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1 N T Ro D u e e 1 o N. -1..,2.., .3,. ... 

El . ,;istema ternario u 20-Al2 0 3 7Si02 es notable por sus pro--­

piedades estructurales. 

Los tres minerales Petalita ., Espodumeno y Eucriptita aparecen 

en el sistema . 

El descubrimiento de que ciertas pastas comprendidas en el cam­

po U 20-Al2 0 3 -Si02 poseen respectivamente coefic ientes de expan -

sión muy bajos, nulos ó negativos, ha constituido un enorme paso ha-­

cía adelante en la producción de pi.ezas de alta resistencia al choque-­

t~mico y de c ualquier coeficiente de expansión deseado . 

Se acepta el hec ho de que la expansión térmica juega una parte --­

muy importante en la r esistencia térmica de cuerpos cerámicos vitri­

ficados, y que siendo menor la expansión térmica mayor será la resi~ 

tenc ia térmica, 

Cua ndo los especímenes son expuestos a cambios s úbitos de temp!:_ 

ratur~a r esulta un gradiente térmico deformad o , esto por si mismo no­

es serio, pero está a compañado por ca mbios inducidos en volumen por 

la temperatura pr oduc iendo grand es tens iones dentro del espeCÍmen. 
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En una composici6n que tenga una expansión térmica positiva, un­

incremento en temperatura causa que la superficie sea expuesta a la-­

compresión, como la fuerza compresiva de la mayoría de las compos~ 

ciones cerámicas es alta, tales especfr:ienes raramente fallan en el ~ 

lentamiento. Si sujetando este especímen a una súbita disminución -­

de la temperatura la superficie se ve sujeta a esfuerzos de tensión y si 

la resistencia a la tensión es baja, los especímenes fallan en el enfria-

miento, 

De aquí mientras ·menor sea la espansiÓn térmica, menor serán los 

esfuerzos tensiles en el enfriam·iento. Así uno de los objetivos en es­

te campo ha sido desarrollar composiciones con baja expansión térmica, 

MINERALES NATURALES ffi.ESENTES EN EL SISTEMA, - :s,.z, 3_,'i 

a) Petali.ta. 

Su f~mula molecu~ ar aceptada es la siguiente: U 20,Al20 3 .BSi02 , 

sin embargo hay cierta incertidumbre dentro de un intervalo aproxima-

do de U20:Al 203:Si02 igual a 1:1:6 a 1:1:10. 

La petal ita usualmente contiene cantidades insignificantes de otros 

álcal :s. 

La petalita puede parecerse al cuarzo y los dos hab sido confundidos 

por aquellos que coleccionan los minerales y por establecimientos co--
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comerciales. 

1-iummel obtLNo fenomenalmente baja expansión térmica con cuer-

pos conteniendo 100'% de peta lita. 

b) Eucriptita. -

Su fórmula molecular es la s igui.ente Li.20.Al
2

0 3 .2Si02 

La Euc.:riptita existe en dos modificaciones polimÓrficas: La far-

ma de baja temperatura, 6l( - Eucri.pti.ta, corresponde a la forma a-

la c ual s e present~ en la naturaleza. 

Es rombohedral, Ópticamente pvsi.bva, con Índices E=1 ,587 y --­

+ 
W=1 • 572 . o< -Eucripti.ta se invierte a ~ -Eucri.ptita a 972°C i- 1 O 

La forma de alta temperatura, /3-Euc ri.ptita, es hexagonal nega--

tiva, tiene la misma estructura que el cuarzo de alta temperatur a 

con Índices E=1.51 7 y W=1 .521 

c ) Espodumeno . 

El espodumeno no ha sido s intetizado pero a altas temperaturas--

puede cristalizarse una forma polimÓrf ic::a a partir de un vidrio de la 

composic ión de espodumeno . Al calentar espodu meno arr iba de 

700°C a parece la mis ma forma pal imórfica • La transformación sin -

embargo es m onotrópica y el es podumeno no puede s er obten ido d e -

tas for mas de alta tempera tura. 

La soluc ión s ólida de B- Espodumeno sintética tiene una expansión -
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térmica negativa. 

El objetivo de esta tesis es obtener sintéticamente composiciones­

análogas a las de los minerales naturq.les que se mencionaron anterio_!:: 

mente 
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MATERIAS-PRIMAS. 

Las materias primas usadas en la preparaci6n de mezclas fueron: 

- Carbonato de litio~ 

Caolín. 

Cuarzo, 

- Carbonato de Litio. 
5 

La funci6n del u 2co
3 

en la m ezcla es actuar como funden i: e, 

El contenido de litio se considera usualmente en términos de Óxido 

de litio (Li20 ), que no puede , sin embargo, emplearse como tal. 

Para nuestro caso el 6xido de litio lo vamos a emplear en pastas 

de Litio-Alumino-Silicato, de expansión térmica nula, ligeramente n~ 

ti va ó ligeramente .positiva. 

- Caolín.~ "_J 1 

El nombre es una corrupción delchino Kao-Liang que significa Ci--

ma Alta. 

~ constituido principal mente por el mi neral caolin ita. 

Sus partíc ulas so.n extremadamente pequera s , de rn inerales c ris --
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tal inos en forma de copos. 

Su extructura básica se compone d e lttomos de oxígeno dispuestos­

de forma que dan lugar a capas alternadas de huecos te.i:raédricos y o~ 

taédricos. Estas capas se llenan con silicio y con aluminio. 

Todos estos cristales son placas hexagonales finas, tienden a a cu­

mularse unas sobre otras y ligerament~ cementadas, formando agrega­

dos, la distancia basal es de 7 .2 ~. 

En el interior de los cristales no existe exceso de carga, en la su­

perficie ocurren distorsiones y pueden crearse cat"gas negativas en -

exc eso , por lo cual se adsorben iones positivos para neutralizarlas. 

El caolÍn es una arcilla de calcinación blanca, generalmente de --­

baja plasticidad y alta refractariedad (cono 34 a 35, -1750 a1770 ºF ), 

- Cuarzo • .S:.~ iJ 

El silicio es un elemento tetravalente que forma predominantemen­

te enlaces covalentes. Estos son direccionales y en el caso del silicio 

se dirigen normalmente a los vértices de un tetraedro del cual el áto-­

mo de s il iceo es el centro . Su átomo es pequeño de tal modo que solo 

otros cuatro átomos pueden agruparse a su alrededor, de este modo--

el siliceo tiene un número de coordinadbn de cuatro. 

Los átomos de silicio no tienen afinidad entre sí, y no forman ca­

denas. El sil kio tiene una gran -afinidad por el ox ígeno • El oxígeno -
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es divalente, por lo cual la molécula te6rica de Óxido de silicio más -

simple es: O=Si~·J 

Sin embargo para que el si.1 icio adquiera la configuaración anterior, 

los enlaces, normalmente separados aproximadamente 109: tendrían 

que ser paralelos. PE>.ro esto no es posible de tal modo que el silicio­

tiende a combinarse con cuatro medios átomos de oxfgeno en lugar de­

dos átomos enteros . Quedan sin s atisfa cer cuatro valenc ias de oxígeno 

las cuales pueden combinarse posteriormente con átomos de silÍcio. 

La posibilidad de formar cadenas del tipo Si-O-Si-O-Si de longi­

tud indefinida es la bas e de casi todos los silicatos. 

Un tetraedro SiO 
4 

puede un irse por sus valencias libres a otro te­

traedro Si04 , o dos octaedros de Al. 

La s ílice pura ti.ene una estructura de red tridimensio:~l , esta -­

puede disponerse de tal modo queno tenga carga sobrante e excepto en 

en el borde de un c ristal ). En este caso la disposición actual de los -

t etr-aedros S i O 4 tiene tr-es posibilidades , dando: cuarzo , tridi.mita , y 

cris t obal ita, y el ángulo Si-O-Si puede var iar, dando las formas de -

baja y alta temperatura de cada variedad isomorfa. 

Los cambios entre cuarzo , tr-idim ita y c ristobali ta ll evan consigo-

ruptura y r econstrucción de enlaces Si ·- -0; se sabe que estos ca m bios 

s on muy l entos , y se trata de una transformac ión irreversible. 
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Los cambios entre las formas o\ y t-> de cada variedad implican-­

solo una pequeña variación en los á~ulos de ros enlaces, y se tra­

ta de 1: r".a transformación reversible, ya que solo hay una ligera varia­

ción del sistema cristalino , sin alteración de la estructura reticular -

y conservando la forma exterior ( fig 1) 

¡B- c"Aeco 

Debido a la naturaleza insaturada de lilS unidades básicas Si04 , -­

en el fundido se están formando y rompiendo enlaces constantemente­

cuando se enfría, se hace cada vez más viscoso de tal modo que las­

unidades tienendifi.cultad creciente para reagruparse por sí mismas -

en la red estructural cristalina ordenada y fa:-::ilmente se unen con uni­

dades próximas en una red construida al azar, esta acci6n produce un-

vidrio (fig 2 ) 
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• Sf o O 

- Cuarzo. 

El cuarzo es la forrna cristalina de la sí'l.ice mejor conocida. En­

el cuarzo los enlaces Si-O-Si que unen tetraedros vecinos no fcrman -

l i.neas r ectas, s i.no que están torcidos dando cadenas espirales. En el 

caso de la tri.dimita y cristobalita los tetraedros de sílice es~ unidos 

formando anillos, cada uno conteniendo 6 iones de oxígeno y 6 iones de 

sil i.c io. Estos anillos Si.60 6 están unidos formando planos y los dis­

tintos planos están unidos entre sí por oxígenos. 
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ACCION DEL CALOR SOBRE LAS MA.TERIAS PRIMA.S. S 

Cuando la pasta se cuece, se contrae y se endurece. Parte de la ·' 

pasta se ablanda y se distribuye por sí misma alrededor de los granos 

más refrad:arios, disolviéndolos parcialmente y manteniendolos uni­

dos por fuerzas capilares y de tensión superficial. Por enfriamiento 

esta porción forma una matríz vítrea, parte de la cual puede, sin em­

bargo , cristal izar, dando cristales intercalados con las partículas -­

más refactarias. Así pués, ésta es la accioón principal de los fund~ 

tes en la pasta. No obstante, una investigación más prd'unda de las -

porciones no fundidas demuestra que estas no son idénticas al material 

de partida, es decir, que han sufrido cambios de forma, tamaño, es­

tructura o comp0sición. 

Estas reacciones en estado sÓl ido son uno de los aspectos más im­

portantes de la cerámica moderna. 
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CAMBIOS Y REACCIONES EN EL ESTADO SOLIDO.~~ 

I.- Cambios que no alteran la composición química.-

Polimorfismo. 

Sílice. 

a) Inversiones rápidas alta-baja. 

Los tres tipos polimÓrfi.cos de s flice, cuarzo, tridimita, y cris to­-bal ita , tienen cada una una forma de baja temperatura("') y otra de-

alta (;> ) . 

La transformación de una en otra es reversible y muy aguda , lo c ual 

indica que no s e tra ta de un cam bio radical que lleve consigo rotura --

de enlac és y redistribución de los átomos . 

Estas transformaciones son en realidad simplemente un cambio de -

ángulos d e enl.ace y un ligero ajuste de d istancias interatómicas. 

Las formas de alta temperatura .son más simétr icas que las de baja 

e fi g 3) . 
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b) Transformaciones más lentas de un P.a>limorfo• en otro. 

Estas transformaciones ~on difÍciles , ya que deben romper se--

enlaces químicos y reagruparse los átomos. Tales cambios no se -

producen facilmente y cuando lo hacen son lentos, iniciandose en la -

superficie de un cristal y progrE"..sando gradualmente hacia su centro. 

Las transformaciones se ven acompañadas de cambios de volumen, 

y aún cuando sean importantes, no se producen repentinamente y no o-

casionan roturas de pie.zas. 

Dichas transformaciones se presentan del paso de una forma cris-

tal ina de sÍl ice a otra, a saber: 
870°C 1470°C 1728°C 

Cuarzo------tridimita-----cristobal ita--------fusión. 
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SINTERIZACION. 

13. 

Sinterización es la reacción entre partículas sólidas individuales 

de una sustancia para dar un producto duro, menos poroso y de tama-

ño algo menor. La sinterización se lleva a cabo por el calor, pero tiene 

lugar a una temperatura inferior al punto de fusión. E1 proceso pre - -

serta gran importancia en la fabricación de artículos c erámicos a -

partir de Óxidos refractarios puros. 
\. 

La si.nteri.zación de compuestos puros ha hecho posible investigar-

las interacciones entre partículas sólidas; los resultados se aplican--

también en gran parte a reacciones entre sustancias diferentes en es-

tado s ólido, si. bi.én los sistemas heterogéneos no pueden estudiarse-

fr ecuentemente de modo satisfactorio. 

La investigación de la reacción de sinteri.zación en una pasta demu~ 

tra que el gran nGmero de pequeñísimas partículas c ri s talinas de la-

pasta cruda es remplazado gradualme nte por grandes c ristales entre-

lazados en el producto. Parece ser que los cristali.tos adyac entes --

pueden reaccionar entre s í hasta llegar a convertir~e en l.iíl cr i5ta.l 

Úni co . Pero como el proceso se inic ia en numerosos puntos, se pro-

duce n a lgunos contactos en los cua les \as orientaciones relativas no 



14. 

no son adecuadas para que los dos cristales ahora adyacentes puedan­

convertirse en uno s6lo, Por lo tanto el producto no es un cristal -­

simple. 

La raz6n principal por la cual ocurre la sinterización radica en la 

estructura básica de los cristales. Se ha indicado como en todas las 

estrucruras, cada átomo debe estar rodeado por ciertos otros de un -­

modo específico para neutralizar las cargas y las fuerzas de valencia, 

Esto ocurre en el interior de un cristal perfectamente ordenado; en -

cambio, en la supel"ficie, el medio que rodea a los átomos está desor -

ganizado, haciéndola insarurada y reactiva. La disminución del área.­

superficial representa, por lo tanto) ,una dism inución de energía y da­

lugar así··a un estado más estable . 

El mecanismo real de la sinterización no está completamente acla­

rado, pero depende lle los siguientes factores. Cada caso particular-­

es por supuesto diferente y así pueden predominar distintos factores. 

1 • - Todos los átomos en los sólidos oscilan alrededor de una posi ~­

ci6n media. La amplirud aumenta con la tempera::ura y eventualmente 

puede llegar a ser suficientemente grande para que un átomo penetre-

en el campo de otro y no pueda volver a su propia posición media, 

2 . - La pres-t<!,n real en los puntos de contacto puede ser suficien­

para formar un enlace químico que vendrá seg1;1ido por movimientos-



15. 

de los átomos. Tal reacción depende del contacto entre los átomos-

disimilares. 

3. - Cuando una estructura presenta algún defecto que ocasione--

una posición vacante, un átom<ID puede pet1étnar , en ella , dejando una 

pos ición libre en su camino; ésta puede, a su vez, ser ocupada, de tal 

modo que una posición vacante se mueve atravéz del cristal mientras-

que los á ton1os se desplazan en la dirección opuesta. 

4. - Los átomos se dirigen hacia posiciones intersticiales transito-

rialmente, es decir que recorren su camino entre otros cuyas posicio-

nes m edias radican en los puntos normales de la red. Esto lleva cons!_ 

go que átomos semejantes se entrecrucen y requiere una energía consi . -
derable , especialmente para aquellos de alta intensidad de campo y --

baja polarizabilidad. 

El movimiento intersticial es probablemente el método principal -

de transporte de materiales a al tas temperaturas, siendo posiblemen-

te el Único que explica el rápido movimiento implicado e n la s interiza-

ción. 

La c ontracción que se produce c~ndo se sinteriza una pasta prens~ 

da en seco de baja porosidad se debe en parte a la ocupación oe 'ffgu--

nos d e los por os residual es, pero tambi én a la eliminac ión ee las do -

bles capas e léctricas superfi cial es que r epelían a las partículas adya-
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cen tes . 

II. Cambios que alteran la composición química de las fases indivi-­

duales. 

Soluciones SÓl idas . 5 

Los cristalitos adyacentes de dos materiales diferentes de esb"u~ 

turas similares pueden reaccionar enb"e sí de un modo que se aseme- ­

ja a la sinterización, pasando a formar una solución sólida de uno en -

el ob"o ( se obtienen también soluciones cuando solidifican ciertas me~ 

clas lfquidas ). 

Existen dos tipos de soluciones sólidas: - El primero y más co­

rriente implica dos sustancias de tipo de red similar y cuyoe radios­

iónicos no difieren .más de un 10%. Cuando los defectos de red dan -

lugar a posicione5 vacantes cualquier componente puede desplazarse­

hacia ellas y así enb"emezclarse ambos gradualmente. Este proceso­

generalmente no llega a completarse para formar un producto homoge-

neo. 

- El segundo tipo de soluciones sólidas es el tipo intersticial, en -

el que los átomos pequeños tienden a ocupar los espacios comprendidos 

enb"e los grandes, y pueden llegar a separarlos ligeramente. 
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Durante el calentamiento de productos só'l idos sin llegar a fundi!:_ 

los tienen lugar muchas reacciones químicas. Se producen migra-

ciones de átomos como en el caso de la sinterización o en la forma--

ción de soluciones sólidas, pero el producto final, si se completa la ' 

reacción, tiene una composición estructuras definidas que difieren de 

las correspondientes a los materiales de partida. 

Tales reacciones pueden ser de adición directa, combinación di-

recta, combinación por eliminación de otro compuesto, descompa-.- -

sición en varios compuestos, etc. Una característica importante de 

estas reacciones es que son irreversibles, permaneciendo el com--

puesto formado inalterado al enfriar. 
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PARTE EXPERIMENTAL 

Se prepararon una serte de compostctones (Tabla I) 1 

Estas compostctones se htcteron a partir de carbonato de l ttio, -

caol Ín y cuarzo. 

Se pesaron cada uno de los componentes en seco y por separado ­

postertor.mente se homogeneizaron y se molieron en un mortero de po!:_ 

celana. 

Las composiciones una vez preparadas, se les tom6 una muestra 

y con dicha muestra se efecbJaron unas pastillas . 

ESta.s pastillas al salir de la pastilladora perdían su forma, ya que 

se desmoronaban, por lo que fué necesario mezclar desde un princi­

pio la muestra con un poco de goma ( equivalente al 2% en peso de la­

muestra. 

Las pastillas se introdujeron a la mufla individualmente. La tem­

peratura a la cual se inició el calentamiento fué de 20°C ,esta se ele­

vó gradualmente para que la goma se quemara lentamente, stn embar -

go al pasar l os 200ºC la goma se quema bruscamente y ocasiona que -

la pastilla pierda su forma, esto ocurrió con cada una de las pastillas 
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1 
4 
5 
6 
7 
8 
9 

10 
1 .. 
1 2 
13 
14 
1 5 
1 6 
17 
1A 
19 
2C> 
2 1 
22 
23" 
24 
2 S 
2 6. 
27 
28 

TABLA N.Q. 1 

COMPOSICIC N i;N OXIlXlS COMPO SIC!C;N 
i.tt.1 20 

4 . 6 
6 .0 
8.5 
3 .0 

1n . O 
4 .o 
2 . 4 
5 . 2 

10.0 
14 . o 
2n . o 
25 . 0 
14 . o 
4 . 0 
9 . 0 

10. 0 
15 . 0 

5 . 0 

"·º 5 .0 
1 1. 9 
13.0 
11 • () 
15 . 0 
8 . 0 

'6 Al203 '6 s10 2 SPODO -
- MENO 

100 
17 . 6 77.8 
2 2. 9 71. 1 
31.5 60.0 
12.0 85.0 
w.o 70 . 0 
26.0 60 . 0 
43 . Cl 54. 6 
41. 6 53 . 2 
12.(1 7R. O 
16 . 0 70. 0 
15 . (l 65 . 0 
25. (l 50 . 0 
29 . 0 57. (l 
16 . 0 fü1. 0 
34 . 0 57 . o 
36 .0 54 . o 
32 . 0 53 . 0 
15.0 Rn . o 
12.0 83.0 
9 .0 86 . 0 

40 .4 47 .7 
4 5 . 0 4 2 .0 
5R. O 51. 0 
37 . o 48 . 0 
41 . o 51. 0 

N= l>X'tl-me16n NegA tiVF• 
:P: Exp 0 nei6n Pof'i ti v a 
0= Ce ro ele Ex-p ~n Ri ón 

Li20o3 

10.0 
13.0 
16.6 

6 .7 
20.0 
8, 4 
5.0 

10.0 
20. 6 
27 .1 
3 6.2 
41. A 
25 . 9 
8 .7 
17 .3 
18 .3 
27,.2 
10.8 
10.9 
11.0 ' 
22.6 
24.0 
20.4 
26 .8 
15.2 

¡pi GRAMOS EXP ANSlON 
_Al. 2o 3 510 2 s10

2 ALUMI N A Tl!:RMICA LISEA.L 

!i 
41.8 48.2 N 
54.4 32.5 N 
67. 7 15.8 N 
29 .8 63. 5 J? 

M·º 36.0 
~ .3 31.3 

95.0 p 
90.0 J? 
27. 3 52.1 I' 
34 .1 38.8 .P 
30.0 3 3.8 J? 
46.0 10.2 J? 
59.1 15.0 o 
39.4 51.9 J? 
72.1 10 .6 Ji 
75.8 5.9 J? 
63.8 9.0 p 
35.8 53 .4 o 
29.0 60 .1 N 
22.1 66.9 } 

75.1 2.3 N 
67.0 9.0 J? 
77.0 1.9 N 
72.7 0.5 N 
84.0 o.o 0.8 N 
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que se hicieron. 

En vista de que la goma no nos servfa je nada , pués no se mante_ 

nía la forma de la pastilla, se pensó en preparar parte je la mues­

tra como una frita, para que le diera más dureza a la pastilla, 

también se pensó en darle rna1or presión a la pastilla, 

De las composiciones que se prepararon solo fue posible fr.itar­

las composiciones QA.13, QA14, QA15, debido a que la temperatura 

máxima de trabajo de la mufla usada es de 1200°C 

Como se puede ver con respecto a la tabla I , estas composicio­

mes son las que tienen mayor cantidad de carbonato de litio, que es­

el que está actuando como fundente, las otras composiciones tienen -

menos de 20 g, de carbonato de litio y no llega:a a fundirse a 1200°.'.: 

que es la temperatura máxima de operación de la mufla. 

Teniendo la frita de las tres composiciones se prepararon una --­

serie de pastillas e tabla 2 ) con diferenes proporciones de frita pero­

rnanteniendo constante la cantidad de muestra sin fritar de cada mezcla. 

Estas pastillas s e sinterizaron ha 65~ ºC , manteniendose a esta 

tempera' . ..ira aproximadamente 20 min, al cabo de los cual es se saca­

r on y se tomó una muestra de ellas, estas mismas pas tillas se vol--

vieron a introducir a la mufla a 800 ºC se dejar~on a esta t emperatu­

r a 20 min, s e extrajeron y se tomó una muestra de ellas, y por últi-



T tJ L A Nº- 2 

--
E], ~~ :o~ l Y. d CCf':FO SICICN Eh % m; onoo ClMY 

MUE STRA %Li20 %Al 20"5 %Si0 2 
%FRIT A 9fM UES':'RA 1 

' 

QA 13 14.0 16.0 70.0 50 50 

~ ( 1) 45 55 
37. 5 62 .5 

QA 14 20.0 15.0 65.0 50 50 
( 2) 45 55 ! 

37. 5 62.5 1 
g. 1 go .q ! 

;.¿ A 15 25.00 25.00 50 .00 50 50 
. . -- 1 

1 

( 3) 45 55 
\ 

37. 5 62.5 
1 g .1 no.9 

La numer -:ición ~A es de Acuerdo a l a tpbl p !I 1, 2, 3, 
e f' de pcue rdo ::> l " numer ,,ci ón de l a tF1bla número 3. 

TABLA N.2. 3 

CCMP. A % :nt; OXI :OC COM l s1 c1m. El\ GR!l'iOS 

1 ~1U BSTRA '61i20 ]i.Al. 2°3 %Si02 ui 2 (.;() 3 Al 20
3 

• Si0
2 Si0

2 
1 

-4 17 .02 o 82.97 33 .6 o 66.4 
-5 21.08 36.25 42.65 36.2 63.8 o.o 
- 6 51.05 14.21 34.7 3 70.0 20 .0 10.0 
"7 7 44.19 39. 61 16. 19 49.5 4 5. 5 5.0 
- 8 32.47 14 .86 52.66 52.4 24. 6 23 

:t:s R u Artir de muestra 4, f)Orciue 1 s trF s 'Pri mer?s 
son lr>f' aue correSflonden ::i i;¿A 13, QA 14, .J.A 15 de 1 ,, ta-
1' 1 ., n úm • ro 1 
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mo se sometieron a 9se ºC siguiendose el mismo procedimiento. --­

Las pastillas resultaron resistentes y no presentaron ninguna fractu­

ra debido al cambio brusco de temperatura. 

El objeto de agregar parte de la muestra como una frita es que -

al formar la pastilla, esta adquiere mayor consistencia y no se desm~ 

rona. Por otro lado despuÉ>.s de sinterizar la pastilla y dependiendo­

de la cantidad de frita prese nte, la pastilla adquiere mayor dureza; -­

ª mayor cantidad de frita en la pastilla esta resulta más resistente y -

no se rompe facilmente. 

En v ista de que se tiene c omo l Ímite la temperatura de 1200°C para 

poder efectuar la frita de c ualquier composición, se preparó una nue-

va s erie de composiciones e tabla 3) tomando en cuenta ·1ue la canti -­

dad mínima de 111 U 2co
3 

es de 27 g (o sea 14% de u 2o ), ya que si s e 

disminuye esta cantidad, las composiciones no funden, en el intervalo 

d e temperatura de trabajo . 

El tiempo que se requiere para que una c ompos ición c on no menos de 

d e 14% de u 2o funda, es de siet e horas , a una temperatur a de 1200°C 

S in e mbargo aunque este tiempo es suf ic iente para llegar al punto 

de r e blandec imiento d e la m ez cla , el vidrio resultante es sumamente 

viscos o y no ti e ne l a fluid és suf ic iente para vertir se en un rec ip iente 

c on agua fría, lo que facilita la molienda posterior del vidrio obteni--
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do. 

Es necesario por tanto, mantener la mezcla a la temperatl.Jra má­

xima de operaci6n por espacio de cinco horas aproximadamente para­

que la mezcla adquiera mayor fluidéz. 

Normalmente para poder obtener una frita, de la fluidéz deseada 

se requiere una jornada de 13 horas. 

Las c omposiciones de la tabla 3 se escogieron en base a nuestras 

condiciones de trabajo, • 

La otra alternati\.6 para obtener pastillas de cierta duraza en cr~ 

do es emplear presiones más altas durante el formado. De esta ma-­

nera fué pos ible elaborar pastillas que no se desmoronaban sin usar-­

fr ita alguna • 

El moldeo por presi6n no se hizo completamente en seco, sino que 

s e agreg6 una pequeñísima cantidad de agua. 

Sin embargo cuando las pastillas así obtenidas se sinterizan no 

adquieren la misma dureza, que las pastillas que contienen frita. Por· 

l o que el emplear una parte c;omo frita resulta muy ventajoso. 

Las pas tillas se sinterizaron a diferentes temperat.Jras . La pri­

me r a muestra se tom6 a los 750°C, después a los 850~ y por Último 

A lM Q50 QC. ( t.abia 4 ~ . 



4 
5 
6 
7 
8 

17 .02 
21.08 
51.05 
4 4. 19 
82.47 

o 
36.25 
14. 21 
39. 61 
14 .86 

82.97 
42.65 
34. 73 
16. 19 
52.66 

o 
o 
o 
o 
o 

100 
100 
100 
100 
100 

11ota. Ll'I nurner"'ción de i,., mueE't:!'.'a V¡:¡ de ?-­

-cuerd.o A la t¡:¡bl11 nÚ!'lero 3 
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RESULTADOS 

Se llevó a cabo un análi.si.s de difracci.Ón de rayos-X por el 
~ me--

todo de polvos. Este se efectuó con el objeto de determinar las fases 

presentes en las diferentes com posi.ciones del si.s tema ternario 

La tabla 5 i.lustra las composi.ci.ones con las c uales se trabajó en -

d iferentes proporciones de fri.ta y muestra, y aquellas composici.ones 

con las cuales no se trabajó con fri.ta y la temperatura a la cual fueron 

sinteri.zadas. 

Antes de empezar por la interpretac i.Ón de los di.fractogramas, es -

conveni.ente l ocal i.zar las composicion es de las muestras con las cuales 

se trabajaron, en el di.agrama de fases del sistema Li.20-AL203 -Si.02 • 

( dado por Roy y Osborn)~2;3 

t:.st e di.agrama es una gráfica en % de Óxi.dos. e di.agrama 1 ). 

Como s e puede ver, las composic i ones d e l a s eri.e A y C caen den-

tro del ar ea de B - Espodumeno , pero cercanas a l area de me~\1 \~atO 

de l iti.o ( Li.20 . S i.02 ) . La s erie By H dentro del area de B - Eucri.pti-

ta, ¡:;ero cercanas tambi.én al area de 2L i20.Si0 2 , • La com posi ción 
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E está cercana a la fase de B-Eucri.ptita, y por Último las composic!? 

nes F y G caen fuera del area de estudio hecha por Roy y Osborn. 

Todo esto nos da una idea de las fases que posiblemente se prese~ 

ten en los difrac togramas, sin embargo estas fases pueden variar, e­

incluso estar presentes otras fases en las que de acuerdo al resu:;;;ado 

obtenido por d dil';'actograma no hayab correspondido a un~'.area dada 

dentro del diagrama de Roy. 

El trabajo de Roy y Osborn se real izó en el intervalo de tempera­

tura comprendido entre 1028 ºC y 1255°C. Nuestro trabajo compren­

dió un intervalo de temperatura considerablemente mayor pués se a-­

nal izaron muestras tratadas entre 650°C -1200 ºC. 

De ah{ q".Je los resulte.dos obtenidos para una cicrt.:< ar ea del dia --

grama no necesariamente correspondan. 



T/\IlL A # 5 
OOMPO SICION ?6 DE OllDO S COMP • ?6 DE F y M SERIE 

11 l>J:; J,L'i1AC1'C .:: RA.. . t. TEME· . DE Sll.\T-RIZ ACION ºo %1120 ""}?>3 "e~02 ~º~º ~º~º 1- 1447 9 50 zo 
2- 1448 9 50 20 15 65 1\5.0 '55.0 
3- 144q 950 20 15 65 37.5 62.5 
4- 147 3 800 20 15 65 50.0 50 . 0 
5- 1474 800 20 15 65 4 s.o 55 .0 A 6- 14 7 5 800 20 15 65 37. 5 62.5 
7 - 1478 8 00 20 15 65 9.1 90 .9 
8 - 14 7g 650 20 15 65 50.0 so.o 
º- 1480 650 20 15 65 45.0 55.0 

10 - 1481 650 20 15 65 37 .5 62.5 
11- 1484 650 20 15 65 9.1 90.9 

12- 1485 800 25 25 50 50.0 50.0 
13- 148 6 800 25 25 50 45.0 55.0 
14- 148 7 8 00 25 25 50 37 .5 62.0 B 1 5- 1488 ROO 25 25 50 29.0 71.0 
16- 148 9 650 25 25 50 50.0 55.0 
17- 14 00 650 25 25 50 45.0 62.0 
18 - 1491 650 25 25 50 37 .5 71.0 

19- 14 92 800 14 16 70 45 .0 55.0 
20 - 14 50 9 50 14 16 70 so.o 50.0 e 21 - 14 51 9 50 14 16 70 45.0 55.0 
22- 1452 9 50 14 16 70 37 .s 62 .5 

23- 1608 7 50 17.02 o e . 97 o 100 D 
28 - 1614 850 
33- 1619 950 

24- 1609 7 50 21.oa 36.25 42 .65 o 100 E 
29- 16 15 8 50 
34- 16 20 950 

25- 1610 750 51.05 14.21 34. 73 o 100 p 

30- 16 16 8 50 
3 5- 1621 9 50 

26- 161 1 7 50 44.19 '9.71 16.09 o 100 G 
3 1- 161 7 8 50 
36- 1622 9 50 

27- 161 2 750 32. 41 14.8 6 52.66 o 100 B 
32- 1618 850 
37- 16 23 9 50 
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SERIE A. -

Como se puede apreciar en la tabla 5 esta serie se trabajó a di-­

ferentes temperaturas y con diferentes por cientos de Frita ( F ) y de 

Muestra sin fritar ( M ), 

Los difractogramas obtenidos pueden agruparse según la composl_ 

ción ó según la temperatura de sinterización. 

Para el pi:'imer caso tendremos los s ubgrupos dados en la tabla 6 

y para el se~undo caso los subgrupos que se muestran en la tabla 7. 

TABLA 6 COMPOSICION EN% 

650°C 800 ºC 950°C %F %M 

a) 8-1479 4-1473 1-1447 50,00 50.00 

b) 9-1480 5-1474 2-1448 45 .00 55.00 

c) 10-1481 6-1475 3-1449 37.5 62.5 

d) 11-1484 7-1478 9, 1 90.9 
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TABLA 7 

TEMP. DE SINT, ºC %F %M DIFRACTOGRAMAS 

e) 650 50.00 50.00 8-1479 
45,00 55.00 9-1480 

r , 37 ,5 62,5 10-1481 
9 .1 90. 9 11-1484 

f) 800 50 50,00 4-147 3 
45 5 5 5-1474 
37.5 62.5 6-1475 
9.1 90.9 7-1478 

g) 950 50 .00 50.00 1-1447 
45 55 2-1448 
37 , 5 62.b 3-i449 

Empezaré por dar los resultados de los subgrupos e, f, g, • 

Los picos principales para estos subgrupos se encuentran entre--

los áng ulos 25 ºa 2 8~ , Con el objeto de que la disc usión de l os resul-

tados s ea más clara, los agruparemos en tablas . 
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Antes hay que aclarar primeramente que las tablas siguientes es-­

tán d e a c uerdo al valor de dA del pico representativo de cada fase pr~ 

sente, y que los % están en base a la intensidad relativa I/Io 

Como se puede a preciar en la tabla 8 las fases que tienen la mayor 

intensidad relativa en tcx:ios los difractogramas es la del Si02 libre, e~ 

to puede ser debido a q ue la temperatura de sinterización, no es lo su­

f icientemente alta para que la gr an cantidad de Si02 se combine . 

El B- Espodumeno es la fase que le sigue en intensidad pero no es 

-nayor del 25 % , 

La B-Eucriptita también está en intensidad baja, pero semejante­

en intensidad a la fase de B-Espodumeno, sin embargo en dos ocasio­

nes el pic o representativo s e traslapa en el mismo pico del de B-Es-­

pcx:iumeno . Con r especto al Alumino Silicato de Litio , tiene l os mis­

mos valores que la B-Eucriptita, l os valores de dA para este son los 

mis mos que para B-Eucriptita, al igual que s us intensidades relati-­

vas , esto es lógico ya que la B- Euc ri ptita es un alumino s il icato de -

litio , 

El Metas ilicato de Litio (Li20. Si02 ) a 650°C a penas a parec e, - ­

pero ya se hizo pr esente . 

El cambio en la cantidad de fr ita s e nota e n e l cam bio d e intens i --

dades ( I ) en los d ifrac togr ama s . P ero no da or igen a ca mbios de --



TABLA N.Q. 8 

SUBGR.UPO e 

F A-3.iS l?RBSEK TES 

18?6 2 ?6 2 % 6% 

2'6 296 296 2'6 

18~ 21% 

18?6 21 % n N 

3. 34 1009b 100% 10056 100'6 
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fases presentes inicialmente. 

Para el subgrupo r.; de la tabla 9, la temperatura de si.nteri.zación 

es de BOOºC, lo cual hace que las intensidades relativas de las fases­

p:resentes aumenten cons iderablemente. Sin embargo con respecto­

ª la cantidad de frita no hay una variación uniforme en las l/la' de los 

picos. 

El Metasil i.cato de U ti.o en comparación con la tabla anterior tie­

ne un aumento bastante considerable en cada una de las proporciones 

de frita. 

Sin embargo todavía el Si.02 libre s igue siendo la fase que se pr~ 

senta en mayor intensidad. 

En este subgrupo el pico de dA = 3. 92 sufre un aumento del orden 

del 16 % de intensidad relativa; este pico corresponde a l os pi.ces de -

B=--Eucri.pti.ta y ti.ene si.empre una int. relativa del 2% , por lo que es­

te aumento puede ser debido a una orientación favorable del crista l a 

SOOºC . 

Para la tabla 10 subgrupo ( g) , primeramente hay que hacer no­

tar que la fase primcipa l e n este s ubgrupo es l a correspondiente a B-

Espodu meno , y le sigue en importancia la de Metas i.licato de Litio , es 

to s e comprueba de a c uerdo con el di.agrama 1 de Roy, ya que la com-



TABLA # 9 

SUBGRUP C f 

- Egpodumeno 
e t::ieilicF1to de 

Litio 
uc riptita 

TABLA I 10 

SL J: G RlJl C' - -- - -- ·- J!. 

F A.SES F RE Bl TES 
B- Espodu:r. eno 
Met2si lica to Li 
B- l!:ucri p ti t a 
Aluminio Sil. Li 
SiO libre 

d A 
3.49 
4.70 
3.53 
3.53 
3.34 

tr :> s l p1Jp 

" 
41 ~ 

" 
100% 

54% 
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Podemos ver en esta tabla que conforme se aumenta la temperat~ 

ra, aumenta la intensidad de B-Espodumeno y se reduce la intensidad 

relativa del Si02 libre. 

Para el Metasilicato de Litio y la B-Eucriptita ( Alumino Silica--

to de Litio ), aumentan conforme se aumenta la temperatura de sinte-

Los aumentos de Int . relativas para las cuatro primeras fases son 

bastante considerables. 

En el difractograma 4-1473 el pico de d A=3. 34 correspondiente al 

cuarzo, traslapa el pico de dA=3.31 del Metasilicato de Litio, y en su 

lugar aparecen dos picos q~e apenas se notan el 3.28 y el 3.29 que --

pueden ser los del Metasilicato de Litio. 

Tabla 12. subgrupo (b). 

Conforme se aumenta la temperatura de sintedzación se reduc e la 

intensidad relativa del Si02 libre y aumenta la intens idad relativa del 

B-Espodumeno, el aumento y la reduc ción de intensidad es s on del or-

den de ~al 60% . 

En el difractograrna 2-1448 el pico de B-Eucriptita y de Al umino -

Silicato dé Litio se tras lapa con el del 8 -Espodumeno , esto no quiere -

dec i:r que la 8 -Euc riptita desaparezca, sino que como el pico de 8-Es 



podumeno aurrenta demasiado hace que no se note el ·de B- Eucripti-­

ta, esto es debido a que la temperatl.Jra de sinterización es de 950°C, 

y.:.a esa temperatl.Jra la fase predominante es la de B-Espodume no. 

Tabla 13 • subgrupo(c) 

Sucede lo mismo que en los subgrupos anteriores, la intensidad-­

relativa máxima de B-Espodumeno es a los 950°C y la mínima para 

Si02 es a 950°C. 

A BOOºC el Si02 libre sigue teniendo el 1 00% de I/I,. • Á 650°C el 

Metasil icato de Litio casi no está presente. 

Tabla 14 subgrupo ( d) 

En esta tabla ya no hubo sinterización a 950°C, por lo que el B-E§_ 

podumeno no alcanza el 100%, sino que la fase de nayor intensidad-­

corresponde a la del Si02 libre. El Metasilicato de Litio se encuentra 

en baja intensidad, ya que su temperatl.Jra Óptima es a 950°C y además 

la cantidad de frita para este subgrupo es mínima, por lo que aumenta 

la cantidad de Si02 libre presente en la muestra, esto ocasiona que -­

sea la fas e de más intensidad. 

En el intervalo de 25 ° a 28°se e ncuentran lois.._ picos principales , o 





TABLA 113 

SUbGRUPO c ) 

s d A 
3.49 
4.70 
3.53 se 

Alum. Si de Li 3.53 
traslapa 

n 44 % 78~ 
Sio2 libre 3. 34 100% 10096 54% 

TABLA t H 
SUBG RUPO d) 

I NT. 
Au~ d.A 11-1 
- snodumeno 3.49 16 17 

Met. de Li 4.70 2% 9\16 
B-.Bucri p ti ta 3.53 no esta 956 
Alum. Si de Li 3.53 " 11 9% 
Sin 2 lihre 3.34 100% 100% 
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sea los característicos para cada una de las fases presentes, 

Los picos representativos para B-Espodumeno y B-Eucriptita--­

se encuentran traslapados, o sea que en lé5 que podría ser un pico te­

nemos varios pequeños que sobresalen en el extremo superior del 

pico y no tienen una marcada diferencia en cuanto a intensidades. De 

bido a esto s e hizo un registro manual de intensidades por el método­

de Conteo a tiempo fijo , para cada 0, 2°28 con el objeto de obtener-­

la gráfica en el intervalo de 25°a27°y encontrar la diferencia marca-­

da para los picos de B-Espodumeno y B-Eucriptita. Los datos que se 

obtuvieron se muestran en la tabla I, 

Con estos datos se hizo un promedio de las tresdeterminac iones a 

seg, del Nºde cuentas para cada uno de los pasos en O. 2 °que semo-­

vieron manualmente en el gonio y con esto se efectuó manualmente -

una gráfica (A), la cual fué de gran ayuda, ya que con ella se pudo -­

obtener la localización exa cta del pico y su valor respec tivo, además 

de q ie se logró separar lo que Pa.recía ser solo un pico , con todo esto 

se confirmó que· las fas es presentes eran B-Espodumeno , B - Euc rip­

tita, Si02 lib lT" e, Metasilicato de Litio -y Alumino Sil icato de Litio , 



RBGI ;TRO MANUAL :DE Ii'. Til\ SIDAlliS 

POR .J:;L METOro DE CCN Tl!IO A TII!M-

TAB LA I -FO. FARA CADA O. 2º 

l'ROL DIO 
ANGULO CUEh TAS CU :.:.N TAS 
24.90 667 669 669 668. 33 
24 .92 620 684 653 652. 33 
24.94 656 625 661 647.33 
24 .96 654 679 73 3 688 . 33 
24.98 714 781 705 733. 33 
25.00 756 788 P.70 801.33 
25 . 00 780 823 

1 
78 6 796. 33 

25.04 841 914 ; 904 88 6.3 3 
25. 06 1012 1002 ' 1000 1004. 66 
25. 08 1098 1124 1176 11 32.66 
25 .10 1350 1294 1383 134 2. 33 
25. 12 1716 1164 5 1687 1682.66 
25 .1 4 2083 2043 2069 2065.00 
25.16 2650 ; 2673 2683 2668. 66 
25.18 3433 1 335 6 1 331 5 3368 .00 
25.20 4048 i 4048 4044 4046.66 
25.22 5048 14875 1 4958 4960.33 
25 . 24 5598 5508 5507 5537. 66 
25.26 5530 5834 5844 5736.00 
25. 28 5737 ' 57 34 5835 57 68 . (,f, 
25.30 5417 5489 5492 54 66 .00 
25.32 5137 507 6 5040 508 6. 33 
25.34 4752 4815 4849 4805.33 
25 . 36 4731 4629 464 5 4668.3 3 
25. 38 4830 48 21 4781 4810.66 
25 .40 5020 5232 5341 5197. 66 
25. 4 2 5619 5626 5695 5646 .66 
25.4 4 6356 6066 6267 6229. 66 
25. 4 6 6642 6689 6703 6678 .00 
25 . 48 6988 6771 6793 68 50. 66 
25. 50 6706 6844 67 44 6764. 66 
25. 52 6339 6409 6291 634 6. 33 
25. 54 5829 5944 5969 5914 
25.56 . 554 5 5432 5302 542 6 . 33 
25. 58 4911 485 5 4912 4892 .66 
?5. 60 4 221 4279 4279 4259. 66 
25 , 62 360 5 3903 383 1 3779 . 66 
25. 64 3288 339 6 3468 33B4 
25 . 66 3000 3045 3048 303 1 
25 . 68 26 11 2571 2680 2620 . 66 



1 
ANGUW ! 

¡ 
CU L.i.::.' · s 

25. 70 ! 2384 1 2334 
1 

243 3 
25. 7 2 1 2130 2033 2070 
25. 74 1 1844 11, 1840 1948 
25.76 1694 1652 1660 
25.78 1456 1431 1 1456 
25.80 1325 1357 1351 
25.82 1181 i 1154 1231 
25.84 1073 1113 1096 
25.86 i 1028 976 933 
25.88 805 896 899 
25.90 848 861 864 
25.92 717 788 793 
25.94 718 760 707 
25.96 675 678 ! 671 
25.98 629 i 596 641 
26.00 670 1 625 64 5 

~t g¡ §~~ 11 ~~i ¡ §~6 
26.06 579 577 585 
26.08 582 i 547 561 
26.10 552 511 588 
26.12 557 527 ¡¡ 559 
26.14 563 582 548 
26. 16 538 598 522 
26 . 1A 520 , ?13 i 511 
26. 20 557 526 1 499 
26.22 519 513 538 
26.24 502 516 524 
26. 26 504 4 68 492 
26. 28 494 54 6 526 
26.30 505 50 1 523 
26. 32 520 537 536 
26.34 484 533 484 
26.36 540 490 499 
26.38 535 544 52 2 
26 .40 570 503 542 
26.42 518 594 567 
26 . 44 594 641 613 
26.46 592 564 623 
26.48 698 625 616 
26 . 50 728 ' 7 24 ! 6q7 
26 . 52 77 2 79 3 1 794 
26 . 54 956 1 q7 3 : 903 

--~---~-:-~_6 --'--~ ~-~-~_l 1~~ _j ] ~~ 
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2383.66 
2077. 66 
1877. 3.3 
1668. 66 
1447. 66 
1344.33 
1188.66 
1094.00 
979 
88 6. 66 
8 57. 66 
766 
728. 33 
674.66 
622 ,00 
646. 66 
587. 66 
567. 33 
580.33 
563. 33 
550.33 
547 . 66 
564. 33 
519.33 
514. 66 
527. 33 
523.33 
514.00 
486 .33 
522 
509. 66 
531 
500. 33 
509. 66 
532.66 
538 . 33 
559. 66 
616 
59 3 
64 6 . 33 
71 6 . 33 
786. 33 

944 1 
1197. 33 
1572 . 66 1 
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26.60 1725 1741 1711 1725.66 
26.62 1894 1987 1924 1935 
26.64 2026 2073 2073 2057. 33 
26.66 1832 1887 1883 1867. 33 
26. 68 1536 1535 1504 152 5 
26.70 1341 1374 1325 1346. 66 
26. 72 1263 1208 1259 1243.33 
26.74 1088 1065 1113 1088. 66 
2F.76 1013 1013 1037 1027 
26.78 1061 1072 108 6 1073 
26.80 1229 1204 1223 1219.33 
26.82 1486 14 35 1511 1477.33 
26.84 1839 1821 18 53 1837. 66 
26. 8 6 2309 2209 2270 2262.66 
26. 88 2679 2724 25°0 2664. 33 
26 . 90 3326 3434 3303 3354 . 33 
26 .92 3947 3906 3981 3944.66 
26.94 4606 4688 4469 4 587. 66 
26.96 5008 4971 4913 4964 
26.98 4698 4838 474 5 4760.33 
27.00 4 231 4273 4133 421 2. 33 
27 .02 3502 34 55 3423 3460 
27.04 2886 2892 2913 2817 
27.0 E 2321 2402 2331 2351. 33 
27.08 1651 16qo 1 f9 6 1679 . 00 
27 .1 0 1233 1313 129 5 1280 . 33 
27 .12 1064 1040 10 65 10 5€. 33 
27 .14 919 934 90 5 613. 38 
27 .16 783 811 78º 794.33 
27 .18 701 733 7 28 7 20. 66 
27. 20 677 713 71 2 700. 66 
27.22 644 616 64 2 634 
27. 24 621 626 64 4 630.33 
27. 26 625 614 562 600 .33 
27. 28 617 578 585 593. 33 
27. 30 585 577 5¡:: 0 583.66 
27. 32 566 547 558 557 
27. 34 568 540 567 558 . 33 
27. 36 553 523 566 547. 33 ¡ 
27 . 38 578 60 5 610 597 . 66 
27 .4 0 575 567 563 568. 33 

1 

27 . 4 2 560 50-" SS8 54 ? 1 
27 . 44 533 565 54 2 246. 66 1 

27 ,46 556 ~ 52 5'7 ~SS 
27. 43 54 2 537 555 544 . 66 
27. 50 56 1 527 51 2 533 . 33 - - ..• ~ 
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P nOM .:..l.JIC 1 
1 

MG- UI.O CU _l\ T .·.s CU...1.T ;.3 
1 

27. 52 513 521 4CJ8 510. 66 1 
1 27. 54 500 534 529 521 1 

27. 56 5('Q 493 522 508. 

1 

27. 58 485 439 491 471. 66 
1 27. 60 1 487 464 4RO 

477 ·ºº 
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CONCLUSIONES DE LA SERIE A. 

Para el subgfupo (e ) de la tabla 8 , la fase de mauor J¡1o es la­

correspondiente al Si02 libre, esto se pr esenta en los cuatro difrac ­

togramas, que corresponden a diferentes proporciones de F y M, se­

gún la tabla 7. El Metasilicato de Litio es una fase apenas en forma­

ci6n, por lo que se refiere a B-Espodum eno no alcanza ni el 25 'Yo de -

I/1° y en cuanto a B-Eucriptita y Alumino Silicato de Litio podemos -

decir que está presente en la misma intensidad que el B-Espodumeno , 

sin embargo en dos de los casos este pico se traslapa con el de B-Es­

podumeno, no querie,:1do decir esto que ya no estén presentes dichas=-­

fases . 

Podemos decir que el cambio de fNta afecta en la !/lo de las fases, 

pero de ninguna manera en la aparición o desapari.c i6n de una fase. 

Para el subgrupo (F) tabla 9 , suc ede lo mismo que en el subgrupo 

anterior. 

En el subgrupo ( g ), la fase de m ayor intensidad relativq es la­

de B- Espodumerio lo cual qui.ere decir q ue a 950°C el Si02 se ha com­

binado en mayor proporc ión , dando l ugar a que una fase c rezca a expe~ 

sas de la otra . E1 Metasili.cato de Litio se encuent.~a ya en mayor pr~ 

porción. 
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En las tabla 11 , 12., 13, 14, los cambios en cuanto a la vari.aci.Ón­

de la temperatura son más notorios, ya que a 650°C y BOOºC la fase 

principal es la de Si02 libre, lo cual nos indica que estas temperatu­

ras no son suficientes para lograr la mayor combinaci.Ón de Si02 . 

A 950°C la fase principal es la de B-Espodumeno, lo cual hace que 

el Si02 libre se reduzca, ya que hubo una mayor combinación de es­

te , por lo que la mejor temperatura para obtener la mayor intensi-­

dad de las fases presentes combinadas es a 950°C. 

La variación en la cantidad de frita ocasionó solamente cambios-­

de intensidad relativa dentro de los picos de una misma fase en los d~:..: 

ferentes difractogramas del subgrupo. 
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SERIE B. -

Los difractogramas correspondientes a esta serie los podemos -­

distinguir en la tabla 5. Las muestras a partir de las cuales se efe~ 

tuaran dichos difractogramas fueron sinterizados a 650°C y a 800°C. 

Estos difractogramas los agruparemos con respecto al cambio-­

de temperatura para una misma composición e tabla 15 ). 

Tabla 15. 

De acuerdo a esta tabla tenemos cuatro subgrupo~primeramente­

anotaremos los resultados para los tres primeros subgrupos. Ta--­

blas 16, 17, 18. 

La primera ·diferencia en los tres subgrupos es que a 800°C, hay 

desaparición de un pico presente a 650°C, lo cual indica la desapari ­

c ión de una fas e , 

A hora bien a 800°C la intensidad para los picos corr espondien. 

tes de B- Eucriptita se mantienen sin mucha diferencia en cuanto a la 

intens idad relativa, en l o que conc ierne al y- L iAl 0 2 aumenta de in--

tensidad conforme aumenta la temperatura, este aumento es má s del 

50 %, pero esta fa s e crec e a expensas de la fase del Si02 lib""e que--



T AB L A # 16 

SUBG R.UP O i ) 

e 
12- 148 5 
13- 1486 
14-1487 
15- 1488 

3 .5 55% 67 ~ 

1009t> 



TABLA. t_ 11 
strnu RIJP o i 

INT. FG l I /T,... 
F ASr. :3 } Rb ~1'> Ti-.:S d.A 17-HQO 1'2,-1AAh 

B- .r.u 3.53 63% 5891> 
-!1.i AlO? 3.% 44% 100% 
-o...l!i:on o dumeno 2 . 9 2 

1 

37'7ii -
Si O? litre 3. 34 1007b 62% 

~ill<G RUPO = ~ ABL ~ l. l~ 

TN '!'. Rr;!T I /T .... 
l'" A::>.!!;S P Kt; SENTES d A 18-14Q1 1A-1AA7. 
ij_ .i:.u 3.5 3 67!lb 58% 
-JLi Al0 2 3.96 . 28?6 100~ 

-lltEspodumeno 2. 92 33% -
s10 2 libre 3. 34 1005'1 75% 

T AEL é 11. 19 
SUBG RUFO k 

INT. REL. (I /In 
-FASES F fil; Sfili TBS n A 1 S- 1488 

B- ~u 'L"i"í Af>% 
-1·.Li AlO..., 3.96 100% 
'<-E ~mod~eno 2.92 -

s10 2 libre 3.34 76'10 
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disminuye casi a la mitad de su intensidad conforme se aurrenta la --

temperatura. 

Si comparamos estos tres subgrupos en cuanto a la disminución-­

de frita presente tendremos que en el subgrupo ( h) a 650°C, el Si02 

presenta la misma intensidad relativa , con respecto a los subgrupos 

(i) , ( j ). Sin embargo a OOOºC disminuye el Si02 libre, pero esta di~ 

minución es menor en el subgrupo que tiene la menor cantidad de fri-,­

ta presente, esto es debido a que en la muestra sin fritar la cantidad 

de Si0
2 

libre es mayor. La temperatura de SOOºC no es lo suficient~ 

mente alta como para eliminar el exceso de Si02 libre presente en la 

muestra sin fritar. 

De acuerdo al diagrama de fases la mezcla original a partir de la 

c t:al están hechas las composiciones con las cuales se efectuaron los 

difractogramas, cae dentro del ar ea de B-Eucriptita, por lo que su -

presencia en esta serie es comprobable, sin embargo no es la fase­

que s e encuantra en mayor intensidad, ya que aparecen dos nuevas -­

fases que no están reportadas en el diagrama dado por Roy, que son­

el ti(. - Espodumeno y el f-LiAl02 • 

Podem os decir que en el caso de las muestr~~ corrtoa~ Q ura mi.S "" 

ma t e m peratur a no hay cambio en cuanto a las fas es pr esentes , lo Úni-
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co variante se tiene al cambiar la cantidad de frita presente en la muE.:: 

tra, lo cual ocasiona que la diferencia estribe en la intensidad de los 

picos presentes en los difractogramas de muestras sinterizadas a una 

misma temperatura. 

Para el caso en que se cambia la temperatura de sinterización, es 

te cambio representa un factor importante en la aparición o desapari­

ción de las fases, o bián que la fase que se encontraba con mayor in­

tensidad a una temperatura baja, deje de ser la fase predominante, -

cuando la temperatura se eleva. 

Tabla 19. subgrupo ( k ). 

Como la temperatura de sinterizacion es de SOOºC el o< - Espo­

dumeno yano aparece, y la fase con mayor intensidad relativa corres­

ponde nuevamente al t -LiA102 
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SERIE C. 

A--imeramente para esta serie solo se corri6 un difractograma a -

partir de la muestra sinterizada a 800°C y tres a partir de 950 ºC con 

disminuci6n de frita. 

De acuerdo al diagrama de fases estamos dentro del area de B-Ear 

podumeno, al igual que cercanos a la zona del Metasilicato de Litio . 

Los difractogramas de esta serie se encuentran agrupados en la -­

tabla 20. Se agruparon manteniendo constante la temperatura de sinte_ 

rización y variando la cantidad de Frita. 

De esta tabla resultan dos subgrupos , que se muestran er> las ta--

blas 21 y 22 . 

Tabla 21 subgrupo ( l ), 

Lo que podemos apreciar es que la fase de B-Espodumeno siempre­

fué la que tuvo la mayor intensidad, el Si02 libre representa mayor-­

intensidad relativa en comparaci6n con el Metas ilicato de Litio . 

Como lo que se mantuvo constante fu é la t e mperatura no hubo ca mbios 

en la intensidad de una fase con respecto a la otr-a , .sino que los ca m - ­

bios se manifestaron en c i..a nto a la I/I 0 de l a misma fa se en d iferentes 



50 
55 
562.5 

TABLA.121 
SUEG ;i_ l.JFO 1 

19.1492 

d A 
• gpodumeno 3.49 

Met. de Li 4.70 
s10 2 libre 3.34 

T~LA ti 22 
SUFGRUPO m 

• :ornodumeno 
Met. de Litio 
SiO libre 
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proporciones de Frita. 

Tabla 22 subgrupo ( m ). 

E1 B-Espodumeno se mantien coestante en intensidad, no así el -­

Si02 libre que al aumentar la temperatura se combina rapidamente. 

E1 Metasilicato de Litio aumenta en intensidad confo:l!"me se aumenta 

la t P'"Y"\peratura. 

E1 B- Espodumeno tanto a 800°C como a 950 ºC se mantiene con la ~ 

xima intensidad relativa, no así el Si02 que a 800 ºC está e n un 95% -

y a 950 ºC desciende hasta 29 %. 

El Metasilicato de Litio aumenta c.;onforme st:: aumenta la lernper a­

tura. 
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SERIE D. -

Los difractograrnas de esta serie se efectuaron con muestras con ­

teniendo Únicamente muestra sin fritar, con el objeto de ver si la au-­

sencia de frita, ocasionaba totalmente un aumento excesivo en la canti­

dad de Si02 libre. Los difractogramas están agrupados en la tabla 23 

En esta tabla , la cantidad de muestra se mantuvo constante y Únic~ 

mente var ió la temperatura de sinterización. 

Las fases que se presentaron en esta serie se agrupan en la tabla 24. 

Tabla 24 subgrupo ( n ). 

Las fases del u 4 Si O 
4 

y del Metasilicato de Litio aún a 950°C no al­

canzan grandes intensidads, por l o que es probable qlJe estas fases se­

for men en la mezcla fritada, 

ElSi02 libre es la fase que está en mayor intensidad ya que como-­

sol o se corrieron los difra c togramas con muestras sin fritar las tem_pe 

raturas de s interiza ción no son l o suficientemente altas como para lo - ­

grar la mayor combinación del Si02 l ibre . 

El L i4 Si O 4 se mantiene cons tante en todas las te mpera tu ·ras , 

El Metasili cato de Litio ( Li20 , S i0
2

) aumenta en intensidad r ela--



TAELAJ, 24 
SUI:GR C n 

% :·/ TBMP • lJi:; SU T 
750 e 
850 ºe 
050 ºe 

s10 2 libre 3.34 
Li4 Si OA 4.0r 
Met. de~ Li 4.70 

23-1608 
28-1614 
33-161 
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ti va, conforme se aumenta la temperatura, pero este aumento es del 

orden del 9 '% . 

CONC LUSIONES. 

Las fases del Li4Si04 y Metas ilicato de Litio no llegan a sobrepa ­

sar la intensidad relativa del Si02 n i aún a 95\0 ºC , esto nos puede -­

dar una idea de que estas fases se formen inicialmente en la muestra 

fritada y aumenten en intensidad c onfcrm e se aumente la temperatura 

de s interizaci6n, pero el emplear Únicam ent e muestra sin fritar ten~ 

mos que la fase predominante en t odos l os casos es la del Si02 libre, 

y sclo cam bia en intensidad conforme aumenta la temperatura, pero 

su intensidad relativa se mantiene constante ocupando siempre el 100%. 

Si comparamos estos r esultados obtenidos conforme al diagrama 

de Roy , v emos que esta serie s e encuentra en las fronteras del cuar­

zo y la del Li
2
0. 2Si02 , s in e m bargo esta Última fase no se e ncontr6 

en los r esultados del difrac t ograma pero se encontr6 presente el - -­

Metas ilicato de Litio ( Li20• S i02 ) y e l 2 Li20. S i02 , q ue al igual s on 

silicatos de litio • 
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SERIE E. -

Los difractogramas de esta seri al igual se efectuaron a partir 

de muestras conteniendo Únicamente muestra sin fritar. Estos se 

muestran en la tabla 25. 

Las fases presentes en los difractogramas son las que se mues-­

tran en la tabla 26. 

Tabla 26 subgrupo o. 

En estos difractogramas siempre la B-Eucriptita fué la fase que 

se encontró con mayor intensidad relativa, esto es lógico y compr2 

bable ya que por su posición en el di.agrama está cerca de la zona de 

B-Eucri.pti.ta. 

Lo que varía entre ellos confo,"me aumenta la temperatura es l~ i.nten 

intensidad ( I) de la b-Eucri.pti.ta en cada uno de los di.fractogramas, 

pero al comparar la intensidad de su pico phnci.pal c on la del res--

to de los picos, la fase de B- Eucri.pti.ta resulta tener un 100 % de -

i ntensidad relativa en l os tres di.fractugra ma s . 

En lo que r especta a l Si.02 l ibre se ha combinado ca s i totalmen - ­

te por lo que en el di.frac tograma 34-1620 ca s i y a no está pr esente. 



TABLA 11 25 

COMPO SIGION 
100% 
100~ 
100'6 

AS:C.S PRESUi" TES 
-~u 3.53 

s102 libre 3.34 
SOLUCICNBS OOLI 
DAS. 4.~1 . 

24-1609 
29-1615 
34-1620 

40'6 
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Sin embargo para el resto de los picos no se logró dar una inter-­

pretación y además aparece un nuevo pico a dA=4.41. Este pi co se a­

prec ia en el difrac tograma 34-1620., por lo que se volvió a repetir­

para una intensidad de 4x 1 o2 - 4- O, con el objeto de ver si alguno-­

de los picos que se pudieran confundir con el ruido de fondo emergían 

y d e esta forma poder asignar una fase a los fpicos libe~ sin embargo 

esto no resultó , ya que solo c recieron los picos ya presentes , pero no 

emergió ningún otro nuevo. 

Lo más probable es que los picos que están libres puedan ser oc~ 

s ionados por la formación de una solución s ólida entre los extremos 

de concentraciones bien determinadas, cercanas al area donde se en­

cuentra dicha composición 

CONCLUSIONES. 

La fase principal correspondió a la B-Eucriptita, y conforme -­

se au menta la temperatura aumenta la intensidad ( I ) de dicha fase, 

a l comparar los tres difra ctogramas . 

La presencia de una solución sólida fué el motivo de que quedaran 

pic os libres y ademá s de que a pareciera un nuevo pico . 



42. 

SERIE F.-

Esta serie al igual está compuesta de solo tres difractogramas: 

que se muestran en la tabla 27. 

La ·composición a partir de la cual se efectuaron los difractogra­

mas, cae dentro de un area que no fué motivo de estudio de Roy y -­

Osborn, por lo que en esa zona no está marcada ninguna fase presente 

para esta composición. 

Se buscó con gran cuidado pico por pico en los Índices de· Joint -

Committee on Pouder Diffraction Standards, y se enconir-·.a ron las fa-

ses de la tabla 28. 

Tabla 28 subgrupo p . 

El u 4Si0 
4 

es la. fas e que se encuentra con el 100% de I/1 0 , s in -

embargo su I vart:'a confor me se efectuan cambios en la temperatura 

de s interización , estos cambios no s on uniformes en los tres d ifrac--

togramas • 

El O( - Espodumeno está presente, pero disminuye a 800 ºC y a 

950°C ya no está presente. 

Esta fase y a había aparec ido en la s erie B , solo que a una temp~ 
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CCMI'O SI CICN · M TEMP 

Siü 

10n% 
100% 
100% 

4 • 00 10096 

3. 34 95b 

100% 10056 
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ratura de 650 ºC, pero a 800°C la fase desaparecía, sin embargo en­

este difracto~rama la fase de ~- esp<Xlumeno permanece hasta 750 ºC 

pero al pasar de esta temperatura desaparece. 

En cuanto al Si02 libre se enc uentra en baja intensidad relativa. 

CONCLUSIONES. -

La fase principal o m ejor dic ho la que s e e ncuentra con mayor -­

!/lo es la del u 4Si0 
4 

sin embargo los cambios de I al aumentar la-­

temperatura no son uniform es. 

La otra fase presente es la del o( -Esp<Xlumeno esta fase desapa..:. 

rec e al aumentar la temperatura y s olo la tenemos presente en el 

intervalo de 650°C -750°C. 

El Si02 es una fase que se encuentra en pequeña proporción. 

Para estos tres casos los cambios presentes solo se debieron a l -

cambio de temperatura, por lo que se puede concluir que la temperatu_ 

ra jue:Ja un papel muy i mportante en la presencia e intensidades de las 

fa ses cr istalinas presentes en una determ inada c omposición. 



SERIE G. -

Esta seri.e al i.gual cae dentro de un area desconocí.da. 

Los di.fractogramas están agrupados en la tabla 29. 

Tabla 29, 

44, 

La composici.Ón de las muestras se mantuvo constante y lo Úni.co 

que varió fué la temperatura de si.nteri.zación, 

Las fases que se encontraron presentes en esta composición se­

muestran en la tabla 30', 

Tabla 30, subgrupo q. 

Para esta serie solo resultaron presentes dos fases la del Si02-

y la del u 4Si04 , conforme se aumenta la temperatura se aumenta­

la !/Jo del Li.4Si.O 
4 

y disminuye la I/Iº del Si.02 libre, 

En el difractog""ama 36-1622 los picos del u 4 Si0 
4 

se definen y lo 

que era un conjunto de picos se convierte casi en uno . 

CONCLUSIONES. -
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COMPO SI CI CN M T.iMP DE ~ 
100 
100% 
100?6 

F ASl-;S 81lliSUl TiS 
10 2 libre 

Li SiO 
3. 34 100 
4 .on 505' 
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Para esta serie la temperatura 6ptima para tener la mayor inte12... 

sidad de Li.4Si0 
4 

( 2Li.20• Si02 ) es a 950 ºC, misma a la cual ·tene-­

mos gran parte eel Siü2 combinado. 

La serie F junto con esta serie caen dentro de un ar ea desconoci -

d~ además se encuentran bastante separadas una de la otra, y pre-­

sentaron ambas serie la fase de Li.4SiO 4 • 

Es de esperarse , por tanto que la fase predominante en una am-­

plia zona del diagrama cercana a la base del mismo sea el Li.4 Si O 4 

y que estas dos composiciones pertenezcan a esta area del diagrama. 
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SERIE H. -

La composicipn de esta serie cae dentro de dos zonas la del -­

Metasil icato de Litio y la del 2Li20. Si02 ( Li4Si04 ), al igual que la 

de B- Eucriptita, sin embargo en el diagrama no están marcadas los 

límites de estas tres fases, por lo que nuestra composici6n puede-­

presentar cualquiera de las tres fases. 

Los difractogramas se muestran en la tabla 31 • 

Las, fases pr~entes para el subgrupo están dadas en la tabla 32 . 

Tabla 32 subgrupc, ( r) 

En estos difractogramas la fase que si empre ocup6 la mayor in­

tens idad relativa fué la correspondiente al Si02 libre, aún aumentar. 

do la temperatur a. 

Aparentemente en la tabla 32 el u 2o . Si02 disminuye en I/loa.--

850 ºC , pero no es así lo que pasa es que el Si02 libre a 850 ºC­

a ument6 en intensidad ( I ) c on respecto a 7 50 ºC . A 950°C el Si02 -

disminuye e n I y au mentan las Intensidades para las fas es de 2Li20-
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TABLA I 32 
SUEGRUlO r) 

I/Io ¡¡¡_.; LA<:: }'A<::ii: S 
P A&:;S P iü. SEN TB S d. A 27 -1612 32-1618 37-1623 
s10

2 
libre 3.34 100% 100?6 100?6 

Met. de Li 
(Li 2o. Si0 2) 4.70 2051> 15% 28% 

211 20. s10 2(Li4-
Si04 ) 4.00 25% 21% . 5416 



47. 

CONCLUSIONES 

1 • - No es conveniente el empleo de goma en la elaboraci6n de - - ­

pastillas, ya que a la hora de quemarse esta ocasiona que se desbara­

te la pastilla . 

2 . - El empleo de frita además de dar más consistencia al polvo­

lo cual fac ilita la formaci6n de la pastilla, aumenta la dureza de los -­

mismas después de la sinterización. 

Cuando se hicieron pastillas usando muestra sin fritar, fué necesa­

rio agregar una pequeña cantidad de agua y usar más presi6n duran--­

te el formado de la pastilla. 

La cantidad de frita provoca un cambio Eie intensidades en las fa-­

ses pr esentes de ·un difractograma o de los difractogramas de una mi.~ 

ma seri:B , además hace que a menor cantidad de frita se tenga mayor­

intensidad de Si02 libre. 

Las f:emperaturas de sintérizaci6n empleadas son muy importantes 

ya que determinan la aparici6n o desaparici6n de las fases así como su 

intensidad . 

El hecho de que un pico de una fase que no sea el pico representa-­

tivo, esté en ma~1or intens idad que el pr inc ipal, puede ser debido a ~ .-.a 
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orientación favorable para dicho pic o, que lo haga crecer en intensi-­

dad , esto s e provoca a la hora de montar la muestra. 

3. - Las variables a considerar en la obtenc ión de una fas e deter--

minada con c ierta intens idad s on: 

a ) T emperatura de s i. nteri.zac i. Ón. 

b) A--oporci.Ón de frita y m ezcla sin fr itar. 

c) Ho m ogeneidad completa de la muestra. 

d ) Tiempo empleado en la s i.nteri. za c ión 

4. - En el intervalo de composic iones comprendido en la serie A 

la fase predominante es B- Espodumeno y la intensidad c onq ue a parece 

aume nta a medida que aumenta la temperatura de sinteriza c i.Ón, a pa-­

r ecie ndo el máxi mo a 950 ºC . 

5 . - En el intervalo d e composicones comprendido en la serie B , -

la fase predominant e es el r -UAl 0 2 . Esta fase no a parece en e l -­

d i.a grama d e fases dado por Roy. Según es te autor para este i.nterva -­

lo de composic iones la fase pr edominante es B- E uc ri ptita . Esta fase 

tambi.pen a parece en las deter m i.nac iones que hic imos par a ~ :;i, serie B , 

con una intens idad considerable . 

En esta s erie se obserba l a aparición de o( - Es podumeno y s u de -

s apar i.c i.6n s ubsecuente a sooºc . 

6 . - En el inter valo de com posiciones compr end í.d o e n la s ei 'i.e C, 
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la fase predominante es la de B-Espodumeno al igual que en la serie 

A. No obstante la proximidad en c omposición de las dos series no a~ 

rec e la B-Eucriptita ni el Alumino Sil icato de Litio, sin embargo no­

puede concluirse que estas fases no estén presentes sino que sus picos 

de difrac ción traslapan - ~on los del B-Espodumeno. 

7. - En la serie D como es de esperarse la fase predominante es el 

Si02 libre, como puede verse por su posición en el diagrama. 

Empiezan a aparecer ya los distintos silicatos de Litio que se ex­

tieneen desde esta zona hasta la parte baja del diagrama. 

8. - La serie E correspondió a la fase de la B-Eucriptita con com­

binación practicamente completa de la Si02 presente. 

9. - Las series F y G q ue no están ir>c-1 11irlri '3 en el diagrama c.:orre~ 

ponden sobre todo a la fase de U 
4 

Si O 
4 

y la diferencia en la tempera­

tura de sinterización afecta la presenc ia de sílice libre. 

La fase (!)(. -Espodumeno aparec e en la ser ie F solo a 750 t:. y d!:. 

s aparec e al aumentar la temperatura. 
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