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RESUMEN

Se estudio el comportamiento mecanico en compresion diametral de discos po-
rosos en verde de mullita obtenidos por consolidacion térmica de suspensiones
acuosas del polvo ceramico con almidones de mandioca y papa. Los discos (espe-
sor/diametro < 0,25) se prepararon por tratamiento térmico (70-80 °C, 2h) de sus-
pensiones (40 %vol) de mullita (75 %vol)/almidon (25 %vol) pre-gelificadas a 55-60
°C y secado (40 °C, 24 h). La caracterizacion se realizd por medidas de porosidad
(60-55 %) y analisis microestructural (SEM). Se determinaron los parametros meca-
nicos: resistencia mecanica, modulo de Young, deformacion a la fractura y limite
elastico; se evaluaron los patrones tipicos de fractura y se realizé el analisis frac-
tografico (SEM). Los resultados obtenidos se analizaron en funcion de las microes-
tructuras desarrolladas, el comportamiento de los almidones en suspension a tempe-
ratura y las propiedades de los geles. Con fines comparativos se evaluaron mecani-
camente discos en verde de mullita sin almidén obtenidos por calcinacion (650 °C,
2h).

Palabras clave: consolidaciéon directa con almidéon, mullita, microestructuras en ver-

de, propiedades mecanicas, compresion diametral

1. INTRODUCCION

Entre los métodos de conformado de cuerpos ceramicos por consolidacion di-

recta, en el cual una suspension se consolida dentro de moldes no porosos, sin
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compactacion o eliminacion de agua, existe un nuevo grupo de técnicas en las cua-
les el agente gelificante actia como consolidante/ligante de la suspension ceramica
y como formador de poros a alta temperatura.("’ Tal es el caso del método que em-
plea almidon.®® Cuando los granulos de almidon son calentados en presencia de
agua, ocurre una serie de cambios en un proceso llamado ‘gelatinizacion’, el cual
aumenta la viscosidad de la suspension y permite la formacion de un gel entre 55—
85 °C. Asi, cuando este proceso ocurre en una suspension acuosa ceramica con
almidon, los granulos se hinchan por absorcion de agua, disminuyendo la cantidad
de agua libre disponible, o que ocasiona la unién de las particulas ceramicas (nor-
malmente de tamafio mucho menor que los granulos de almidoén) y, consecuente-
mente, la consolidacién del sélido y el aumento de la resistencia mecanica del cuer-
po en verde. Esta técnica ha sido empleada para producir cuerpos porosos de alu-
mina (Al,03)®, cordierita (2A1,03:5Si0,-2MgO)® y mullita (3Al,03-2Si0,)*°), entre
otros, a partir de la evaluacion de varios tipos de almidon, en especial, almidones
quimicamente modificados (trigo, maiz, papa, mandioca, entre otros). La cantidad de

almidén utilizado, sus caracteristicas (morfologia y tamario de los granulos)®?”

y su
comportamiento en suspension a temperatura (capacidad de hinchamiento, distribu-
cion de tamanos y morfologia de los granulos hinchados)m determina la microestruc-
tura porosa final.

Debido a la alta dureza que poseen en general los materiales ceramicos, se
prefiere el mecanizado de cuerpos ceramicos en verde antes que el de las piezas
finales sinterizadas. Si bien esta alternativa reduce costos, puede incrementar en
muchos casos el numero de piezas descartadas debido a la baja resistencia meca-
nica que en general presentan los cuerpos en verde. Consecuentemente, la mejora
de las propiedades mecanicas de los cuerpos en verde es clave para optimizar el
ciclo de produccién completo. El uso de agentes gelificantes mejora estas propieda-
des respecto de las de materiales preparados por métodos de conformado conven-
cionales.®® Sin embargo, el mecanizado de las materiales en verde puede verse
dificultado si se produce una elevada deformacion plastica debido a la plasticidad de
los aditivos organicos. Por lo tanto, se debe controlar la adicion de los agentes gelifi-
cantes teniendo en cuenta un compromiso entre la mejora de la resistencia mecani-
ca y la extension de la plasticidad.!"

En este trabajo se estudié el comportamiento mecanico en compresion diame-
tral de discos porosos en verde de mullita obtenidos por consolidacion térmica de

suspensiones acuosas del polvo ceramico con almidones nativos de mandioca y pa-
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pa. Los resultados obtenidos se analizaron en funcién de las microestructuras des-
arrolladas y las propiedades de los geles. Con fines comparativos se evaluaron

mecanicamente discos en verde de mullita sin almidon obtenidos por calcinacion.

2. EXPERIMENTAL

2.1. Preparacion y caracterizacion de los cuerpos en verde

Se trabajo con un polvo comercial de mullita (Baikalox MULSM, Baikowski) y
almidones nativos comerciales (Avebe S.A.) de mandioca y papa. El polvo de mullita
presentd un muy bajo nivel de impurezas (< 0,2 % en peso), una densidad picnomé-
trica, pp, = 3,35 g/cm® mayor que la correspondiente a la mullita estequiométrica y
una alta superficie especifica (13,5 m?/g) determinada por el método BET de adsor-
cion de nitrégeno en un punto (Monosorb, Quantachrome Co.). La distribucién gra-
nulométrica resulté de tipo bimodal (Mastersizer S, Malvern Instruments Ltd.) con un
bajo valor de diametro medio (Dsp = 1,5 ym) y aglomerados de hasta 50 um, los cua-
les se atribuyeron a la presencia de un alto porcentaje de particulas muy finas (< 1
pm). Por andlisis cualitativo de fases por difraccion de rayos X, DRX (Siemens
D5000, radiacion de CuK, a 30 mA y 40 kV y a 1° 26/min) se identificaron mullita
(fase primaria), y a-alumina y cristobalita (fases secundarias), resultado que esta de
acuerdo con el alto valor de densidad picnométrica medido que resulté intermedio
entre los correspondientes a las densidades tedricas de las fases cristalinas: mullita
estequiométrica (3,16 g/cm®) y a-alimina (3,98 g/cm?).

Las densidades reales de los almidones nativos fueron determinadas por pic-
nometria de He (Multipycnometer, Quantachrome Co.): 1,49 g/cm?® para el almidon
de mandioca y 1,47 g/cm? para el almidén de papa. Ambos almidones presentaron
distribuciones granulométricas bimodales (Mastersizer S, Malvern Instruments Ltd.),
con bajo porcentaje en volumen (< 5%) de pequefas particulas que pueden ser aso-
ciadas a impurezas o a granulos rotos. El diametro medio para el almidon de papa
(Dso = 47,8 um) fue notablemente superior al de mandioca (Dso = 13,6 um). El anali-
sis de la morfologia de los granulos secos de almidon se llevé a cabo por SEM (Jeol
JSM-6460, Japdn). El almidon de papa exhibid los granulos mas grandes, con super-
ficies lisas y formas ovaladas o esféricas, mientras que el almidéon de mandioca pre-
sentd granulos con morfologia poliédrica.

Se prepararon suspensiones acuosas de mullita-almidon (40 % vol. de carga

sélida total, y fraccion en volumen de almidon de 0,25 respecto del contenido total de
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sélidos) por: (a) mezclado mecanico intensivo del polvo de mullita en agua (40 %
vol.) con 0,45 % en peso de Dolapix CE-64 (Zschimmer & Schwarz) como dispersan-
te con respecto al contenido de sdlidos, (b) homogenizaciéon en molino de bolas du-
rante 6 h para estabilizar la suspension, y (c) agregado y mezclado mecanico de una
suspensiéon acuosa de almidén (40 % vol.) durante 5 min. Las condiciones experi-
mentales de estabilidad para la preparacion de las suspensiones acuosas de mullita
y mullita-almidén fueron determinadas en trabajos previos a partir de medidas de
potencial zeta (Zetasizer Nano ZS,Malvern Instruments, UK) y del estudio del com-
portamiento reoldgico en corte (Haake RS50, Termo Electron Corp.) de las suspen-
siones a temperatura ambiente.'"

Por otra parte, se determinaron las condiciones experimentales de consolida-
cion de las suspensiones y conformado de los cuerpos a partir del estudio de las
propiedades viscoelasticas (RDA-Il, Rheometric Scientific) de las suspensiones
acuosas de mullita-almidén en funcién de la temperatura (30-95 °C) y de los geles
desarrollados en funcion de la deformacion (0,1-625 %).'" Los discos en verde se
conformaron por colada de las suspensiones de mullita-almidon pre-gelificadas a
55-60 °C en moldes de acero inoxidable (diametro = 2,2 cm; altura = 1 cm) previa-
mente calentados a 70 y 80 °C en un bafo de arena, y posteriormente se colocaron
en estufa eléctrica con circulacion forzada de aire (Memmert UFP 400) a dos tempe-
raturas (70 y 80 °C) durante 2 horas. La etapa de pre-gelificado de las suspensiones
se propuso con los siguientes objetivos: a) aumentar la viscosidad de las suspensio-
nes de mullita-almiddn y, asi, minimizar la posible segregacion de las particulas de
mullita y de almidén, y b) disminuir el tiempo necesario para alcanzar una temperatu-
ra de consolidacion uniforme en el volumen total de las suspensiones, y por lo tanto,
minimizar posibles gradientes térmicos en la muestra los cuales pueden producir
inhomogeneidades microestructurales y defectos causados principalmente por una
contraccion volumétrica diferencial.”®) Una vez finalizado el proceso de consolidacion,
las muestras se desmoldaron y secaron en estufa eléctrica con circulacion de aire a
40 °C por 24 h. Por ultimo, se obtuvieron los cuerpos en verde calcinados de mullita
a partir de la eliminacion del almidén por calcinacion. Este tratamiento térmico se
llevé a cabo a una velocidad de calentamiento de 1 °C/min hasta 650 °C durante 2 h,
en aire, empleando un horno eléctrico con elementos calefactores de SiC. La tempe-
ratura de calcinacion se selecciono a partir de los resultados obtenidos por analisis
termogravimétrico de las muestras (Shimatzu TGA-50, Japén) llevados a cabo a 10

°C/min hasta 900 °C. Ademas, se empled una velocidad de calentamiento muy baja
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para minimizar durante la calcinacion la generacion de defectos en las piezas en
verde o incluso la rotura de las mismas debido al elevado volumen de gases que se
desprende, principalmente vapor de agua y dioxido de carbono, producto de la de-
gradacion térmica y oxidativa del almidon y del aditivo de procesamiento empleado.
Las densidades en verde (p,) de los discos obtenidos antes y después de la calcina-
cion se determinaron por inmersion en Hg (método de Arquimedes) con un error
asociado de +10 %, y se calcularon las porosidades totales (% P,) a partir de
100-(1-p/pp). La densidad real de la mezcla en polvo de mullita y almidon (p, = 2,66
g/cm?®) se determind por picnometria de He (Multipycnometer, Quantachrome Co.).
Para los calculos de porosidad de los materiales calcinados, se considero6 la densi-
dad picnémetrica del polvo de mullita original (p, = 3,35 g/cm®). En la Tabla 1 se
muestran los valores de porosidad obtenidos antes (% P,.ac) Y después (% P,.qc) de
la etapa de calcinacion de los discos en verde.®

La temperatura de consolidacion y el tipo de almidén empleados en la consoli-
dacion de los discos no influyeron en los valores de porosidad obtenidos. Por otra
parte, la porosidad de los discos en verde de mullita aumentd significativamente
después de la eliminacioén del almiddn por calcinacion, alcanzando valores entre 68 y
71 %. Estos valores resultaron, en general, consistentes con aquellos obtenidos por
calculo (% P, = 69), suponiendo que todo el almidén anadido se elimin6 durante el

proceso de calcinacion.

Tabla 1. Porosidad (% P,.ac Y % P.,.4c) de los discos en verde consolidados a 70 y 80 °C.

Temperatura de

H o o

Sistema consolidacion (°C) %o Prac % P

70 55 69

. . 55 68

mullita-mandioca

80 56 69

56 69

59 69

7

mullita-papa ° 09 70

80 59 70

59 71

Se realizé el andlisis microestructural de los cuerpos obtenidos antes y des-
pués de la etapa de calcinacion por SEM (Jeol JSM-6460, Japdn) sobre las superfi-
cies de fractura. En la Figura 1 se muestran microestructuras tipicas obtenidas a par-
tir de cada almiddon. No se observo variacién de la porosidad con el aumento de la
temperatura de consolidacion, lo cual esta de acuerdo con los valores de la Tabla 1.

Se aprecié que la porosidad esta asociada, principalmente, a canales que tienen un
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alto grado de tortuosidad en todo el espesor de los discos. Este resultado se atribuye
a la presencia de una elevada proporcion de granulos involucrados en un proceso de
gelatinizacion muy avanzado (pérdida total de la morfologia de granulo en la estruc-
tura de gel). En todos los materiales calcinados se observé un incremento significati-
vo de la porosidad respecto a los cuerpos en verde con almidén, manteniéndose la
morfologia tortuosa de los canales desarrollados en todo el volumen de las muestras
(Figuras 1c y 1d).

Mullita-mandioca Mullita-papa

718 38 sELT d 13 28 SEf

Figura 1. Imagenes de SEM de las superficies de fractura de discos en verde: (a) y (b) sin
calcinar; (c) y (d) calcinados.

2.2. Ensayos mecanicos

Se utiliz6 una maquina universal de ensayos mecanicos servohidraulica
INSTRON modelo 8501, con platos de acero y una celda de carga de + 5 kN (exacti-
tud mayor a 0,25% en la lectura de todo el rango de carga). Para todos los ensayos
se usaron discos separadores de acero tratado térmicamente (HRC 65) con superfi-
cies transversales planas. Entre la probeta y los discos separadores se colocaron un
papel blanco y un papel carbdénico como material ‘padding’, y una capa delgada de
grasa de MoS; sobre la superficie de los separadores, para disminuir la friccion du-
rante el ensayo. Los ensayos se realizaron sobre un numero estadistico de discos
(11-15), en control por posicion, con velocidades de desplazamiento de 0,8 mm/min
para los discos en verde con almidén de mandioca y de 0,6 mm/min para los obteni-
dos con almidén de papa. Los discos calcinados fueron ensayados a 1 mm/min. Los
valores de velocidad se determinaron teniendo en cuenta que no ocurran procesos
dependientes del tiempo (crecimiento subcritico de fisuras, por ejemplo) y que se
logre un adecuado acomodamiento del tren de carga, sin generar impacto sobre la

probeta. La duracion de los ensayos fue de aproximadamente 1 minuto.
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A partir de las curvas carga (P) vs. desplazamiento (d) registradas en los ensa-
yos se obtuvieron los graficos esfuerzo (o) en funcién de la deformacion (¢€).®'? El
esfuerzo se calcul6 a partir de la ecuacion (A) mientras que el valor de deformacion
(€) se obtuvo a partir de la relacidn (B) donde d es el desplazamiento del actuador y

el D el diametro de la probeta.

2P

=— A
F 7Dt &)

(B)

g=d
D
El didametro (D) de los discos ensayados fue 4 veces mayor que el espesor (t)
para asegurar que los ensayos transcurran bajo condiciones de esfuerzo plano y
disminuir la no uniformidad de la distribucién axial de la carga aplicada, de modo de
validar el uso de la ecuacion (A). A partir de las curvas o vs.¢, se determinaron:

- laresistencia a la fractura (og), obtenida a partir del esfuerzo maximo.

- la deformacion a la fractura (¢f), considerada como la deformacién correspon-
diente al esfuerzo maximo.

- el médulo de Young aparente (E,), determinado como la pendiente de la parte
lineal de la curva.

- el limite elastico aparente (oy), definido como el valor del esfuerzo que co-
rresponde a un apartamiento en deformacion del 1 % respecto del comporta-
miento elastico lineal.'?

- la relacion porcentual oy/oF, considerada como el grado de apartamiento del
comportamiento elastico lineal causado por algun mecanismo de deformacién
irreversible (plasticidad global y/o localizada, compactacién, microfisuracion,
etc.).

Durante el ensayo se registraron las caracteristicas de la falla y sobre los dis-

cos ensayados se analizaron los patrones y las superficies de fractura por SEM.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

Las curvas esfuerzo-deformacién obtenidas para los discos en verde sin calci-
nar y calcinados se presentan en la Figura 2, y en la Tabla 2 se muestran los valores
promedios y la desviacion estandar de los parametros mecanicos.

No se registraron diferencias significativas en los valores de los parametros

mecanicos determinados para los discos en verde conformados a las dos temperatu-
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ras de consolidacién, en acuerdo con la similitud en las caracteristicas microestruc-
turales de los materiales (en particular con respecto a la cantidad, tamafo y morfo-
logia de los poros). Por esta razon, los valores de los parametros para las dos series
de probetas se consideraron pertenecientes a una misma poblacién y se trataron en

forma conjunta para obtener el valor medio y la desviacion estandar.

a. b.
3.50 mullita-mandioca 0.357  —— mullita-mandioca
3.00{ —— mullita-papa 0.30{ —— mullita-papa
& 2.50- T 0.25
=3 =3
T 2004 5 0201
q 150 g 0154
2 1.00- S 0.104
1] 2]
® 0.501 ® 051
0.00 ; ; . . . 0.00 , , : : : ,
0.00 0.01 0.02 003 004 005 0.00 0.01 0.02 0.03 0.04 0.05 0.06
deformacioén (c) deformacion (&)

Figura 2. Curvas caracteristicas de esfuerzo (o) vs. deformacion (¢): (a) discos en verde de
mullita-almidén; (b) discos de mullita calcinados.

Tabla 2. Valores promedio de los parametros mecanicos.

Sistema Probeta or (MPa) EF (oy/0g)- 100 E.(GPa)
en verde 25+0,6 0,035 + 0,004 53+8 0,11 £ 0,02
mullita-mandioca :
calcinada 0,21 + 0,03 0,03 £ 0,01 77+9 0,017 £ 0,002
en verde 0,8+0,2 0,016 + 0,004 80+ 10 0,05+ 0,01
mullita-papa :
calcinada 0,18 £ 0,05 0,05 £ 0,01 61+6 0,007 £ 0,001

Las curvas esfuerzo-deformacion de compactos en verde sin calcinar (Figura
2a) muestran una desviacion del comportamiento lineal, en especial aquellos cuer-
pos consolidados con almidon de mandioca, que se atribuye a la ocurrencia de cierto
grado de deformacién irreversible (se confirmé la existencia de deformacion perma-
nente en la zona de contacto de las probetas ensayadas, como se describe mas
adelante, aunque no se descarta que estos materiales también puedan presentar un
comportamiento elastico no lineal). Esta caracteristica puede atribuirse al aporte de
comportamiento plastico del almidén, procesos de microfisuraciéon y una eventual
densificacion por compactacion.!'? Estos dos Ultimos mecanismos ocurririan predo-
minantemente en los puntos de contacto de los cuerpos en verde con los platos de
compresion. Por lo tanto, puede afirmarse que el comportamiento presentado por
estas muestras, especialmente en las consolidadas con almidén de mandioca, es

fragil-ductil, ya que la curva cae abruptamente luego de la carga maxima, lo que in-
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dica una fractura fragil. La relacién oy/or (Tabla 2) es una estimacion cuantitativa del
grado de desviacion de la linealidad, siendo mas elevada en los discos con almidon
de papa (menor apartamiento del comportamiento elastico lineal). Este hecho se
atribuye a la baja capacidad de soportar carga de éstos ultimos, que impide que se
desarrollen los mecanismos que llevan a la deformacién permanente.

Las curvas obtenidas para los cuerpos calcinados (Figura 2b) presentan una
significativa desviacion de la linealidad, comportamiento que resulta mas marcado
para las muestras consolidadas con almidén de papa, y que puede atribuirse a los
mecanismos de microfisuraciéon y compactacion (la cual se verifico en el analisis
fractografico, como se describe mas adelante). Las curvas de las muestras calcina-
das obtenidas con ambos almidones mostraron una caida gradual de la carga con la
deformacion, aunque solo en el caso de los cuerpos consolidados con almidéon de
mandioca se observd una posterior caida abrupta, lo que evidencié un cierto com-
portamiento fragil. A diferencia de los discos en verde, el valor de oy/or fue mayor
para las probetas obtenidas con almidén de mandioca. En este caso, la diferencia
entre los maximos esfuerzos que soportan los dos tipos de discos calcinados es me-
nor, siendo igualmente posible activar los mecanismos de deformacion irreversible
en uno y otro caso.

De acuerdo con los resultados de la Tabla 2, los discos en verde sin calcinar
presentaron resistencias mecanicas significativamente mayores a las de las probe-
tas calcinadas, lo cual se atribuye a la menor porosidad de los primeros y a la fun-
cion ligante del almidén. Por otra parte, el orden de or en los discos en verde sin
calcinar resulté: mullita-mandioca > mullita-papa (70 % mayor en el primer sistema).
El gran tamafio de los poros presentes en las probetas en verde de mullita-papa (Fi-
guras 1a y 1b), sumado a las diferentes caracteristicas que presentan ambos geles
en presencia de las particulas ceramicas, son los principales factores que determi-
nan la diferencia en los valores de or entre ambos sistemas. A partir de medidas
reoldgicas reportadas en un trabajo previo,!'" se determiné que la estructura des-
arrollada por el sistema mullita-mandioca consiste de una red de gel tridimensional
con inclusioén de particulas ceramicas, presentando un elevado valor de resistencia y
una alta susceptibilidad a ser deformado. En cambio, la estructura desarrollada por
el sistema mullita-papa consiste en un gel de almidon con una escasa adicion de
particulas ceramicas y agregados de estas particulas unidas por débiles fuerzas de
interaccion, como consecuencia de la fuerte desestabilizacion de la suspensiéon de

partida ocasionada por una elevada y rapida segregacion de los componentes.
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Los discos calcinados obtenidos a partir de almidén de mandioca también re-
sultaron mas resistentes que los preparados con almidén de papa, aunque la dife-
rencia de la resistencia mecanica fue menor que en el caso las probetas sin calcinar
(14 % mayor en discos calcinados obtenidos a partir de mandioca). EI menor valor
de or de los cuerpos obtenidos con almidén de papa se atribuye al mayor tamafio de
los poros presentes en este material. Al haberse eliminado el almidon durante el
proceso de calcinacion, las distintas caracteristicas de los poros presentes en las
muestras (en particular, su tamafo) parecen ser el factor dominante sobre la dife-
rencia de los valores de resistencia entre los cuerpos en verde, por un lado, y los
calcinados, por otro, justificando que dicha diferencia sea menor para éstos ultimos.

Los valores de médulo de Young para los discos en verde sin calcinar fueron
mayores que los de las probetas calcinadas. La menor porosidad de los discos en
verde y la presencia de los geles de almidon son los responsables de la mayor rigi-
dez de estos materiales. Por otro lado, el orden de E, para los cuerpos sin calcinar
resultd el mismo que el observado para la resistencia mecanica respecto a cada tipo
de almidon: mullita-mandioca > mullita-papa (55 % mayor en el primer sistema). Los
discos calcinados obtenidos a partir de almidon de mandioca también presentaron
valores de E, mayores que los preparados con almidon de papa lo cual se asocia a
las caracteristicas, tamafio y morfologia, de los poros presentes.

En la Figura 3 se muestran patrones de fractura caracteristicos de cada tipo de

compacto.

Mullita-mandioca Mullita-papa

C. d.

Figura 3. Probetas fracturadas en compresion diametral: (a) y (b) sin calcinar;
(c) y (d) calcinadas.

Respecto a la secuencia de falla, a bajos valores de carga, los cuerpos sin cal-

cinar consolidados con almidén de mandioca presentaron una deformacion leve en
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las zonas de contacto con los platos de compresion, seguida de una pequefa dela-
minacion superficial en estas regiones. La existencia de deformacion permanente en
la zona de contacto de las probetas ensayadas confirma la presencia de mecanis-
mos de deformacién irreversible (compactacion, microfisuracién). Posteriormente, a
mayores valores de carga, se registrd la fractura de la muestra, cuya fisura principal
comenzé en el centro de la misma y que, en la mayoria de los casos (67 %), resultd
de tipo diametral. En algunos de estos discos (33 %) se observo también la presen-
cia de fisuras secundarias. Por otra parte, los eventos antes mencionados se dieron
de manera simultanea en los cuerpos conteniendo almidon de papa. Todas estas
probetas presentaron una fisura diametral principal y, en la mayoria de los casos (57
%), no se evidencié deformacion en los apoyos. Esto ultimo esta de acuerdo con la
baja capacidad de soportar carga que presentaron los discos consolidados con al-
midon de papa, lo que impidid que se desarrollen los mecanismos necesarios para
producir deformacién permanente.

Por su parte, todas las probetas calcinadas obtenidas con cualquiera de los dos
almidones presentaron una extensa deformacién en el area de contacto con los pla-
tos de compresion. Ademas, se observod rotura y pérdida de material por delamina-
cion en las zonas cercanas a los apoyos, lo que evidencid la concentracidn de es-

fuerzos de corte en la regién comprendida entre los contactos y el centro del disco.

Figura 4. Micrografias de SEM de la (a) zona superior, (b) regién media superior y (c) zona
central de la superficie de fractura de un disco calcinado y ensayado mecanicamente.

A partir de las imagenes obtenidas por SEM de las superficies de fractura de
las muestras calcinadas sometidas a ensayo mecanico (Figura 4) se confirmé el de-
sarrollo de procesos de compactaciéon y densificacién del material en las zonas cer-

canas a los contactos con los platos de compresion.

4. CONCLUSION

Los cuerpos en verde obtenidos por consolidacion térmica con almidon de
mandioca presentaron propiedades mecanicas superiores a aquéllos en los que se

empled almidén de papa. Esto se atribuyé a las caracteristicas de los geles desarro-
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llados y a la porosidad (cantidad, morfologia y, en particular, tamafo de poros) pre-
sente en cada material. Después de eliminado el almidén, se mantuvo la superiori-
dad mecanica de los discos conformados con almidén de mandioca, debido princi-

palmente al menor tamafio de poro generado.
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MECHANICAL BEHAVIOR OF MULLITE GREEN DISKS PREPARED BY
THERMAL CONSOLIDATION WITH DIFFERENT STARCHES

ABSTRACT

Mechanical behavior of porous green disks obtained by thermal consolidation of
mullite suspensions with cassava and potato starches was studied by diametral
compression testing. Disks (thickness/diameter < 0.25) were prepared by thermal
treatment (70-80 °C, 2h) of mullite (75 vol%)/starch (25 vol%) of suspensions (40
vol%) pre-gelled at 55-60 °C, and dried (40 °C, 24 h). Samples were characterized
by porosity measurements (50-55%) and microstructural analysis (SEM). Several
mechanical parameters were determined: mechanical strength, Young's modulus,
strain to fracture and yield stress. Typical crack patterns were analyzed and the
fractographic analysis was performed by SEM. Mechanical results were related to the
developed microstructures, the behavior of the starches in aqueous suspension, and
the properties of the formed gels. For comparative purposes, mullite green disks

obtained by burning out the starch (650 °C, 2h) were also mechanically evaluated.

Key-words: starch direct consolidation, mullite, pre-firing microstructures,

mechanical properties, diametral compression.
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