aumenta el tiempo de maduracion mejoran
propiedades como el brillo y la homogeneidad pero la presencia de puntos negros

no disminuye.

En la tabla se observa que el menor puntaje se obtuvo a los 15 minutos. Al resto

de tiempo pese a que los puntajes son altos no se observa que se eliminaron los
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defectos, pero de esos tiempos la cantidad de puntos negros es menor a los 20
minutos por lo que a pesar de ser mayor en apenas 0.05 puntos se decide

escoger este tiempo de maduracion.

Tabla 3.40 Puntaje de las propiedades de acabado de placas con esmalte E2-22 a
diferentes tiempos de maduracion con una temperatura de maduracion de 780 °C

T[iﬁg:ﬂo recﬁ;ei::r ta Homogeneidad | Opacidad | Brillo Ad:slelllc; : P;,::;?ge
5 85 % mala buena excelente no 3,35
10 90% mala buena excelente no 3,40
15 95% regular buena bueno no 2,95
20 95% mala buena excelente no 3,45
25 90% mala buena excelente no 3,40
30 90% mala buena excelente no 3,40

*Sobre un puntaje para una placa de excelente acabado equivalente a 6,5

Por lo antes expuesto y las propiedades del esmalte E2-22 a diferentes tiempos
de maduracion que se describen en la tabla 3.39, se concluye que las mejores
condiciones de coccion se obtuvieron a 20 minutos con una temperatura de 780

°C, aunque la calidad de la placa que se obtuvo no fue buena.

3.1.6.2 Efecto de la relacion entre los oxidos de sodio y de potasio sobre las
propiedades de las superficies con esmalte de segunda capa

mol Na,O
mol KO

En el presente estudio se analizd el efecto la relacion [ ] mediante la

evaluacion de las propiedades de acabado de los esmaltes y se detalla en las
secciones 3.1.4,3.1.5y 3.1.6.

En la tabla 3.41 se observa el resumen de las propiedades de acabado que se
obtuvieron a una temperatura de maduracion de 780 °C y 10 minutos para los

esmaltes E2-5, E2-8, E2-10 y E2-22, para de ella determinar la influencia de la

mol Nay,O
mol K0

relacion [ ] sobre las propiedades de acabado de las placas.
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La evaluacion de las fallas se realizé al considerar que una mayor notoriedad de

las fallas, como cantidad o intensidad, se calific6 con un mayor nimero de X.

Tabla 3.41 Propiedades de acabado para esmaltes de segunda capa con diferente relacion

[%] para 780 °C y 10 min
Relaciéon =5 Relaciéon = 8 Relaciéon =10 Relacién =22
Area recubierta 92 95 95 90
Homogeneidad mala mala mala mala
Brillo bueno malo malo excelente
Puntos negros Puntos negros Puntos negros Puntos negros
D T [l | 1]
Puntillado Puntillado Puntillado Puntillado
edx] [ llxfxxdxfifx] | [ Ji[x[x|x] |
Fallas Cuarteado Recogido Recogido Recogido
L fx] [ Oilxfx[ | Jix]x[x[x]i[x[x[x] |

Recogido cerca de
bordes

B

En dicha tabla se observa que tanto el area recubierta como la homogeneidad de
las placas no se modificaron por la variacion de relaciones de los 6xidos alcalinos,

mientras que el brillo aparenta mejora con el aumento de la relacion.

A las diferentes relaciones se observa que no desaparecen los puntos negros,
s6lo se modifica la cantidad de los mismos; entre la relacion 8 y 10 se observa
una ligera disminucion en la cantidad pero se mantiene alta en las relaciones de

los extremos (5y 22).

Del analisis de estos resultados se clasificaron los esmaltes en dos grupos: con
mayor cantidad de 6xido de potasio (E2-5) y con menor cantidad de 6xido de
potasio (E2-8, E2-10 y E2-22) en comparacion con la formulacion del esmalte de
primera capa EB. En cuanto al 6xido de sodio se observa que en todos los

esmaltes se mantuvo en un valor menor al que se reporta en la formulacion del
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esmalte de primera capa EB. La variacion de estos 6xidos se observa en la tabla
3.3.

mol Na20
mol K20

Se observa que a medida que aumenta la relacion [ ] se pasa de esmaltes

con poca elasticidad y coeficiente de dilatacion menor, con defecto de cuarteado
(E2-5), a esmaltes con mayor tension superficial y viscosidad con defecto de
recogido (E2-8, E2-10 y E2-22), es decir, que a medida que aumenta el éxido de
potasio se tienen defectos de cuarteado mientras que cuando este disminuye se

presenta el recogido.

Si bien en el esmalte E2-5 se observa recogido en los bordes, se presume que es
producto de la temperatura de maduracion y del poco tiempo, mala aplicacion del

esmalte o del bajo tiempo de enfriamiento hasta la temperatura de transicion

mol Na20

k20| = 5 sobre el

vitrea. Mas no se considera como efecto de la relacion [

acabado de la placa con este esmalte; esto principalmente porque la falla aparece

cerca de los bordes y no el centro de la placa.

3.2 RESULTADOS DE LA DETERMINACION DE LA
RESISTENCIA AL IMPACTO

El esmalte porcelanico que en su composicidn quimica contiene la relacion

[mol Na20

— KZO] = 7 presentd mejor calidad de acabado a comparacion con los esmaltes

que se probaron en este trabajo, por lo que las placas recubiertas con el esmalte

E2-7 se las uso para realizar las pruebas de calidad.

Es decir que se considera que el esmalte de referencia presenta las mejores

propiedades de acabado.

Este esmalte se aplico sobre la primera capa en una cantidad de 1,1 g y se cocio
segun el ciclo de coccion CC-C10 que se detalla en el Anexo IV. Los resultados

se presentan en la tabla 3.42.
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Tabla 3.42 Placa con esmalte de segunda capa E2-7

Ciclo de

./ Placa Propiedades adquiridas
coccion

Area recubierta: 100%
Homogeneidad: buena
Opacidad: excelente.
Brillo: bueno.
Fallas:
Ligero corrimiento de
esmalte.

CC-C10
Ty= 760 °C
ty= 15 min

1 punto negro

Las placas con esmalte de segunda capa E2-7 fueron sometidas al ensayo para
determinar la resistencia al impacto, las condiciones a las que se realizaron las

pruebas se reportan en la tabla 3.43.

Tabla 3.43 Condiciones de las pruebas para determinar la resistencia al impacto

Prueba N° | Peso de la esfera | Altura de caida Energia
[g] [em] [J]
1 110,4 115 1,24%
2 229,7 115 2,59%

*Valor calculado

El resultado de la primera prueba se observa en la tabla 3.44

En la prueba N° 1, al dejar caer un peso de 110,4 g se aplicaron 1,24 J de
energia, no se observa desprendimiento de esmalte pero sufrié cuarteaduras en

toda la superficie.

Al evaluar el resultado relacionandolo con el de referencia que se reporta en el
Anexo VI, la superficie esmaltada se clasifica dentro de las que poseen

adherencia buena, equivalente a 3.
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Tabla 3.44 Placa con esmalte de segunda capa E2-7 sometidas a la prueba de impacto con
esferade 110,4 g

Prucha N° Placa con esmalte E2-7 Grado de
rue .
760 °C por 15 min Adherencia
1 3

El resultado de la segunda prueba se observa en la tabla 3.45

Tabla 3.45 Placa con esmalte de segunda capa E2-7 sometida a la prueba de impacto con
esfera de acero de 229,7 g

Placa con esmalte E2-7 Grado de
760 °C por 15 min Adherencia

Prueba N°
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En la prueba N° 2, al dejar caer un peso de 229,7 g se aplicaron 2,59 J de
energia, se observo que la adherencia del esmalte al compararlo con la referencia

del Anexo VI fue de 2, es decir adherencia media.

Se determind esta adherencia debido a que se observan circulos concéntricos
alrededor de la zona de impacto; pese a que existié desprendimiento de esmalte

no se observa el esmalte de primera capa EB.

Los resultados que se obtuvieron en las pruebas indican que la adherencia de
esmalte de segunda capa con el esmalte de primera capa EB es buena, asi como

de este ultimo con la placa metalica.

3.3 DETERMINACION DE LA RESISTENCIA AL CHOQUE
TERMICO

Las placas con esmalte de segunda capa E2-7 fueron sometidas al ensayo para
la determinacion de la resistencia al choque térmico. Los resultados que se

obtuvieron se reportan en la figura 3.2.

Figura 3.2 Placas luego de la prueba de resistencia al choque térmico
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La evaluacion de los resultados de las pruebas de resistencia al choque térmico

se muestra en la tabla 3.46.

Tabla 3.46 Tabla de resultado de la prueba de resistencia al choque térmico

CICLO CHOQU[]?C];fRMICO Placal | Placa2 | Placa3 | Placa4 | Placa$
1 245+5,5-20 OK OK OK OK OK
2 260+5,5 - 20 OK X OK OK OK
3 27545,5 -20 OK X OK OK OK
4 28745,5 -20 OK X X X X
5 301+5,5-20 X X X X X

*Tomado del Anexo VII

De esta tabla se establece que los ciclos que soportaron las placas son 4, 1, 3, 3,
3 en las placas de la 1 a la 5. El promedio indica que el choque térmico fue de 3,
por lo que se concluye que si una pieza esta esmaltada bajo las condiciones de
este trabajo, puede ser sometida al ciclo 3 que corresponde a 275 + 5,5 °C e
inmediatamente enfriada a 20 °C sin que sufra ninguna alteracion de las

caracteristicas de la superficie.

La resistencia al choque térmico del esmalte E2-7 es menor que la resistencia del
esmalte de primera capa EB, lo que se atribuye a la diferencia en los coeficientes
de expansion térmica producto de la concentracion de los oxidos de sodio y
potasio y a la diferencia en el espesor de las 2 capas lo que hace que la

transferencia de calor total, no sea homogénea ni a igual velocidad.

3.4 DETERMINACION DE LA RESISTENCIA AL ATAQUE
QUIMICO

Placas con esmalte de segunda capa E2-7 fueron sometidas al ensayo para la
determinacion de la resistencia al ataque quimico, luego del cual lucen como se

observa en la figura 3.3
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Figura 3.3 Placas a las que se realizo la prueba de resistencia al acido citrico

Los resultados luego de los calculos de la cantidad de esmalte que se disuelve en

la solucion de acido citrico al 6% en ebullicidon, se reportan en la tabla 3.47.

Tabla 3.47 Resultado de la prueba de resistencia al ataque quimico con acido citrico al 6%
en ebullicion

PERDIDA POR
DIFERENCIA . ’
PLACA DE PESOS AREZA AREA PESO PERDIDO
le] [em”] [i [Yo]
cm?

1 0,0417 9.6 0,00434 3,79

2 0,0458 9.9 0,00463 4,16

3 0,0410 9.9 0,00414 3,73
PROMEDIO 0,00437 3,89

Del analisis de los resultados que se reportan en la tabla 3.47 se concluye que la
cantidad de esmalte disuelto es minima si se considera que es la unica causa de
pérdida de peso, pero no se descarta la posibilidad de que también se disolvié o
se desprendi6 algo del material con que se recubrio la superficie no esmaltada. La
pérdida en peso del esmalte de segunda capa que se aplicé fue en promedio de
3,89 %.

El ejemplo de célculo para la determinacion de la pérdida por area se detalla en el
Anexo VIII.
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4 CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

4.1 CONCLUSIONES

a)

El desarrollo del presente proyecto permitié estudiar el efecto de la relacion
de los 6xidos de sodio y de potasio en la composicién quimica de esmaltes

de segunda capa, sobre la compatibilidad con la primera capa EB.

La realizacion de este proyecto permitio formular esmaltes porcelanicos
con diferentes relaciones de concentracién entre los 6xidos de sodio y de
potasio como continuacion del proyecto de Gdémez (2011), dentro del
intervalo de relaciones entre 3 y 22, con vidrio de desecho en la

dosificacion que llegé a aportar hasta el 25% del total de materia primas.

Durante este proyecto se optimizaron las condiciones de coccién de los
esmaltes de segunda capa E2-5, E2-8, E2-10, E2-22 en funcidn del brillo,

porcentaje de recubrimiento, entre otras propiedades de acabado.

MolesNa,O

Violos Kzo] existe poca compatibilidad entre las capas de

A mayor relacion [

esmalte porque se presentaron defectos de cuarteado y posteriormente de
recogido. Los puntos negros se mantuvieron en todas las relaciones, esto
demuestra que el esmalte de primera capa EB migra hacia la superficie de
la segunda capa separandose inclusive de la probable interfase que se

formo entre las dos capas.

No se pudo encontrar, segun los resultados que se obtuvieron, una firme
dependencia entre el area recubierta con la relacion de los 6xidos de sodio
y potasio pues se lograron superficies cubiertas entre el 85y el 100 %, lo
que indica que esta propiedad no depende unicamente de los 6xidos que

se estudiaron.
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A través del trabajo que se realiz6 no se obtuvo una segunda capa con
espesor homogéneo. Esto indica que se debe analizar el efecto tanto de la

cantidad como del tamafo de particula del esmalte sobre esta propiedad.

Al tomar en cuenta que el brillo que presenta una superficie esmaltada
indica la formacion o no de la fase vitrea y considerando que las rampas de
los ciclos de coccidn son semejantes, dentro de éstas la primera en la zona
de enfriamiento, se concluye que en la composicion quimica de un esmalte
de segunda capa la relacion entre los 6xidos de sodio y de potasio debe

estar sobre 5 y bajo 8.

Las temperaturas de maduracion en todas las relaciones que se estudiaron

estuvieron bajo 800 °C.

En los tiempos de maduracion que se estudiaron se encontrdé que entre 5y

10 minutos mejoran las caracteristicas de acabado de las placas.

El grado de adherencia de placas con esmalte E2-7 al aplicar una energia
de impacto de 1,24 J, es de 3 (buena) mientras que para una energia de
impacto de 2,59 J, es de 2 (media) segun la morfologia de adherencia por
impacto de un cuerpo esférico. Esto indica que el esmalte es apto para
aplicarlo sobre piezas que no sean sometidas a impactos mayores que
1,24 J como superficies de refrigeradoras, cocinas, etc.

Placas con esmalte de segunda capa E2-7 resisten el intervalo de
temperaturas entre 20 °C y 275 £ 5,5 °C. Por ello este esmalte no se puede
aplicar sobre piezas que se usen a temperaturas mayores de este rango

como en piezas de hornos o recipientes que se usen en hornos.

El ataque quimico con acido citrico al 6% produjo una pérdida promedio
por area de 0,00434 [Cgﬁ] y un 3,89 % de pérdida promedio de peso inicial

del esmalte E2-7.
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4.2 RECOMENDACIONES

a)

Realizar el analisis de determinacion de la adherencia mediante la
medicion de los coeficientes de expansidon térmica usando un dilatdmetro
para realizar la aplicacion sobre la primera capa de esmalte EB posterior a

este analisis.

Determinar la contaminacion en esmaltes atronados y determinar limites
aceptables para evitar presencia de defectos en esmaltado, mediante

técnicas modernas como difraccion de rayos x.

Determinar el tipo de fase formada en los defectos de las placas mediante

equipos modernos como microscopia electronica.

Realizar el estudio de pruebas de esmaltado con otros materiales de
desecho tales como ceniza de cascara de arroz, desechos de la industria
ceramica, ceniza de carbén, etc. Con los que se puedan sustituir materias

primas convencionales.
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ANEXO 1

DOSIFICACION DE MATERIAS PRIMAS PARA LA
ELABORACION DE ESMALTE DE PRIMERA CAPA EB

El calculo de la materia prima usada para la elaboracidon del esmalte se basa en el
analisis de las materias primas disponibles y la férmula molecular del esmalte de

primera capa EB que se detalla en la tabla A.1.

Tabla A 1 Composicion en moles del esmalte porcelanico de primera capa EB

Oxidos Modificadores Oxidos Intermedios Oxidos Formadores
Na,O 0,450 AlLO4 0,050 Si0, 1,900
K,0O 0,050 B,0, 0,600
CaO 0,350

NiO 0,150

Con estos datos se dosifican las materias primas de forma que cualquier otro

componente no exceda la cantidad de 6xido descrito en la férmula molecular:

e Moles de bérax que aporten las moles de Oxido de sodio de la féormula
molecular del esmalte de primera capa EB.
NazB407.1OH20 - Na20+28203+10H20 [1]

Para suplir la demanda de 6xido de boro se toma de la tabla A.1 el dato:

0,6 mol 5203*%%,3 mol de bérax 2]

Con las 0,3 moles de boérax se aportan:
0,6 mol de B,O3 y 0,3 mol de Na,O

De la férmula molecular del esmalte de primera capa EB se determina que faltan
por aportar 0,15 moles de Na,O, se lo cubre con el vidrio de desecho cuya

formula molecular se describe en la tabla A.2.
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Tabla A 2 Formula Molecular del vidrio de desecho

Oxidos Modificadores Oxidos Intermedios Oxidos Formadores
Na,O 0,584 Al O; 0,064 Si0, 2,367
K,0 0,020

CaO 0,375

MgO 0,022

* Mora, 2008, p. 84

1 mol de vidrio
0,584 mol de Na,O

0,15 mol de Na,O* =0,257 mol de vidrio [3]

Con estas moles de vidrio se aportan ademas los siguientes 6xidos en las

siguientes cantidades:

« 0,020 moles de K,O
1 mol de vidrio

0,257 mol de vidrio

=0,0051 mol de K,O [4]

« 0,375 moles de CaO

0,257 mol de vidrio ———=0,0964 mol de CaO [5]
1 mol de vidrio

0,257 mol de vidrio* 22212 9 2205 5 4164 mol de Al,O, [6]
1 mol de vidrio

0,257 mol de vidrio* 228.mes 4 S0 _4 508 mol de SiO, 7]

1 mol de vidrio

Para cubrir el 6xido de potasio se utiliza carbonato de potasio hidratado, quedan

por dosificar 0, 045 moles.
K>CO3,11/,H,0 - K,0+C,0+11/,H,0 (Oscullo, 2009, p. 115) 8]

1 mol de K»CO3.11/,H,0

0,045 mol de K,O* 1 mol de K0

=0,045 mol de K,CO3.11/, H,0 9]

Para cubrir el 6xido de calcio se utiliza carbonato de calcio. Falta por dosificar
0,254 moles.
CaCO3; - CaO+CO, [10]

1 mol de CaCO3

0,254 mol de CaO* —————-

=0,254 mol de CaCO; [11]
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Las 0,15 moles de oxido de niquel se dosifican con sulfato hexa hidratado de

niquel.

NiSO,.6H,0 — NiO+S05+6 H,0 (Oscullo, 2009, p. 117)

0,150 mol de NiO*

1 mol de NiSO4.6H,0

1 mol de NiO

=0,150 mol de NiSO,.6H,0

[12]

[13]

Falta por dosificar 0,034 moles de 6xido de aluminio y 1,292 moles de silice que

se aportan con alumina y cuarzo respectivamente.

En la tabla A.3 se reporta la dosificacion de las materias primas para elaborar la

mezcla de materias primas para obtener el esmalte de primera capa EB.

Tabla A 3 Dosificacion de materias primas para elaborar el esmalte de primera capa EB

Moles materias Peso molecular de Peso de cada .
Materia Prima primas. cada materia prima. | materia prima Porcentaje
[gmol] [g/gmol] lg] en peso [%]
Borax 0,300 381,220 114,366 35,59
Vidrio 0,257 208,780 53,656 16,70
Carbonato hidratado de potasio 0,045 165,220 7,435 2,31
Carbonato de calcio 0,254 100,087 25,422 7,91
Sulfato de niquel hexa-hidratado 0,150 262,757 39,414 12,26
Altimina 0,034 101,961 3,467 1,08
Cuarzo 1,292 60,084 77,629 24,15

En la tabla A.4 se reporta la dosificacion de las materias primas necesarias para

preparar 40 g de mezcla para preparar esmalte de primera capa EB.

Tabla A 4 Materias primas que suman 40 g mezcla para hacer esmalte de primera capa EB

Materia Prima

Masa de materias primas para preparar 40 g de mezcla.[g]

Borax 14,234

Vidrio 6,678

Carbonato hidratado de potasio 0,925
Carbonato de calcio 3,164
Sulfato de niquel hexa-hidratado 4,905
Alimina 0,431

Cuarzo 9,662
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ANEXO II

CALCULO DE LAS RELACIONES DE CONCENTRACION ENTRE
LOS OXIDOS DE SODIO Y DE POTASIO

Para el calculo de las moles de cada 6xido alcalino segun la relacion se partio de
la formula molecular descrita en la tabla 2.10. Se mantuvo la suma de estos
oxidos en 0,4 moles como en la formula original, y el valor de la relacion de esta

formula inicial es 7.

Se muestra el ejemplo de calculo para la relacion 3:

Valor de la relacion:

Néxido de sodio =3 [1 4]

Noxido de potasio

—_%
Noxido de sodio_3 Noxido de potasio [1 5]

Moles de 6xidos alcalinos
Néxido de sodio TNexido de potasio=0’35O+0=050=0,400 [16]

Despejando las moles de 6xido de potasio para con la relacion del valor de la

relacion encontrar la cantidad de las moles de 6xidos de sodio.

3’kr"éxido de potasio+néxido de potasio=0’400 [1 7]
Noxido de potasiozo,‘I 00 [1 8]
Néxido de sodio=0,300 [19]

En la tabla A.5 se detallan las moles de cada 6xido segun la relacion escogida, se

marco con rojo la relacién de la férmula inicial.
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Tabla A 5 Dosificacion de los 6xidos de sodio y de potasio para varias relaciones entre sus
concentraciones

Relacion Moles de Oxido de Potasio | Moles de Oxido de Sodio| Sumatoria
1 0,200 0,200 0,400
2 0,133 0,267 0,400
3 0,100 0,300 0,400
4 0,080 0,320 0,400
5 0,067 0,333 0,400
6 0,057 0,343 0,400

N e
8 0,044 0,356 0,400
9 0,040 0,360 0,400
10 0,036 0,364 0,400
11 0,033 0,367 0,400
12 0,031 0,369 0,400
13 0,029 0,371 0,400
14 0,027 0,373 0,400
15 0,025 0,375 0,400
16 0,024 0,376 0,400
17 0,022 0,378 0,400
18 0,021 0,379 0,400
19 0,020 0,380 0,400
20 0,019 0,381 0,400
21 0,018 0,382 0,400
22 0,017 0,383 0,400
23 0,017 0,383 0,400
24 0,016 0,384 0,400
25 0,015 0,385 0,400
26 0,015 0,385 0,400
27 0,014 0,386 0,400
28 0,014 0,386 0,400
29 0,013 0,387 0,400
30 0,013 0,387 0,400
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Tabla A.5 Dosificacion de los 6xidos de sodio y de potasio para varias relaciones entre sus
concentraciones (Continuacion...)

Relacion Moles de Oxido de Potasio | Moles de Oxido de Sodio | Sumatoria
31 0,013 0,388 0,400
32 0,012 0,388 0,400
33 0,012 0,388 0,400
34 0,011 0,389 0,400
35 0,011 0,389 0,400
36 0,011 0,389 0,400
37 0,011 0,389 0,400
38 0,010 0,390 0,400
39 0,010 0,390 0,400
40 0,010 0,390 0,400
41 0,010 0,390 0,400
42 0,009 0,391 0,400
43 0,009 0,391 0,400
44 0,009 0,391 0,400
45 0,009 0,391 0,400
100 0,004 0,396 0,400
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ANEXO III

DOSIFICACION DE MATERIAS PRIMAS PARA LA PREPARACION
DEL ESMALTE PORCELANICO DE SEGUNDA CAPA

Los calculos que se usaron en la dosificacion de materias primas para elaborar

los esmaltes de segunda capa se realizaron en forma similar a la del Anexo |.

Se tomé como base la férmula molecular del esmalte de segunda capa
desarrollado en un proyecto anterior (Gémez, 2011, p. 81) que se muestra en la
tabla A.6

Tabla A 6 Formula molecular del esmalte porcelanico de segunda capa tomado como base
para el presente estudio

Oxidos Modificadores Oxidos Intermedios Oxidos Formadores
Na,O 0,350 Al,O4 0,050 SiO, 1,900
K,O 0,050 B,0, 0,800
CaO 0,150

71O, 0,350

ZnO 0,100

De las relaciones que se escogieron se determinaron las moles de cada 6xido

alcalino como se detalla enlatabla A7

Tabla A 7 Relaciones estudiadas en el presente proyecto

Relacion: 1Na,0 1K.0

[mol Na,O / mol K,O] mot N ot
3 0,300 0,100

4 0.320 0,080

5 0,333 0,067

8 0,356 0,044

9 0,360 0,040

10 0,364 0,036

14 0373 0,027

22 0375 0,025
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Con la formula molecular de cada esmalte con diferente relacién se procedio a
dosificar las materias primas. Se realiza el ejemplo de calculo para el esmalte de
segunda capa con relacion 3, para ello se detalla la formula molecular en la tabla
A.8.

Tabla A 8 Formula molecular del esmalte porcelanico de segunda capa con relacion de los
oxidos de sodio y de potasio igual a 3

Oxidos Modificadores Oxidos Intermedios Oxidos Formadores
Na,O 0,300 ALOs 0,050 Si0, 1,900
K,O 0,100 B,0; 0,800
CaO 0,150

ZrO, 0,350

ZnO 0,100

Se inicia de modo que se use la mayor cantidad de vidrio que aporte las moles de
oxido de la férmula sin que sobrepase en ningun caso las necesarias, se inicia

supliendo las 0,15 moles de 6xido de calcio.

1 mol de vidrio

0,150 mol de CaO* 0,375 mol de CaO

=0,400 mol de vidrio [20]

Las 0,400 moles de vidrio con las que se aportd el 6xido de calcio aportan

ademas las siguientes moles de oxidos:

0,020 moles de K,O
1 mol de vidrio

0,400mol de vidrio* =0,008 mol de K,0 [21]

« 0,584 moles de Na,O
1 mol de vidrio

0,400mol de vidrio =0,0964 mol de Na,O [22]

« 0,064 moles de Al,O3
1 mol de vidrio

0,400 mol de vidrio

=0,0256 mol de Al,O [23]

2,367 moles de SiO,
1 mol de vidrio

0,400 mol de vidrio*

=0,9468 mol de SiO, [24]
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Las materias primas disponibles para la dosificacion de los esmaltes porcelanicos

de segunda capa son los que se detallan en la tabla A.9.

Tabla A 9 Materia primas disponibles para la preparacion de esmalte de segunda capa

Materia Prima Oxido que aporta Caracteristicas
L Si0, Na,O, CaO, Formula: Anexo I Proveniente de
Vidrio de desecho AlLOs, K,0, MgO botellas para licor.
Formula: K,COs.1% H,0
Carbonato de Potasio K,O Peso Molecular: 165.22 [g/gmol]; BDH.
99% pureza.
. Formula: CaCO; . Peso molecular: 100
Carbonato de Calcio CaO [e/emol]; Panreac 99% Pureza.
, . Foéormula: NiSO,.6H,0. Marca Merck,
Sulfato de Niquel NiO Zur Analize, 99% pureza.
.. Formula: Al,Os. Peso molecular:
Alimina ALO; 101,961 [g/gmol]; BDH.
Bérax Na,0, B,0; Formula: Na21’34Q7.1OH20. Grado
tecnico.
Cuarzo Si0, Formula: Si0O,. Parte de? los reactivos de
laboratorio.
Oxido de Zinc ZnO Formula: ZnO. Grado reactivo.
Zircosil 710,.Si0, Formula: ZrO?.Sloz. Proveniente del
reactivos de Edesa.
Acido Bérico H,BO; Formula: H;BO;. Reactivo de la botica
alemana.

Las 0,1 moles de 6xido de zinc, 0,953 moles de cuarzo y 0,024 moles de alumina

se aportan directamente de las materia primas disponibles.

Las 0,204 moles 6xido de sodio se aportan con Borax asi:

NazB407.10H20 - N620+ZBZO3+10H20 [25]
» 1 mol borax _ ,
0,204 mol Na,O ﬁ-o,zm mol de borax [26]

Con las 0,204 moles de bérax se aportan ademas las siguientes moles de éxido

de boro:
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2 mol 8203
1 mol bérax

0,204 mol Bérax* =0,408 mol de boérax [27]

Las moles de 6xido de boro que faltan por aportar son:

Moles por aportar=0,800-0,408=0,392 moles de B,0O; [28]
Estas moles se aportaran del acido borico

2H3BO; - B,03+3H,0 (Ledn, 2010, p. 156) [29]

« 2 mol de H3BO3

0,392 mol 8203 1mol B,O3

=0,784 mol de H3BO5 [30]

Las 0,092 moles de Oxido de potasio se cubren con carbonato de potasio

hidratado asi:

K>CO3,11/,H,0 > K,0+C,0+11/,H,0 [31]

1 mol de K,CO3.11/,H,0
1 mol de K,O

0,092 mol de K,O* =0,092 mol de K,CO3.1 1/, H,0 [32]

Las 0,35 moles de 6xido de zirconio se suplen con zircosil cuya descomposicion

en los o6xidos de zirconio y de silicio es la siguiente:

Zr02.8i02 - Zr02+Si02 [33]

Se conoce que la composicion del Zircosil contiene un 60 % en peso de 6xido de
circonio (Endeka, 2007) por lo que se asume dicho porcentaje para el céalculo de

los esmaltes:

123,224 g ZrO5 , 1 g zircosil , 1 mol de zircosil . .
mol de ZrO,* = 21 mol de zircosil [34
0,35 mol de 02 1molde ZrO, 0,69 ZrO, 183,308 g zircosil 0,39 ol de zircos [3 ]

La aportacion de moles de oxido de silicio por parte de las moles de zircosil se

basa en un 30 % de contenido de 6xido de silicio (Endeka, 2007) que sera:
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183,308 g zircosil 4 0,3 g SiOy 4, 1 mol SiOy
1 mol zircosil 1 g zircosil 60,084 g SiO,

0,392 mol zircosil* =0,359 [35]

Las moles de 6xido de silicio que faltan por afiadir con el cuarzo seran:

moles de SiO,por aportar=0,953-0,359=0,594 moles de SiO, [36]

Los gramos de cada materia prima que se deben aportar para preparar 40 g de
mezcla para preparar esmalte con relacion moles de 6xido de sodio a moles de

oxido de potasio igual a 3 se detallan en la siguiente lista:

Peso de cada materia prima

[d]

Materia Prima

Vidrio 10, 287

Oxido de Zinc 1,002

Oxido de aluminio 0,306

Bérax 3,118

Acido Bérico 10,161
Carbonato de Potasio hidratado 1,872
Zircosil 8,854

Cuarzo 4,400

TOTAL MEZCLA [g] 40,000



CICLO DE COCCION (CC-C10) DEL ESMALTE DE SEGUNDA

ANEXO IV

CAPA E2-7

127

En la tabla A.17 se observa el ciclo de coccion que se aplico y los procesos que

ocurren en cada temperatura, el mismo se observa en la figura A 1.

Tabla A 10 Ciclo de coccidn aplicado a placas con esmalte porcelanico de segunda capa

E2-7
CC-C10
Proceso
Temperatura [°C] | Tiempo [min]
Tambiente-700 29
Calentamiento 700 10
700-760 12
Maduraciéon 760 15
760-600 10
Enfriamiento 650 5
650-Tambiente >400
800 Ty=760
AT
200 v N
g'j‘ 600 M= ]
‘s 500 ~— | |
S \
5 /
£ 400 T
g 300 /
5 0/
= 200 /
100
0
5 25 45 65 85 105 125 145 165 185
Tiempo [min]
—4— Calentamiento == Homogeneizacién === Fusion = Enfriamiento rapido

== Homogeneizaciéon =+ Enfriamiento final ===Maduracién

Figura A 1 Ciclo de coccion que se aplico a placas con esmalte de segunda capa E2-7 con
el horno mufla Wise Therm
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CICLOS DE COCCION DE LOS ESMALTES PORCELANICOS DE
SEGUNDA CAPA

En las tablas A 10, A 11 y A12 se muestran los ciclos de coccion aplicados a cada

uno de los esmaltes porcelanico con relaciones 5, 8, 10, 22.

Tabla A 11 Ciclo de coccidn aplicado a placas con segunda capa de esmalte de diferente
relacion de concentracion de 6xido de sodio y de potasio

Proceso Ciclo de coccion CC-C1 Ciclo de coccién CC-C2 Ciclo de coccion CC-C3
Temperatura Tiempo Temperatura Tiempo | Temperatura Tiempo
[°C] [min] [°C] [min] [°C] [min]
Tambiente-700 29 Tambiente-700 29 Tambiente-700 29
Calentamiento 700 10 700 10 700 10
700-840 14 700-800 13 700-780 12
Maduracion 840 10 800 10 780 10
840-600 37 800-600 37 780-600 27
Enfriamiento 600 5 600 5 600 5
600-T ambiente >400 600-T ambiente >400 600-T ambiente >400

Tabla A 12 Ciclo de coccion aplicado a placas con segunda capa de esmalte de diferente
relacion de concentracion de 6xido de sodio y de potasio

Ciclo de coccion CC-C4 Ciclo de coccion CC-C5 Ciclo de coccion CC-C6
Etapa Temperatura Tiempo Temperatura Tiempo Temperatura Tiempo
[°C] [min] [°C] [min] [°C] [min]
Tambiente-700 29 Tambiente-700 29 Tambiente-700 29
Calentamiento 700 10 700 10 700 10
700-760 12 700-840 12 700-780 12
Maduracion 760 10 840 20 780 20
760-600 27 840-600 37 780-600 27
Enfriamiento 600 5 600 5 600 5
600-T ambiente >400 600-T ambiente >400 600-Tambiente >400
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Tabla A 13 Ciclo de coccion aplicado a placas con segunda capa de esmalte de diferente

relacion de concentracion de 6xido de sodio y de potasio

Ciclo de coccion CC-C7

Ciclo de coccion CC-C8

Etapa Temperatura . . Temperatura . .
FC] Tiempo [min] rCl Tiempo [min]
Tambiente-700 29 Tambiente-700 29
Calentamiento 700 10 700 10
700-760 12 700-750 12
Maduracion 760 20 750 20
760-600 27 750-600 27
Enfriamiento 600 5 600 5
600-T ymbiente >400 600-T ymbiente >400

En las tablas A.13, A 14, A15 y A 16 se muestran los ciclos de coccion aplicados

a los esmaltes porcelanicos de segunda capa con mejores acabados a la

temperatura de maduracion indicada en cada caso, con la variacién en el tiempo

de maduracion.

Tabla A 14 Ciclos de coccion en que se varia el tiempo de maduracion en el esmalte E2-8,
con temperatura de maduracion de 780 °C

Ciclo de coccion CC-C9

Ciclo de coccion CC-C10

Proceso Temperatura Tiempo Temperatura Tiempo
[°C] [min] [°C] [min]
T ambiente-700 29 T ambiente-700 29
Calentamiento 700 10 700 10
700-760 12 700-760 12
Maduracién 760 5 760 15
760-600 10 760-600 10
Enfriamiento 600 5 600 5
600-T 1mbient® >400 600-T smbiente >400
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Tabla A 15 Ciclos de coccion en que se varia el tiempo de maduracion en el esmalte E2-
10, con temperatura de maduracion de 800 °C

Ciclo de coccion CC-C11

Ciclo de coccion CC-C12

Proceso
Temperatura [°C] Tiempo [min] Temperatura [°C] Tiempo [min]

Tambiente-700 29 Tambiente-700 29

Calentamiento 700 10 700 10

700-800 12 700-800 12

Maduracioén 800 5 800 15

800-600 37 800-600 37

Enfriamiento 600 5 600 5
600-T smbiente >400 600-T ampiente >400

Tabla A 16 Ciclos de coccion en que se varia el tiempo de maduracion en el esmalte E2-
22, con temperatura de maduracion de 780 °C

Ciclo de cocciéon CC-C13 Ciclo de coccion CC-C14 Ciclo de coccion CC-C15
Proceso Temperatura Tiempo Temperatura Tiempo Temperatura Tiempo
[°C] [min] [°C] [min] [°C] [min]
Tambiente-700 29 Tambiente-700 29 Tambiente-700 29
Calentamiento 700 10 700 10 700 10
700-780 12 700-780 12 700-780 12
Maduracién 780 5 780 10 780 15
780-600 27 780-600 27 780-600 27
Enfriamiento 600 5 600 5 600 5
600-T ymbiente >400 600-T ambiente >400 600-T ymbiente >400

Tabla A 17 Ciclos de coccion en que se varia el tiempo de maduracion en el esmalte E2-
22, con temperatura de maduracion de 780 °C

Ciclo de coccion CC-C16

Ciclo de coccion CC-C17

Proceso
Temperatura [°C] Tiempo[min] Temperatura [°C] Tiempo[min]

Tambiente-700 29 Tambiente-700 29

Calentamiento 700 10 700 10

700-780 12 700-780 12

Maduracion 780 25 780 30

780-600 27 780-600 27

Enfriamiento 600 5 600 5

600-T ymbiente >400 600-T ambiente >400
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ANEXO VI

ANALISIS DE ADHERENCIA: ENSAYO RESISTENCIA AL
IMPACTO POR IMPACTO DE UN OBJETO ESFERICO

Adherence 4

Figura A 2 Formas de comparacion para determinar la adherencia de esmaltes

porceldnicos impactados por objetos esféricos
(Mora, 2008, p. 105)

Adherencia 0 = mala, el esmalte se desprende de la placa.

Adherencia 1 = media, el impacto forma circulos concéntricos acentuados.
Adherencia 2 = media, el impacto forma circulos concéntricos moderadamente
acentuados.

Adherencia 3 = buena, no se observan circulos concéntricos.

Adherencia 4 = excelente, se forma una estrella en el lugar del impacto.
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CICLO DE TEMPERATURAS Y TIEMPOS PARA DETERMINAR LA
RESISTENCIA AL CHOQUE TERMICO DE PIEZAS CON ESMALTE

PORCELANICO

CICLO

TEMPERATURA DE LA
MUFLA (°C)

TIEMPO DE
CALENTAMIENTO (min)

245+5,5

3

260+5,5

27545,5

28745,5

301+5,5

315+5,5

329+5,5

O | Q||| B W|N

357+£5,5

—_
—_

385+5,5

4134£5,5

15

4404+5,5

O | 0|00 | 0| 0| 0| 0| 0|00 |

(Carrillo, 2008, p. 49)
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ANEXO VIII

CALCULO DE LA RESISTENCIA AL ATAQUE QUIMICO:
PERDIDA DE PESO POR AREA Y PORCENTAJE DE PERDIDA POR
PESO DE ESMALTE QUE SE APLICO

Para realizar el analisis de la resistencia al acido citrico al 6% en ebullicién se
tomaron los pesos de las placas sometidas a la prueba al inicio y al final de la

misma, los datos se reportan en la tabla A.18.

Tabla A 18 Datos de la pérdida de peso luego del ensayo de resistencia al ataque por acido
citrico al 6% en ebullicion

Placa N* Peso Inicial Peso final Diferencia
[g] [g] [g]
1 8,3395 8,2978 0,0417
2 8,0958 8,0500 0,0458
3 8,1242 8,0832 0,0410
Promedio 0,0428

Las areas de las placas que se usaron en la prueba se detallan en la tabla A.19.

Tabla A 19 Datos de la pérdida de peso luego del ensayo de resistencia al ataque por
acido citrico al 6% en ebullicion

Placa N* Largo Ancho Area
[cm] [cm] [em’]
1 3,2 3,0 9,6
2 3,3 3,0 9,9
3 3,3 3,0 9,9
Promedio 9,8
El calculo del area se realiz6 asi:
Area=Largo*Ancho [37]
Area= 3,2*3,0 [cm?] [38]

Area= 9,6 [cm?] [39]
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El calculo de la pérdida por area se calcul6 asi:

Diferencia [ g

Pérdida por Area= fon lom? [40]
o ‘00417 g

Pérdida por Area= o0 [cﬁ] [41]
Pérdida por Area= 0,00434 [Cg?] [42]

Finalmente, se calcul6 el promedio de los datos obtenidos y se reporté como la

resistencia del esmalte al acido citrico al 6% en ebullicion o ataque quimico.

El porcentaje de pérdida de esmalte se calculé tomando en cuenta la diferencia
de pesos de las placas antes y después de la prueba y se saco el porcentaje con

respecto a la cantidad de esmalte que se aplico, de la siguiente forma.

. T _ Diferencia *
Porcentaje de perdlda ~ Peso de esmalte que se aplicod 0 [43]
Porcentaje de pérdida = - *100 [44]
Porcentaje de pérdida = 3,79 % [45]

Finalmente, se calculd el promedio de los datos obtenidos y se reportd como el
porcentaje de pérdida de esmalte luego del ataque de acido citrico al 6% en

ebullicion o ataque quimico, como se observa en la tabla A.20.

Tabla A 20 Datos de la pérdida de peso luego del ensayo de resistencia al ataque por acido
citrico al 6% en ebullicion

Peso Inicial Peso final Diferencia Peso de Pérdida
Placa N* esmalte sobre R
[g] [g] [gl la placa [g] [Yo]
1 8,3395 8,2978 0,0417 1,1 3,79
2 8,0958 8,0500 0,0458 1,1 4,16
3 8,1242 8,0832 0,0410 1,1 3,73
Promedio 3,89




