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RESUMEN

Durante los ultimos afios se han investigado y desarrollado diferentes materiales
para diversos ambitos de aplicacion industrial, sin necesidad de indagar, solo
basta con observar nuestro alrededor y son tangibles los avances y aplicaciones
de nuevos materiales por ejemplo en la industria del transporte, aeronautica,
militar, naval, del deporte entre otras.

Con este contexto, en esta investigacion se han desarrollado materiales ceramicos
para posibles aplicaciones en particular en la industria textii basados en la
investigacion de materiales ceramicos avanzados en donde se ha considerado
principalmente el disefio del proceso de manufactura; buscando un material con
propiedades especificas para mejorar las propiedades fisicas de densidad y
porosidad, sus propiedades mecanicas de dureza, tenacidad a la fractura, asi
como el de un proceso de menor costo, facil, y con ahorro de energia. Se pretende
establecer condiciones ideales para la fabricacion de estos materiales que se
proponen en este proyecto, a través del redisefio del proceso, en la busca de
mejorar las propiedades fisicas y mecanicas de las ya existentes en el mercado y
asi mismo cumplir con materiales que tengan caracteristicas que puedan aportar
nuevos resultados para la industria textil.

La ceramica avanzada utilizada en este trabajo es oxido de aluminio también
conocido como Alumina (Al,O3) y la consolidacion de este material se realiza
mediante el proceso de sinterizacion en estado solido considerando como variable
de estudio la temperatura en el proceso de sinterizacion y el agregado de
aglutinantes de las muestras durante la compactacion. Considerado que la etapa
de conformado o compactado es el primer paso antes de la sinterizacion.

La etapa de compactado inicia tomando en cuenta la no aplicacion de aglutinantes
en el material; es decir, se compactan muestras de material de Unicamente polvos
de alumina comercial que serviran como referencia y comparativo cuando en esta
misma etapa se compacten materiales usando aglutinantes como: Alcohol
Polivinilico (PVA) y Polietileno Glycol (PEG) teniendo en cuenta que este hecho

tiene un efecto en la consolidacion del material.



El compactado de las muestras se realiza a partir de polvos de alumina utilizando
un dado de acero grado herramienta aplicando una presion uniaxial de 200 MPa
en frio para obtener muestras cilindricas de 20 mm de diametro y 4 mm de
espesor también llamadas muestras “en verde”, y son llamadas asi porque han
pasado por el proceso de sinterizacion, el tiempo de la carga maxima de trabajo es
aplicada durante 30 segundos. Posteriormente los compactos en verde se
someten al proceso de sinterizado o consolidaciéon en estado sdélido a 1600°C
durante 1 hora utilizando un horno de resistencia eléctrica de alta temperatura.

Una vez consolidados los materiales se le hace un analisis microestructural
mediante microscopia optica (MO), y sus propiedades fisicas de densidad y
porosidad se determinan por el principio de Arquimedes, y después son
determinadas sus propiedades mecanicas de dureza y tenacidad a la fractura.

Los resultados de las pruebas fisicas de densidad y porosidad indican que la
incorporacion de los aglutinantes en la etapa del conformado como Alcohol
Polivinilico (PVA) y Polietileno Glycol (PEG), mejoran las caracteristicas fisicas
para el manejo de los materiales en verde, mientras que las muestras sinterizadas
no presentan rastro de estos aglutinantes con respecto a las muestras que no lo
contienen, ademas se observan cambios microestructurales en estos mismos

materiales.



ABSTRACT

During the last years different materials has been investigated and developed for
different fields of industrial application, without the need to investigate, it is enough
to observe our surroundings and the advances and applications of new materials
are tangible, for example in the transport, aeronautical, military, naval, sport,
among others.

In this context, the ceramic materials for possible applications in the textile industry
considering the research of advanced ceramic materials, where the design of
manufacturing process has been considered, looking for a material with specific
properties to improve the physical properties as density and porosity, where the
mechanical properties, such as hardness and fracture toughness, as well as, a
process of lower cost, easy, and with energy saving. It's intended to establish ideal
conditions for the manufacture these materials proposed in this project, through the
redesign of the process, looking to improve the physical and mechanical properties
of that existing in the market and also comply with materials that have
characteristics that can bring new results for the textile industry.

The advanced ceramic used in this work is Aluminum Oxide also known as
alumina (Al203) and the consolidation of this material is done by the sintering
process in solid state reaction considering as study variable the temperature in the
sintering process and also the addition of binders of the samples during
compaction. Considering that, the compacting step is the first step before sintering.
The compacting step starts by taking into account the non-application of binders in
the material, namely, the samples compacted of commercial alumina powders only
are a comparative reference with the compacting materials using binders, such as
Polyvinyl Alcohol (PVA) and Polyethylene Glycol (PEG), taking into account that
this fact has an effect in the consolidation of the material.

The samples are compacted of alumina powders using steel die and applying a
uniaxial pressure of 200 MPa in cold to obtain cylindrical samples of 20 mm
diameter and 4 mm thickness called green samples, the time of the maximum load
applied were 30 seconds. Subsequently the green compacts are submitted to the



sintering process or solid state consolidation at 1600°C for 1 hour using a high
temperature furnace.

Once the materials are consolidated, a microstructural analysis is made by optical
microscopy (OM), and its physical properties of density and porosity are
determined by the Archimedes principle, and then its mechanical properties of
Hardness and Fracture toughness are determined.

The results of the physical tests of density and porosity indicate that the
incorporation of the binders in the compaction stage as Polyvinyl Alcohol (PVA)
and Polyethylene Glycol (PEG), improve the physical characteristics for the
handling of the green materials, while the sintered samples doesn’t show trace of
these binders with respect to the samples that doesn’t contain it, besides

microstructural changes in these materials are observed.



CAPITULO 1. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

1.1 JUSTIFICACION.

Los materiales ceramicos han estado presentes en la historia del hombre desde
hace milenios para fines muy diversos, pero fue hasta la actualidad donde se logré
entender la relacion entre los componentes y sus propiedades de los materiales, a
partir de entonces se crearon desde aplicaciones puramente decorativas como las
porcelanas, elementos de construccion como ladrillos hasta materiales industriales
como componentes electronicos [1].

La importancia del uso de los materiales ceramicos en la ingenieria se basa en su
abundancia en la naturaleza y por sus propiedades fisicas y mecanicas que son
diferentes a la de los metales livianos, resistentes a la corrosion, con mayor
resistencia a la deformacion a altas temperaturas, resistentes al desgaste,
tipicamente duros y con baja ductilidad [2]. Las propiedades de estos ceramicos
avanzados se obtienen a través de estandares muy rigurosos de composicion,
materias primas muy puras y de estricto control en el proceso de fabricacion.

La mayoria de los ceramicos avanzados bajo desarrollo se basan hoy en el Nitruro
de Silicio (SisN4), Carburo de Silicio (SiC), Zirconia (ZrO2) o Alumina (Al,O3).
Ademas, materiales tales como Diborato de Titanio (TiBz), Nitruro de Aluminio
(AIN), Oxinitrato de Aluminio de Silicio (SIAION) y algunos otros carburos y nitruros
de ceramica se clasifican a menudo como ceramicos avanzados o de alta
tecnologia debido a los métodos de manufactura o los usos que tienen [3].

No obstante, debido a su fragilidad nunca se les llega a considerar como
estructuralmente importantes. Con la aparicion de la ceramica de 6xidos (Al2Os,
ZrO,, BeO, MgO) los materiales ceramicos empezaron a atraer el interés de
investigadores ya que especularon sobre su aplicacion en ambientes de altas
temperaturas y corrosivos ademas de su usual comportamiento como buenos
aislantes eléctricos y térmicos debido a la ausencia de electrones conductores [4].

Normalmente los materiales ceramicos poseen temperaturas de fusidn

relativamente altas y asimismo una estabilidad quimica relativamente alta en



ambientes muchos mas agresivos debido a la estabilidad de sus fuertes enlaces.
Debido a estas propiedades, los materiales ceramicos son indispensables para
muchos de los disefios en ingenieria [5]. Este tipo de materiales son usados para
aplicaciones en ingenieria pueden clasificarse en dos grupos: materiales
ceramicos tradicionales y materiales ceramicos de uso especifico de ingenieria o
también llamados ceramicos avanzados [6, 7].

En los ultimos afios ha crecido el interés de la ciencia y la tecnologia en la
utilizacion de tecnologia avanzada a base de materiales ceramicos estan en
continuo desarrollo. Esto conduce a la tecnologia cada vez mas exigente en el
ambito de la investigacién de materiales base alumina.

Con respecto a lo anterior, este trabajo trata del disefio del proceso de
manufactura para la fabricacion de ceramicos avanzados, especificamente con
base del material ceramico llamado Alumina (Al,O3) para posible aplicacion en
textiles.

El cual tiene como objetivo obtener un ceramico avanzado con propiedades
especificas que cumplan con la exigencia de trabajo de la industria textil,
buscando asi la mejora de las propiedades mecanicas de dureza y tenacidad a la
fractura, propiedades fisicas de densidad y porosidad, ademas de propiedades
quimicas en relacion a su composicion y a su resistencia mecanica del material
ceramico avanzado elaborado. Por lo tanto, se pretende disefiar el proceso de
manufactura con un material base Alumina (Al,O3), que sea sencillo, econdémico y

que garantice mejoras en las propiedades ya mencionadas.



1.2 ESTADO DEL ARTE

La ciencia de los materiales es un campo multidisciplinario que estudia los
conocimientos fundamentales sobre las propiedades de los materiales y los aplica
en areas de la ciencia y tecnologia. Esto implica investigar la relacion entre la
estructura y las propiedades de los materiales, la ingenieria de los materiales
fundamenta las relaciones propiedades-estructura y disefia o proyecta la
estructura de un material para conseguir un conjunto de propiedades especificas
para un fin.

El uso combinado de la ciencia y la ingenieria de materiales permite a los
ingenieros convertir los materiales en los productos requeridos por la sociedad y la
industria.

Hoy en dia se ha realizado varias investigaciones muy importantes relacionadas
con las propiedades y los procesos de fabricacion de los materiales ceramicos. En
los anos 70 con la aparicion de estos elementos ceramicos los cientificos
empezaron a tomar interés ya que especulaban su aplicacion en ambientes de
altas temperaturas.

Los materiales importantes de esta clase eran denominados ceramicos
tradicionales, compuestos en los que la materia prima era la arcilla y gracias a
procesos industriales se podia elaborar materiales como la porcelana fina y para
aislantes eléctricos, ladrillos, tejas, vidrios y ceramicas refractarias [8].

Con el paso del tiempo surgen las ceramicas avanzadas, desde el punto de vista
quimico se trata de O&xidos, carburos o nitruros de gran pureza quimica,
constituidos con elementos tales como aluminio y silicio. Estos nuevos materiales
poseen propiedades fisicas interesantes que permiten su aplicacion en lugares
que requieren especificaciones muy exigentes como en ambientes de alta
temperatura, corrosivos, etc.

Dentro de sus propiedades mas importantes cabe destacar su alta dureza y
rigidez, son aislantes térmicos y eléctricos [9]. Las composiciones quimicas de los
materiales ceramicos varian considerablemente, desde compuestos sencillos

hasta mezclas de muchas fases complejas enlazadas.
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La denominacion de los ceramicos avanzados no solo toma en cuenta la
composicién de material, sino también la técnica empleada para su elaboracion.
En términos generales se considera como producto ceramico a todo objeto
obtenido por compactacion o inyeccion de un polvo en la forma deseada para su
uso, seguida de una consolidacion de esta geometria mediante un proceso de
coccion a alta temperatura, denominado sinterizacion [9,10].

Existen diferencias entre los materiales ceramicos tradicionales y los materiales
ceramicos avanzados, como se ha mencionado en parrafos anteriores, los
materiales ceramicos se pueden clasificar en tradicionales y avanzados. Los
ceramicos tradicionales tienen mas de 3000 afios de antigiedad, mientras que los
ceramicos avanzados son mucho mas recientes.

En general, estos materiales son usados para diferentes aplicaciones en
ingenieria y su referencia en cuantos a sus requerimientos técnicos se muestra en

la siguiente Figura 1.

A Requerimientos
Técnicos

\\ IngMecdnica
(S s A\ Medida/Sensarica
SIS AN Ing Fléctrica
Sviiadis X\ Flectromedicina

Laboratorio

Refractarios
Aislamiento Electrico.
Edificacion

Silicatos Ceramicos

Vajillas
Ceramica de Consumo Decoracién

Figura 1. Piramide de referencia de ceramicos tradicionales y avanzados.
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1.3 HIPOTESIS

La variacion de la carga de compactacion y temperatura de sinterizacién en el
proceso de manufactura para la fabricacion de materiales ceramico de Al,O3; para
su aplicacion en la industria textil afecta las propiedades fisicas y mecanicas en la
consolidacion del material comparadas con las ya utilizadas en el mercado.

1.4 OBJETIVO GENERAL

Determinar el proceso de manufactura para la fabricacion de materiales ceramicos
de alumina comercial a partir del efecto de la carga de compactacion y
temperatura de sinterizacion en sus propiedades fisicas de densidad y porosidad,
mecanicas de dureza y tenacidad a la fractura en busca de materiales que puedan
ser aplicados en industria textil.

1.5 OBJETIVOS ESPECIFICOS

* Determinar el proceso de manufactura de materiales ceramicos a partir de
Al;O3; comercial:
= Determinar y establecer la carga de compactacion en relacion a la
densidad del ceramico manufacturado.
= Determinar y establecer el tiempo y temperatura de sinterizado en
relacion a la densificacién y dureza del ceramico manufacturado
* Analizar el efecto de la adicion de aglutinante en el proceso de
compactacion y sinterizacion en la obtencidon de muestras ceramicas de
Al;O3 con respecto a la muestra de Al,O3 sin aglutinante.
* Analizar la microestructura del material por medio de la técnica de
microscopia optica (MO).
* Determinar las propiedades fisicas de densidad por la técnica de
Arquimedes.
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* Medir las propiedades mecanicas de dureza y tenacidad a la fractura de los

ceramicos elaborados.
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CAPITULO 2. MARCO TEORICO

2.1 Ceramicos tradicionales y ceramicos avanzados.

Los materiales ceramicos son tan antiguos como la historia del hombre [11]. Se
trata de materiales inorganicos de microestructura controlada con el objetivo de
obtener caracteristicas o propiedades que permitan aplicarlos en funciones
especificas realizandolos por técnicas elaboradas gracias a un control de
fabricacion de baja tecnologia.

Se puede decir que los materiales ceramicos son aquellos materiales
quimicamente definidos como inorganicos y no metalicos. La palabra ceramica es
un término que viene del griego keramos, cuyo significado puede traducirse como
hacer alfareria [12].

En la actualidad se incluye dentro de los materiales ceramicos a los Oxidos,
carburos, nitruros, boruros, y compuestos de ellos [12]. Estan fabricados con
materias primas de yacimientos naturales, con o sin proceso para eliminar
impurezas.

Las caracteristicas mas importantes en el proceso de fabricacidn y en sus
propiedades son:

« El proceso de fabricacién puede ser manual y el tratamiento térmico se
realiza en hornos tradicionales.

« La microestructura de los materiales ceramicos tradicionales es de tamafio
de grano grueso y de la misma manera presentan una alta porosidad,
visible al microscopio optico.

+ La densidad que llega a alcanzar valores del orden del 10% al 20% a la
densidad tedrica del material.

« El nivel de los defectos en un material ceramico tradicional es del orden de

milimetros.
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En la siguiente Figura 2, se muestra algunos ejemplos de las ceramicas
tradicionales tales como los cementos y los vidrios, vasijas de barro, la porcelana,
los ladrillos, las tejas, los vidrios, etc. [13].

Figura 2. Ceramicos comerciales y tradicionales.

El término “ceramico avanzado”, se refiere a una nueva generacion de materiales
ceramicos en los que se ha logrado una mejora en alguna de sus propiedades:
opticas, magnéticas, electronicas o mecanicas. Las ceramicas avanzadas se han
desarrollado, modificando ventajosamente caracteristicas mecanicas, fisicas y

quimicas de los ceramicos mediante nuevas técnicas de produccion [12].

Para la obtenciéon de los materiales ceramicos existen diferentes métodos, una de
las fuentes de fabricacion mas importante de estos nuevos componentes

ceramicos es por medio de la metalurgia de polvos [11].

Se parte de la mezcla de polvos no metalicos al cual se le pueden agregar aditivos
como aglutinantes, se le da una determinada forma en el compactado y se obtiene
una pieza en verde el cual se somete a un tratamiento térmico de sinterizacién a
una temperatura menor a la de fusion en el que adquiere consolidacion el material,
por difusion en estado sélido o por formacion de fase liquida dependiendo de la
composicién quimica del material [14].
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El estudio y control de todas las etapas del proceso es un requerimiento basico
para poder optimizar el proceso y las propiedades de un material ceramico donde
el control de impurezas y defectos es importante en la aplicacion final de la pieza.

Por otra parte, las ceramicas avanzadas se han estudiado y perfeccionado gracias
a la utilizacion de polvos de elevada pureza, obtenidos en su mayoria por via
sintética el cual ha facilitado el desarrollo de nuevos productos [15]. Las rutas de
obtencion son muy variadas, pero los polvos obtenidos sintéticamente presentan
unas caracteristicas comunes, como son: elevada pureza, distribucion de tamafos
de particula, ausencia de aglomerados y mayor uniformidad en las caracteristicas
[11].

Sus caracteristicas mas importantes son:

« El proceso de elaboracién de este tipo de materiales ceramicos se realiza
con equipos sofisticados, que incluyen la utilizacion de alta temperatura,
presion, atmosferas controladas.

« La microestructura es de grano fino la cual se estudia por medio de la
microscopia electronica ya que el tamafo del grano se clasifica en micras.

« La densidad llega a alcanzar valores del orden del 85% o 100 % de la
densidad tedrica del material en algunos casos.

« Para su fabricacion se usan materias primas de alta pureza (90 al 99,99 %),
con composicion quimica y propiedades morfolégicas controladas. Los
productos tienen una microestructura bien controlada, que asegura su alta

fiabilidad o respuesta a la utilizacion para la cual ha sido disefiada [16].

El campo de los ceramicos hoy en dia no solo se refiere a los ya mencionados en
los parrafos anteriores ya que también se incluyen una gran cantidad de nuevos
materiales con caracteristicas disefiadas especificamente para cumplir tareas que
los ceramicos tradicionales no pueden, los materiales ceramicos avanzados son

aquellos que estan disefiados de una manera estrictamente controlada desde su
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proceso de fabricacion, tomando en cuenta las materias primas y composiciones

utilizadas con el fin de que posean: excelentes propiedades mecanicas,

propiedades eléctricas, magnéticas u opticas o bien excepcional resistencia a altas

temperaturas y ambientes corrosivos [17].

Tienen una serie de caracteristicas en comun:

Son duros y muy resistentes al desgaste.

Resistentes a la corrosion

Son inertes y biocompatibles.

Tienen alta resistencia a temperaturas elevadas.

Son economicos, esto depende de la pureza de los materiales ya que a

mayor pureza mayor el costo de ellos.

En la siguiente Figura 3, se muestra algunos ejemplos de los materiales ceramicos

avanzados.

Figura 3. Materiales ceramicos avanzados
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2.1.1 Aplicaciones

El uso de los materiales ceramicos avanzados esta extendido en muchas areas de
la industria. En aplicaciones estructurales han sufrido un incremento notable en su
empleo debido gracias a un conjunto de propiedades nuevas y que son disefiadas
para usos especificos. Su uso no sélo consta en reemplazar a los materiales
tradicionales, sino que ha abierto nuevos horizontes y extendido a aquellas areas
donde los materiales no podian satisfacer necesidades generando nuevos disefios

en las propiedades de los materiales.

La alta resistencia, el comportamiento al desgaste y la estabilidad dimensional
hacen de las ceramicas avanzadas unos materiales muy interesantes para un
elevado numero de aplicaciones ingenieriles [17]. Sin embargo, muchas de las
posibles aplicaciones estan aun sin explotar, especialmente si se logra mejorar en

la fragilidad de los materiales ceramicos.

El empleo de ceramicos en herramientas de corte es muy comun, consiguiendo
resultados que hoy en dia hacen impensable el prescindir de ellos. Los materiales
ceramicos presentan unas propiedades excelentes en desgaste. También se ha
extendido el uso durante los ultimos afnos en intercambiadores de calor, debido a
la gran estabilidad térmica y la buena resistencia a corrosion de estos materiales
[18].

La aplicacion en la industria automotriz esta aun en fase de desarrollo, y se esta
considerando el empleo en motores de combustién interna, turbinas de gas, discos
de freno de emergencia para alta velocidad y embragues de coches de alto
rendimiento, ya que estos materiales presentan ventajas en cuanto su coeficiente
de dilatacién, friccion, reduccidn de las fuerzas de inercia y menor peso, gracias a
ello se convierten en materiales extremadamente resistentes lo que permite la
aplicacidon de estos compuestos. En ellos ya son realidad algunos componentes,
como valvulas y elementos de compresores [19].
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Las aplicaciones en turbinas de gas incluyen componentes fijos, como camaras de
combustion [20]. En la industria aeroespacial el empleo de estos materiales
comenzo como recubrimientos para aislamiento térmico y en la actualidad se esta
desarrollando el uso en componentes de propulsion, de aviones y de cohetes,
vehiculos espaciales y estructuras espaciales [21]. En las aplicaciones médicas la
ventaja que aportan es la mejor bio-compatibilidad de estos materiales frente a los
tradicionales, encontrando usos como proétesis 0seas, dentales [22] y valvulas [11].

Por sus propiedades eléctricas son utiles como capacitadores, termistores,
sustratos de circuitos integrados, aisladores, soportes de semiconductores,
condensadores de alta tension, etc. Por sus propiedades opticas se utilizan como
ventanas de infrarrojos, construccion de laseres y de lamparas de sodio de alta
presidn. Por su dureza y resistencia a la abrasién encuentra utilidad como
herramientas de corte. Por otro lado, muchos de ellos son biocompatibles y
pueden ser utilizados en el campo de la medicina como implantes 6seos (huesos y
rétulas). Entre las aplicaciones que en mayor grado han motivado el desarrollo de
nuevos materiales ceramicos cabe destacar su empleo en el disefio de piezas

para maquinaria industriales en diferentes procesos.

2.2 Alimina (Al,O5)

La alumina es un material ceramico, también llamado Oxido de aluminio, su
férmula quimica Al,O3; con excelentes propiedades fisicas, quimicas y mecanicas,
las cuales dependen del proceso de fabricacion del mismo [23]. Es uno de los
ceramicos mas utilizados y atractivos para la elaboracion de materiales
avanzados, ademas de ser un material muy variable en sus propiedades para
aplicaciones en ingenieria, una de sus propiedades es la resistencia a altas
temperaturas la cual hace adaptar a este material avanzado a aplicaciones criticas
donde la temperatura es un factor importante [24].
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El 6xido de aluminio existe en la naturaleza en forma de corindén. Ciertas piedras
preciosas, como el rubi, el zafiro, son formas de alumina coloreadas por indicios
de 6xidos de metales pesados; se pueden fabricar piedras artificiales por fusion en

la llama oxhidrica.

La produccion de alumina se obtiene a nivel industrial a partir del procesamiento
de hidroxidos de aluminio, obtenidos de un mineral llamado bauxita mediante el
proceso Bayer, este consiste en un procedimiento por via humeda que consta de
una lixiviacion discontinua a presion y temperatura de la bauxita molida utilizando
como disolvente una disolucidn acuosa de sosa caustica, basandose en las
diferentes solubilidades de los hidratos de alumina. Posteriormente se hace una
separacion de fases obteniendo una disolucion y residuos insolubles denominados
lodos rojos por su alto contenido en 6xido e hidréxido de hierro, posteriormente la
precipitacion parcial de la alumina en disolucién, mediante la disminucion de
temperatura y la disolucion de la lejia de aluminato de sodio, como esta
precipitacion es lenta debe cebarse mediante la adicibn de alumina fabricada
anteriormente [25]. En la siguiente Figura 4, se aprecia la forma de la bauxita
mineral que se ocupa para extraer la alumina y la alumina comercial, la cual a
través de un proceso de fabricacion es convertida en polvo de diferentes tamafios
de grano.

Figura 4. Bauxita y Alumina en polvo.
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Dependiendo de la temperatura a la que se fabrica, la estructura cristalografica de
la alumina puede variar, las estructuras cristalograficas mas comunes de la
alumina se clasificar en dos categorias atendiendo al empaquetamiento de sus

atomos: la cubica centrada en las caras (CCC) o hexagonal (HC).

La a- Al,Os, tiene una estructura tipo ventricular, es la unica fase estable. Esta
fase presenta una elevada dureza, es poroso y tiene una alta pureza [23], siendo
el mineral mas duro existente después del diamante. La a- Al,Oj3 cristaliza en el
sistema hexagonal-romboédrico su red cristalina representa un empaquetamiento

hexagonal compacto.

Las aluminas especialmente en la fase de y- Al,O3 definida como espinela, tiene
aplicaciones que cumplen con especificaciones de disefio industrialmente, gracias
a su pequefo tamafo de particula, a su elevada area superficial y a la alta
actividad catalitica de sus superficies [26]. Por otra parte, la excelente estabilidad
que ofrece la fase a- Al,O3 hace que se emplee por ejemplo como 6xido protector
en la superficie de metales y aleaciones, como refractario, o por supuesto, como

aislante eléctrico de alta calidad.

2.2.1 Aliminas calcinadas

Uno de los procesos de fabricacion de la alumina calcinada es el proceso de
Bayer, estas aluminas tienen muchos usos como abrasivos. Sus propiedades se
pueden modificar variando la temperatura de calcinacion. Ciertas calidades se
emplean en el acabado de metales, particularmente de superficies duras de acero

inoxidable y chapado de cromo.

2.2.2 Aplicaciones de la aliumina

Las aluminas se emplean en muchas aplicaciones industriales tales como
adsorbentes, catalizadores, recubrimientos, abrasivos o soportes cataliticos. [27].
Por otra parte, las ceramicas avanzadas base Alumina (Al,O3) son utilizadas en la

industria médica como reemplazo de articulaciones, instrumentos de fijacion de
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fracturas (como tornillos) e implantes dentales debido a su excelente

biocompatibilidad y alta resistencia mecanica [28, 29].

También se utilizan como recubrimientos de barreras térmicas y tienen su principal
aplicacion como proteccion frente a elevadas temperaturas de trabajo, a los
ambientes agresivos y al desgaste. Se usan como escudo térmico en
componentes que tengan que soportar altas temperaturas para alcanzar mayores
eficiencias de trabajo [28].

Otro ejemplo clasico de utilizacion de la alumina es como material aislante de las
bujias en la industria automotriz y por ultimo su aplicacion de nanoparticulas como
aditivos en recubrimientos organicos, estos aditivos mejoran de una manera
significativa las propiedades finales de las pinturas y barnices ya que mejora el
comportamiento frente al rayado [30]. En la siguiente Figura 5, se muestra algunas

de las aplicaciones de la alumina.

Figura 5. Aplicaciones de la Alumina

2.3 Aglutinantes

Cuando se procesa materiales avanzados se pueden utilizar varios tipos de
aditivos, los cuales sirven para producir un buen comportamiento de las particulas
del material. Estos aditivos pueden clasificarse de la siguiente manera: Liquido o
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disolvente, agente humectante, coagulante, floculante, plastificante, agente

espumante, antiespumante, lubricante, etc [31].

Estos aditivos se afiaden en una pequefa cantidad, se eliminan en una etapa del
procesamiento y no aparecen en la fase final producto. Pero desde una
perspectiva de fabricacion, estos aditivos son materiales esenciales. La correcta
seleccion y control de estos aditivos es la clave para procesamiento exitoso, con
altos rendimientos para el desarrollo de un proceso o producto [32].

Los aglutinantes son afadidos para darles resistencia y manejo a los polvos
después de la compactacion y obtener asi un compacto mas resistente para

posteriores manipulaciones.

Cuando se elige un aglutinante, es que éste sea el adecuado para los
componentes de la muestra, ya que debe impartir suficiente cohesion a los polvos

para permitir un normal proceso.

Los aglutinantes se usan en forma de solucidn y en forma seca segun los
componentes y el método de preparacion. Algunas investigaciones prefieren el
uso de los aglutinantes en solucion ya que son mucho mas efectivos que el mismo

aglutinante en estado seco.

Las soluciones de aglutinantes se adicionan a los polvos con mucha precaucion,
evitando un exceso o0 una cantidad insuficiente, por esta razéon es importante

conocer la concentracion adecuada a usarse para cada formulacion.

Existe una relacion entre el proceso y caracteristicas del material, esta relacion es
importante para la ceramica avanzada porque el éxito del proceso requiere de
composiciones y microestructuras cuidadosamente controladas. Los polvos de
partida deben ser lo mas quimicamente puros y de granulado fino. Entonces,

dependiendo de los procesos de conformado que se utilizaran, y de las
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caracteristicas y de la microestructura finales deseadas, los polvos se pueden

mezclar con varios aditivos.

Por ejemplo, los aditivos se pueden utilizar para mejorar la fluidez de polvos secos
para que permitan un llenado del molde mas facil. Los plastificantes se pueden
agregar para mejorar el conformado de las mezclas del polvo para ciertos tipos de
operaciones de conformado. Los ligantes se agregan casi siempre a las mezclas
del polvo, especialmente en las previstas para el conformado en seco, para
mejorar la adherencia de las particulas finas del polvo y dar fuerza a la parte
verde. Los aditivos de sinterizacion son también necesarios para los materiales,

particularmente para evitar 6xidos y para mejorar los radios de densificacion [31].

Se debe de tener en cuenta que, en el método de fabricacion usado, la pieza
conformada o el material elaborado debe tener un tratamiento térmico controlado
antes de la sinterizacidén ya que esto conlleva a quitar lo aditivos agregados y que

en proceso de sinterizacion la pieza o muestra densifique en buenas condiciones.

2.3.1 Clasificacion de los aglutinantes

2.3.1.1 Liquidos o disolventes y agentes humectantes.

Los aditivos humectantes y liquidos o disolventes se utilizan en el procesamiento
de ceramicas avanzadas para proporcionar una distribucién fina y uniforme de las
particulas del material y posibilitan la estabilidad a largo plazo de estos sistemas.

El material mezclado puede ser desde agua, liquidos organicos y emulsiones.

Estos agentes mejoran la humectacion de los sdélidos, evitan la floculacion de las
particulas, disuelven sales y realizan dos funciones importantes al mismo tiempo,

humectan y estabilizan.

El agua es el principal liquido utilizado en el proceso de ceramicas industriales, ya
que es un elemento abundante, de bajo costo y consistencia. En algunos procesos

de fabricacion el agua debe ser tratada para que sea utilizable. Otros aditivos
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humectantes son los liquidos organicos como el alcohol, aceites y acetonas,
aunque algunas veces resultan ser un problema ya que pueden ser inflamables o

toxicos [31].

2.3.1.2 Defloculantes y coagulantes.

Estos aditivos son ampliamente utilizados en la industria ceramica de pavimentos
y revestimientos, causan una dispersion estabilizada y evita que se aglomeren las
particulas finas manteniéndolas en suspensidon y modificando el comportamiento
de los materiales. Se agrega en suspensiones ceramicas para aumentar la fluidez

y evitar la pérdida de densidad [31].

2.3.1.3 Aglutinantes

Un aglutinante esta formulado para crear un adhesivo o de capa delgada
generando alta resistencia y elasticidad en el mezclado. Sustituye al agua y
garantiza una adherencia segura en aplicaciones de materiales a base de polvos
[31].

Los aglutinantes pueden proporcionar muchas funciones en el procesamiento de

ceramica y se usan a veces cuando se resalta una funcion particular.

Usos y funciones de los aglutinantes.

Los aglutinantes pueden proporcionar muchas funciones en el procesamiento

de ceramica y el nombre especial se usan a veces cuando se enfatiza una

funcién particular

* Agente humectante. Un aglutinante adsorbido puede mejorar la
humectacién de las particulas

* Espesante. El aglomerante aumenta habitualmente la viscosidad del
sistema de procesamiento

* Suspension. La sedimentacion de particulas en una suspension puede

reducirse al afiadir un aglutinante
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* Aglutinante. La funcibn mas importante del aglutinante es mejorar la
resistencia del producto conformado para proporcionar resistencia a la

manipulacion [31].

2.3.1.4 Alcohol polivinilico (PVA)

Uno de los mas importantes es el alcohol polivinilico se usa como un aditivo para
el aumento eficaz de su coherencia y fluidez en materiales a base de polvos, se
encuentra en forma de granulos y al mezclarse con agua ésta actua como un
plastificante, forma una emulsion reversible en agua caliente y es insoluble en
agua fria. Ademas de reducir el tiempo de secado, debido a su método de

aplicacion sencilla, el PVA es adecuado para procesos de manufactura de polvos.

La solucién de PVA, un compuesto formal de polivinilo (PVFM) de alto peso
molecular, encuentra su amplia aplicacion y debido a sus favorables propiedades
se utiliza principalmente para producir recubrimientos, adhesivos y es
ampliamente utilizado para el procesamiento de papel, agentes emulsionantes,
dispersantes y coloides de bloqueo. Ademas, se puede emplear como
membranas, modificadores del suelo, y materiales de produccion de fibra de nylon,
etc [31].

2.3.1.5 Polietilenglicol (PEG)

El Polietileno Glycol (PEG) es uno de los ingredientes quimicos mas versatiles
utilizados ya sea para mejorar los procesos de produccion, en aplicaciones como
agentes de liberacion de moldes, lubricantes, agentes antiestaticos y otros o
también como productos quimicos intermedios, lo que resulta en productos para
control de la espuma y espesantes. También son ampliamente utilizados en la

industria médica y quimica [31].

26



2.3.1.6 Usos industriales.

El Polietileno Glycol se utiliza en una variedad de productos como un lubricante
para diversas superficies en ambientes acuosos y no acuosos. Por ejemplo, puede
ser utilizado como lubricante en textiles, para la estampacion, corte, laminacion y
como componentes de pulido en metales. Es utilizado también en solucion acuosa
o hidrocarbonada principalmente como desmoldante-antiadherente en diversas

aplicaciones.

Los PEG de distintos pesos moleculares son utilizados en ceramica cumpliendo
funciones de plastificantes, aglutinantes y lubricantes. Los aglutinantes para
ceramica PEG son de alto peso molecular, mientras que los utilizados como

lubricantes son los de bajo peso molecular [31].

2.4 Mezclado.

El mezclado es un proceso dentro de la metalurgia de polvos que tiene como
propaosito principal la combinacion de todos los elementos que se encuentran tanto
en distinta proporcion como con caracteristicas diferentes y la incorporacién de un
lubricante para conseguir una distribucion uniforme y homogénea en el material en

proceso.

Los polvos que se van a mezclar dependen de caracteristicas muy especificas y
de estricto control tales como tamafo de particula, densidad, cantidad los cuales
previamente deben ser balanceados de acuerdo a las composiciones de los

materiales a producir.
Si todas las propiedades fisicas son relativamente iguales, la mezcla es

relativamente simple, pero conforme los parametros fisicos empiezan a variar mas

ampliamente, los problemas de mezcla y segregacion se complican [33].
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2.4.1 Mecanismos de mezclado.

* Convencidén: Transferencia de grupos de particulas grandes del material en
forma de oleadas de un lugar a otro distante en un lecho del mezclado.

* Fallas: Deslizamiento de planos entre diferentes regiones del lecho del
mezclado. Esto puede ocurrir individualmente en las masas, en forma de
flujo laminar.

* Difusion: movimiento de particulas individuales sobre la superficie del lecho,
esto hace que se cambie la posicion relativa de la particular respecto al
lecho [33].

2.4.2 Tipos de maquinas mezcladoras de sélidos.

Un buen mezclador es aquel que mezcle todo un lote de producto en forma suave,
ademas de ser facil de limpiar, descargar, tener poca friccion, buena hermeticidad,
alta movilidad, facil mantenimiento, y bajo consumo de energia [33].

2.4.2.1 Mezcladores moviles.

Se basan en el mecanismo de volcamiento del material causado por la rotacion del
recipiente y la fuerza de gravedad. Para un buen mezclado en estos equipos, los
polvos deben de ser de dimensiones similares y de flujo facil, nunca se deben de
llenar con mas del 80% de su capacidad nominal.

Segun su forma de los mezcladores se pueden clasificar en: cilindricos o de

tambor conico, de doble con uno en “V” o de pantaldn. En la siguiente Figura 6, se
aprecia un ejemplo de un mezclador en “V” o de pantalén [33].
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Figura 6. Mezclador en “V” o de pantalon

2.4.2.2 Mezcladores de carcasa estacionaria.

Son equipos donde la casa permanece estatica, en cuyo interior poseen una serie
de elementos que ejecuten el mezclado como aire al chorro, cuchillos, tornillos o
paletas; algunos de estos producen un flujo en forma de vortex turbulento.

Esto se clasifican en: de cintas, de tornillo, vertical, de paletas, de palas planetario,

sigma, barra z.

La operacién de una mezcladora depende tanto del tipo o disefio de la mezcladora
como de las propiedades fisicas de los ingredientes los factores que pueden
afectar la calidad de la homogeneidad de la mezcla son: llenado excesivo de la
mezcladora, tiempo de mezclado, las revoluciones a las que gira el mezclador,
secuencia en la visidn de los ingredientes, desgaste del mezclador, compuertas
que no cierren bien permitiendo el escape de los ingredientes.

En la siguiente Figura 7, se muestra un mezclador estacionario, pudiendo tener en

su interior cintas, tornillo, paletas, palas planetario, sigma, barra z como agitador.
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Figura 7. Mezclador de carcasa estacionaria.

2.4.3 Tipos de maquinas para la dosificacion de solidos

2.4.3.1 Dosificador volumétrico

Este sistema es utilizado para productos granulados de facil deslizamiento, Y
consta principalmente de un plato telescopico con vasos en forma conica que da el

volumen para los gramos a empacar, como el que se muestra en la Figura 8.

Figura 8. Dosificador volumétrico

2.4.3.2 Dosificador sinfin

Sistema compuesto principalmente por un tornillo sin fin utilizado para productos

en polvo de dificil deslizamiento. Algunos sistemas, dependiendo del tipo de
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producto significar, constan de agitadores en la tolva de descarga, como el que se

muestra en la Figura 9.
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Figura 9. Dosificador sinfin

2.5 Sistema de mezclado.

La mezcla tiene por objeto combinar todos los componentes que entren en distinta
proporcion y con caracteristicas muy variadas, como densidad, tamafio, etc. Para
conseguir la distribucion informe de cada materia prima, es decir homogenizar el
producto, esto crea un valor agregado que no existe en los ingredientes de

manera individual.

Para poder elegir un mezclador hay que tener en cuenta todas las variables que
existen y ademas todos los tipos de mezcladores y forma, ya que un mezclador
muy bueno puede resultar inutil con algunos tipos de contenedor o medios de
molienda al ser inadecuados para su funcion y asi perder el resultado que se

quiere alcanzar.

Se pueden clasificar en: Mezcladores de flujos o corriente, mezclador de platas o
brazos, mezclador de hélices y mezclador de turbinas o impulsos centrifugos [33].

Las principales ventajas de las mezcladoras es que son procesos de bajo costo y

su menor requerimiento de espacio. Las desventajas incluyen un mayor tiempo de
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mezclado, capacidad limitada de colocacién de ingredientes y mayores

requerimientos de limpieza [34].

Los factores que pueden afectar la calidad homogeneidad de la mezcla son:
llenado excesivo de la mezcladora, tiempo de mezclado, la velocidad o RPM que
gira el tornillo mezclador, secuencia de adicion de los ingredientes, desgaste del
tornillo mezclador, compuertas que no cierran bien permitiendo el escape de los

ingredientes.

La segregacion puede ocurrir durante el mezclado si existe mucha diferencia en el
tamafo de las particulas de los ingredientes en la mezcla. También cuando el
mezclado estd por encima del tiempo Optimo determinado para la mezcladora.
Esto sucede con frecuencia cuando los operadores, con el objetivo de mejorar la

calidad, extienden el tiempo de mezclado [33].

2.6 Compactacioén de polvos.

La compactacién de polvos es una operacion esencial en la manufactura de
materiales ceramicos que parten de polvo, se utiliza en un amplio rango de
aplicaciones industriales para darle forma deseada al material procesado, en esta
etapa del procesamiento el polvo ceramico se compacta y se le confiere una forma
deseada, gracias a eso se eliminan operaciones de acabado, pero adquiere muy
pocas propiedades mecanicas ya que su densidad es muy baja [11].

El objetivo del proceso de compactado generalmente consiste en alcanzar un alto
empaquetamiento de particulas y la pieza obtenida se le llama que esta en verde o
pieza verde, como se muestra en la siguiente Figura 10. La porosidad, sera

eliminada parcial o totalmente durante los procesos de sinterizacion.
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Figura 10. Esquema de compactacion de polvos ceramicos.

Una vez obtenida la pieza en verde con la forma deseada, se le puede agregar un
proceso antes de la sinterizacién para eliminar algunas sustancias que puedan
intervenir en el proceso de sinterizacién y que provoquen una mala consolidacion

del material a procesar.

El secado es el proceso por el cual se puede eliminar humedad o liquidos en la
pieza en verde, ya que existe una gran variedad de materiales elaborados por la

via humeda.

La eliminacién de aditivos utilizados es importante ya que la eliminacién de dichos
compuestos debe ser de adentro hacia afuera, por lo que se debe tomar en cuenta
el espesor de la muestra ya que mientras sea mayor el espesor se torna mas dificil
la eliminacion de dicho aditivo. Los procesos de eliminacion son varios:
evaporacion, extraccion quimica con disolventes, extraccion catalitica, o bien

descomposicion térmica [35].

Durante el sinterizado pueden efectuar cambios en las dimensiones ligados
directamente a la densidad del material, por lo tanto, la compactacién seria
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considerada como un proceso que proporciona un significativo control de

dimensiones en cuanto al tamano de la muestra.

Existen tres métodos de compactacion, uniaxial, isostatico y prensado en caliente,
estas técnicas son comunmente utilizadas para la fabricacion de materiales

ceramicos avanzados.

El prensado en caliente el prensado del polvo y el tratamiento térmico o
sinterizacién se llevan a cabo simultaneamente, consiste en rellenar de polvo
ceramico un molde con la forma de la pieza y sinterizarlo a una temperatura
adecuada. Este proceso se utiliza cuando se quiere conseguir densidades muy
altas sin que exista crecimiento de grano, es un método caro en cuestion de

tiempo y de costo del molde ademas que el molde tiene poco tiempo de vida.

El prensado isostatico se basa en envolver el polvo en un contenedor de
polimérico y se le aplica presidon mediante un fluido isostaticamente, esto quiere
decir que la presidon se aplica con la misma magnitud en todas direcciones. Se
puede fabricar formas mas complejas que el prensado uniaxial, pero es mas lenta

y cara.

La compactacién uniaxial en frio es el polvo compactado dentro de una matriz o
dado mediante presién aplicada en una sola direccion. La pieza elaborada toma
forma y dimensiones proporcionadas por el dado o matriz. Se utiliza
principalmente para obtener piezas en verde con alta densidad, estabilidad y
resistencia mecanica, aunque esta limitado a formas sencillas el proceso es barato

y se puede utilizar para altos niveles de produccién [35].
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2.7 Sinterizado

El proceso de sinterizacidn es un tratamiento térmico aplicado a los polvos
compactados o llamado pieza en verde, el cual se somete a una temperatura
elevada pero inferior a la del punto de fusion para activar el fendbmeno de
transporte de masa llamado difusidén el cual es necesario para lograr la
densificacion y se produzca la consolidacion del compacto en verde,
incrementando la resistencia, densidad y fuerza en la muestra fabricada [36].

Una manera simple de describir este proceso; es un proceso en el cual los polvos
ceramicos compactados que originalmente son débiles y desmenuzables, a
temperaturas por debajo de la de fusion del constituyente principal en donde
disminuye la porosidad, se contrae y se convierte en un cuerpo mas fuerte, por lo
tanto, puede tener lugar en fase solida o liquida, por medio de un proceso de
difusién [37].

Durante el proceso las muestras compactadas se introducen dentro de un horno a
una temperatura adecuada, este proceso se puede llevar a cabo dentro de un
ambiente de atmdsfera controlada por un gas inerte, si el material con el que estan
elaboradas la muestras en verde lo requiere y a una temperatura aproximada

entre el 60 y 90% de la temperatura de fusion del elemento base.

Hay ocasiones en donde el proceso de sinterizacion se efectua a una temperatura
superior a la de fusion de uno de los constituyentes, cuando ocurre esto se
denomina sinterizacion de fase liquida, donde las composiciones y temperaturas
de calentamiento son elegidas de tal forma que se origine un liquido durante el
procesamiento. En ausencia de una fase liquida, el proceso se denomina

sinterizacion en estado sélido.

Conforme progresa la sinterizacion, la porosidad disminuye y en algunos casos se
elimina, quedando solamente poros minimos en la matriz de material ceramico
que no se eliminan con el tratamiento térmico. La densidad inicial de la pieza en
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verde suele ser del 40%-60% de la densidad tedrica, mientras que después del
proceso de sinterizacion la densidad final aumenta del 85%-100% dependiendo
del material y proceso de fabricacion [37].

En este proceso debemos de tomar en cuenta aspectos que son muy importantes

para la fabricacion del producto, los cuales son:

* Temperatura y tiempo del proceso, es una de las condiciones para que el
sistema se desarrolle con eficiencia y se alcance el fendmeno de difusion,
ademas de que a temperaturas altas se puede reducir el tiempo del proceso.

* Las atmodsferas controladas son importantes en casi cualquier proceso de
sinterizacién ya que evitan la oxidacion y otras reacciones que no conviene al
proceso [38]. Algunas de las atmdsferas mas usadas son las compuestas con
nitrdgeno o argon, aunque este ultimo es muy caro.

* La velocidad de calentamiento y enfriamiento, este punto se refiere a el ciclo de
calentamiento considerado para el proceso de sinterizaciéon, el cual debe ser
controlado desde el inicio del incremento de la temperatura hasta llegar a la
temperatura maxima, asi como el tiempo de calentamiento y de enfriamiento,
esto con la intencion de evitar choques térmicos por el cambio brusco en las
temperaturas y asi mismo dar tiempo a el fendmeno de difusidn a que sea

homogéneo en toda la muestra.

En este proceso existen tres etapas importantes segun el tiempo y la temperatura,
estas tres etapas ocurren en paralelo, pero en distinta proporcidon segun las zonas
Etapa inicial

« Formacién y crecimiento de cuellos: aumentan los contactos entre particulas
desarrollados en la etapa de compactacion formando limites de grano, tanto en
numero como en area, dando comienzo a la formacion de cuellos o formacién de
puentes entre particulas mediante mecanismos de transporte de masa y al mismo
tiempo empieza a densificar el material, este proceso provoca que los poros se
redondeen, aumentando la densidad del compacto [39].
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Etapa intermedia

 Densificacion: al progresar la difusion, se produce una contraccion tanto
superficial como volumétrica y en borde de grano, las areas de enlace llamada
cuellos crecen de tamano con el paso del tiempo, contrayendo la pieza y
favoreciendo la densificacion de la misma. En esta etapa la forma de las particulas
y la porosidad disminuye considerablemente y la forma y distribucion de los poros
formados varia, dejando poros mucho mas pequefios, redondeados y aislados
[39].

Etapa final

» Difusion: el material alcanza una densificacién que va desde el 92 al 99% con
respecto a la densidad tedrica, existe un incremento de crecimiento de granos, se
crea una fase discontinua de porosidad gracias al tiempo y la temperatura
alcanzada dando como resultado poros pequeifos y aislados. En la siguiente

Figura 11 se aprecian las etapas de la sinterizacion.

Figura 11. Etapas en el proceso de sinterizacion
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Existen cambios en la densificacién durante el proceso de sinterizacion:

Los compactos en verde contienen elevada porosidad antes de que se sinterizan,
La densificacidén y disminucion de un porcentaje importante de la porosidad inicial

(cambios en la forma, tamafio y distribucion de los poros) [39].

2.7.1 Porosidad.

Los poros son una caracteristica microestructural tipica de los materiales
ceramicos, las ceramicas porosas son atractivas para una amplia gama de
aplicaciones como filtros o soportes de catalizadores, estos materiales pueden
estar ligados ampliamente al proceso de sinterizacion [40]. Un ejemplo de
incrementos de porosidad en el material es cuando la temperatura del tratamiento
térmico o sinterizado es muy baja o el tiempo es demasiado corto [41].

Los poros se pueden clasificar en cerrados y abiertos, como se aprecia en la
Figura 12. Ellos ejercen una fuerte influencia sobre la dureza, la conductividad
térmica, modulo de elasticidad y caracteristicas de choque térmico [42].

Al caracterizar una ceramica, es importante determinar no sélo su porosidad total,
sino también los tipos de poro, formas, tamafios y distribucién de tamafo de poro

que estan presentes [41].
Los datos de porosidad exactos pueden obtenerse mediante analisis cuantitativo

de imagenes de microscopia, incluyendo métodos electrénicos. Sin embargo, esto

requiere condiciones en la preparacion.
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Figura 12. Porosidad abierta y cerrada.

La sinterizacion la podemos encontrar en estado sélido y liquido.

2.7.2 Sinterizacion en estado sodlido.

Es uno de los métodos mas comunes. En este la parte compactada verde, debe
sinterizarse en un horno, algunos materiales se protegen y controla la atmdsfera

cuidadosamente durante todo el proceso de sinterizacion.

2.7.3 Sinterizacion en fase liquida.

Se realiza a temperaturas mas altas del punto de fusion de uno de los

constituyentes de la muestra.

El proceso de sinterizado empieza con el enlace entre las particulas conforme el
material se calienta. El enlace incluye la difusion de atomos donde hay contacto
intimo entre particulas adyacentes que dan lugar al desarrollo de fronteras de

grano.
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2.8 Dureza

La dureza es una propiedad comun que se utiliza para medir las caracteristicas
mecanicas de los materiales; esta prueba proporciona una indicacion general de la
resistencia del material al rayado y el desgaste, la dureza suele definirse como la
resistencia a la indentacién permanente [43].

La dureza se puede medir a través de varios tipos de técnicas de
microindentacion, estas técnicas son muy comunes para la caracterizacion de los
materiales ceramicos como la alumina ya que se obtienen medidas directas y
rapidas. La dureza se expresa entre la carga aplicada y en un area de contacto o

huella resultante [44].

La dureza se define como la resistencia que opone un material a ser penetrado
por un cuerpo mas duro, y esta se realiza mediante una punta o indentador. El
procedimiento de dureza es utilizado por su simplicidad, es relativamente simple,
de alto rendimiento ya que no destruye la muestra y es particularmente util para
evaluar propiedades de los diferentes componentes microestructurales del

material [45].

La dureza tiende a disminuir mientras incrementa la porosidad del material, los
ceramicos presentan alta resistencia al desgaste y propagacion de grietas por eso
es importante que estos materiales proporcionen elevada dureza para alargar la
vida del material. En tal sentido la medicion de la dureza puede resultar util para
evaluar la efectividad de un tratamiento térmico, la resistencia al desgaste, la
resistencia a la traccion y la maquinabilidad de un material. De hecho, el ensayo
de dureza es utilizado comunmente en la seleccion y control de calidad del
material, existiendo especificaciones de minima dureza de acuerdo a la aplicacion

del material.

Se emplea con un indentador de forma de piramide y punta diamante, la base del
indentador es cuadrangular que tiene un angulo especifico entre caras como se
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muestra en la Figura 13, se aplica bajo una determinada carga contra el material a
ser ensayado y se mide la diagonal resultante de la huella luego de remover la
carga, las condiciones de esta prueba son estandar, por lo cual el indentador de
punta diamante tendra un angulo (a) constante de 136°, la carga sera a una
determinada fuerza aplicada y la duracién de la carga es de 10 a 15 segundos
segun el equipo con el que se mida el ensayo [46]. La huella tiene la forma de un
cuadrado, los tamafos microscopicos de la indentacién es lo que lo distingue de
las demas pruebas.

Identador
piramidal
cuadrado

Muestra =~

Figura 13. Diagonales y marca de indentacion en el material.

Cuando se realiza este tipo de técnicas debemos de tomar en consideracion los
siguientes aspectos: La dureza resulta independiente de la carga aplicada, con un
unico tipo de indentador es posible medir una amplia gama de materiales
ceramicos, la impronta (huella dejada en el material tras la indentacidn) resulta

bien perfilada y por lo tanto facil de medir.

Este procedimiento es apropiado para ceramicos, aceros, cermets [47], metales no
férreos [48]. La formula para medir la dureza es la siguiente:

P
HV = 1.8544-?
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Donde:

HV= Dureza Vickers

P= Carga aplicada en N

D= La medida media de la diagonal d1yd2en mm d =

d,+d;,

Ventajas del ensayo Vickers.

Las huellas del ensayo Vickers son comparables entre si;
independientemente de las cargas.

Pueden medirse una amplia gama de materiales, desde muy blandos hasta
muy duros.

Se pueden medir piezas muy delgadas con cargas muy pequefas, hasta
espesores de 0.05 mm.

Pueden medirse dureza superficial, esto para determinar los
recubrimientos.

La escala Vickers es mas detallada que la Rockwell (32 Vickers= 1
Rockwell).

El penetrador o indentador debe ser finalmente pulido con aristas bien
definidas la base de la piramide debe ser cuadrada y sus caras opuestas
deben formar un angulo de 136°.

El buen estado de la punta del penetrador es considerable importancia cuando

la carga de prueba es pequefia y la huella también, por esta razén se

recomienda verificar periddicamente la punta del penetrador para evitar fallas.

2.9 Tenacidad a la fractura

La tenacidad de un material es un término un mecanico que se utilizan en varios

contextos, en sentido mas amplio, es una medida de la capacidad de una de un

material de absorber energia antes de la fractura.

La fractura es la ruptura de los materiales de ingenieria es siempre un hecho no

deseado por varias razones, entre estos cabe resaltar las posibles pérdidas de
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vidas humanas, las pérdidas materiales y su incidencia en el suministro de
productos y servicios [49]. Aun cuando las causas del comportamiento de los
materiales sean conocidos la prevencion de las roturas es muy dificil de garantizar
las causas ordinarias son la seleccion y conformacion inapropiados de materiales,

el disefio inadecuado del componente, o bien la mala utilizacién en el servicio [50].

La fractura simple o grieta es la separacion de un cuerpo de dos 0 mas piezas en
respuesta a una fuerza superficial aplicada y a temperaturas es que son
relativamente bajas en comparacion con la temperatura de fusion del material. La

tension aplicada puede ser por traccion, compresion, cizalladura o torsién [51].

Por naturaleza de la tenacidad a la fractura es baja en los ceramicos y estos bajos
valores aumenta los riesgo de fallos mecanicos, el objetivo de esta técnica es
caracterizar el comportamiento mecanico de una estructura en la que hay presente
una grieta y elaborar las normas de disefio que deben seguirse para evitar la
rapida propagacion, para poder determinar la tenacidad a la fractura de los
materiales realizados se realiza una prueba de microindentacién, estas pruebas se
realizan en equipos estandarizados y no hay problema con el tamafio de la
muestra a la que se va a evaluar [52].

Este es uno de los métodos mas convenientes porque los preparativos de la
muestra son minimos para este método, el cual consiste en medir la longitud de la
grieta generada por el indentador en la superficie del material, esta grieta depende
de la carga aplicada [52, 53]. La tenacidad a la fractura (ki) se define como
capacidad de un material para resistir a la propagacién o crecimiento de una grieta
[46].

Por otro lado, se pretende relacionar las propiedades de resistencia de materiales

a esfuerzos mecanicos con su microestructura, que a su vez depende del método

de sintesis del material [53].
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Dada la importancia en los ultimos afos que tienen los materiales ceramicos
avanzados para usos industriales, se ha tomado mayor atencion al estudio de los
modelos y métodos experimentales que predicen y determinan el comportamiento
de un material ceramico sometido a un estado de tensiones dado, ha adquirido un

papel sobresaliente en la moderna ciencia ceramica.

La fractura fragil es catastrofica y se produce generalmente a bajas temperaturas
cuando la tensién aplicada sobre el material excede un valor critico. A
temperaturas mas altas e incluso a temperatura ambiente, cuando el material se
encuentra en un medio corrosivo, la fractura se puede producir para tensiones
inferiores a la critica debido al fendbmeno denominado crecimiento subcritico de

grietas.

Si pudiéramos obtener un material homogéneo, con una densidad igual a la
tedrica, esto significaria que el material no tendria defectos y, por lo tanto, su
resistencia a lo rotura vendria dada por la resistencia de sus enlaces atbmicos. Sin
embargo, en la practica, aunque se consiguen densidades del orden del 99% de
las tedricas, nunca se pueden suprimir los defectos en el material, lo que produce

una disminucién en su resistencia de hasta tres érdenes de magnitud [53].

El presente trabajo esta restringido a fracturas que resultan de cargas de traccion
uniaxiales. En los materiales de ingenieria existen dos tipos de fractura: ductil y
fragil.

La clasificacion esta basada en la capacidad del material para experimentar
deformacion plastica. Los materiales ductiles exhiben normalmente deformacion
plastica sustancial con muy alta absorcion de energias antes de la fractura. En
cambio, en la fractura fragil existe normalmente poca o ninguna deformacion
plastica con poca absorcién de energia en el proceso de ruptura. Como se
muestra en la Figura 14.
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Figura 14. Grafico de deformacion plastica

2.10 Microscopio.

En microscopia normalmente se utiliza el microscopio éptico y el microscopio
electronico estos instrumentos contribuyen en la investigacion de las
caracteristicas microestructurales de todo tipo de materiales. La mayoria de estas
técnicas llevan acoplado un equipo fotografico, la fotografia permite recoger la

imagen microscopica denominada fotomicrografia.

2.11 Microscopia o6ptica.

Como el microscopio optico utiliza la luz para estudiar la microestructura, sistemas
opticos y de los principales elementos en aquellos materiales opacos a la luz
visible, todos los metales y muchos ceramicos y polimeros solo en la superficie
son susceptibles de ser observados, y la luz del microscopio debe usar una

reflexion.

Las distintas regiones de la microestructura originan diferencias en la reflexion y

estas producen contrastes en la imagen.

45



2.12 Densidad.
La densidad de un material es su masa por unidad de volumen. Un término
relacionado es la gravedad especifica, que expresa la densidad de un material en

relacion con la del agua, y por lo tanto, no tiene unidades.

La densidad desempena un papel importante en la relacion resistencia peso
(resistencia especifica) y la rigidez a peso (rigidez especifica) de materiales y

estructuras.

Un factor importante en la densidad es la distribucion del tamafio de las particulas:
si todas las particulas son del mismo tamano, siempre habra cierta porosidad al
momento de compactarlos, en teoria, una porosidad del por lo menos 24% en
volumen. Cuanto mas alto sea la densidad de la pieza compacta, mas elevada
sera su resistencia y modulo elastico. La razon es que cuanto mas alta es la
densidad mas alta en la cantidad del ceramico en el mismo volumen vy, por lo

tanto, su resistencia es mayor (resistencia a fuerzas externas) [55].

Segun la literatura, Arquimedes propuso un método para medir la densidad de los
materiales solidos sumergiéndolos totalmente en un liquido, la cual tiene una
ventaja que nos permite calcular la densidad de solidos irregulares, sin embargo,
puede tener desventajas en cuanto a factores experimentales, los cuales deben

ser controlados para evitar que afecte la variabilidad de sus resultados [56].

En los métodos comunes para la consolidacion de polvos ceramicos se producen
variaciones severas en la densidad de las muestras fabricadas, si bien,
recordamos que las muestras en verde tienen una cierta medida en densidad y

que tendra un efecto en la siguiente etapa de sinterizacién.

La muestra en verde es el objetivo deseado en la etapa de compactacién, dado
que la densidad controla la cantidad de porosidad y contraccién durante el
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sinterizado, el cual es una base util para entender cémo la estructura del polvo se

consolida.

Por lo tanto, la densidad de una sustancia homogénea es una propiedad fisica que
esta definida como el resultado entre la masa y el volumen de la sustancia que se
trate. Y con el propdsito de tener un sistema que se puede englobar para medir la
densidad de los solidos y que permita que arrojen los resultados optimos que

puedan ser comparados en cualquier muestra.

Esta propiedad fisica es uno de los principales atributos de los materiales
ceramicos, la cual se caracteriza disminuyendo o incrementando sus propiedades
fisicas. Un ejemplo caracteristico es cuando en un material refractario se reduce la

porosidad, gracias a eso existe un incremento de la densidad [57].

La densidad puede obtenerse de varias formas. Para objetos solidos de forma
uniforme se calcula en base a la relacion de masa y volumen del material, pero un
método mas preciso para medir la densidad de nuestra muestra es a traveés del

principio de Arquimedes [57].

Este principio establece que cuando un objeto se sumerge total o parcialmente en
un liquido, éste experimenta un empuje hacia arriba igual al peso del liquido
desalojado. Por ejemplo, si sumergimos un pedazo de oro en agua, el oro
desplazara la cantidad de agua igual a la de su peso, pero si un material como por
ejemplo el unicel esta completamente sumergido en agua, el empuje es mayor que
el peso del unicel por lo tanto flotaria, se debe a que el agua es mas densa que el
unicel, por lo que el peso del unicel es menor que el peso del mismo volumen de
agua. Por tanto, el material asciende y emerge del agua parcial o totalmente hasta
que el empuje iguala exactamente el peso del bloque [58].
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Figura 15. Ejemplo de la densidad de Arquimedes.

Utilizando el principio de Arquimedes, la densidad se determina con la siguiente
expresion:

p=m/v
Donde:

p = densidad de la muestra.
m = masa.

v = volumen.

La ceramica no siempre es totalmente densa, por lo tanto, las porosidades
abiertas pueden crear problemas en la medicion de la densidad por el método de
inmersién de un cuerpo poroso en un fluido, lo cual puede dar como resultado que
el fluido penetre en los poros, reduciendo el volumen de fluido desplazado, lo que

resulta en densidades que parecen ser mas altas que la real.

Se pueden utilizar varias técnicas para superar este problema.

La primera técnica es revestir la muestra con una capa muy fina de cera de
parafina fundida para sellar los poros antes de la inmersién en el fluido. Otra es
llevar a cabo la medida como se ha descrito anteriormente, retirar la muestra del
liquido y limpiar cualquier exceso de liquido con un pafio y luego medir el peso de
la muestra saturada el cual se podra aplicar a una ecuacién que posteriormente se
discutira [57].
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CAPITULO 3. METODOLOGIA EXPERIMENTAL

En este capitulo se describen los pasos del proceso de fabricacidn y
caracterizacién de los materiales elaborados. Se describe cada paso del método
experimental ya que los procesos de sintesis de estos materiales requieren de
acciones muy particulares como la correcta seleccidn de la presion de compactado
y a veces muy complejas como el establecimiento en el ciclo de sinterizado.

El proceso de manufactura se muestra en la Figura 16, tiene como finalidad la
fabricacion de ceramicos avanzada con caracteristicas especificas que los
distingan de los existentes por su uso en la industria textil. En el proceso se inicia
con la mezcla de polvos ceramicos sin y con aglutinante como Alcohol Polivinilico
(PVA) y Polietileno Glicol (PEG) respectivamente, y persigue el objetivo de mejorar
las caracteristicas del ceramico obtenido con el fin de establecer un proceso que
describa el mejor procedimiento de sintesis de los materiales y poder comparar los
resultados de cada material consolidado.

Compactacion Sinterizacion Muestras

Figura 16. Diagrama del proceso de fabricacion.
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3.1 Proceso de manufactura.

En resumen y a partir del material base de Al,O3 se prepara una mezcla con
Alcohol Polivinilico (PVA) y con Polietileno Glicol (PEG) por separado formando se
esta manera dos sistemas de aglutinantes diferentes. La mezcla se comprime para
dar la forma deseada a la muestra. La compresion, llamada prensado, se realiza
en una maquina tipo prensa hidraulica a temperatura ambiente en donde se

obtienen muestras compactadas denominadas muestras en verde [15].

Posteriormente las muestras en verde son sometidas a un tratamiento térmico,
llamado sinterizado el cual se realiza a una temperatura por debajo del punto de
fusidn del material ceramico; pudiendo ser 2/3 partes y/o 4/5 partes del punto de
fusion del material ceramico. En este proceso basicamente se fabricaran 4
muestra por cada tipo de alumina utilizada (alumina comercial) mediante la técnica

de compactacion y sinterizacion como se aprecia en la siguiente Figura 17.

[

| v l

Andlisis del Analisis de la
Analisis de la Densidad comportamiento microestructura Por
y Porosidad. mecanico de dureza y Microscopia Optica
tenacidad a la fractura. (MO).

Figura 17. Diagrama de flujo del proceso

El analisis del proceso de manufactura se pretende examinar en 3 etapas las
cuales se mencionan y posteriormente se describen; la primera etapa se refiere a

la manufactura del ceramico, la segunda a los estudios de las propiedades fisicas
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y mecanicas de los materiales obtenidos y la tercera etapa en la comparacion de
los dos sistemas propuestos para este trabajo y su posible aplicacion para la

industria textil.

Etapa 1: Manufactura del ceramico.

Compactacion.
Sinterizacion.
Desbaste.
Pulido.

a0 T o

Etapa 2: Estudio de las propiedades fisicas y mecanicas.

Analisis de la Densidad y Porosidad.
Determinacion de la Dureza.

Andlisis de la microestructura obtenida por Microscopia Optica.

a o T

Analisis del comportamiento mecanico de dureza y tenacidad a la fractura.

. Etapa 3: Comparacion de sistemas.

a. Confrontacion del sistema de alumina contra el sistema alumina con la
adicion de aglutinante.
b. Comparacion de las propiedades fisicas de densidad y mecanicas de

dureza con las ceramicas utilizadas en la industria textil.

3.1.1 Etapa 1: Manufactura del ceramico.

Esta etapa consiste en la sintesis del material segun el proceso de manufactura
como se observd anteriormente. La composicion quimica propuesta para la
fabricacion de este ceramico es Alumina comercial y se desarrollara en dos partes;
las primeras pruebas se haran de alumina sin aglutinante y la segunda en el
mismo material de alumina con una mezcla aglutinante de Alcohol Polivinilico
(PVA) y Polietileno Glicol (PEG) 5% y 0.25% respectivamente [58]. Se fabricaran 4
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muestras de cada prueba, considerando que la manufactura se pretende en una

ruta de sinterizado a un tiempo dando un total de 8 muestras a producir.

3.1.1.1 Pesado de materiales.

Se pesaron 3 gramos de polvo para cada muestra de alumina con y sin
aglutinante. Para esta etapa se empleara una bascula analitica de precision
0.001g de la marca OHAUS, modelo Explorer Pro como se muestra en la siguiente
Figura 18, donde se pesaran las cantidades del material para obtener las muestras

para ser compactadas y posteriormente sinterizarlas.

D™

NS
-

Figura 18. Bascula analitica

J \{d |

3.1.1.2 Mezcla de materiales

En las pruebas que no contienen aglutinante no se realiza un mezclado en el
material de alumina, solo se procedié a la compactacion. En la elaboraciéon de las
segundas pruebas, se utilizé un material de alumina mezclado con Alcohol
Polivinilico (PVA) y Polietileno Glicol (PEG) 5% y 0.25% respectivamente, el cual
tiene caracteristicas en la union uniforme de los polvos de base ceramica con el

aglutinante seleccionado para este trabajo.
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El polvo de alumina y de los medios aglutinantes Alcohol Polivinilico (PVA) y
Polietileno Glicol (PEG) ya mezclados pasan a la siguiente etapa donde son
compactados.

Las particulas se mezclaron con el aglutinante para brindar mayor densidad en
verde y para obtener la fuerza adecuada en las manipulaciones posteriores, cuyas
funciones serian las siguientes:

. Aglutinante: Mantiene unidas las particulas del ceramico.

. Lubricante: Reduce la friccion interna entre las particulas durante el moldeo

y ayuda a extraer la parte del molde.

3.1.1.3 Compactacion.

Este paso es importante para la fabricacién de las muestras, se dio por medio de
la técnica de compactacion uniaxial en frio, el proposito de la compactacion es
obtener la forma (dimensiones y especificaciones) y resistencia de las muestras
para manipulaciones posteriores de estas. Los compactos fueron obtenidos a
través de una prensa hidraulica de carga maxima de 3 toneladas de la marca
(FIICSA) como se aprecia en la siguiente Figura 19, y utilizando un dado de acero
de acero grado herramienta D2 tratado térmicamente y aplicando una carga de
presién a 200 Mpa durante 30 segundos. Por cada muestra, se utilizaran 3 gr de
polvo previamente pesado en la bascula analitica produciendo muestras cilindricas

de 20 mm de diametro con un espesor de 4.0 mm. aproximadamente.
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Figura 19. Prensa hidraulica (Marca FIICSA)
El método de la compactacion del polvo o materia prima pesado en la etapa
anterior sigue el procedimiento aqui descrito; esto es, el material en polvo con y
sin aglutinante es introducido en la matriz de acero que se muestra en la Figura
20, donde el dado superior desciende hacia el interior de la matriz, a esta accion
se le llama también prensado uniaxial en frio, este con una fuerza determinada
para obtener la pieza con cierta densidad y pueda ser manipulada, la prensa
utilizada es accionada por medios hidraulicos, el proceso se realiza a temperatura

ambiente.

Figura 20. Matriz de acero.
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3.1.1.4 Sinterizacion

Posterior a la compactacion las muestras son sinterizadas. Esta etapa del proceso
es el mas importante, ya que es aqui donde el material es consolidado. La
consolidacion de los materiales se realiza cuando los compactos en verde son
sometidos a un ciclo térmico de sinterizado (Figura 21), disefiado a una
temperatura maxima de trabajo de 1600°C manteniendo la temperatura po 1 hora,
el enfriamiento se lleva a cabo dentro del horno hasta temperatura ambiente para
evitar fracturas de las muestras por efecto de cambio de temperatura o

contraccion brusca.
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Figura 21. Ciclo de sinterizacion.

Este proceso se realiza en la mufla de la marca Naberthem con capacidad de
25°C — 1800°C de temperatura de trabajo, cuenta con un controlador de
temperatura para efectos ciclicos y esta equipado con un aditamento para

controlar la atmosfera, como se muestra en la siguiente Figura 22.
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Figura 22. Horno marca Naberthem.

3.2 Etapa 2: Estudio de las propiedades fisicas y mecanicas.

Una vez terminado el proceso de sinterizacion de los materiales se determinan las
propiedades fisicas y mecanicas y se realiza un analisis microestructural de las
mismas. Este analisis es importante ya que permite entender el comportamiento

del material a la temperatura de sinterizacion y el efecto de uso de aglutinantes.

3.2.1 Determinacion de la Densidad

La densidad y la porosidad de las muestras sinterizadas se determinan por el
meétodo de Arquimedes con ayuda de las ecuaciones 1y 2 [59]. Los equipos que
se van a utilizar son: una bascula analitica de alta precisién, un vaso de

precipitados con agua destilada y un soporte universal.

Ws ) IOH20

W t - WSMS

sa

(1) P =
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Ws - szO

(2) Wsat - Wsus

Donde:
PH:0: Densidad del agua.

W,: Masa de la muestra en seco en g.
Wi Masa de la muestra suspendida en agua en g.

Wsar: Masa de la muestra saturada en g.

El peso en seco (W) se determina pesando las muestras con ayuda de una

balanza analitica después del proceso de sinterizacion. Después se mide el peso

suspendido (W,,;) éste se mide con la muestra suspendida en agua destilada y por

ultimo se determina el peso saturado (W) después de haber estado sumergida

en agua por 2 minutos.

3.2.3 Analisis de la Dureza

La dureza mide la resistencia de un material al ser penetrado sobre la superficie
[60]. Las pruebas de dureza se realizaran mediante la utilizacion de un
microdurometro que permite realizar las pruebas por penetracién, en la cual se
aplica una carga en la superficie de las muestras con un indentador Vickers de
punta de diamante. El durébmetro esta acondicionado con un microscopio en el que
se permite medir las diagonales de la huella después de aplicar la carga y de esta
manera mediante el software del equipo se determinada la dureza en funcion de la
carga aplicada y el tamafio de la huella del indentador. La prueba se realizara en
un microdurémetro de la marca Emco-Test (DuraScan) con girador manual de la
torre de medicion incluye 2 lentes adaptadores de 10X y 40X, un indentador de

punta diamante, como se muestra en la Figura 23.
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Figura 23. Microdurémetro

3.2.4 Analisis de la microestructura obtenida por Microscopia Optica (MO).

La microscopia 6ptica (MO) permite observar, analizar y conocer la distribucién de
particulas y las fases del material, asi como las caracteristicas microestructurales
de los materiales, el analisis se realizara en diferentes zonas en el que se
examinan las fases y la superficie de las muestras obtenidas. Esta técnica se
realiz6é con la ayuda de un microscopio Optico metalografico de la marca Olimpus-
GX51 como se aprecia en la siguiente Figura 24.
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Figura 24. Microscopio optico.

3.2.5 Tenacidad a la fractura.

La tenacidad a la fractura describe la facilidad con la que se corre o propaga una
grieta en un material cuando es sometido a esfuerzos mecanicos. Los ceramicos
son materiales que presentan durezas elevadas y por lo tanto el promedio de su
tenacidad a la fractura (Kic) es de bajo valor; es decir, debido al bajo valor de Kic
los materiales ceramicos son susceptibles grietas cuando son sometidos a
esfuerzos mecanicos. Esta variable es medida por el método de indentacion y
este consiste en relacionar la longitud de la grieta generada aplicando una carga,
las cuales se generan en los vértices de la huella y el uso de ecuaciones semi-
empiricas [51]. Un ejemplo de la huella y la grieta que se genera en la prueba se

muestra en la Figura 25.
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Figura 25. Ejemplo de huella y grieta originada en prueba de tenacidad a la

fractura.

3.3 Etapa 3. Comparacion de sistemas.

Se realizara el analisis pertinente entre los resultados obtenidos de las
propiedades fisicas y mecanicas de los materiales fabricados, se comparan los
resultados del sistema de alumina sin aglutinante contra el sistema de alumina con
la adicion de aglutinante y se determina el mejor de estos en comparacion de la
propiedades fisicas de densidad y mecanicas de dureza con las ceramicas

utilizadas en la industria textil como las mostradas en la Figura 26.
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Figura 26. Ceramicos utilizados en la industria textil.
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Capitulo 4. ANALISIS DE RESULTADOS

4.1 Resultados, analisis e interpretacion de los resultados.

En este capitulo se analizan los resultados de las propiedades fisicas (densidad y
porosidad) y mecanicas (dureza y tenacidad a la fractura) de los materiales
fabricados a partir de Alumina. Primero se realiza brevemente el analisis de la
sintesis hasta la determinacion de las propiedades de los materiales fabricados al
respecto de las piezas de alumina manufacturadas con y sin aglutinante para tener
un comparativo en ambos sistemas, con el fin de tener un proceso sencillo y de

facil manejo.

4.2 Proceso de manufactura para compactos base alumina.

El proceso de manufactura de las muestras utilizadas fue elaborado por dos
sistemas diferentes, como se mencioné anteriormente en el desarrollo

experimental:

Para la elaboracion de los sistemas, se peso la cantidad especifica de alumina en
polvo (3 gramos por muestra), las muestras fueron compactadas por polvos de
alumina sin aglutinante y con aglutinante respectivamente. Recordando que los
polvos fueron compactados en un molde de acero de cuatro piezas aplicando una
carga uniaxial en frio de 200 Mpa en una prensa de marca FICSA, obteniendo
muestras cilindricas del polvo de 20 mm de diametro aproximadamente y 4 mm de
espesor. Con esto se obtuvieron piezas en verde para posteriormente someterlos
a un tratamiento térmico de sinterizacion para obtener una consolidacién del
material de acuerdo al ciclo de calentamiento establecido. La sinterizacién se
realiza en una mufla el cual inicio elevando la temperatura a 400°C manteniéndola
por 20 minutos, posteriormente se eleva la temperatura en un lapso de 15 min a
800°C al igual manteniéndola por 20 minutos, a continuacion, se eleva la
temperatura a 1200°C en un tiempo de 15 min y también manteniéndola 20
minutos, por ultimo se elevo la temperatura en 1600°C en un lapso de 15 min,
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manteniéndola una hora a esta temperatura, y posteriormente dejando enfriar en
el mismo interior del horno para evitar un choque térmico por el cambio de
temperatura entre las muestras y la temperatura ambiente, y pudiendo ocasionar
fracturas en las muestras. El tiempo de enfriamiento fue el necesario hasta que
llego a temperatura ambiente. En la siguiente Figura 27 se muestra el proceso de

calentamiento del horno para la sinterizacidon de las muestras.

Este proceso se aplicé a los dos sistemas para asi poder tener un punto de

comparacion en los resultados de sus propiedades a analizar.
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Figura 27. Ciclo de sinterizacion.
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4.3 Densidad y porcentaje de Porosidad.

En este proyecto se hicieron ocho sistemas, con el fin de evaluar la densidad de
cada uno y asi partir de los sistemas que hayan tenido un valor de densidad
experimental mas cercano a la densidad tedrica. Con el fin de que el material
utilizado tenga mejor comportamiento en cuanto a sus propiedades mecanicas,

fisicas y quimicas.

El calculo de las variables fisicas densidad y porcentaje de porosidad, permite
observar la relacion entre la masa por unidad de volumen ocupado. En base a las
muestras obtenidas de los materiales se podra hacer una comparacion entre las
muestras con y sin aglutinante, ya que las muestras presentan relaciones con
respecto a los cambios que han ocurrido en los materiales y donde se observaron
cambios fisicos de color y tamano, las muestras al momento de ser compactadas

muestran un aspecto diferente después de ser sinterizados.

En este sentido, se tomaron medidas de las muestras de cada sistema en verde y
después de la sinterizacion, para asi tener una referencia en los cambios de
densidad volumétrica. En cuanto a las variables que fueron consideradas para
determinar la densidad volumétrica fueron diametro, espesor y masa ya que son
indispensables para hacer el calculo del area y volumen y asi poder determinar la
densidad volumétrica del material. Las medidas de estas variables se presentan
en la Tabla 1 correspondientes en las muestras obtenidas en verde con las cuales
se calcula la densidad volumétrica de los dos sistemas elaborados. Los resultados
promedios de los sistemas muestran que la densidad volumétrica de las muestras
sin sinterizacibn cambian gracias a el efecto del aglutinante generando muestras
con mayor densidad en comparacion al sistema sin aglutinante; aun asi, no se
puede apreciar un cambio considerable ya que en esta etapa solo se aplicé
presién en la compactacién y eso no es motivo significante para observar un
cambio, solo en el manejo de las muestras, ya que es dificil el manejo de las

muestras sin aglutinante, aunque ya se obtiene una forma con dimensiones
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deseadas y una densidad volumétrica que es indispensable como punto de

referencia para posteriores cambios en el siguiente proceso.

Tabla 1. Densidad volumétrica en verde con respecto al porcentaje de pureza.

Densidad
en verde
(gricm®)

Diametro Espesor Masa Area Volumen

vuestra — em)  em) (@) (em)  (em’)

Alumina 92%
con 2.011 0.395 3.052 3.1762 1.254 2.432
aglutinante
Alumina 95%
con 2.010 0.388 2.997 3.173 1.231 2434
aglutinante
Alumina 96 %
con 2.009 0.387 3.040 3.160 1.223 2.485
aglutinante

Alimina 97%
pureza sin 2.000 0.390 2927  3.14159 1.225 2.388
aglutinante

Alumina 97%
pureza con 2.010 0.359 3.026 3.173 1.139 2.656
aglutinante
Alumina 98%
con 2.009 0.393 3.030 3.169 1.245 2.432
aglutinante
Alumina
99.7% pureza
sin
aglutinante
Alumina
99.7% pureza
con
aglutinante

2.000 0.419 2.964 3.141592 1.316 2.251

2.011 0.413 2.970 3.1762 1.311 2.264

En la Tabla 2 se muestran el valor promedio de las variables para el calculo de la
densidad volumétrica después del proceso de sinterizacién a 1600°C por una
hora, en estos datos se observa un cambio en las propiedades fisicas en el
material, este cambio se atribuye al cambio de volumen ya que después de ser
sinterizados el volumen disminuye comparado con los resultados anteriores,
donde se muestra la densidad volumétrica en verde y se puede notar que el

volumen disminuye, mientras que la densidad aumenta.
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Se puede apreciar fisicamente que las muestras después de ser sinterizadas
adquieren resistencia y se convierten en un material consolidado y con diferentes
propiedades, aumentando la densidad en los dos sistemas elaborados y
adquiriendo cambios de tal manera que los calculos de las variables son diferentes
a los de la muestra en verde, se puede a preciar que los valores promedios de los
resultados de las densidades volumétricas se mantienen tomando en cuenta que
un sistema contiene aglutinante y el otro sistema no. En cuanto al color se observa
un cambio, iniciando con un color blanco al momento de ser compactados es decir
las muestras en verde, mientras que una vez sinterizados las muestras, se obtiene

una tonalidad crema claro para ambos sistemas.

Tabla 2. Densidades volumétricas sinterizadas con respecto al porcentaje de pureza.

Densidad
volumétrica

Diametro Espesor Masa Volumen

Muestra

(cm) (cm) (gr) (cm’)

Alumina 92%
con 1.743 0.346 2.767 2.386 0.825 3.351
aglutinante
Alumina 95%
con 1.744 0.341 2.783 2.388 0.814 3.416
aglutinante
Alumina 96
% con 1.748 0.347 2.826 2.399 0.832 3.393
aglutinante
Alimina 97%
pureza sin 1.943 0.381 2.912 2.965 1.129 2.577
aglutinante
Alimina 97%
pureza con 1.935 0.360 2.728 2.940 1.058 2.576
aglutinante
Alumina 98%
con 1.742 0.343 2.837 2.383 0.817 3.470
aglutinante
Alimina
99.7% pureza
sin
aglutinante
Alimina
99.7% pureza
con
aglutinante

1.684 0.356 2.929 2.227 0.792 3.693

1.686 0.352 2.886 2.232 0.785 3.672
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En la Tabla 3, se muestra una comparacion entre la densidad tedrica, en verde y
experimental de las muestras. La densidad en verde se determin6 después de ser
compactadas y por ultimo la densidad de experimental fue calculada por el método
de Arquimedes después del sinterizado de las muestras a la temperatura que fue
mencionada en parrafos anteriores, asi como también se muestra el calculo del

porcentaje de porosidad superficial.

Se puede observar la variacién de las densidades de las muestras tomando en
cuenta que la densidad en verde los polvos son s6lo compactados que controlan
la porosidad del material y por consiguiente se encuentra un alto indice de poros,
dando como resultado una baja densificacion en comparacion en comparacion con

los valores obtenidos en la densidad experimental y a la densidad tedrica.

En cuanto a la densidad experimental, se puede observar que el valor es muy
cercano al valor de la densidad teodrica, lo que nos muestra una consolidacién de
las muestras, asi como una densidad mayor a la observada en las piezas solo
compactadas o en verde. Esto demuestra que el material de alumina se consolido
en el proceso de sinterizado ya que entre mas cercano sea el valor de la densidad
experimental al de la densidad tedrica la porosidad es menor o casi nula como se

observa en los resultados.

Como se observa en la Tabla 3, el mejor comportamiento es el del sistema
elaborado por Alumina (Al,O3) 99% pureza con aglutinante con una densidad
experimental de 3.915 gr/cm?®, seguido del sistema elaborado por Alimina (AlO3)
99% pureza sin aglutinante con una densidad experimental de 3.848 gr/cm®, lo

que indica que son los dos sistemas que tienen mejor comportamiento.

En cuanto a los sistemas con menor densidad experimental segun los resultados
son la alumina (Al203) 97% pureza con aglutinante y alumina (Al2O3) 92% pureza
sin aglutinante, los resultados indican no son adecuados para su fabricacion por

su baja densificacion y su alto porcentaje de porosidad.
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Tabla 3. Comparativo de los valores de densidades.

Densidad en Densidad Densidad % de

Muestra Tedrica experimental

verde (g/cm?) (glem’) (glcm’)

porosidad

Alumina 92%
con 2.432 3.92 3.593 0.794
aglutinante

Alumina 95%
con 2434 3.92 3.637 0.394
aglutinante

Alumina 96 %
con 2.485 3.92 3.670 0.242
aglutinante

Alimina 97%
pureza sin 2.388 3.92 3.719 12.60
aglutinante

Alimina 97%
pureza con 2.656 3.92 3.497 12.41
aglutinante

Alumina 98%
con 2.432 3.92 3.684 0.048
aglutinante
Alimina
99.7% pureza
sin
aglutinante
Alimina
99.7% pureza
con
aglutinante

2.251 3.92 3.848 1.004

2.264 3.92 3.915 0.03

El porcentaje de porosidad de la muestra sin aglutinante es 1.004 lo que indica
que tiene minimos poros mientras que la muestra que contiene aglutinante el
porcentaje de porosidad es 0.03. Esto nos indica que hubo una buena
consolidacion con respecto al tiempo y temperatura del material en el proceso de
sinterizacién y estos valores del porcentaje de porosidad y densidad hacen que
sea muy cercano a la densidad teorica.

En la siguiente Figura 28, se observar el comportamiento de las densidades, en la
cual se aprecia que el porcentaje de la densidad experimental esta por abajo de la

densidad tedrica. Segun estos datos, es notable ver el aumento de porcentaje de
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densificacion del ceramico después de la sinterizacidon, para la alumina sin
aglutinante es del 98.1%, mientras que para la alumina con aglutinante es del
99.8%. La relacion del porcentaje de densificacion es directamente proporcional
porcentaje de contraccion de la muestra, considerando al cambio de volumen
después de la sinterizacion. De acuerdo a estos resultados es notable el efecto del
aglutinante en la fabricacion del material ya que no solo es util en la conformacién
de la muestras para su mejor manipulacion; si no también, tiene un efecto directo

en la densificacion y por consiguiente un disminucién en la porosidad del material.

Este ultimo efecto no es dificil de explicar ya que cuando el material es
compactado con la adicion aglutinante los polvos son mejor compactados y de
esta manera el contacto entre las particulas es mayor y asi la difusion atémica en
estado solido es mejor por efecto de la temperatura, de esta manera, aumentando
la densificacion y disminuyendo la porosidad ya que estas dos variables son

inversamente proporcionales.

B Alimina 92% con aglutinante B Alimina 95% con aglutinante
B Alimina 96% con aglutinante M Alimina 97% sin aglutinante
B Aldmina 97% con aglutinante B Alamina 98% con aglutinante
B Alumina 99% sin aglutinante B Alimina 99% con aglutinante

Densidad en verde (g/cm3)

Densidad experimental (g/cm3)

Densidad Teorica (g/cm3)

Figura 28. Grafica de densidades
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En la Tabla 4 se puede observar una relacion directa en el porcentaje de

densificacion y el porcentaje de contraccion como ya lo mencionaba en parrafos

anteriores, donde las muestras elaboradas con aglutinante muestran un mayor

porcentaje de contraccidn, pero al mismo tiempo un mayor porcentaje de

densificacion.

Tabla 4. Porcentaje de densificacion y porcentaje de contraccidon con respecto al

Alimina 92% pureza
con aglutinante
Alimina 95% pureza
con aglutinante
Alimina 96% con
aglutinante

Alimina 97% pureza
sin aglutinante
Alimina 97% pureza
con aglutinante
Alimina 98% con
aglutinante
Alimina 99.7% pureza
sin aglutinante
Alimina 99.7% pureza
con aglutinante

porcentaje de pureza.

% de densificacion

91.6

92.7

93.6

94.8

89.2

93.9

98.1

99.8

% de contraccion

34.19
33.83

31.91

7.79

7.06

34.37

39.76

40.09

En la Figura 29, se aprecia una grafica donde se muestra el comportamiento de

los valores del porcentaje de densificacion y contraccion y se aprecia que la

densidad para la alumina sin aglutinante es del 98.1%, mientras que para la

alumina con aglutinante es del 99.8% el cual estd muy arriba que la antes

mencionada.
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Il Alumina 92% con aglutinante B Alumina 95% con aglutinante

I Alumina 96% con aglutinante [ Alumina 97% sin aglutinante
[l Aldmina 97% con aglutinante B Aldmina 98% con aglutinante
Bl Alumina 99% sin aglutinante B Aldmina 99% con aglutinante
0 25 50 75 100

% Densificacion

% Contraccion

Figura 29. Comparativo del porcentaje de densificacion y contraccion.

Gracias a estos resultados se pudo determinar cuales sistemas tendrian mejor
funcionalidad de acuerdo a este método de sintesis de los materiales, ya que los
resultados de densidad y el porcentaje de porosidad nos sirven como punto inicial
para la investigacion al ser muy relevantes en la aplicacion del material en la

industria.

Se eligieron solo dos sistemas de los ocho, ya que la porosidad puede actuar
como un factor originador de fallos prematuros en la industria ocasionando que el
material no sea funcional y asi de esta manera solo se eligieron los sistemas que
tuvieron una densidad experimental cerca de la densidad tedrica ya que esto

indica que la porosidad es minima o nula.

Los sistemas elegidos para continuar la investigacion fueron los fabricados con
alumina (Al203) 99% pureza sin aglutinante y el de alumina (Al,O3) 99% pureza
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con aglutinante, ya que por lo mencionado anteriormente son los sistemas que
podrian tener un mejor resultado en las aplicaciones y los requerimientos

industriales

4.4 Caracterizacion microestructural de los materiales ceramicos base
Alumina.

El analisis microestructural fue realizado a través de la técnica de microscopia
optica en base al procedimiento descrito en parrafos anteriores, en donde, se
analiza los sistemas elaborados con y sin aglutinante con la intencion de observar

los cambios ocurridos en la superficie del material.

4.4.1 Caracterizacidon microestructural por microscopia éptica de material
Alumina sintetizados en 1600°C por una hora.

La caracterizacion microestructural por microscopia Optica se desarrolla para
observar la consolidacion del material ceramico. En este caso se analizan los
sistemas elaborados del material de Al,O3 con y sin aglutinante, se analizaran las

fases asi como también observar la porosidad de los materiales fabricados.

En la siguiente Figura 30: a) b) c) d), se muestra el ceramico fabricados sin
aglutinante sinterizado a 1600°C por una hora a las magnificaciones de 5X 10X,
20X y 50X donde se observa una fase gris clara correspondiente a la alumina o al
material base y unas manchas obscuras o un poco mas tenues que representan la

porosidad del material.

En el analisis se observan las micrografias a varios aumentos y se puede apreciar
una microestructura homogénea con la distribucion de poros en la superficie del
material. También es notable que los granos de la muestra tienen un tamafno
diferente en la mayor parte de la microestructura los cuales tienen forma irregular,
la porosidad se encuentra situada alrededor de los granos y de igual manera el
tamano de los poros es diferente y de forma irregular.
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a) MO 5X b) MO 10X

c) MO 20X d) MO 50X

Figura 30. MO de muestras de ceramico sin aglutinante.

De igual manera en las Figuras 31: a), b), c), d) se muestra el material ceramico
sintetizado con aglutinante PEG y PVA. Se observa una sola fase de color gris
claro la cual corresponde a la base del material, asi como claramente la poca
existencia de poros, de esta manera podemos asegurar que el material se
consolido, con ayuda de la técnica de densidad y los cambios que se analizaron
en ella, lo cual se describié en parrafos anteriores en el analisis, y no se observa

ningun otro material como el aglutinante.

73



Se puede observar que la fase gris muestra una distribucién en toda la muestra y
observado a aumentos mas grandes se puede ver la distribucion de los granos del
material, los mismos que son de tamanos similares la mayoria de tamafos chicos

y muy pocos grandes situados aleatoriamente en la superficie de la muestra.

En cuanto a la porosidad podemos ver que hay pequefios poros distribuidos
alrededor de los granos pequefios en la mayor parte de la superficie estudiada y

una pequefa cantidad de poros grandes distribuidos aleatoriamente.

a) MO 5X b) MO 10X

c) MO 20X d) MO 50X

Figura 31. MO de muestras de con aglutinante a diferentes magnificaciones
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En la Figura 32 se muestra el comparativo de la microscopia en las muestras de
alumina; la Figura 32 a) corresponde a la de alumina sin aglutinante donde la
porosidad es 1.004, mientras que la Figura 32 b) corresponde a la de alumina con
aglutinante donde la porosidad superficial es 0.03, estos datos son importantes ya
gue se esta demostrando que mientras mas cercano este de la densidad tedrica la
porosidad disminuye en forma sustancial, ambas muestras fueron observadas por
MO 20X.

Figura 32. MO de microestructuras de alimina sin aglutinante a) y con aglutinante b)

Como se menciond anteriormente, después del proceso de sinterizado la densidad
aumenta ya que se logra densificar debido a los efectos de la temperatura y del
tiempo. Notablemente la temperatura es un factor importante durante la
densificacion de las muestras; es decir, si se aumenta la temperatura

probablemente se alcanza mayor densificacion pero se encarece el proceso.

Con esta observacion se tiene idea del efecto de la temperatura sobre el material y
del aglutinante ya genera una modificacion en la solidificacién de las particulas y
como se menciond anteriormente, estas muestras llegan a ser casi completamente

densas en relacion a la densidad tedrica.
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En cuanto a la porosidad en las muestras de alumina con y sin aglutinante se pudo
efectuar por varios factores uno de los principales pudo dar por una mala
compactacion del polvo inicial, pero gracias a estas imagenes podemos corroborar
los resultados obtenidos en los calculos de densidad y porcentaje de porosidad ya

discutidos anteriormente.

4.5 Dureza Vickers.

La dureza es la resistencia de un material a ser penetrado. Esta técnica se realiz6
con ayuda de un microdurometro originando una huella con la ayuda de un
indentador de forma piramidal y punta diamante, realizando un calculo de la
relacion de las diagonales y aplicando la carga determinada, generando un calculo

automaticamente.

En cuanto a la preparacién de las muestras, estas fueron pulidas en la superficie
para obtener una mejor definicion de la imagen y asi tener un calculo exacto
obteniendo medidas confiables y también para que se apoyen en la platina del

equipo.

El calculo de la huella realizada y la carga se hace mediante el software del equipo
en forma semiautomatica, que ademas esta habilitado para obtener las imagenes
en cada medida realizada, determinando de forma automatica el valor de la dureza

de las muestras.

En las siguientes Figura 33 a) y b), se muestra un ejemplo de la indentacion
realizada en la superficie de cada muestra. La Figura 33 a) de la izquierda
corresponde el material de alumina sin aglutinante donde se aprecian la huella de
la indentacién realizada por el durémetro, asi como también en la Figura 33 b) de
la derecha se muestra la huella de indentacién realizada en el material de alumina

con aglutinante, ambas muestras fueron observadas con un lente de 40X.
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a) b)
Figura 33. Indentacion de alumina sin aglutinante a) y con con aglutinante b)

Para la determinacion de la dureza se hizo un barrido de las muestras
seleccionado aleatoriamente el area de la superficie de cada una, donde se aplico
la carga para determinar la dureza. Esta operacion se realizé diez veces en cada
muestra para los cuales se determina la dureza promedio de acuerdo a la

siguiente Tabla 5.

Tabla 5. Valores promedio de dureza en muestras de Alumina.

Muestra Dureza (HV 0.5)

Alimina 99.7% pureza

1404.4+34
sin aglutinante

Alimina 99.7% pureza
1957.7+44
con aglutinante

En siguiente Figura 34, se hace un comparativo entre los valores obtenidos de
dureza en ambas muestras, y se puede observar que la dureza de la alumina con
aglutinante es mayor que la muestra sin aglutinante, esto es importante

mencionar, ya que como se observo en el analisis de densidad, la densidad para
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la alimina sin aglutinante es del 98.1%, mientras que para la alumina con

aglutinante es del 99.8%.

B Muestra sin aglutinante 1 Muestra con aglutinante

2000

1500

1000

500

Figura 34. Comparativo de dureza Vickers.

4.6 Tenacidad a la fractura (Kic).

Con respecto a la tenacidad a la fractura, se realiza la misma técnica para la
determinacion a la dureza, donde se le aplican cargas mas grandes con el
proposito de generar grietas en las muestras especificamente en los vértices de la
marca del indentador piramidal y asi medir la extension de las grietas y mediante
el apoyo de ecuaciones semi-empiricas ya mencionadas anteriormente se calcula

la tenacidad a la fractura.

En las siguientes figuras se muestra un ejemplo de la indentacion realizada en la

superficie de cada muestra y la fractura que tuvieron en la prueba.
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La Figura 35 a) de la izquierda corresponde el material de alumina sin aglutinante
donde se aprecian la huella de la indentacion, asi como la grieta generada; en la
Figura 35 b) de la derecha se muestra la medicidon que de realizo de la grieta

generada, ambas muestras fueron observadas con un lente de 10X.

a) b)
Figura 35. Muestras de alumina sin aglutinante con indentacion para medicion de

tenacidad a la fractura.

En las siguientes Figuras 36, se muestra un ejemplo de la indentacion realizada en
la superficie de la muestra con aglutinante y la fractura que tuvieron en la prueba.
La Figura 36 a) de la izquierda corresponde el material de alumina con aglutinante
donde se aprecian la huella de la indentacién, y asi como la grieta generada; en la
Figura 36 b) de la derecha se muestra la medicion que de realizo de la grieta

generada, ambas muestras fueron observadas con un lente de 10X.
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a) b)
Figura 36. Muestras de alumina con aglutinante e indentacion para medicion de

tenacidad a la fractura

4.7 Comparacion de sistemas.

Después de los resultados obtenidos y conociendo cuales sistemas tuvieron mejor
funcionalidad de acuerdo al método de sintesis de los materiales y con los
resultados de densidad, porcentaje de porosidad y dureza obtenidos, que nos
sirvieron como punto inicial para la investigacion, se hace un comparativo con los
materiales existentes en el mercado para su uso en la industria textil, mostrandose
en siguiente Tabla 6 [62]. Como se puede observar, estos datos son relevantes e
indican que el material puede ser utilizado en la industria textil comparando con los
existentes en el mercado. Por ejemplo, la densidad de los sistemas fabricados en
este trabajo comparado con la densidad de la muestra de fabricacion por la
empresa Doceram GmbH presentan una ligera variacion del orden de las décimas,
en lo que respecta a la porosidad el material de la empresa Doceram GmbH indica
en sus especificaciones porosidad 0 y los materiales fabricados en este trabajo
tiene una porosidad de 1.004% y 0.03% para los materiales sin y con aglutinante
respectivamente. Finalmente, la dureza que presentan los materiales aqui
fabricados estan por debajo del ceramico de la empresa Doceram GmbH, este

aspecto es bueno a favor de los materiales sintetizados en este trabajo ya que el
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hecho de que un material tenga baja dureza con respecto a otro hace que

material sea menos fragil.

Tabla 6. Comparaciéon de sistemas
Densidad Densidad

el

- . % de Dureza (HV
Muestra Tedrica experimental .
2 2 Porosidad 0.5)
(g/cm”) (g/lem”)
Alimina 99.7%
pureza sin 3.92 3.848 1.004 1404.4+34
aglutinante
Alimina 99.7%
pureza con 3.92 3.915 0.03 1957.7+44
aglutinante
Alimina 99.7%
pureza
3.92 3.9 0 2000
(EMPRESA
DOCERAM)
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CONCLUSION

De acuerdo a los resultados analizados se puede concluir que:

Se logré establecer un proceso de manufactura funcional en la produccion de los
materiales ceramicos avanzados en cuanto al proceso de compactacion y de
sinterizado, ya que las cargas determinadas para la elaboracion de las muestras
fueron las idoneas, asi como el tiempo del ciclo de sinterizacién, asi como los
materiales utilizados para la elaboracion de las mismas fueron Alumina (Al,O3) vy
aglutinantes, dadas las caracteristicas de las muestras obtenidas que dieron como
resultado y que fueron analizadas son las adecuadas para la industria textil.

El proceso de compactacion que se realizé a una presion de 200 Mpa, influyo en
la densidad en verde de las muestras, aunado a los aglutinantes seleccionados
para que las piezas se pudieran manejan con facilidad, ademas que una vez
sinterizadas tuvieran una densidad mayor que las muestras que no contenian los

aglutinantes.

El empleo del aglutinante es viable ya que este material ejerce una influencia
positiva reflejada en la densidad y porosidad del material.

El proceso de sinterizacion realizado a temperatura de 1600°C muestra la
consolidacion del material, por lo cual la temperatura y el tiempo son factores
dentro de este proceso que se evaluaron y que se establecieron adecuadamente

para esta investigacion.

En cuanto a la densidad del material se pudo observar que el proceso de
sinterizacién tuvo un eficiente trabajo logrando que el material alcanzara un alto
porcentaje de densificacion ubicandose en un 99% en comparacion a la densidad
teorica, de igual manera pudimos ver al hacer un analisis de la densidad en verde

que el proceso de compactacion dio un como resultado un material menos denso

82



el cual puede ser efectuado por falta de carga en el compacto o falta de un
proceso de molienda que permita hacer el tamafo de particula mas pequefia y

permita tener un compacto con mayor densidad.

La microestructura resulto con diferentes tamaros de grano, la mayor parte del
material esta constituido por granos pequefos, mientras que la muestra que
muestra menor porosidad fue la de alumina con aglutinante ya que su porcentaje
calculado fue de 0.03% por lo cual presenta mejores expectativas y es viable para
adecuarse a las necesidades industriales textiles.

La dureza, existe una amplia diferencia en el valor de dureza con respecto a los
sistemas elaborados en cuanto a la composicion, la dureza del material sin
aglutinante fue de 1404+34 HV y en cuanto a la dureza del material elaborado con
aglutinante es de 1957.7+44 HV este comportamiento esta relacionado con el
aumento de densidad y porosidad del material, se ve como el material elaborado
con aglutinante tiene un porcentaje menor de porosidad y por consiguiente una

mayor dureza.

En resumen, el presente trabajo ha logrado generar el disefio de materiales
avanzados de material base alumina y con la incorporacion de aglutinante, los
cuales puedan ser utilizados en la industria textil, ya que sus propiedades de
microestructura, densidad, dureza y tenacidad a la fractura estan aptas a las
aplicaciones requeridas con el fin de obtener un producto que pueda realizar las
funciones en dicho ambito en comparacion con el material existente en el

mercado.
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