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Resumen

El presente trabajo de tesis fuvo como objetivo construir un prototipe de dilatémetro, a
partir de elementos de desecho de otros dispositivos cientificos. Un instrumento que fuera
capaz de analizar y estudiar materiales poco convencionales y que junto a otras técnicas
de andlisis témmico, proporcionara informacidén adicional ¢ importante en la

caracterizacion de dichos materiales.

En el capitulo 1, “Introduccion™, se encuentran las caracteristicas principales del
dilatémetro, asi como, una descripcidn breve de los elementos que lo componen, las

especificaciones con las que cuentay como funciona.

El capitulo 2, “Marco tedrico”, trata de los antecedentes encontrados sobre dilatémetros
construidos comercialmente. También, se describen las principales técnicas de anélisis

térmico existentes para la caracterizacion fisica y guimica de materiales.

“Disefto general”, es el nombre del capitulo 3, en donde se muestran los dibujos de cada
uno de los elementos que constituyen el prototipo. Con estos dibujos se pretende dar un
mejor entendimiento del dilatémetro, ya que los dibujos cuentan con especificaciones

tales como nombre, material y ditnensiones de las piezas.

En el capitulo 4, “Construccion y ensamblado™, se explican brevemente las operaciones
en el taller que se realizaron al construir y ensamblar cada uno de los elementos. Asi
mismo, sc presentan ilustraciomes para facilitar su comprensién y finalmente una

fotografia del dilatémetro completo.



El siguiente capitulo es “Instrumentacién y control”, en donde se aborda lo referente al
software y hardware necesarios para la adquisicién de datos y despliegue de graficos.
También se hace una descripcién de los sensores de temperatura y desplazamiento

utilizados.

La “Calibracién” es el capitulo 6, en donde se presentan los instrumentos y métodos que

se utilizaron para calibrar los sensores de temperatura y desplazamiento.

En el capitulo 7, “Resultados y discusiéon™ ser habla de las caracteristicas de la muestra,
los céleulos necesarios y se muestra también, el comportamiento del dilatémetro respecto
a materiales con coeficiente de expansion lineal térmico conocido en la literatura, asi
como pruebas a otros materiales no convencionales y comparando, en algunos casos, con
otras técnicas de andlisis térmico. Se hace un anslisis de los resultados obtenidos,

ayundados por grificas y diagramas.
En el dltimo capitulo, se presentan las conclusiones del trabajo y una serie de sugerencias
para mejorar el disefio y las especificaciones del dilatometro, con la finalidad de hacerlo

mas completo y de mejor alcance.

A lo largo de este trabajo, se presentan referencias, que pueden ser encontradas con

detalle al final de este trabajo, en la bibliografia, con su némero correspondiente.
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CAPITULO L.
INTRODUCCION
El instrumento disefiado en este trabajo es un dilatémetro que cubre la norma E-228-95
ASTM!. El dilatbmetro es un instrumento sensible y versitil para medir cambios
dimensionales como funcién de la temperatura en diversos materiales sélidos. Puede
medir coeficientes de expansion lineal dentro de un intervalo de temperatura y ser
utilizado para estudiar varios fendmenos tales como temperatura de transicion, asociados
a cambios de fase, e historial de tratamientos térmicos. Este instrumento €s compacto v de
facil manejo, en el se emplea una varilia y un tubo de cuarzo para determinar el cambio en

longitud de una muestra, como funcién de la temperatura.

La expansion lineal térmica y el coeficiente de expansion lineal térmico se calculan a
partir de los datos obtenidos. Los coeficientes de expansion lineal se usan para propdsitos
de disefio, por ejemplo, para determinar tensiones térmicas que pueden ocurrir y causar
falla de un artefacto sélido compuesto de materiales diferentes cuando esta sujeto a
variacién de temperatura. El método de prueba puede ser usado para investigacion,

desarrollo, aceptacion de especificaciones, control y aseguramiento de calidad.
Para una medicién precisa de la expansién lineal, es conveniente que el dilatometro esté

calibrado, usando para ello, materizles de referencia que tengan una expansién térmica

reproducible conocida, y lo ideal es usar muestras patrén que cubran un rango de

temperatura razonabie.

En forma general el dispositivo consta de los siguientes elementos principales:

1. Soporte y varilla de cuarzo.



2. Horno, usado para calentar o enftiar la muestra (en nuesiro caso, en un rango de

temperatura ambiente hasta 1173 K [900°C]).

3. Sensor de desplazamiento (LVDT, Linear Variable Differential Transformer), un
transformador diferencial o indicador de sefial para medir las diferencias en longitud entre

la muestra y €l soporte,

4. Sistema de medicién de temperatura, consiste de dos sensores o termopares de alambre
delgado y calibrados del tipo K (cromel - alumel). Uno para control de temperatura del

homo y el otro para medir la temperatura de la muestra.

Para un funcionamiento adecuado del dilatémetro son necesarios otros elementos que son
los siguientes:

1. Controlador electrénico programable de temperatura.

2. Sisterna de computo que almacena y procesa los datos obtenidos.

3. Amplificador de sefial, donde se conecta uno de los termopares.

Funcionamiento del Dilatémetro

En el tubo de cuarzo, cerrado por uno de sus lados, se coloca la muestra que choca con la
pared de dicho tubo y del otro lado con la varilla de cuarzo. Muy cerca de la muestra se
encuentra colocado un sensor de temperatura (termopar de Ja muestra), esto se encuentra
en la parte central del horno. En ¢l otro extremo (afuera del horno) de la varilla de cuarzo
se encuentra conectado el nicleo del sensor de desplazamiento (LVDT). Al variar la
temperatura en ¢l homo, se presenta en la muestra un cambio dimensional que produce un

movimiento en la varilla de cuarzo (dilatacion o contraccidn) que provoca una sefal de



salida en el LVDT. Tanto la sefial del sensor de desplazamiento y ¢l termopar de la
muestra se registran en un programa de la computadors, especialmente disefiado para este

proposito, el cual almacena y grafica los datos en tiempo real.

Un diagrama general del dilatémetro se muestra en la figura 1.1,

Anplificador @—

Termopat de
la muestra
I— Varila de
—e—— Tubo de cuarzo Cuarzo
Muestra
L..J Termopar de
Homo contral ‘ Controlador de
temperatura
Resistencia

Figura 1.1 Diagrama general de los elementos del Dilatémetro

El dilatometro cuenta con fas especificaciones que se proporcionan en la taba 1.1

(o33



Tabla 1.1 Especificaciones generales del dilatometro

Tipo-

Rango de temperatura
LVDT
Sensibilidad
Linealidad
Homo

Tamafio de muestra (tipico)
Se pueden usar muestras de menor tamafio

Termopar de la muestra

Atmidsfera

Vertical
T. ambiente a 1173 K (900 °C)
Schaevitz modelo DC-D 050
0.601 mm=8.175 mv
0.21%

Eléctrico
{en cAmara refrigerada)
Longitod = 25 mm
Diametro = 3.17 mm

Cromel - Alumel

Aire
(se puede usar atmosfera inerte haciendo un vacio
previo)




CAPITULO 2.
MARCO TEORICO
2.1 Antecedentes
Los métodos termoandliticos son de gran importancia en la industria quimica. Ya que es
necesario saber el comportamiento de la expansion y los cambios dimensionales

reperitinos causados por transiciones o reacciones quimicas durante variaciones térmicas.

La practica de dilatometria ha existido por muchos afios. El desarrollo de los dilatémetros

ha estado caracterizado por el crecimiento en la importancia del laboratorio de control. La

produccion a gran escala de alto riesgo para el capital y la intensiva especializacion de

productos ha llevado a la necesidad de instrumentos méas especializados. Los modemnos

dilatometros poseen:

s Sefial de salida electronica para archivar las graficas de curvas analogicas, o para la
conexion de computadoras.

» Sistemas de medicién diferencial, con o sin una muestra de referencia, con
amplificadores del cambio en longitud.

s Una amplia variedad de dispositivos de temperatura programable para la

aproximacién optima de procesos de tratamiento térmico industriales.

Para facilitar la interpretacion de la expansion y contraccidn térmica (dilatacion) de un
material, fos dilatometros modemos tienen la capacidad de producir Ia derivada en ¢l
cambio en longitud (raz6n de cambio en longitud en cualquier momento). Recientes
dilatémetros desarrollados pueden medir cambios en un rango de temperatura que va de 4
a 2000K. Para dar los valores, se tienen que realizar las pruebas en dilatémetros

electrénicos con varios aparatos.



En Ja actnalidad existen compafifas que desarrollan y producen equipos de andlisis
térmico. Para pruebas de expansién y confraccion es posible encontrar diferentes

modelos, a continuacion se muestran algunos ejemplos de dilatémetros comerciales.

1.- E1 DIL 402 PC (figura 2.1) es un nuevo dilatémetro que ha sido desarrollado por
NETZSCH. Esta equipado con los mds recientes disefios electrénicos y sistemas de
adquisicion de datos. Es disponible en rangos de temperatura ambiente a 1473K (1200°C)
o 1673K {1400°C). Esta disefiado como el instrumento apropiado para la investigacion,
desarrollo y control de calidad de las cerdmicas y vidrio industrial. Cuenta con un
software el cual es directamente adaptado a las necesidades del usuario, combina facilidad

de operacién y un andlisis completo de datos experimentales.

2.- El dilatémetro NETZSCH 402 C {figura 2.2) puede ser equipado con diferentes
materiales de referencia y hornos para satisfacer casi todos los requeritnientos del sistema.
Su rango de temperatura es de 93K (-180°C) a 2273K (2000°C). Es posible analizar
muestras en atmosfera inerte y en vacio, con un alto grado de precisién. E1 DIL 402 C
combina muchos ailos de experiencia con la Gltima tecnologia, un moderno y eficiente
disefto con facilidad de operacion. Es utilizado para la determinacién de expansion
térmica, transformaciones de fase, temperaturas de descomposicién, transiciones vitreas,

puntos de ablandamiento y cambios de densidad.

3.- Otro modelo reciente desarrollado por NETZSCH es el DIL 402 E, tiene un rango de
temperatura de 13K (-260°C) a 3073K (2800°C), cuenta con un sistema de muestra
sencillo y doble, asi mismo es posible trabajar con atmésfera inerte o de vacio. Este

modelo se muestra en la figura 2.3.



Figaura2.3 DIL 402 E



2.2 Andlisis Térmico

El analisis térmico? incluye un grupo de técnicas en las cuales se miden propiedades
fisicas y quimicas de una sustancia o una mezcla de sustancias que son determinadas
como una funcién de la temperatura. En este tipo de estudios la muestra esta sujeta a un
programa de temperatura controlada, el programa puede incluir calentamiento o
enfriamiento (dinamico), ¢ mantener la temperatura constante (isotérmico), ¢ una

combinacion de ambas.

La produccion de materiales nuevos de alta tecnologia y la necesidad que resulta respecto
4 una caracterizacidén mas precisa de estos materiales, ha incrementado la demanda de las
técnicas de anélisis térmico. Las areas actuales de aplicacién incluyen mediciones
ambientales, andlisis de composicion, certificacidn de composicién de productos,
determinacion de la estabilidad de productos, estudios de las reacciones quimicas y
propiedades dindmicas. El analisis térmico se ha usado para determinar las propiedades
fisicas y quimicas de polimeros, placas de circuitos electrénicos, materiales geologicos y
carbén mineral. Un instrumento de analisis térmico moderno, integrado, puede medir
temperaturas de transicion, cambios dimensionales, cambios modulares y propiedades

viscoelasticas.

El anélisis térmico es Gtil tanto en analisis cuantitativo como cualitativo. Las muestras se
pueden identificar y caracterizar mediante investigaciones cualitativas de su
comportamiento térmico. A partir del analisis de datos térmicos es posible obtener
informacion respecto a la composicidn y estructura de las diferentes fases de una muestra
dada. Es posible obtener también resultados cuantitativos a partir de fos cambios en peso
y de entalpia que tienen lugar a medida que la muestra se calienta. Las temperaturas de los
cambios de fase y a la cual se presentan reacciones quimicas, que se asocian con la

liberacién de calor sirven para detcrminar la pureza de Jos materiales.



El uso de microprocesadores ha incrementado y simplificado las técnicas de anilisis
térmico. La muestra se calienta a una velocidad programada en un ambiente controlado
dentro del horno. Los cambios en propiedades especificas de una muestra se monitorean
mediante transductores especiales, los que generan sefiales de voltaje. Posteriormente la
sefial amplificada, digitaliza y ahmacena en un disco magnético junto con las
correspondientes respuestas directas de temperatura de Ia muestra. Los datos también se
pueden exponer o graficar en tiempo real. La microcomputadora se usa para procesar los
datos con programas a manera de biblictecas de aplicaciones disefiados para las técnicas
de andlisis térmico. Las capacidades miltiples de algunos sistemas de computadoras
permiten que una computadora tinica opere varios analizadores térmicos simultinea e

independientemente.

Una de las principales ventajas del uso de sistemas de microcomputacion en andlisis
térmico, es que el operador rara vez necesita repetir un andlisis debido a una incorrecta
eleccién de la sensibilidad de la escala de ordenadas. Una vez reunidos todos los datos, el
programa computacional hace esta reordenacién de la escala. En algunos sistemas es
posible recrdenar antomaticamente ambas escalas una vez que se obtienen los datos del
ultimo punto. Cuando se considera la cantidad de tiempo necesaria para la obtencién de
datos térmicos, la ventaja es evidente. Por ejemplo, la realizacion de una corrida
calorimétrica de barrido diferencial (DSC) a 10° C/min, desde la temperatura ambiente
hasta 1100°C, requiere de 100 min y, por lo tanto, la repeticién de la corrida de la muestra
tardaria mas de dos horas, considerando el tiempo requerido para enfriar la muestra v

volver a colocarla.

Meétodos de analisis térmico
1. - Andlisis Térmico Diferencial (DTA)

2. - Calorimetria de Barrido Diferencial {DSC)



3. - Anabisis Termogravimétrico (TGA)
4. - Anslisis Térmico Simultaneo

5. - Anglisis Termomecanico (TMA)

6. - Dilatometria (DIL)

7. - Anilisis Mecdnico Dindmico (DMA)

2.2.1 Apalisis Térmico Diferencial (DTA)

En el analisis térmico diferencial (DTA, de differential thermal analysis), la diferencia en
temperatura enfre la muestra y e} material de referencia térmicamente inerte se mide como
funcion de la temperatura {generalmente la temperatura de la muestra). Cualquier
transicidon que experimente la muestra da como resultado una liberacion o absorcion de
energia por la muestra con la correspondiente desviacidén de su temperatura en relacion
con la de referencia. Una gréfica de la diferencia de temperatura, delta T, en funcién de la
temperatura programada, T, indica la(s) temperatura(s) de transicién y si la transjcion es
exotérmica o endotérmica. El DTA y el andlisis Termogravimétrico (medicién del cambio

de peso en funcién de la temperatura), se realizan a menudo simultineamente sobre la

misma muestra.

Aplicaciones: identificacién de temperaturas caracteristicas, transiciones vitreas,
comportamiento y temperatura de cristalizaciéon y fundicién, pureza, compatibilidad,
polymorfismo, indice sélido-liquido, capacidad de calor especifico, comportamiento de

reaccién, reaccidn cinética, estabilidad de oxidacién y estabilidad térmica,

En DTA, el homo contiene un blogue con compartimentos idénticos y localizados
simétricamente. La muestra se coloca en un compartimento y en el otro, un material de
referencia; se inserta un termopar en el centro del material en cada compartimento. A

continuacién se calienta el horno y los bloques de la muestra mediante un elemento

10



calorifico controlado por el microprocesador. La diferencia de temperatura entre los
termopares de Ja muestra y 1a referencia (S,R), conectados opuestamente entre si se mide
de modo continuo. Después de la amplificacion (aproximadamente 1000 veces) mediante
un amplificador de CD de ganancia alta y de bajo ruido para sefiales de milivoits, la
diferencia en sefial se registra en el ¢je y. La temperatura del horno se mide mediante un
termopar independiente y se regisira en el gje x. Debido a que el termopar se pone en
contacto directo con la muestra, el DTA proporciona la exactitud termométrica mds alta
de todos los métodos térmicos. El DTA puede usarse en el intervalo de temperatura
comprendido desde -190 hasta 1600°C. Los tamafios de las muestras son similares a los

usados en la DSC.

En general, cada sustancia da una curva de DSC o de DTA en la que el nimero, forma y
posicién de varias de las caracteristicas endotérmicas y exotérmicas, sirven como medida
para identificar cualitativamente una sustancia. Cuando ocurre un cambio endotérmico la
temperatura de la muestra se rezaga con respecto a la temperatura de la referencia debido
al calor en la muestra. El punto de inicio del cambio de fase o de la reaccion quimica en el
punto en que la curva comienza a desviarse respecto de la linea base. Cuando la transicion
es completa, la difusion térmica permite un regreso rapido de la muestra al equilibrio. La
temperatura del pico (o del minimo) indica la temperatura a la cual la reaccién se realiza
cuantitativamente. Cuando el rompimiento no es brusco, se obtiene un punto reproducible

trazando una linea tangente a la linea base, y otra tangente a la pendiente inicial de la

curva.

La determinacién de [a significacién de las curvas de termoandlisis no es siempre una
tarea evidente. Una coleccidn de referencias de las curvas de interés especifico para un
laboratorio, es de suma importancia. Los sistemas de ¢omputo ofrecen la posibilidad de

almacenar y una ripida localizacion de los datos. Los datos de termoandlisis sobre
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productos comerciales o puntos de transicién para sustancias puras reportadas en la
literatura, son de poco valor para la comparacién de un perfil térmico barrido
dindmicamente. El uso de técnicas complementarias es de gran valor. La correlacidén de
productos gaseosos desprendidos térmicamente, con las transiciones observadas mediante
Calorimetria de Barrido Diferencial o Anilisis Térmico Diferencial usando el analisis o la
deteccion del gas desprendido, frecuentemente ayuda a la elucidacion del mecanismo de
descomposicion. La realizacién de descomposiciones térmicas en atmdsferas inertes,
oxidantes o especiales, pueden proporcionar con frecuencia informacién importante a

partir de los cambios en las curvas.

2.2.2 Calorimetria de Barrido Diferencial (DSC)?

La Calorimétria de barride diferencial (DSC) se ha convertido en la técnica de analisis
térmico mas usada; mide flnjos de calor y temperatura asociados con las transiciones iso y
endotermica. En esta técnica la muestra y los materiales de referencia estin sujetos a un
cambio de temperatura programado con precisién. Cuando ocurre una transicion térmica
(un cambio fisico o quimico que da lugar a una emisién o absorcion de calor) en la
muestra, se adiciona energia térmica bien sea a la muestra o a la referencia con objeto de
mantener ambas a la misma temperatura. Debido a que la energia transferida es
exactamente equivalente en magnitud a la energia absorbida o producida en la transici6n,
el balance de energia proporciona una medicién calorimétrica directa de Ia energia de
transicién. Puesto que el DSC puede medir directamente tanto la temperatura y la entalpia
de una transicidn o ¢l calor de una reaccién, frecuentemente se sustituye por ¢l andlisis
térmico diferencial como un medio para determinar estas cantidades excepto en ciertas

aplicaciones a altas temperaturas.

Una celda tipica de DSC usa un disco (Cu-Ni) constantan como el medidor primario para

transferir calor a las posiciones de la muestra y la referencia, y también como un elemento



de la union termoeléctrica sensora de la temperatura. La muesira y una referencia se
colocan en moldes diferentes que se asientan en plataformas elevadas sobre el disco. A
través de éste se transfiere calor a la muestra y a la referencia. El flujo diferencial de calor
hacia la muestra y la referencia se moniterean mediante termopares de cromel-constantan
formados por la midn del disco de constantan y el recubrimiento fino cromel, al lado
inferior de cada plataforma. Los alambres de cromel y alumel que se encuentran
conectados al lado inferior de la recubierta fina (wafer) forman un termopar
cromel-alumel, que sirve para monitorear la temperatura de la muestra. Una sensibilidad
calorimétrica constante se establece mediante un programa de cémputo que mantiene
lineal el coeficiente de calibracién de la celda. La DSC proporciona una exactitud
calorimétrica maxima desde -170 hasta 750 °C. Los tamafios de muestra varfan entre 0.1 y
100 mg.

Para que las determinaciones sean precisas se requiere una ampliacion del termograma, a
fin de que la medicion del 4rea sea exacta, v una explosién con base en el tiempo en vez
de un termograma basado en la temperatura. También, las mediciones cuantitativas
precisas de la capacidad térmica se realizan cominmente ajustando la sensibilidad a
valores altos. Los datos almacenados en discos se registran a la maxima sensibilidad. Los
termogramas pueden volverse a graficar sobre un intervalo de temperatura y en escala
seleccionada por el operador. Es posible la expansién de temperatura a 0.2°C/em, Cuando
este hecho se combina con una sensibilidad calorimétrica hasta 0.01 mW/cm, se pueden
graficar los cventos térmicos que producen muy pequeftas cantidades de calor. Para una
maxima exactitud se obtiene una linea base y se resta del termograma de la muestra para
determinar la capacidad térmica (o calorifica), Los calores de transicién se calcuian a
partic de los datos almacenados mediante los programas de aplicacién de la

microcomputadora.

13



2.2.3 Anilisis Termogravimétrico (TGA)?

La Termogravimétria (TG) o andlisis termogravimétrico (TGA, de thermogravimetric
analysis) es ia segunda técnica mas usada cominmente; proporciona una medicion
cuantitativa de cualquier cambio de peso asociado a transiciones térmicamente inducidas.
Por ejemplo, la TG puede registrar directamente la pérdida en peso como una funcion de
la temperatura o del tiempo (cuando se opera en condiciones isotérmicas) para las

transiciones que involucran una deshidratacion o descomposicion.

Las curvas termogravimétricas son caracteristicas de un compuesto o material dado
debido a la secuencia Gnica de las transiciones fisicas y las reacciones quimicas que
ocurren sobre intervalos definidos de temperatura. Las velocidades de estos procesos
térmicamente inducidos son frecuentemente una funcion de la estructura molecular. Los
cambios de peso resultan de la formacion y del rompimiento de los enlaces fisicos y
quimicos a temperaturas elevadas. Estos procesos pueden dar lugar a la formacién de
productos velatiles o productos de reaccidn que conllevan a un cambio del peso de la
muestra. Los datos obtenidos por TG son Utiles en la caracterizacion de materiales al igual
que en la investigacién de la termodindmica y la cinética de las reacciones y transiciones
que resultan de la aplicacién de calor a estos materiales. El intervalo de temperatura usual
para la TG es desde temperatura ambiente hasta 1200°C, tanto en atmésfera inerte como

reactiva.

Sus principales usos incliyen la medicion de Ia estabilidad térmica del material y su
composicién. Los instrumentos de TGA son generalmente usados en todas Jas fases de

investigacién, controt de calidad y operaciones de produccién.

En TG el peso de la muestra se registra continuamente a medida que se incrementa la

temperatura. Las muestras se colocan en un crisol o platillo poco profundo que se
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introduce en un horno sobre un soporte de cuarze unido a una balanza de registro
automadtico. El brazo de cuarzo horizontal se mantiene en la posicién de cero mediante la
corriente que circula a fravés de la bocina del transductor de una balanza
electromagnética. Un par de diodos fotosensibles actfian como sensor de posicidén para
determinar el movimiento del brazo. Cualquier cambio de peso de la muestra causa una
desviacién del soporte, la cual es percibida por uno de los fotodiodos. El brazo regresa a
Ia posicion nula original por medio de una corriente de retroalimentacion enviada de los
fotodiodos a la bobina de la balanza. La corriente es proporcional al cambio de peso de la

muestra,

Son tipicas las velocidades de calentamiento lineales desde 5 hasta 10°C/min. Los

tamafios de muestras varjan desde 1 hasta 300 mg.

La TG ha sido usada en el anilisis cinético de la estabilidad de polimetos, anélisis de la
composicién de materiales multicomponentes, analisis atmosféricos y estudios de
corrosién, determinacidn de humedad y wvolatiles, y en prucbas aceleradas de

envejecimiento.
2.2.4 Analisis Térmico Simultaneo?
Esta técnica combina la termogravimetria con el analisis térmico diferencial o la

Calorimetria de Barrido Diferencial en una corrida.

- Es posible considerar la masa real de lJa muestra en una temperatura dada ¢n

determinacién de su Cp.

- No existe diferencia entre las sefiales medidas del TGA y DTA/DSC.
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2.2.5 Anilisis Termomecanico (TMA)

Dilatometria (DIL)¢

El Analisis Termomecinico (TMA, de termomechanical analysis) proporciona medicion
de penetracion, dilatacidn y contraccion de los materiales como una funcién de la
temperatura. Se pueden presentar los siguientes casos:

- Insignificante carga mecanica de dilatacion.

- Carga constante (estatica) de analisis Termomecénico.

- Fuerzas oscilantes, andlisis dindmico y mecanico.

Un aparato tipico es una sonda conectada mecanicamente al nficleo de un transformador
diferencial lineal variable (LVDT, de linear variable differential transformer). El nicleo
se acopla a la muestra mediante una sonda de cuarzo que contiene un tetmopar para medir
la temperatura de la muestra. Cualquier movimiento de ésta se traduce en un movimiento
del micleo del transformador y en una sefial de salida que es proporcional al
desplazamiento de la sonda, cuyo signo indica direccion del movimiento. La variacion de

temperatura comprende desde la del nitrégeno liquido (-196°C) hasta 850°C 2

En los modos de penetracion y dilatacion, Ja muestra descansa sobre un portamuestras de
cuarzo en el interior del horno. En ausencia de carga, se observa una dilatacién o
expansion por la temperatura. El coeficiente térmico de dilatacion lineal se calcula
directarnente a partir de la pendiente de la curva resultante. Una bandeja de pesar unida a
Ia parte superior de la sonda permite que una fuerza predeterminada se aplique a la
muesira para estudiar las variaciones en presencia de carga. Las sondas con punta de
didmetro pequefic y bandeja de pesar cargada se usan cuando lo que interesa es la
detencion sensible de temperaturas de ablandamiento, temperatura de distorsidn por calor
y transiciones vitreas. Cuando los objetivos de investigacién son los coeficientes de

dilatacion y los cambios dimensionales debido al relajamiento o alivio de esfuerzo (0
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tensiones) se usan puntas de didmetros més grande y ausencia de carga. Los tamafios de
las muestras pueden variar desde un recubrimiento de 2.5 micrOmetros hasta un cuerpo
macizo con un espesor de 1.3 cm. Se observa sensibilidades hasta de unos cuantos

micrémetros {o micras). -

Para la medicién de muesiras bajo tensién, el portamuestras y la sonda se reemplazan por
un sistema que permite sostener la muestra mediante ganchos estacionarios y moéviles
hechos de cuarzo. Esto permite realizar mediciones de alargamiento en peliculas y fibras.
Se hacen perforaciones separadas 0.6 cm aproximadamente entre si en piezas moldeadas
por inyeccién o en peliculas fundidas en solucién © por extrusion; para esta prucba
también se puede usar una fibra fundida en un bucle. La sonda a base de dos ganchos esta
disefiada para asir fueriemente un par de esferas de aluminio que se fijan a cada extremo
de una muesira de fibra. Las mediciones realizadas con estas sondas se relacionan con el

moédulo elastico de tensién de la muestra.

Las caracter{sticas de dilatacién de volumen de las muestras se mide colocando la muestra
en un cilindro de cuarzo al que se ajusta una sonda de cuarzo plana en una disposicién de

tipo cilindro-piston. Los cambios de volumen de [a muestra se traducen en un movimiento

lineal del piston.

Los dilatémetros son utilizados para medir la expansién o contraccién de sélidos en
diferentes temperaturas. Nuevas aplicaciones incluyen la determinacién del proceso de

sinterizacion de cerimicas y metales.

El cambio e¢n temperatura s¢ logra a través de ciclos programados. Hay dilatébmetros

horizontales y verticales.




El dilatometro basico consiste de un marco que soporta el sensor de expansién, la
muestra, y la lamina movible para el horno. Hay muchas mas opciones para adaptar el
dilatémetro a la aplicacién del material. Hay también varios hornos disponibles para

temperaturas desde -260°C hasta +2300°C.

Recientemente, Ios dilatémetros se han usado para control de calidad en materiales o en
produccitn. Ejemplos interesantes incluyen la manufactura de convertidores cataliticos ¥

escudos de calor para Ia industria aerospacial.

2.2.6 Anilisis Mecdnico Dirdmico (DMA)*
Este es un método termoanalitico mediante el cual el coroportamiento mecanico de una
muestra sujeta a un programa de temperatura especifico, es investigado bajo el efecto de

una carga, la cual cambia con el tiempo.

Es la determinacién del almacenamiento y perdida de rigidez vy el factor de
amortiguamiento de una muestra, como una funcién de temperatura, tiempo y frecuencia

de una carga oscilante aplicada.

El Andlisis Mecanico Dindmico es la técnica térmica analitica mas sensible para detectar
transiciones asociadas al movimiento en las cadenas de los polimeros. La técnica
comprende la medicién de la frecuencia de resonancia y la amortiguacién mecdnica de un
material obligado a flexionarse a una amplitud seleccionada. La amortignacion mecénica
es la cantidad de energia disipada por la muestra mientras oscila, tanto que la frecuencia
resonancial define el modulo elastico (o de Young) o rigidez. El médulo de pérdida y la
razon entre el médulo de pérdida y el médulo eldstico se calcula a partir de la frecuencia o
los datos de amortiguamiento, En general, los médulos y la frecuencia, al igual que la

amortiguacién, cambian mds notablemente que la capacidad o la expansién térmica
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durante las transiciones secundarias. Por ejemplo, ¢l analisis mecénico dindmico es Uti] en
ia determinacion de la eficacia de agentes reforzantes y de rellenos usados en resinas
termoestables. Tanto la DMA como la TMA sirven para determinar las propiedades

fisicas importantes en la produccion de tableros multicapas para circuitos impresos.



CAPITULO 3.
DISENO GENERAL
3.1 Disefio
Es importante mencionar que el presente disefio es un prototipo que tiene la finalidad de
comprobar su funcionamiento y como conclusién, formular sugerencias de como se puede
mejorar tanto el disefio mismo, con adaptaciones y una mejor seleccién de materiales de

construccién y ensamblado, con la finalidad de ampliar sus alcances.

Para este proyecto se recurrié a adaptar elementos de otros dispositivos cientificos para
aprovechar sus caracteristicas estructurales y de medicién micrométrica del
desplazamiento, esto permitié la manipulacién y montaje de nuestros elementos,
facilitando su manufactura y economizando material y tiempo. Tal es el caso de una base
sélida que formaba parte de un espectrofotémetro y un brazo movible, capaz de sujetar un
ocular de un microscopio. De la base se aprovechd una estructura elevada o torre que

tiene una placa capaz de soportar al horno de forma segura. Se hicieron pequefios ajustes

y arreglos.

Para ensamblar y conjuntar todos los elementos anteriores fue necesario disefiar y
manufacturar otras piezas especificas para cada uno de ellos, haciendo las modificaciones

que fueran necesarias.

En forma general el disefio considera los elementos principales siguientes:
1. Base principal

2. Torre

3. Brazo

4, Camara de refrigeracion

5. Horno
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) soporte de la resistencia
b)tapasy
¢} espérragos
6. Base y soporte de la cimara de refrigeracion
a)placa
b} rieles
c) perfiles
7.-Base y soporte del brazo
a) placa de acero
b} viga v base
-8. Blogue
9. Soporte del tubo de cuarzo
a) sujetador del tubo
b) tapa del sujetador
10. Sujetador del LVDT
a) cilindro
b} adaptador del nticleo del LVDT
11. Tubo de cuarzo
12. Variila de cuarzo
13. Mesa (no mostrada en el dibujo 3.1)
a) estructura

b) patas de nivel

El disefio general se muestra en el siguiente dibujo (3.1). Todos los diseflos fueron
realizados con ayuda del programa autocad Versién 14. Cada uno de sus elementos, asf

como los dibujos del taller se muestran en los siguientes dibujos de este capitulo.
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CAPITULO 4,
CONSTRUCCION Y ENSAMBLADO
Una vez obtenido el disefio general del dispositivo, se procedié a construir y ensamblar
cada una de sus piezas. En este capitulo se describen los procesos de manufactura para

cada elemento.

4.1 Camara de refrigeracién
Elementos que lo componen:
1. - Cilindros

2. - Tapa posterior

3. - Anillo frontal

Cilindros

Para la construccion del horno fue mecesario obtener dos cilindros (figura 4.1) de
diferentes didmetros con la finalidad de hacer wna camara de refrigeracion, dichos
cilindros son de acero inoxidable. El cilindro exterior tiene dimensiones de 19 cm de
largo ¥ 10.2 cm de diametro exterior y 0.3 cm de espesor. El cilindro interior cuenta con
15 em de longitud y 8.2 ¢m de didmetro interior con 0.3 cm de espesor. Para lograr la
entrada y salida de agua de la camara de refriperacion fue necesario hacer dos agujeros al
cilindro exterior de 1.3 cm de diametro y separados un angulo de 180° entre ellas, es decir

en lados opuestos.

U

Figura 4.1 Cihndros de acero inoxidable que forman la cidmara de refrigeracién,
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Se necesitaron cortar dos cilindros de acero inoxidable (figura 4.2) de longitud de 10 cm,
con diametro 1.4 cm y espesor de 0.15 cm. Ambas fueron maquinadas para hacerles una

ranura de (.3 cm y una profundidad de 0.05 cm.

( 0

Figura 4.2 Cilindro de acero inoxidable para entrada y salida de agua recirculada (2 piezas).

Tapa posterior

Para construir esta pieza (figura 4.3) se necesitd una placa de acero inoxidable de 12.7 cm
de diémetro ¥ en un torno grande, se desbastd hasta dejar un dismetro de 10.2 cm. Se
necesitd solamente 1.27 cm de espesor para esta seccién. La mitad de dicha seccidon fue
cilindrada hasta dejarla en 8.2 em de didmetro y la otra mitad fue dejada asi, formando
una brida de 0.635 em y 10.2 om de didmetro. En el torno se barreno un agujero de 2.6
cm con la finalidad de colocar un pequefio cilindro, el cual es de acero inoxidable, consta

de un largo de 7cm y 2.6 de diametro exterior con (.15 cm de espesor.

Figura 4.3 Tapa posterior de la cimara de refrigeracién.

Anillo frontal
Para el anillo frontal se necesité una seccién circular de acero inoxidable y con ayuda del

tomo fue desbastado y barrenado hasta el diametro interior y exterior deseado
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respectivamente, las perforaciones necesarias con las que se sujetaria una tapa (de ser
necesaria) foeron realizadas en un taladro vertical y se encuentran separadas un dngulo de
60° c;m*e cada una. Finalmente se le hizo cuerda alternada con un macho, cuidando que
no coincidieran con los de la tapa, para que se pudiera atornillar de manera aliermada. Es
decir, unos tornillos de la tapa al anillo y otros del anillo a Ia tapa. El anillo frontal se

muestra en la figura 4.4.

Figura 4.4 Anillo frontal de la cdmara de refrigeracion,

Ensamblado de 1a ¢imara de refrigeracion

Como primera operacién se s0ld6 el cilindro de 2.6 cm de didmetro a la tapa posterior,
esta operacidén se realizo con soldadura autégena. Con el mismo método, para formar la
camara de refrigeracién primero fue necesario vnir el cilindro de menor didmetro con la
tapa posterior y con el anillo frontal. En forma independiente, en ¢l cilindro de didmetro

mayor se soldaron los tubos de entrada y salida de agua.

Una vez realizada esta operacidn, se procedié a unir los dos cilindros mediante la
soldadura de la tapa posterior y el anillo con ¢l cilindro grande. De esta forma se formo
una cdmara de refrigeracién de un cm de espesor. La camara de refrigeracion ensamblada

s¢ muesita en la figura 4.5,
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Figura 4.5 Cérmara de refrigeracion ensamblada.

Base, soporte y sujetadores de la cimara de refrigeracién

La base del homo consta de dos perfiles cnadrados de aluminio de 31 ¢m de longitud y 5
cm de ancho con un espesor de 0.5 cm. De una seceion de este material se cortaron dichos
perfiles con una segueta. Posteriormente se marcaron 4 agujeros, a cada perfil, dos en
cada una de sus caras; con un taladro se perforaron dichos agujeros en un didmetro de

0.714 em. Como se muestra en la figura 4.6.

Figura 4.6 Perfil de aluminio de la base de la camara de refrigeracion (2 piezas).

Los soportes del horno son dos perfiles de acero (figura 4.7) de 13 cm de largo y 2.54 por
2.54 cm con un espesor de 0.3175 cm. Las perforaciones con las que cuenta se realizaron

con un taladro con una broca de 0.556 cm de didmetro.
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Figura 4.7 Perfil de acero para el soporte de la cimara de refrigeracion (2 piezas).

Los sujetadores del homno estan hechos de fleje, las perforaciones que necesité, fueron
hechas con un taladro y con una broca de 06.556 cm de didmetro. Uno de estos sujetadores

se ilustra en la figura 4.8.

g
g

Figura 4.8 Sujetador de la cimara de refrigeracion.

Ensamblado de la base, soporte y sujetadores de Ia cimara de refrigeracién

Se montaron los perfiles de aluminio acomodados como rieles en Ja placa de la torre. Los
soportes fueron atornillados a los perfiles y con el fleje se sujeta perfectamente la camara
de refrigeracion, a estos flejes se les introduje un tornillo y apret6 con tuercas. El

ensamblado de estos elementos s¢ muestra en la figura 4.9,
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Figura 4.9 Ensamblado de Ia base, soporte y sujetadores de la cdmara de refrigeracion.

4.2 Horno
El homno es eléctrico y la resistencia con [a que se logra el calentamiento es de tipo plana
de “kantal” con 1.5 pun de ancho y 0.114 mm de espesor. Los elementos que lo

componen son:

1.- Soporte de la resistencia

2. Tapas

Soporte de la resistencia
La resistencia esta colocada en un tubo de alimina de 14 cm de largo, un didmetro de 2.5
cm y espesor de 0.3 em. Se selecciono aliimina por su alta resistencia a la temperatura y

ser buen conductor térmico (33.4 W/mK a temperatura ambicnte). Para corlar este
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material, por presentar alta dureza se utilizo una cortadora con un disco de punta de

diamante. El soporte de la resistencia se muestra en la figura 4.10.

Figura 4.10 Tubo de aliimina que sirve de soporte de la resistencia,

Tapas

Fue necesario construir dos tapas (figura 4.11). En una seccidn rectangular de acero
inoxidable de 20 cm por 12 cm y espesor de 0.3175 cm, se marcaron dos circulos con
didmetro de 8.2 cm. Primero se separaron y maquinaron para dejarlas en un didgmetro final
antes referido. Ambas fueron rebajadas en el centro a un didmetro de 2.5 cm vy a una
profundidad de 0.15 cm. A una de ellas se le hizo un agujero en ¢l centro de 1.3 ¢m, en €l
torno. Posteriormente se montaron en un taladro vertical v se taladraron 3 agujeros,
separados un angulo de 120 grados entre ellos. A estos agujeros se les hizo cuerda con un
macho de 0.635 cm. Finalmente se cortaron tres tornillos de los llamados esparragos con

una longitud de 14 ¢cm cada uno.

Adicionalmente en la tapa que tiene vista hacia la parte frontal del horno, fueren hechas
dos perforaciones para tener la salida de la resistencia, Con el fin de evitar que existiera
un corto entre la resistencia y las tapas, se utilizo un tubo de alimina de 0.635 cm como

aislante, este tubo también se corto con el disco de punta de diamante,
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tapa frontal tapa postetior

Figura 4.11 Tapas del homno.

Ensamblade del horno

En el tubo de alimina se enrollo la resistencia, formando una espiral uniformemente
distribuida en el refractario, se amarro con alambre de nicromel en sus extremos. El tubo
¥ la alunina se colocaron en las secciones circulares de las tapas. Con los tornillos largos
(esparragos) se fijaron dichas tapas, va que los tornillos atraviesan de lado a Jado y asi el
tubo de alimina se mantiene centrado en el horno y perfectamente sujeto. Las puntas de la
resistencia fueron colocadas en medio del tubo de alimina de 0.635 ¢m y amarradas con

alambre de nicromel. Estos tubos atraviesan la tapa frontal.

Come primer método para disipar el calor y como aislante se envolvio el tubo de alimina
y la resistencia con varias capas de fibra de vidrio hasta lograr un espesor de 1.5 ¢cm

aproximadamente. La fibra de vidrio se amarro con alambre de nicromel.

Una vez ensamblado el tubo de alimina con la resistencia en las tapas de acero, puesto la
capa de fibra de vidrio ¥ sujetas con los tomillos, se introdujo en el cilindro de acero
donde se encuentra la cadmara de refrigeracion, formando asi el homo completo en su

parte interna.
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De esta forma el horno esta completo, como se ilustra en la figura 4.12.

Figura 4.12 Horno ensamblado

4.3 Tubo y variila de cuarzo

La varilla de cuarzo es de 0.3175 cm de diametro y esta perfectamente plana en sus dos
extremos en los cuales uno de ellos chocara con la muesira mientras que el otro estara en
contacto con el medidor de desplazamiento lineal. El tubo de cuarzo esta perfectamente
sellado de uno de sus extremos y con una superficie plana, el otro extremo se encuentra
abierto. Se tienen dos tubos de cuarzo uno de 0.635 ¢m y otro de 1.27 cm con la finalidad
de poder adaptarlo para muestras grandes y pequefias. Se uso cuarzo por su bajo
coeficiente de expansion lineal térmico (0.05 x 10°m/mK) y por su resistencia a la

corroesion y la temperatura, la norma de la ASTM asi lo recomienda.

Para et tubo de cuarzo, fue necesario obtener un tubo de 1.27 cm de didmetro, que fue
sellado en uno de sus lados, la forma de cortar el tubo s¢ hizo con un cortador de disco
con punta de diamante. El tubo se sello con una flama de hidrégeno. La varilla fue
cortada de la misma manera y tiene un didmetro de 0.635 cm. La varilla y tubo de cuarzo

se muestran en la figura 4.13.



Figura 4.13 Tubo y varilla de cuarzo.

4.4 Soporte del tabo y varilla de cuarzo
Consta de los siguientes elementos principales:
1) Sujetador del tube

2) Blogque de aluminio ¥ base

Sujetador del tubo

El sujetador del tubo es un cilindro de cobre donde se ajusto al difmetro del cuarzo de tal
forma que no permite movimiento ni vibracion de este. En este caso se utilizd cobre por
su alta conductividad térmica (386 W/m°C a temperatura ambiente) y que funciona como
un disipador de calor. El cilindro de cobre fue realizade con didmetro de 5.08 c y de 12
cm de largo, el material sobrante fue cilindrado y refrentado en um torno, se necesitaban
dos diametros diferentes uno de 5 cm y un largo de 8 cm, para el resto el didmetro
necesario es de 2.5 em, se barreno en su centro un agujero de didmetro de 1.27 cm en toda

la pieza. Este barreno se realizo en el tomo, con una broca de dicho didmetro.

En el cilindrado de 2.5 cm se hizo una cuerda en el torno de tal forma que una tapa con la
que se fija la posicién del tubo de cuarze puede ensamblarse. Esta tapa esta construida de
latén, en un cilindro de dicho material de 4 cm de largo ¥ un didmetro de 3.81 cm se
refrent6 en sus dos caras hasta dejarlo en una longitud de 3 ¢m. También se cilindro para
dejarlo en un didmetro de 3.5 cm. Después se barreno para formar un didmetro interior de
2.5 cm con una profundidad de 2.7 ¢m, en ¢l tormo se le realizo cuerda interna y en su
lado ciego se hizo un agujero de 1.3 cm. El sujetador del tubo de cuarzo se muestra en la

figura 4 14,
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Figura 4.14 Sujetador def tubo y varilla de cuarzo.

Bloque de aluminio y base

El bloque de aluminio tiene dimensiones 15.3 por 8.1 cm y un espesor de 6.5 cm, En un
torno grande capaz de sujetar la pieza se le hizo un agujero en uno de sus extremos de
didfmetro 5 cm. Para construir esta pieza se selecciono aluminio por ser de facil
maquinado y buen conductor térmico (206 W/m °C) que junto con el cilindro de cobre
{sujetador del tubo) tiene la finalidad de eliminar el calor que pudiera existir en esta parte
del dilatémetro. En su parte baja y paralela al agujero fue necesario hacer una ranura con
el cepillo; tal ranura tiene dimensiones de 3.6 cm de ancho y se realizo a lo largo de toda
la pieza de aluminio y exactamente en ¢l centro. La profundidad de la ranura es de 1.4 cm.
Finalmente se taladraron 2 agujeros a los que se les hizo cuerda con un macho de 0.635

cm. El bloque de aluminio se ilustra en la figura 4.15.

N
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Iigura 4 15 Blogue alumimo.




La base del bloque de aluminio es una barra de acero de 3.6 por 13.5 cm y con un espesor
de 1.4 cm. (figura 4.16) Este material se corto y se le dio una pasada en el cepillo para
rectificarla. Por tiltimo se taladraron dos agujeros de 0,635 cm en su parte central y se les
hizo una caja {abocardar) de tal forma que el tornillo quedara oculto. En los extremos se

taladraron también dos agujeros simplemente, del mismo didmetro.

/e

Figura 4.16 Base del bloque de aluminio.
Enrsamblado del soporte del tubo y variila de cuarzo
En el blogue de aluminio se incrusto el cilindre de cobre a presién, ayudado por una
prensa hidréulica. La tapa de] cilindro se coloca mediante la rosca. En su parte inferior del
bloque, se coloco la base de acero y se fijo mediante tornillos. Con los agujeros con los
que cuenta la base del blogue de aluminio en sus extremos, se fijo al brazo toda esta pieza
ya ensamblada. Pero para ello fue necesario construir la base donde el brazo descansaria.

E! soporte del ubo y varilla de cuarzo ensamblado se muestra en la figura 4.17.

S
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Figura 4.17 Ensamblado del soperte def tubo y varilla de cuarzo.




4.5 Soporte def brazo

Para fijar el brazo se construyeron los siguientes elementos:
1. - Base del brazo

2.-Viga

3. - Base de la viga

Base del brazo

La base consta de una placa de acero de 1.27 cm de espesor y 10.7 de ancho por 16.8 de
largo. De una seccidn de material de acero 20 por 20 ¢m, se disminnyo con una cortadora
de banda a una seccién 11.5 por 17.5 cm aproximadamente, el resto se elimino con ayuda
de un cepillo, hasta lograr la medida exacta de 10.7 por 16.8 cm. Fue necesario hacer 2
agujeros con el taladro vertical en ]a base, que quedaron alineados con dos cuerdas con
las gue cuenta el brazo y estos a su vez con dos agujeros que se hicieron en los extremos

de la base del bloque de aluminio.

Después de esta operacion se someti6 a la placa a un rectificado, de tal forma gue sus

superficies quedaran perfectamente paralelas. Esta base se ilustra en la figura 4.18.

Figura 4.18 Basc del brazo.
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Yiga

La viga en forma de U (figura 4.19) tiene una longitud de 29.8 por 13.8 ¢m de ancho y
una altura de 5.9 cm. Se trazaron y taladraron dos agujeros en la parte superior de la viga
en uno de sus extremos. Se realizo a esta viga un proceso de rectificado de tal forma que

sus superficies quedaran paralelas.

Figura 4.19 Viga.

Base de la viga

Son dos sujetadores los que se necesitaron {figura 4.20). Los dos son de acero y se
cortaron de una placa grande en una cortadora de banda. El primero consiste en una placa
de 10.6 por 9.6 cm y espesor de 1.4 cm, se le dio un maquinado con el cepille para que
quedara de dichas dimensiones. A esta placa se le trazaron y taladraron 4 orificios en
total, dos en cada extremo. Estos orificios son de 0.635 c¢cm. También se le dio una

rectificada.
El segundo sujetador esta constituido de una barra de acero de 15.5 por 3 cm vy espesor de

1.4 cm. Se taladraron 2 agujeros ¥ se hizo caja a cada uno de ellos (abocardar). Estos se

encueniran localizados en cada uno de sus extrenos.

68



Figura 4.20 Base del ia viga.

Ensamblado del soporte del brazo

Los sujetadores de 1a viga fueron soldados a esta mediante soldadura de arco eléctrico, de
tal forma que quedaron perfectamente unidos. La viga se sujeta a la base del brazo y esta
a la vez con [a base del blogue de aluminio, mediante el mismo tornillo, rondana y una

tuerca en su parte superfor. Las piezas ensambladas se muestran en la figura 4.21.

Figura 4.21 Ensamblado del soporte del brazo.

4.6 Sujetador del sensor de desplazamiento(LVDT)
Para la construceion de este sujetador se necesité § em de un cilindro de aluminio de 5.08

cm. Ln el torno se refrentd en sus dos caras y cilindro hasta dejarlo en 5.355 cm de
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diametro. Se monto en un taladro vertical y se barreno. La pieza se corto en dos, una es la
tapa. Esta tapa se monto en el taladro y se taladraron 2 agujeros con caja (abocardar) para
un tornillo. En 1a otra pieza también se taladraron los mismos agujeros pero a estos se les
hizo cuerda con un macho. Ademds a esta pieza se le taladraron 6 agujeros pequefios

perpendiculares a su ¢je de rotacién y opuestos entre si.

A estos se les hizo cuerda con un macho, a 2 con la finalidad de introducir tornillos
{prisioneros) que sujetan al sensor de desplazamiento y los restantes para atomnillar el

sujetador de un cilindro del microscopio. El sujetador se muestra en la figura 4.22.

Figura 4.22 Sujetador del sensor de desplazamiento (LVDT).

Ensamblado del sujetador del sensor de desplazamiento

El sujetador del cilindro del microscopio es atornillado en los orificios gue tiene de
fabricacién. El sensor de desplazamiento se introduce en el cilindro, casi queda justo,
pero para mantenerlo firme se colocan los tornillos (prisioneros) hasta lograr el ajuste
exacto, entonces la tapa es colocada y atornillada con los 2 tornillos correspondientes,
queda asi totalmente ensamblada esta pieza. La pieza ensamblada se aprecia en [a figura

4.23.
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Figura 4.23 Ensamblado de sujetador del sensor de desplazamiento (LVDT).

4.7 Mesa
De forma adicional fue necesario construir la mesa donde se colocd, no sdlo, el
dilatémetro sino todos los elementos adicionales con los que cuenta y son necesarios,

camo son una compitadora,.controlador de temperatura, una fuepte. de voltaje del LVDT

y demdas aditamentos necesarios tales como conexiones.

La mesa consiste de los siguientes elementos:
1. - Estructura
2. -Patas de nivel

3. -Madera

Estructura

La mesa se construyo con tubo cuadrado de acero de 5 cm. De yna seccidn larga de este
material s¢ fue cortando tubo por tubo, segiin el diseio. Este corte sc realizé con una
cortadora de disco en donde su posicién puede modificarse, de esta manera se pueden

lograr los cortes rectos y a 45°.



Una vez obtenidos todos los cortes, se procedio a unitlos v soldarlos. Esto se realizo con
una soldadora de arco eléctrico. Se fueron uniendo pieza por pieza hasta lograr poner en
pie la mesa. Se soldaron ademas cuatro perfiles de 5 por 5 cm y en 3 tubos en forma de
pestafias. Los perfiles previamente fireron cortados a tal dimensién con una cortadora de
banda. Ademas se les taladro un diametro de 1.27 cm. Para que al montar el dilatdmetro
quedara perfectamente nivelado y soportado, fue necesario soldar las pestafias con la base
del dilatémetro colocada y de esta manera hacer los ajustes necesarios hasta que se logré
el resultado deseado y dptimo. Entonces, se retiro la base y se procedio a soldar mejor las

pestaiias y a realizar las demas operaciones inicamente a la estructura.
Cuando la mesa quedo lista se limpio perfectamente con aguarras para eliminar la grasa

que tenia, v se pinto con un aerosol de color negro mate, de esta forma la mesa quedo lista

en su parte estructural (figura 4.24).
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Figura 4 24 Estructura de [a mesa.

Patas de nivel
Estin construidas de latén (figura 4.25). Se cortaron 6 secciones de latén cuadrado de 5

cm con un largo de 10 em. Esta operacién se realizo con un cortadora, en el taller. De



manera adicional y con el mismo cortador se obtuvieron 6 secciones de latén hexagonal

de 2.54 cmy con 10t cm de largo.

El {atén cuadrado se monto en ¢l torno y primero se realizé la operacion de refrentar sus
dos caras. Posteriormente se barreno un didmetro de 2.5 cm y se le hizo cuerda en el

torno. Finalmente se desbasto muy poco, tedo esto se realizo con cada una de las piezas

cuadradas.

A las piezas de latén hexagonal se les refrentd en sus dos caras, como primera operaciozn.
Después se le cilindro la mitad para que se les hiciera cuerda igual 2 la del cuadrado de 5
em, esta operacién se realizo en el torno. En la otra parte se les hizo como flecha pero se
elimino la punta, puesto que se refrent$ cada una de ellas. Todas estas operaciones se

realizaron en el torno.

UL

Figura 4.25 Patas de nivel.

Madera

La madera que se utilizd fue triplay, se corto en tres secciones una de 105 por 50 ¢m, otra
de 90 por 50 cm y otra de 40 por 50 cm. Las esquinas que fueron necesarias cortar, s¢
realizaron con segueta y serrucho. Se necesitaron 2 pequefias tablas de 5 por 40 cm que se
cortaron con ef serrucho y 6 clavos. Estas tablas pequefias se colocaron en la tabla de 105

por 50 cm en su parte inferior a manera de marco en los extremos.
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Ensamblado de la mesa

En la estructura pintada, se colocaron las seis patas a presion y a estas se les enrosco cada
una de sus respectivos hexagonos. Finalmente la madera fue colocada, la seccién de
arriba fue infroducida a presidn en el marco de acero y fijada con las maderas que se
clavaron en sus costados. La madera de abajo fue fijada por los mismos cortes de
cuadrados que se le practicaron en sus esquinas, la Gltima tabla se encuentra sobrepuesta

simplemente.

De esta forma la mesa quedo lista para que se colocaran todos los elementos que

componen el dispositivo en general.

En Ia figura 4.26 se observa el disefio completo del dilatémetro vy los elementos auxiliares.
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CAPITULO 5.
INSTRUMENTACION Y CONTROL
La instrumentacién y control de! dilatdmetro se presenta en dos partes. Una es la tarjeta
(hardware) necesaria y el programa (software) capaz de almacenar y procesar los datos
obtenidos de tal forma de presentarlos en forma prictica y atil. Y la segunda son los
sensores que determinan alguna de las variables como lo son el desplazamiento y la

temperatura.

5.1 Tarjeta

Para este propdsito se utilizdé una tarjeta modelo Omega Das-16/16F que es
multifuncional de alta velocidad que proporciona a la computadora una gran precision en
la adquisicion de datos y anilisis de sefiales de instrumentos. Los tableros estin
constituidos de multicapas con planos integrales. Dicha tarjeta se colocd en una

computadora marca Acer 386, con 4.9 Mb en RAM por ser con la que se disponia.

5.2 Programa

Los datos obtenidos del desplazamiento y temperatura se almacenan y grifican con ayuda
de un programa desarrollado especialmente para este dispositive con un software ilamado
“testpoint”, de uso frecuente en cuestiones de investigacién por su flabilidad y facil

manejo.

El programa llamado “Dilatom™ se encarga de almacenar los datos de temperatura y
desplazamiento en un intervalo de 10 segundos enire cada lectura. El programa nos
permite guardar estos datos con extension de Excel (*.xls) con la finalidad de poder

analizar y someter a cilculos posteriores, como se explicara en el capitulo 7.
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De manera general el programa se encuentra localizado dentro de Windows como
cualquier ofro programa, con su respectivo jeono llamada “Dilatom™. Una vez entrando al
programa, se despliega una pantalla en donde se pueden cbservar los contreladores de
arranque y parar de la prueba, ademds de pardmetros tales como canales de lectura,
frecuencia de muestra, nlimero de lecturas y la posibilidad de escoger 1a unidad y el
nombre del archivo de almacenamiento y de manera importante nos muestra una grifica
de la prueba en tiempo real con las opciones de inspeccionar una seccién en particular
(zoom). Es asf como podemos observar y analizar en ¢l mismo instante de la prueba los
resultados en forma preliminar. Cabe seiialar que la grafica desplegada corresponde a
voits de temperatura contra volts de desplazamiento, para obtener K contra mm es
necesario hacer célculos (capitule 7). La pantalla del programa “Dilatom™ es la que se
muestra en la figura 5.1.

multitagking -0
&9
Para AFD 17

FANAIFS 2]

Froo ds Mupst. €.1 a
’ i o A4 /

Num de Muest, 200D] 2 ///
Num do Muest. 020 : P
atchivar a4

CADILATOMV] Fie | o

=
L)1

0.73242° 075C. 0250064CETS

Figura 5.1 Pantalla del programa “Dilatom”.
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5.3 Sensor de desplazamiento (LYDT)

El tipo de sensor que mide el desplazamiento de [a muestra y referencia es un transductor
electromecdnico llamado LVDT (Linear WVariable Differential Transformer) o
Transformador Diferencial Lineal Variable. Un transductor electromecanico tiene dos
pattes, un elemento sensor y un elemento transductor. El elemento sensor responde a la
muestra y es medificada o convertida en alguna ofra cantidad fisica compatible con el
elemento transductor. Dicho sensor consiste de un cilindro hueco por donde se desplaza

un micleo capaz de proporcionar un voltaje dependiendo de su posicion y sentido del

movimiento.

El LVDT, mostrado en la figura 5.2, es el elemento mas comin de inductancia mutua.
Este produce una sefizl de salida eléctrica proporcional al desplazamiento de una
separacién del nicleo movible. Una corriente alterna de excitacion es aplicada al
primario. Dos secundarios idénticos, simétricamente espaciados del primario, estin
conectados externamente en un circuito opuesto. El movimiento del nicleo magnético sin
contacto varia de las inductancias mutuas de cada secundario con respecto al primario, el

cual determina el voltaje inducido del primario a cada secundario.

S$i el macleo se sitia al ceniro, entre los devanados secundarios, el voltaje inducido en
cada secundario es idéntico y desfasado 180°, pero no existe salida final por lo que el
voltaje de salida es cero. Si el niicleo se desplaza fuera del centro, la inductancia mutua
del primario con un secundario estard tan grande como el otro, y una diferencia de voltaje
aparecerd a través de los secundarios en serie. Para desplazamientos fuera del centro con
el range de operaciones, este voltaje es esencialmente una funcidn lineal del

desplazamiento.
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Figura 5.2 Sensor de desplazamiento LVDT.

Porque no existe contacto fisico entre el micleo y la bobina, los componentes mecanicos
de un LVDT no se deterioran. La correspondiente ausencia de fiiccion da ciertamente una
alta resolucidn y sin histeresis. La pequefia masa del miicleo y la falta de friccion aumenta
la capacidad de respuesta para mediciones dindmicas. EI LYDT no se afecta por sobre
cargas mecénicas, por ello su fiabilidad es muy alta. El LVDT utilizado tiene un rango de

lectura de +/- 1.27 mm.

5.4 Sensores de temperstura

Fue necesario utilizar dos sensores de temperatura o termopares. Dichos sensores son de
las mismas caracteristicas y del tipo X, que es la unidén de Niquel-Cromo ¥
Niquel-Aluminio que se conoce como cromel-alumel. Uno de los termopares es de
control y el segundo es el de la muestra. E! termopar de control se encuentra ubicado muy
cerca de la resistencia eléctrica y nos ayuda a conocer la temperatura en el horno y asf
poder controlar la inyeccion de corriente a dicha resistencia. Este termopar se ¢ncuentra

conectado al controlador de temperatura.
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El termopar de la muestra como su nombre lo indica se encuentra ubicado muy cercade la
muestra, con la finalidad de conocer la temperatura a que se encuentra en todo momento
de la prueba. La sefial de este termopar se dirige a la tarjeta que a su vez es grificada en la
pantalla en tiempo real. La sefial de salida del termopar de la muestra fue amplificada, por
esto se utilizo un amplificador de sefial, esto por la necesidad de obtener a la salida

unidades en volis en lugar de milivolts que nos proporciona el termopar normaimente. El

amplificador tiene una ganancia de 1:100 y se muestra en la figura 5.3,

0068
120 ¥
12 K +15¥
. +12
o Af &7 K
! AN, L—-O
| v Tiev W Sallda
Entrada L +12V 470 27 K
= % 0,062 I——O
20 +15V
T | l
H2V  [pose -
3
& A —|—
12 4
K 470 1] A-15v = =
-lav 1 LM308
2 M3
10 K 3 LMo
0.068

Figura 5.3 Diagrama del circuito amplificador (los valores de los capacitores son micro faradios)

Los dos termopares se encuentran colocados y aislados en un tubo de alimina

especialmente disefiado para aplicaciones industriales y en el laboratorios,
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5.5 Controlador de temperatura
Es un dispositivo en el cual se puede programar un ciclo completo de calentamiento y
enfriamiento con una velocidad determinada para cada prueba. En este caso, usamos un

controlador de la marca Omega CN-2010 de facil programacion y manejo.

A este controlador se encuentran conectadas tanto Ia resistencia del horno y el termopar
de control. Mediante estas dos conexiones es posible saber la potencia necesaria a
inyectar en la resistencia para aumentar la temperatura del homo. En la pantalia (figura
5.1) se pueden observar tanto la temperatura programada como la temperatura a la que se
encuentra en ese instante. Para cada prueba en materiales diferentes es necesario

programar un ciclo de calentamiento y enfriamiento especifico.
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CAPITULO 6.
CALIBRACION
6.1 Calibracion det LVYDT
Para su calibracién fue necesaric montar el LVDT en un tornillo micrométrico de
precision (figura 6.1) con el que se hicieron una serie de desplazamientos conocidos en
sentidos positivo y negativo, en ambos casos se midié el voltaje de salida. Dicho tornillo
micromeétrico es capaz de proporcionar una medicién minima de 10 micras (0.01 mm} con
una carrera de 25 mm para cada sentido. De esta forma se calibro ¢l LVDT y se obtuvo
una grafica mediante la cual se determino una ecuacién que relaciona el voltaje contra

desplazamiento (tabla 6.1).
LVIDT

Varllo de
aluninlo

tornilo
mlcrométrico

estructura |,/

Figura 6.1 Tornillo Micrométrico de Precisién

Tabla 6.1 Calibracién del sensor de desplazamiento LVDT

e omm o yolts(®) volts ()
0 +-0.005 l ’ 0 +-0.005 0 +-0.005
0.25 2.18 217
0.5 i 4.19 -42
0.75 ] 6.17 -6.18
1 8.14 o813

g2




6.2 Calibracion de los sensores de temperatura

Ambos termopares se calibraron respecto a un termopar de referencia con ayuda de un
medidor de temperatura especialmente disefiado para termopares tipo K. Adicionalmente
se hicieron pruebas con un termopar de referencia introduciendo ambos en el mismo lugar
y observando que su sefial de salida estuviera en equilibrio. Los valores correspondientes
de milivolts contra temperatura los encontramos en manuales. Para el termopar de control
no es necesario ningun aditamento especial, ya que el controlador de temperatura esta

disefiado para reconocer lecturas de diversos termopares, entre ellos el tipo K,

Para el termopar de la muestra y el amplificador fue necesario obtener una calibracién
capaz de ayudarnos a cilculos posteriores. Dicha calibracién corresponde a una tabla y su
ecuacion que nos relaciona volts amplificados contra temperatura (K). Con esta ecuacion
es posible determinar la temperatura en los datos almacenados por el programa durante la
prueba. Los valores de calibracion del termopar de la muestra se muestra a continuacién

(Tabla 6.2).

Tabla 6.2 Relacidn de voltaje amplificado contra temperatura (K}

volts K volts K volts K
0.015 +-0.001 | 298 +-1 | 1.396 +-0.001] 623 +/-1 | 2777 +H-0001| 948 +-1
0.121 . 323 1.502 648 2.883 973
0.227 l 348 1.608 673 2.989 998
0.333 373 1.715 598 3.096 1023
0.44 398 1.821 723 3.202 1048
0.546 423 1.927 748 3.308 1073
0.652 448 2.033 773 3.414 1098
0.758 473 2.14 798 3.521 1123
0.865 498 2.246 823 3.627 1148
0.971 523 2.352 848 3.733 1173
1.077 , 548 2.458 813 1.839 1198
1.183 573 2.565 898
128 | 598 2671 | 83 | .. L
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6.3 Calibracién del Dilatémetro
La primera prucba realizada con el dilatémetro fue una calibracion del sistema completo,
es decir probar su funcionamiento y pardmetros generales, tales como la dilatacién del

material de referencia (cuarzo).

Se programd un ciclo de calentamienio de temperatura ambiente a 1223 K {250°C) con
una velocidad de 10K/min. Con este mismo ritmo se procedid al enfriamiento hasta
temperatura ambiente. Durante este mismo lapso en el programa “Dilatom”™ se

almacenaron los datos y se grifico la prueba (Tabla 6.3).

Tabla 6.3 Calibracién del Dilatometro {dilatacién del cuarzo)

K mm °C mm
298 +-1 0 +/0.005 T3 4] ! 0,0028 +/-0.005
323 0.0015 823 0.003
373 0.0016 873 0.0032
423 0.0018 923 (.0033
473 0.0019 973 0.0035
523 0.0021 1023 0.0036
373 0.0022 1073 0.0038
623 0.0024 1123 0.0041
673 0.0025 1173 0.0046

R 723 _0.0027

Como podemos observar, la dilatacién del materjal de referencia (cuarzo) es muy
pequefia, cae dentro del intervalo de incertidumbre de las mediciones +/- 0.005 mm en un
intervalo de temperatura significativo (300 a 1173 K), por ello para ciertos casos donde el
material de estudio no alcance una temperatura de calentamiento importante podemos

despreciar la dilatacién del material de referencia (cuarzo).
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CAPITULO 7.
RESULTADOS Y DISCUSION
7.1 Caracteristicas de Ia muestra

Cuando es posible, la muestra debe ser de por lo menos 2.5 em de fongitud y 0.317 cm de

didmetro.

Las superficies finales de la muestra (tan bien como las superficies de contacto del
sujetador de la muestra o varilla, o ambas) no deben ser rugosas y deben ser de forma

plana. Evitar muestras con puntos finales que puedan deformarse durante una prueba.

La siguiente figura ilustra el tamafio de muestra sugerido para la prueba, asi como la

colocacitn dentro del tubo de cuarzo (figura 7.1).

Tubo de cuarzo

2.5 l

h
AR RSB R
FEENFANIENRINARANRINAINNT

\ \Mues‘tr\o
Varila de cuoerzo

Figura 7.1 Tamafto de muestra sugerido y colocacion dentro del tubo (acotaciones en em)

0,3175

Con el presente disefio se busco adicicnalmente, experimentar con materiales de
naturaleza diferente, es por ello que una de las ventajas del dilatémetro radica en la
utilizacién de muestras de tamafio menor a la sugerida por la Norma ASTM E 228, este
tipo de muestras se usaron en estudios relacionados con transiciones de fase, los

resultados sc explican mas adelante con mayor detalle.
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7.2 Procedimiento

1. Medir Ia Jongtiud inicial de la muestra (temperatura ambjente).

2. Permitir la circulacion de agua en la cAmara de enfriamiento.

3. Poner la muestra en el dilatdmetro después de tener la certeza que todas las superficies
estén libres de material extrafio. Asegurdndose de un buen asentamiento de la muestra en
posicion estable.

4. Poner €l sensor de temperatura a mitad de la longitud de la muestra. De preferencia
estar en intimo contacto con la muestra, pero debe estar tan cerca de la muestra como sea
posible. El sensor de temperatura no debe moverse de la muestra en el Dilatometro.

5. Asegurarse que el transductor este en contacto estable con la muestra a través de la
varilta de cuarzo y ajustarlo en un valor determinado.

6. Permitir que la temperatura de Ia muestra alcance el equilibrio dentro dei homno.

7. Grabar las lecturas iniciales del sensor de temperatura y el LVDT.

8. Medir la expansién y contraccidén de la muestra en el intervalo de temperatura

requerida.

‘1.3 Pruebas y cilculos

Sc realizaron pruebas a diversos materiales, entre ellos se encuentran metales tales come
aluminio, zinc, cobre, plomo, cadmio y acero. Estos materiales fueron maquinados en un
torno con la finalidad de obtener las especificaciones antes referidas. Primero se obtienc

la grifica de dilatacion lineal térmica directamente de los datos almacenados en el
programa y con estos se calcula en coeficiente de dilatacion lineal térmico (@),

En este trabajo también se realizaron pruebas a materiales como huesos de diferentes
seres vivos y cristales i6nicos. Para estas pruebas se consideraron diferentes tamafios de
muestra ¥ que se explicara mas adelante en el anélisis que se presenta para cada uno de

cllos. L.a misma situacién se presento para mucstras de diente y cascarén de avestruz.
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Como se habfa mencionado los datos desplegados en la pantalla de programa y los datos
almacenados corresponden a variacidn de longitud vs variacion de temperatura ambos
medidos en volts. Para elio es necesaric convertirlo en sus unidades correspondientes
como son K y mm respectivamente. Con esa finalidad utilizamos las siguientes

ecuaciones que se obtienen de la tabla 6.1 y 6.2 del capitulo anterior,

Para obtener ¢l desplazamiento:

¥ =0.1147x-0.00003  (*0.001) (ec.7.1)

donde:

¥ =mm,x =volts

Para obtener la temperatura:

y=23531x+294.43 (48))] {ec.7.2)
donde:
y=K,x=volts

Ambas ecuaciones se obtuvieron de la calibracién tanto del sensor de temperatura de la

muestra y de desplazamiento, mostrado en el capitulo 6.

Con los datos anteriores, podemos calcular zhora el coeficiente de expansion lineal
térmico @) con la siguiente expresion:

Al
(E ) (ec.7.3)

Fali]
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donde:

& = coeficiente de expansion lineal térmico
I, = longitud inicial de la muestra

Al = cambio instantineo en longitud

AT = variacidn instantdnea de temperatura

Con lo anterior se procedi6 a hacer experimentos de dilatacion en diferentes materiales.

7.3.1 Resultados en Metales

Aluminio

Esta prueba se realizo de temperatura ambiente hasta una temperatura de 773 X (500°C),
¢l punto de fusién del aluminic es de 933 K (660.4°C), la muestra tenia 25.2 mm de
longitud y 34 mm de diimetro, Se siguieron los pasos referidos en el punto 7.2 del

procedimiento. Teniendo el siguiente grafico (figura 7.2), una vez aplicando la ecvaciones

71y 7.2

Al
0.4 -

0.35
0.3
0.25 |
E 02
0.15 -
0.1
0.05 -
0 : : : .
250 350 450 550 650 750 850
T(K)

Figura 7.2 Dilatacién del aluminic
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Aplicando Ja ecuacidn 7.3 se obtiene Ia grafica del coeficiente de expansién lineal térmico
(@ ), que se muestra en la figura 7.3. y se compara con el valor encontrade en la

Hteratura?.

Al

------- Literatura
Ditatdmetro

alfa(1x10E:
o m o o

T T T T L]

250 350 450 550 650 750
TE)

Figura 7.3 Coeficiente de expansién lineal térmico del aluminio

En la comparacion de los datos obtenidos experimentalmente encontramos un coeficiente
de expansién lineal térmico a temperatura ambiente de 21.87 x 100mmmm K y la
bibliografia reporta un valor de 23 x10°6 mm/mm K. A esta temperatura en los dos valores
se presenta una pequefia variacién, pero en el resto del intervalo se presentan resuitados

muy parecidos, como podemos observar en la figura 7.3.

Cadmio
Para este material se programo un calentamiento hasta 493 K (220°C), considerando que
su punto de fusién es de 594 K (321.1°C). La muestra tenia 25.22 mm de largo y un

didmetre de 3.12 mm. Los pasos de punto 7.2 se siguieron, obteniéndose el grifico 7.4.
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0.1 4

£ 008/
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T

Figura 7.4 Dilatacién dei Cadmio

La figura 7.5 ilustra el coeficiente de expansion lineal térmico {@),

,— Cd

------- Literatura
Difatdmetro

alfa(1x10E-B)/K
B

250 300 350 400
T(K)

Figura 7.5 Coeficiente de expansién lineal térmico del Cadmio

En esta prueba encontramos una dilatacién lineal a 1o largo de todo el calentamiento. A

temperatura ambiente resulta que la dilatactén lineal térmica del plomo reportado en la
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lteratura es de 31 %1076 mm/mm K . El valor calculade con los datos obtenidos nos da de
30.23 x 10 - mmvmm K. Una vez més en esta segunda prueba se presenta una pequefia
variacion entre los dos valores a temperatura ambiente, sin embargo para el resto del

intervalo, los valores concuerdan en general,

Plomo

El punte de fusién del plomo es de 600 K (327.4°C) y por ello el calentamiento se llevo
finicamente hasta 483 K (210°C). La muestra tenia las siguientes dimensiones: 25.52 mm
de longitud ¥ 3.4 mm de didmetro. se obtuvo la siguiente grifica de la dilatacién lineal
térmica (figura 7.6).

014 )
0.12
! 0.1 1
0.08
0.06 {
0.04 |
0.02

0 - T T T T ]
250 300 350 400 450 500

TK)

E
£

Figura 7.6 Dilatacion térmica del Plomo

El cocficiente de expansion lineal térmico del plomo se muestra en la figura 7.7.
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Figura 7.7 Coeficiente de expansidn fineal térmico del! plomo

De las pruebas realizadas ¢l plomo muestra un comportamiento muy semejante a los
valores de la literatura, a temperatura ambiente el coeficiente de expansién lineal térmico
en los libros es de 28.7 x10°8 mm/mm K v el calculado es de 28.8 x 10 © mm/mm K. En
todo ¢l intervalo de comparacion los dos valores son casi el mismo, como se ve en la

figura 7.7.

Zinc

Este material se calentd hasta una temperatura de 503 K (230°C), su punto de fusion es de
693 K {420°C). Tenia las siguientes dimensiones: una longitud de 16 mm y un ancho de
3.4 mm. Esta fue una muestra con forma rectangular y menor tamafio que las demis. La

figura 7.8 ilustra la dilatacién térmica de material para el intervalo de temperatura
referido. El coeficiente de expansion lineal térmico (=) del zine se muestra en la figura

7.9.
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Figura 7.8 Dilatacién térmica del Zinc
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Figura 7.9 Coeficiente de expansién lineal térmico del Zinc
La coroparacién se presenta de temperatura ambiente hasta 500 grados en temperatura

absoluta (K). Para el zinc encontramos en los libros un valor a temperatura ambiente dei

coeficiente de expansion lineal térmico de 13 x 10  mm/mm Ky el calculado en este
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trabajo es de 12.82 x 10 % mm/mm K. Este material presenta valores ligeramente superiores
a los libros pero como se puede ver no se encuentran demasiado lejos uno del otro y su

comportamiento es similar a lo largo del intervalo de calentamiento.

Cobre

Para este material se alcanzo una temperatura de calentamiento de 1173 K (500°C). Ya
que el punto de fusién del cobre es de 1357 K (1084°C), la muestra tenia las siguientes
dimensjones: una longitud de 25 mm y un didmetro de 3.16 mm. El resultade de la

dilataci6n lineal térmica se muestra a continuacion (figura 7.10).

Cu j

06 -
05 -
0.4

€ 031

0.2 -

0.1 1

0 - T . . . :
250 450 650 850 1050 1250

(0

Figura 7.10 Dilatacién térmica del cobre

La figura 7.11 ilustra ¢l coeficiente de dilatacion lineal térmico del cobre.
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Figura 7.11 Coeficiente de expansion lineal térmico del cobre

En este material se presenta un valor calculado en el coeficiente de expansién lineal
térmico de 16.14 x 10 "6 mm/mm K y el valor encontrado en los libros es de 16.7 x 10 ¢
mm/mm K, lo cual resulta muy parecido, para el resto del intervalo es muy parecido el

valor de los libros con nuestros resultados, como se observa en la figura 7.11.

Acero
Este material es un acero de bajo carbono 0.1%. El estudic se realiz6 de temperatura
ambiente hasta 1173 K (900°C), con las siguientes dimensiones: longitud de 25.84 mm y

didmetro de 3.34 mm. La figura 7.12 jlusira la dilatacion térmica que se obtuvo, mientras
la figura 7.13 corresponde al coeficiente de expansion lineal térmico (@) de este acero.
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Figura 7.12 Dilatacién térmica del acero
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Figura 7.13 Coeficiente de expansién lineal térmico del acero

Hasta este momento las pruebas analizadas en este capitulo presentan una dilatacién que

se comnporta lineal durante todo el intervalo de temperatura seleccionado. Pero esta prueba
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es mry representativa ya que este material es una aleacién de Fe con C y es posible
observar dos carnbios de fase uno cerca de los 1000 K y el otro por los 1130 K, como se
observa en la figura 7.12, los cambios de fase se presentan como un vatiacidn en el

comportatniento de la dilatacién a dichas temperaturas.

A,
1173
1131-,
=
2 7+F€3C
g 1073
s
g
t
: A, =1000
1000 1
o.e?la 0.77 N
973I ' a+ Fe,C
':""l"""""\;
0 0.2 64 0.6 0.8 1.0 1.2 1.4 5.67

Peso porcentual de tarbone

Figura 7.14 Diagrama de fases del acero
Si observamos el diagrama de fases del acero de la figura 7.14, para una composicién de
0.12% de carbono. De temperatura ambiente hasta 973 K, el material no presenta cambios
de fase, es por ello que el analisis se limita a temperaturas superiores. Hasta cerca de 1000

K (temperatura eutectoide) la estructura del material presenta una forma de a+Fe,C

(ferrita + cementita), pasando esta temperatura el acero cambia de fase al pasar de

a+Fe,C a una estructura €17 y esto en la grifica de dilatacién (figura 7.12) se

presenta en un cambio de pendiente en Ja recta, que es una contraccion. Al llegar a 1131

K, el acero con composicion de 0.12% C cambia nuevamente a otra estructura, de (alfa +
gama) ¢ +tr pasaa /' {nicamente, como lo podemos observar en la figura 7.14, mientras

que en la grafica de dilatacién (figura 7.12) este cambio de fase se observa en una
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variacion de la direccién y Ia pendiente, presentandose una dilatacién nuevamente. Como
se puede observar, mediante una prueba de dilaiacién lineal térmica es posible determinar

en-forma aproximada ¢l % de carbono ¢n et acero,

7.3.2 Resultados en cristales

Como ejemplo de las posibles aplicaciones del dilatémetro, se hicieron experimentos de
expansion térmica en una serie de cristales de Yoduro de Potasio (KI}. Se sabe que ia
introduccion de impurezas catidnicas bivalentes D*2 en este tipo de cristales, da lugar a su

vez a la formacién de vacancias catiénicas negativas que compensan el exceso de carga

-de la impureza.

‘Esto es rigurosamente cierto cuando los cristales se enfrian lentamente desde
temperaturas elevadas, dande lugar a la formacion de precipitados de impurezas y

vacancias altamente coherente con Ia red del cristal lo cual altera la densidad del material.

En nuestro caso, hicimos calentamientos para un cristal sin impurezas y para cristales

impurificados, partiendo de dos diferentes estados de agregacion inicial de la impureza,

Yodaroe de Potasio (Puro)
Este material se calenté de temperatura ambiente hasta 773 K (500°C), también se
observo ¢l enfriamicnto. La muestra tenia las siguientes dimensiones : 9.036 mm de largo

y un ancho de 2.397 mm. Su dilatacién y contraceién se muestran en la figura 7.15.
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Figura 7.15 Comportamiento del Yodure de Potasio (puro)

En cuanto a los resultados en cristales, en donde se observan tanto el calentamiento como
¢l enfriamiento, enconttamos que la prueba realizada en Yoduro de Potasio la dilatacién
s lineal en todo el intervalo y los valores tanto de dilatacién (calentamiento) como de
contraccidén {(enfriamiento) son practicamente los mismo. Es decir el material se dilata
cerca de 0.153 mm Yy al contraerse regresa a sus dimensiones originales. Esto se observa
en la figura 7.15 pero fisicamente fue comprobado mediante una medicién con el tornillo

micrométrico, después de !a prueba.

Para esta prueba se calculo el coeficiente de expansion lineal térmico y se comparo con

los valores encontrados en la literatura? (figura 7.16).

Y como se podrd observar los valores coinciden en el intervale de temperatura

investigado.
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Figura 7.16 Coeficiente de expansion lineal térmico de KI

Yoduro de Potasio con Europio (KE:Er *2, 0.5%) templado a 493 K(220°C) por 2 h

Antes de realizar la prueba se templo la muestra con la finalidad de observar el
comportamiento con la impureza en solucién sélida en el dilatémetro. La muestra
permanecio en el horno por espacio de 2 hrs a 493K (220°C). De manera adicional se le
préctico una prueba de Juminiscencia (no mostrada en este trabajo) antes de la dilatacién

para verificar e} estado de agregacién del Europio.

‘En esta prueba podemos observar que la dilatacién es lineal en todo el intervalo de
temperatura, pero a diferencia de el cristal puro, en esta prueba se observa una diferencia

en ¢l desplazamiento entre el intervalo de calentamiento y el enfriamiento. La dilatacion y

contraccién se muestran en la figura 7.17.
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“Figura 7.17 Comportamiento de K1: Eu 2, previamente templado a 493 K(220°C) por 2 hrs

Para esta prueba se presenta su coeficiente de expansién Jineal térmico y en comparacion

con ¢l XI Puro (figura 7.18).

K1:Eu ttemplado a 493 K 2 hrs)

- A EER R Kl Puro
—— KEEu Temp
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Figura 7. 18 Coeficiente de expansion lineal térmico de Ki:Eu*2 templado a 493 K por 2 hrs
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Yoduro de Potasio con Europio (KI:Eu'2, 0.5 %) templado desde 773 K (500°C) Y
recocido a 473 K 200°C) por 3 semanas

Esta muestra se templd de la misma forma que Ja anterior para disolver la impureza,
después se dejo a 473 K (200°C) por tres semanas para inducir la formacidn de
-precipitados de Eu?2. Esto ultimo se verifico mediante el espectro de luminiscencia. La

gréfica de dilatacién y contraccién se muestra en la figura 7,19,

Kl Eu {recocido 3 sem)
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()

7.19 Cornportamiento de K1: Eu™2, previamente templado a 773 K (500°C) y recocido a 493

K(200°C) por 3 sem.

En esta muestra se observa un comportamiento similar al descrito en el punto anterior. La
dilatacién se presenta lineal pero el recomrido en el enfriamiento ia recta cambia de
_pendiente provocando un aumento en el alargamiento de material como se observa cn su
grafica (figura 7.19). Para esta prueba se presenta también el coeficiente de expansién

lineal térmico en comparacion con €1 KI Puro reportado en la literatura (figura 7.20).
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Figura 7.20 Coeficiente de expansién lineal térmico del KI:Eu'2 templado por 3 sem.

‘omo podemos observar el coeficiente de expansién lineal térmico del cristal con
npurezas y tratado térmicamente presenta un valor mayor en relacién con el K! puro.
fientras que el valor de KI se encuentra cerca de 40 x 10 “®mm/mm K , en el cristal con
npurezas y templado por 2 hrs se encuentra por arriba de 55 x 10 “Srum/mm K. Y el cristal

on impurezas recocido por 3 semanas presenta un valor cercano a 45 x 10 Smm/mm K.

ara esta clase de material no se presenta una discusién de los resultados con mucha
rofundidad s6lo hemos mostrado una de las tantas aplicaciones posibles que presenta el
ilatdmetro.

3.3 Resultados en huesos

08 huesos al ignal que el cascarén de avestruz y el esmalte dental son analizados con
iferentes tipos de técnicas para conocer las propiedades térmicas, mecénicas, eléctricas,
[c., que son muy importantes para la ciencia de los biomateriales. Los re¢suitados

btenidos con los huesos forman parte de un estudio més profunde utilizando ademas,
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diversas técnicas de andlisis térmico aparte de la de dilatacién, como lo son Calorimetria
de Barrido Diferenciat (D8C) v Analisis Termogravimétrico {TGA). En esta clase de
estudios, se cuantifica la transferencia de energia entre la muestra v un material de

-teferencia (DSC) , asi como la pérdida en peso (TGA).

Fémur humano
‘Esta prucba se realizé6 desde temperatura ambiente hasta 1173 K (900°C) y con una
-muestra de las siguientes dimensiones: de longitud 6.22 mm y 2.5 mm de ancho. En éste

¢aso, se obtuvo la siguiente gréfica (figura 7.21).

Fémur

6:25 4
6.24 -
6.23
. E 622
6.21
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Figura 7.21 Comportamiento térmico de un hueso de fémur

Los huesos estan constituidos de dos elementos principales que son la hidroxiapatita y la
coligena (protefna). En todos los huesos estudiados en este trabajo en términos generales
(hueso de pollo, fémur y créneo de humano con coligena) se presenta el mismo
comportamiento, en términos generales, ¢on variaciones minimas que estin relacionadas

también con la antigfiedad de la muestra y el porcentaje de material orgénico presente.
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L.as gréficas de DSC (figura 7.22) y TGA (figura 7.23) del estudio en ¢l hueso de fémur

se muestran para ilustrar el andlisis que en general se hace en esta clase de materiales.

Con estas prucbas es posible encontrar la temperatura a la que la proteina (coldgena) se
desintegra y como este fendmeno se refleja en cada uno de las graficas. De esta forma, se
-pretende dar una conclusién global y de¢ manera preliminar podemos mencionar para la
prueba del fémur, que el comportamiento mostrado durante la prueba en el dilatémetro
presenta una dilatacién inicial de temperatura ambiente hasta cerca de los 373 K (100 °C),
en este mismo intervalo de temperatura el DSC muestra una ganancia de energia y
pérdida de peso en TGA, esto es debido a la pérdida de agua. En el intervalo de 373 a 500
K (100 a 227°C) se presenta una contraccion y en el mismo intervalo el DSC muestra un
cambio en la curva que se refleja en la ganancia de energfa respecto al intervalo anterior
v en TGA presenta un pequefia caida en la forma de Ia curva en pérdida de peso. En el
intervalo de 500 a 613 K (227 a 340°C) la muestra vuelve a dilatarse cambiando la
pendiente en 573 K (300 °C) y en DSC se observa una ganancia considerable de energia y
el pico maximo de la curva (613 X), en TGA la pérdida se presenta con una pendiente
bien definida en este intervalo. En la muestra se presenta en el intervalo de 613 a 753 K
(340 a 480°C) una dilatacién con una pegueiia pendiente, esto es posible observarlo en el
DSC como una caida considerable y posterior ganancia pequefia de energfa, enel TGA Ia
forma de Ia pendiente cambia con respecto al intervalo anterior como se puede observar
en la grifica. (200 a 600°C) la combustién de la coldgena. El estudio en DSC alcanzo el
intervalo hasta 873 K, pero en el dilatémetro es posible observar en el intervalo 873 a
10673 K (600 a 800°C) aproximadamente, la dilatacién del material con una pendiente
muy pequefia y en TGA, en este mismo intervalo, se presenta un comportamiento similar
donde su porcentaje de pérdida de peso es minima. En términos generales el

comportamiento de el hueso es el siguiente. de temperatura ambiente a 473 K (200 °C) se
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esenta una deshidratacién, de 473 a 873 K (200 a 600°C) se presenta la combustién de
colagena y de 873 a 1073 (600 a 800°C) salen los carbonatos CO,.

rriba de 1073 K {900°C) la muestra presenta tinicamente carburos de hidroxiapatita y en
dilatémetro podemos observar, en este intervalo, la caida en su longitud lo que refleja

-desintegracion del material®,

GRANADA DHRS
10°C X min, 17.7 mys.

FLUJO DE CALOR (miw)

4] 3 4r3 573 673 T3 73
TEMPERATURA (K)

Figura 7.22 Téenica de Calorimetria de Barrido Diferencial (DSC) ¢n hucso de fémur
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Figura 7.23 Técnica de Anélisis Termogravimétrico (TGA) en hueso de fémur

‘Hueso de ave (Polio)

Para esta prueba se programé un calentamiento de temperatura ambiente hasta 1123 K
{850°C} v por la dificultad de obtener una muestra suficientemente grande, se considero
¢omo valida una longitud de 9.12 mm de largo y un ancho de 3 mm, La figura 7.24 ilustra
€l comportamiento de] hueso a lo targo del intervalo de temperatura antes referido. El

comportamiento es parecido al del fémur.

-Crineo humano

Al igual que las anteriores, la teroperatura alcanzada para la prueba fue de ambiente a
1173 K (900°C). La muestra tiene las siguientes dimensiones: de longitud 9.886 mm y un
ancho de 2.415 mm .Su grifica de comportamiento se muestra en la figura 7.25. En este

caso, e] comportamiento es parecido a los dos casos anteriores.
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Figura 7.24 Comportamiento térmice del hueso de pollo
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Figura 7.25 Comportamiento térmico de un hueso de crdneo humano
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7.3.4 Resuitados en materiales inorgdnicos de origen organico

Caseardn de Avestruz

Adicionalmente se realizo una prueba con cascardn de avestruz, el cual esta hecho
exclusivamente de calcita, En una muesira de dimensiones 10.362 mm de lengitud y 2.5
mm de ancho. La temperatura programada fie de ambiente hasta 1030 K (757°C) y su

comportamiento a lo largo de este intervalo de temperatura se muestra en Ia figura 7.26.
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Figura 7.26 Comportamiento térmico del cascarén de avestruz

Al realizar el estudio del cascarén de avestruz se pretendia observar durante todo el
intervalo (de temperatura ambiente hasta $00°C) su comportamiento y los cambios en su
estructura. Al ipnat que los huesos, su estudio considero otras téenicas (DSC y TGA) que

no se presentan en este trabajo.

En este material es posible observar que en un amplio intervalo de temperatura, que va de
ambiente a 673 K, no presenta cambio alguno. Las dimensiones permanecen inalterables

hasta una temperatura mayor a 673 K, en donde ¢! material sufre una dilatacién con una
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pendiente muy pronunciada que cambia a 773 K. Por el intervalo seleccionado no

detectamos a que temperatura el material se desintegra.

‘Esmalte Dental
Una prueba mds realizada fue a un diente de ser humano, esta prueba alcanzo un rango de
temperatura de ambiente hasta 1173 K (900°C), la muestra tenia las siguientes

dimensiones: 3 mm de largo por 2 mm de ancho. El resultado se ilustra en la figura 7.27.
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Figura 7.27 Comportamiento térmico del esmalte dental

Se realizd una prueba adicional, la muestra presentaba las siguientes dimensiones: 3 mm
de ancho por 4 mm de largo y 1 mm de espesor. Esta muestra presentaba una direccion de
corte perpendicular en referencia a la muestra anterior, esto se hizo para detectar posibles

anisotropfas ante la expansion térmica. El resultado se presenta en la figura 7.28.

El esmalte dental humano es la zoma mas mineralizada del cuerpo humano; estd

compuesta de 97% material inorganico, 2% de agua y menos de 1% de material orgénico,

11¢



del cual 58% son proteinas. Al investigar el esmalte dental mineral en realidad se hace
referencia a la hidroxiapatita, la cual pertenece a la familia de los fosfatos de calcio. En
ciencias de materiales la hidroxiapatita es un importante fosfato de calcio ya que es el
principal constitoyente de dientes y huesos. Determinar y estudiar su estructura
cristalografica, permititd desarrollar un material sintético con mayor grado de
biocompatibilidad. Por ejemplo, las propiedades térmicas del esmalte son de gran
importancia en operaciones dentales, donde el calor generado por instrumentos de corte
no debe afectar la pulpa de los tejidos y en la conservacién dental, donde la contraceion
diferencial térmica entre el recubrimiento y el tejido circundante debe ser minimizado. Es
por ello de la importancia en determinar el comportamiento térmico de este material con

la finalidad de disefiar equipo v técnicas en tratamientos dentales.
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Figura 7.28 Comportamiento del esmalte dental, prucba 2.

En la prueba realizada en el dilatémetro observamos que el material no presenta cambio
en longitud, hasta 623 K, en donde la muestra se dilata. A esta misma ternperatura en un

estudios anteriores on  cste  tipe de  matertal s reporta una  transicidn
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dieléctrico-condyctora®. Es decir después de 623 K el material conduce la electricidad.
Por lo tanto, la caracterizacién estructural y quimico de¢ éste es esencial para la
interpretacién del fendmeno. Esta transicién se ha observado en experimentos de
calentarmiento in- situ en el microscopio electronico de transmisién y se determina por la
técnica de espectroscopia de impedancias y se caracteriza en funcién de la frecuencia det
voltaie aplicado y la temperatura, estructural y .quimica. En general ¢l esmalte, ha side
analizado mediante técnicas de microscopia electrénica y difraccién de rayos X vy
electrones®. La grifica de dilatacién da un elemento adicional para la interpretacién del

fenémeno de conduccién.



CAPITULO 8.
CONCLUSIONES Y SUGERENCIAS
8. 1 Coxclusiones
1.- Se disefio v construyé un prototipo de Dilatémetro partiendo de una serie de
aditamentos de otros instrumentos {base de un espectrofotémetro v brazo de un

microscopio).

2.- Para el disefio, se siguieron las especificaciones de la norma ASTM E 228-95, que

recomienda la configuracién vertical.

3.- El disefio permite medir la dilatacién de muestras de tamafio inferior a lo que

recomienda [a norma, con lo que el Dilatémetro se vuelve un instrumento versatil.

4.- La realizacién de pruebas en materiales convencionales con coeficiente de expansion

lineal térmico conocide, permitié observar el desempefio del dilatémetro.

5.- Los resultados obtenidos en los cdlculos del coeficiente de expansién lineal térmico
caen dentro de los rangos encontrados en la literatura para el intervalo de temperatura

investigado.

6.- En materiales no convencionales, ¢s posible detectar transformaciones de fase y
estudiar la estabilidad térmica de los mismos, sobre todo si se usan simultdneamente otras
técnicas (DSC, TGA, etc.). En el caso de los cristales se observo que las impurezas de

Eu*? elevan el valor del coeficiente de expansion lineal térmico.
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8.2 Sugerencias
Una vez realizado pruebas v formulado conclusiones es posible considerar mejoras al
presente disefio.
1.- Encontramos que es deseable utilizar un controlador de temperatura que presente

inyeecidn de potencia més regulada al iniciar la prueba.,

2.~ La cédmara de refrigeracién fue disefiada desde un principio para soportar una bomba
de vacio y suministrar algiin gas inerte en donde se encuentra la muestra, con la finalidad

de hacer pruebas en atndsfera controlada. Se sugiere completar el sistema.

3.- Para el punto anterior, es necesario consiruir una tapa en la parte frontal de la camara
de refrigeracién. Esta seccién debe abarcar hasta donde principia el LVDT,. cubriendo
tanto el tubo de cuarzo como la varilla también de cuarzo con un disipador de calor para

que no se afecte la medicién del sensor de desplazamiento.

4.- Se recomienda también utilizar diferentes tipos de sensores de desplazamiento

(LVDT), con rangos de desplazamiento adecuados al tipo de muestra utilizada.

5.- Instalar la tarjeta de adquisicién y el software del dilatémetro en una compuiadora de
mayor capacidad con mejores especificaciones, tales como Windows 95 (o mas), mayor
capacidad de memoria RAM. Y un monitor de mayor resolucion. Esto es importante ya
que con una computadora con mayor memoria es posible almacenar pantallas con
diferente rango de operacidén, lo que haria mas versitil en cuanto al estudio de muestras

de diferentes dimensiones y naturaleza.

i14



6.- Los datos y resultados podrian desplegarse en un programa més especializado como lo
es Microcal Origin. Esto es con la finalidad de presentar las graficas A¢ vs AT cop

mayor claridad, ademas de poder hacer cdleulos més sofisticados.

7.- Se debe buscar tener una mayor precisién en las mediciones, ya que al caleular el
coeficiente de expansién lineal térmico que es del orden de 106, pequefios errores dan
como resultado valores poco precisos. Se deben calibrar constantemente los sensores y
eliminar mediante dispositivos electrénicos el ruido electrénico que afecta a la tarjeta

adquisidora de datos.

8.- La técnica de dilatometria es parte del andlisis Termomecanico (TMA), en principio,
en este mismo aparato s posible realizar pruebas como la de tensién y peneiracion, que
forman parte de! TMA, solo es cuestion de diseflar y construir el sujetador
correspondiente de la muestra. Por ejemplo en nuestro caso utilizamos una varilla de
cuarzo plana, para medir la dilatacion y contraccion; para la tensidn la varilla debe de ser
capaz de soportar una carga que actie sobre la muestra y en la penetracién serfa necesario

colocar en la punta un elemento tipo aguja que choque con la muestra.
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