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RESUMEN DEL TEMA 

- ~ . 

El objetivo principal del presente trabajo consiste en llevar a cabo la gel~ción in situ 

. de un compactado de aluminio mediante el ·proceso de sol- gel, para lo c~~I es preparad() un 

compactado de polvo de aluminio y en forma independiente l,a s~¡hci¡~~ - ~c)~¡~:~¡~ndo al 

hidróxido de zirconio. <:;}i'/ i: '. ,·;. 
- . ' ~ . . 

Se describen las caracterlsticas principales de los . i>roc~~~~~:~cle compactación y 

sinterización, utilizados comunmente en la fabricación dd ¿r:iclü¿t~~. ¡;¿~~ . materia prima son 
- - :.' ···:: ·<--· __ -, <·;. _, - -. ...:.·.;· . ::_~/-\~:·: _:·:~t:?~:;;t~:;;:g;:&\::~_,:::::.-f'..{:><·} .. ' :' . 

polvos metálicos, los cuales serán _utilizados para la elaboiacióit .. del ;coriipósito de aluminio y 

zirconia que de º~/º~·~:·~eri~ .!11,costeablepr.c>cluci~s:i''!'.':":: }. !} ·'"'~·-~r{t~~{;t;v .•·· 
· -:-,c:_:~_?>.~.· •.. ~.·.·.·;:,;_ •• -.·.~.-.. • ... --_::·_._ •. '0_,_ •• '.~.·.:·~.· •• ·.·.·f:;' ' f: . < . ;: c'.;r;:~ •• ... 

--- ··, :,_- o; :.;~;t.,¡·:··. 

' Se mencionan también las caractérísticas _d~Í~Iummo y sus poivos asi como algunas de 

. Í~ zirc~~¡~~·:~~h~; ·~~ d~ entender su efecto al mo~~;;:;;· d~· :¡¡;t~-i:~ ~!~:;;a compactación y la 
·' . '•', . -.- ¡ 

. '·dis61u~ié>1~· previas a la gelación in situ. 

Se cuenta también con la descripción del método de gelación, el equipo empleado en la 

compactación y sinterización, asi como de la técnica usada para analizar el compósito obtenido. 

Finalmente, son mencionadas algunas recomendaciones que pueden ayudar a la 

optimización de experimentos similares al presente. 
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CAPITULO 1.- INTRODUCCION 

Cuando hablrunosde llletales, invariablemente nos viene a la mente el concepto de algo 

resisiente, brlll~ñt~~ ~~~ad~ ; dur~. Si~ ~mbargo, los metales no solo son eso y quien se dedica 

al. '.e~(;dio"'!,~~~i:IJ~;~;~~:iu~~~s, ZJ!~%t1~2.~~:;t~Ii_ciS.~hG, ;~\i~~0i;~W\~~t~·;frenta ·ª¡ problema 
de encontrar :un procesó ;de fabricación adecuado; .: mediante,el :'.cüal se ;obtengan las mejores 
: ~-:_~-~-:~ j'.::·~~~{t-.~~:~~'.?:~~~ffü~~~~~~{t~ . - . .f~t~v.1t;~Wi=i~~f{K~~~~z~~~~1~tf;~f.@~~f:S~iJ~.'.{f;>2~:: 
propic:dades ·mecáp.1 . . . as_y,qu. _'de.estos·matenals;'aunado. a esto,· debe tener un bajo 

~ºs;¿'. ~~ ;;~;¡~w~i~~;~;il~f~}~~l~i:~~',: · · · :.:';;!f:}t 
· - · , .• J ~ -- · ... . >1; · :Y::<-<: ·- ::-(:}lf.·\ :if:::,~-~: .. r.{f!~f,.'. -_ .·. 

- ... :· ,·\>-::~: r :2>-: ... ·~~.~ \:.:.;,-.:;_:.:_,,::: :-~'> ., -'.~·:,/;: ·:;,_ ;:_:.;', -,: 

.. Esto 'ha U~·v~do ~Í d~sad~IiJ:;,;;áe imatériales :0 comJJ~~ig~~:~~· compósitos de di~en;bs <:: .. . \ 
.. -_ . _ _ __ _ _ ~; ~~--}:::-<~s:;: ::_~· :;.;;~ ::>~~f':.~:wr~~~\:.'1~i.~}~~(t;:~:t(·' ·~gLL;~:'.<:<_:~._=·' :., < .-;; ,_, _:,: . :~;~_._<' .~ .. -.. . . >>~ · -<t~ .. . 
metales, los cuales cumplen con las caractedsticas ,rec¡ueridas parasu'uso, y que de otra forrita '> t 

no es posible conseguir. 

Para este estudio aprovecharemos las propiedades del aluminio ( Al ) y del óxido de 

zirconio ( Zr02 ), las cuales se describen durante el desarrollo del presente trabajo, para obtener 

un compósito de Al I Zr02. 
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1.1.- PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA 

Existen varios procedimientos para la obtención de polvos metálicos usados en la 

Metalurgia de Polvos, algunos tienen el inconveniente de ser caros, otros tienen variación en el 

tamaño del polvo, o bien como es. el caso de la molienda cuyo inconveniente son las 

'·· .. 

Otro punto iinportant~,a~~n.~i~:~-tiene lugar al mezclar los polvos mecanicamente, ya 

que es muy difi~¡f ~)~~r;;¡d~;~~ q~~ I~ disiribución sea uniforme . 
. , " - . •'". . :.- - <---.-"~ -º- .. -- .. 

,;¿_. ·-/:·:·:~< ,·,~:-~~~::_-:.: ;:::::. --- / __ ;,_· ':~~-, ···/ ,::'.;::: ·~ ' 

Tod~~' . ds '~t~J~~~ ~,~::~iJ"~:dtioh~d~s. afectan de una u otra forma en el 

comportamiento'de/~'.at~ri~l"~n--eli;Ó~~~b-éie'~~~pactación y/o en el de sinterización, por lo 

cual es necesario,~~~~~IÍ~r p~~Je~i~ientos alternos que nos eliminen este tipo de problemas. 

En esie trabajo se pretende encontrar la forma de llevar a cabo la gelación dentro del 

compactado de aluminio y provocar la obtención del óxido de zirconio al efectuarse Ja 

sinterización. 
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1.2.- OBJETIVOS 

·A) Establecer un procedimiento para efectuar la gelación "in situ" de un compactado de 

aluminio usando. com6 m_~teri.al dé aporte hidróxido de zirconio en gel. 

B) Obten~r u~ c'otp¿r'¡~o:;iiforme de Al-Zr02 
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1.3.- HIPOTESIS 

Teniendo un medio de solución adecuado, es posible introducir hidróxido de zirconio · 

en gel dentro de compactados porosos, y con ello poder sinterizarlos" de~tro . del mismo .. 

posteriormente. 
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CAPITULO 2.- ANTECEDENTES TEORICOS 

2.t.- CARACTERISTICAS DEL ALUMINIO 

Para poder tener una visión de lo que puede pasar al compactar y sinterizar el aluminio 

vale la pena conocer algunas de sus propiedades, a continuación enlistaremos algunas de ellas 

(01). 

PROPIEDADES FISICAS Y QUIMICAS: 

No. atómico 

Peso atómico 

Símbolo 

Punto de fusión 

Punto de ebullición 

Densidad 

Color 

Resistenci~ a latensión 

13 

26.9815 at/g 

Al 

923 -933 ºK. 

2543 - 2723 ºK. 

2.70 g/cm3 

Blanco, ligeramente azulado 

4-5 kg/mm2 

JO 



Alargamiento 60-70 % 

Módulo de elasticidad 6 sao - 7 oo'o kg/~m2 

Red- ¿~iciade caras ¿~~!radas con red 4,o4912 A 
~:, ,-: -: ,.~~: , -~' - '. ,'.: ·" 

<. ___ , ____ --·----· __ :. '· ". '·'" . ~:_.~_.~-----_-_:'""' .. ··.:.',' - . ' ~- .. ~-.. -~ '.· _.:. --. - ·: .. {·},.-_ ~:·.·!: - :·-:·,; . .,.: ·-- ·. ,--; .-:~' ' -~· 
.,, --: ~ ! ~; '_.. 

kcal/átomogramo de 02;) lo C:ualimpliciiqÍle es unpotente'reductor>•El alumino'reacc1ona con 
. , ... -::'_: .... ' .·;_.'. ~>:~;:, ~~\;> ;}f·i}~/:~:~.:!iff/::::fr ·--'~~-~·1H,~~:;_1~~\} ,~: ·:'.:~~J~ ..... -~~~~~Y~~ ~~::~::;·;·~'?!:;\~~ ~:~--;~: .. _:~ ~_:::t·~:t ;:·~~~::¿:.:.<:~~~f:;;~/y~ _ ~ -.. 

--: el 02 del ·aire-: para _.formar __ el:• Al203;r el:. cual: forma una ·:película·: compacta sobre toda la 
_.·. -- . ---.- --·:: .. ;.~-\~.(~;:,),·. :t?Jt:~~ ~ei~1L:~~L--·.':i2~i?I~\~\~{~;~~:::~·~L::;,_ ....... ,, ---· ..... : ::. ;.''.)> ----~_;;:: .. -:::~~-:'.!~2~>:· .. , 

superfiéie . del --·metal ;ide -;íiproxirnádamcnte :- 0.0002 : mm de --espesor. la ' cu-al lo protege de -- ·--_- '/_>-:c;>:;c;, __ ;_~;;-~(~i;~:r:,f ,;, ___ · · _ .. _-__ -. ··<> 
oxidaciones postédores:confiriéndóle ·su alta_resistencia a la corrosión; Esta protección tiene 

lugar aún y cüi~J~·~r~i~;Xi!16:~~:~~eílti-e fundido; -
,.~ ~- -~ ~ .. -.. _-- ·~~:~:, -"--~-r<·'.· . ..:;:., .. . .. ,_.,, ~i?,}:··:-; -C-· 

.. -. ., - ~ .. ,..~)~7-~t:-~<;~,;1.· .~·~·- . 

El ~j:.~~,~~,;¡1:..i ti== ~pll• •plk~lón on mrio.., =" do I• lnd-~ 
po~ ejémp~i :.~~}~,:~~·~~¿~; ( l~s cuerpos de los aviones ), en el transporte ( cajas de cambio, 

motores, blóqúes/ bombas ), ·en la Metalurgia ( como oxidante de metales dificilmente 
.. : - ~ .: ·.~: :. _·:·_,:·. ~-: ." '. ::~-;~;: :;:·:~-~:~;_'.: · ·:·.· : 

reducibles· Ca;U ');~·éll; l,a industria de productos alimenticios ( recipientes para conservas ) la 

electrónic~·c_d~~~~~~~~~·)-y·ótras. 
:':-;-:>·· 

.- . .. . . 

Co~~Íd~~~o l~· producción total de los metales en el mundo, el alumino ocupa el_ 
----:,:' 

segundo llJgitr sfondo superado solamente por el hierro. 

11 
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Los principales minerales del aluminio son: 

a) Corindón Al203 .. 

b) Gibbsit'.1 :Aic68)3 

El a1Jmiri6 ~~';i,:~·'%ai~;i'a)prl~~se' utiHza en diversa formas como por ejemplo polvo, 
~; ~ ·"·': "; ·, : ~' . ; 

pasta, placas, etc. LO~. pblvos :y: Ías pastas, tienen la propiedad de superponerse en capas 
-. '·. ,.-. ··.. . . . . 

sucesivas cJando s~ iritr6duc~ri en un vehículo apropiado (02). 

2.2.- CARACTERISTICAS DEL POLVO DE ALUMINIO 

En 1946 un investigador llamado Irmann descubrió en el centro de investigación de la 

A.LA.O. en Neuhausen am Rheinfall, que al comprimir en condiciones particulares el polvo de 

aluminio oxidado superficialmente, se obtenia un producto sinterizado poseedor de una elevada 

resistencia mecánica a alta temperatura. Este producto fue llamado S. A. P. (Synter Aluminium 

Pr~du~ts).~ La patente del S. A. P. fue adquirida por Alcoa (U.S.A.) y por High Duty Alloy 
.;;·::·. :.:·.-· 

(Ingl~sa):q'ui.enes lanzaron productos similares bajo las denominaciones respectivas A. P. M. 

products(Alll~i~lum Powder Mwtallurgy) e Hiduminium 100. 

12 
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La ilTipo~ancia·~~Ldes~ub~illlientO deinmum reside en el denominado "endurecimiento 

por dispersión" que ~ohsi~t~ ~~ }~~alecer el ihetál ~or una fase dura, finamente dispersa y '. .. . ,., .· , , ... :.·· , . 

estable. 

.. . 
Algun_as de, las. fonnas. uiiÜzadas: p~a conseguir este endurecimiento lo son por 

ejemplo: a) formación~e una prirti~ulade ~xido ~obre l~s\lperficie del polvo durante o después 

de la molie~da; b) pp~·~r~ci~i~~ción ~~ p;ícÍll~s~fi~;¿~te dispersas de compuestos que 
- ,·•·' . ' - ,, .. ,, 

::::;~;j~f ljt~~~~~·~?:::o:::~I~:::::::: 
frío en m~Í<li::~ tle-~~·e;ci'a'.·~i:sidh'e~·<l~ JO a io kg/mm2, alcanzando una densidad en verde del 

. ' ... : ,·.: :·5::_:.\ '.-.~':,:.:·"'.-~·:;o_!<).~:-~\ :.-:{;¿"J .. (·.'·.".:;:_.,, :·,- ':: '.':- -, 

orden de 2 __ kg/~iTI'3_c_o:i)_: ,·; ·-·· . ;_:;_--

En este estudio 'se utÚi~ó:;olvo de aluminio No. de catálogo 10576, del proveedor Alfa 

Aesar con un tamaño m~i~'o-cie~2~~¡~~ó~~tros y la observación al microscopio muestra que 
. ; : ...... - <.'.'" .. , •,' -

predominan las partículas e~féricaS ligeramente porosas. 

El hecho de tener polvo de aluminio con tamaño tan pequefio nos puede beneficiar para 

conseguir una mayor densificación del compactado, sin embargo por otra parte nos afecta en 

cuanto a que si se quiere efectuar la gelación in situ se deberán encontrar las condiciones para 

·llevarla a cabo con el gel, pues el tamafio de poro será no uniforme y muy pequefio lo que 

ocasionará problemas para absorber el gel en forma eficiente. 
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Para conseguir lievar a_ cabo la gelación se debe evitar la formación de aglomerados, de 

esta manera podremo_~, obtener una dis,tribuci~n uniforme en todo el compactado ya que aún en 

las partí~ulas porosa~ p~d~a ~ene;t~ar el ión zr+4 

:. :·: ~ ', ·::~ ... :i': . 

Una -v~~taj~ q~e tiene el aluminio es el hecho de exhibir una excelente compresibilidad 

y alta c~~:é~ci~' e;;_ las partes densificadas esto se puede observar en la gráfica 1, en donde es 

posible alcanzar una densidad practicamente igual a la teórica dando la suficiente presión, -

ade~;ás como ventaja adicional posee la capacidad de requerir una baja presión de exp~lsió~. 

8 
~ 'ºº 
.!l 
;/! •• 
u .. 
~ .. 70 
e 
u 
¡¡¡ 

~ 'º 
Q 

'º 

Presión de compactación en TSI 

La gráfica presentada corresponde a un polvo de aluminio practicamente puro ( TSI = 

Tons per square inch ) 

GRAFICA 1 (02) 

Sin embargo al trabajar con aluminio en polvo se debe tener la precaución de 

mantenerlo seco ya que cuando el polvo de aluminio es compactado la capa de óxido se rompe 

14 
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. . t ' - . '. ' ' . . - .'' . . ' . . . ' , : .··, ... ' 

dejando expuesto al medio el alunÍiniopmo; el cualdebido a su gran afinidad por e) oxigeno 
- .. -·'- ··-·- -· ·- -- ·-- - . ' -

puede reaccionar en forma,'.muy ~ioÍenta puesto que. la ·reacción es altamente exotérmica. 
- ., ·-

llegando incluso a inflamarse y qu.emarse (OJ). 

2.3.- CARACTERISTICAS DEL ZIRCONIO 

RESEÑA HISTÓRICA 

El zirconio es un elemento que aún y cuando como nos muestra la información 

siguiente ha estado estudiándose desde hace mucho tiempo, no es tan común como d aluminio,. 

por ello presentaremos una breve reseña"del desarrollo del mismo. 

En 1789. Klapr6th · dur~te lo~ -~,~~~~\s. ~.e piedras preciosas descubre una tierra que 
- ' - . ;_ ' -·.'.' ' :' . ~. ~ ·:·--'. '• '."\;:;. '.'. ~ .. ; .. < ,_ :::-.. -

denomina "Zirconerde", : C!ll. J 797. :y auquelin estudia completamente el óxido y lo Hama : 

"Zircone", descri~iendo,:l~shFiid~~~;''.~~'.'.~
1

~df~ número de sus compuestos . 

• -~:~ , .. ~· ·.··:<" \.:~'>°! .'-~_:< 
;,'.~.'/ -~··' .. ,.,, ::·::;;·:-: :::':·::.,. ". 

Después de variÓ~ ¡;}tentó~ por aislar el metal ( 1824 Berzelius, 1865 Troost, 191 O Lely 
- - . <; -~-~; :: ·~:··:'.ii·:·_'_)\~i~~J;\1.:~~\{~;~~1úi}~.~;~~\:.¡:~·:l.~.·"·-.'.~:'.~'.-;: ·._:.- .. 

y Hamburger, l 925'Marden Y. Rich ) ·.en J 925 Van Arkel y Boer aplicando un método general 

para la obte~~ió~ df::~:''~ •. si, y w. lograron obtener el metal con la suficiente pureza para 
• e. -.~ • :. ; ";'o~.'\< ·';' ~·· . . 

poder deduci~ sú~ pr~pi~dades v~rdaderas. 
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Este procedimiento consiste en descomponer el tetrayoduro de zirconio contenido en 

una ampolla de vidrio sellada, mediante un filamento metálico puesto a temperatura elevada, el 

cual es alimentado en forma progresiva. (04) 

USOS DEL ZIRCONIO 
·, .-. 

El Zirconio se utiliza en la industria nuclear en los reactores por ser permeable a los 

neutrones, buena resistencia mecánica hasta I~~ Úmiiés: i~puestos • p~t la resistencia a la 
··.·· /';•"' 

,.,_ <"¡;·._·~ :l~ ·.::;;\:: .-.• ~i:.~;·:-- '',. 
corrosión. 

··: ':··:~\-~: ,-, \' ;· .. ,_. ·:~·-.'.:"~-;·· 
. . •·. ·,'-;,.:e . '.,'- r ;,·¡ J¡ ,\; ·~·{",~>:· ' 

:-~-.( ' ·- ~ :·;, ''· ... ;::/ ~ . 

En l.a i~dusg~,~~j·n~f1;~[.1~~~:~~~;~~~Mf;<l6!:;zi~co~io como son el zircón ( ZrSi04) 

(en ocasiones tátnbién'se identifica ~omo,ZrÓ2SiO::i) se utiliza como refractario permitiendo 
. , -.~.-,:~.-

una temperaturadetrabájo'h~stá los 1800 °c: solo que tiene el inconveniente de ser muy caro . 

. otro. compuesto es la zirconia (Zr02)• el cual es un refractario que resiste temperatura 

muy elevada, sin embargo el cambio alotrópico que presenta a temperatura menor a 1000 ºC el 

cual es acompañado de un cambio importante en volumen lo hacen sensible a choques 

térmicos, se han hecho intentos para estabilizarlo con MgO ( 5% aproximadamnete ) con 

buenos resultados y con ello trabajar hasta 2400 ºC. 
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.. . . . 
' . . -. . 

Otro compuesto i;n~ortárit~ es el boru~ode zi~conió el cual una vez sinterizado produce 

piezas de grllÍl resi~t~~ci!lal choq~e térmico, si"~tiHzaén cámaras de combustión y toberas de 

efecto que el cloruro de zirconio ( ZrCl4. ) 

MINERALES DE ZIRCONIO. 

El zirconio es un elemento abundante en la corteza terrestre contrariamente a lo que se 
-. ' . . . . 

pensaba en tiempos pasados , existe en mayor cantidad que el Ni, Cu, Pb. y Zn_ por~ ej~mpf6; 

ocupando el undécimo lugar en la lista de metales según su abundancia. en orden decreciente 

(04). 

El mineral más importante y más corriente es el zircón el cual contiene teoricamente un 

67.2 % de Zr02. Existe otro mineral llamado baddeleyita constituido por Zr02 casi puro pero 
, ·-'-' . 

mucho menos extendido. El zircón se encuentra con frecuencia en las rocas volcánicas, su 

densidad )/du;ezahac~n que se encuentre concentrado en lechos de arenas y grava arrastrados 

por las agtias fluviales al mar. 

Con:~~~i~~c~~h~i~ei':Zircón va acompaiiado con mine~ales de ilmenita y rutilo que 
. -... : . ' - •;j· ".\·:~:'Y . " " .-· ._. 

son ínine~al~s d;;:':ti_t,~i~.::10 que provocaba que se le considerara al zirconio como un 

subproduc~o d~ la ~~t~~~ción del titanio, actualmente ya tiene valor propio. 

17 



. ~- ... , .. - .... ·.' ... '" ' -~ _'::·" ,.': -_ :_,. ~ .. ,_- - .--;-:._ '. . . : -
Florida, BÍ-~il, I~dia:·celÚín;'Maiiísiii, It~liii; lÍ.R.s.s.: Suecia, Noruega y Canada, el contenido 

de Zr02 pro~e4lo e~de,64 ~.La baddeleyita se encuentra sobre todo en Brasil en forma de 

nódulos ~ue ;~ontl~nen hasta un 96 - 99 % de Zr02. co4 ) 

ANALISIS TIPICO DE MINERALES DE ZIRCONIO 

Componente Baddeleyita Zircón 

Oxido férrico 1.6 0.1 

Alumina 7.8 1.4 

Sílica 27.3 40.4 

Oxido de zirconio 60.4 51.6 

Otros 2.9 6.5 

Contenido en % en peso 

TABLANo. l 

Zirconia. Existen un· número de modificaciones polimorfas del Zr02. El mineral 

natural baddeleyita es monoclínico, el Zr02 monoclínico frecuentemente es llamado forma 

"C", el cual es estable hasta 1273 ºK aproximadamente, donde se transforma a la fase ( 13) la 

cual es tetragonal, esta transformación es reversible. 

· La estructura tetragonal es transformada en forma irreversible a 2173 ºK ( a2 ) la cual 

es trigonal. 
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La fase ( a2 ) se transforma a la fase ( al .. ), la cual también es trigonal a temperatura 

de 625 ºK, esta transformación es rápida y reversible. Las temperaturas a las que ocurren los 

Si so_n cal~ntadós ·~1gu~os hid;óxidos de zirconio, se obtiene una estructura tetragonal 

alrededor ddlÜs ~73 ºK,: esta estructura tetragonal es metaestable y se convierte a monoclínica 

con calentamientos adicionales. 

PROPIEDADES FISICAS Y QUIMICAS DEL ZIRCONIO: 

No. atómico 40 

Peso atómico 91.22 at/g 

Símbolo Zr 

Punto de fusión 2113 - 2133 ºK. 

Punto de ebullición Superior a 3173_ ºK. 

probablemente 3853 a 3973 ºK 

Densidad 6.49 g/cm3 

Color Blanco, ligeramente azulado 

Red Hexagonal compacta ( a ) 

hasta 1136 ºK. 

De 1136 ºK, en adelante Cúbica de cuerpo 

centrado ( [3 ) 
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Densidad (a): 6.50 g/ cl113 a 293 ~K 
~ -- ·- ·- -- - . - - . 

(a ):6.36 g/ c~3 a 1 D6 ºK 

( J3 ): 6.40 glc.ri3 a ll43~K 

T. de fusión del Zr02* 2973 ºK 

.Densidad 5.5 - 6.03 glém3 

2.4.- DIAGRAMA DE EQUILIBRIO Al-Zr 

El Zr se adiciona en menor cantidad que algunos otros elementos en las ·aleaciones de 

aluminio, magnesio o zinc en las cuales puede reducir la sus~eptibilidad a lri corrosiÓn por 

tensión por medio del control de la recristalización y elongación d~ los granos .. 

· El Zr también actua como un refinador de grano para el Al, sin embargo, su eficiencia 

es mucho menor que la del titanio. Los valores más probables de la solubilidad de Zr sólido en 
.- . ' -. 

Al es de 0.28% a 933.5 .ºK, disminuyendo hasta 0.05-0.06 % a 700 ºK. El Al si es templado 

'·puede lleg~r a co~tener probablemente de un 2.0 a un 2.5 5% de Zr. El Zr puede reaccionar 
,. __ --

. con el Al para dar el ZrAlJ, el cual esta constituido por un 53.0 % de Zr, y también el ZrAl2 

conteniendo un 62.83 % de Zr 
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2.5.- CARACTERISTICAS DEL PROCESO SOL-GEL 

El hecho de hablar de polvos a ser sinterizados de un solo elemento o compuesto 

representa algunas dificultades, los cuales se complican cuando se tienen mezclas. 

Un efecto conocido que ocurre en polvos cerámicos conteniendo partículas inertes 

dispersas, es el hecho de que frecuentemente exhiben una baja velocidad de densificación 

respecto al polvo puro, de acuerdo con algunos investigadores esta reducción resulta de la 

incompatibilidad de contracción entre la matríz y las inclusiones durante la densificación (os), 

otros autores indican que las inclusiones rígidas retardan la densificación de un cuerpo a ser 
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sinterizado. po(l_a aparición de esfuerzos !ensiles hidrostáticos en la matriz, este esfuerzo es 
- ~ . ' 

importante sólo cuando se tiene un contenido elevado de inclusiones {06). Efectos adicionales 

que· fas inclusiones pueden generar son laminaciones grietas y poros aislados que reducen la 
'. ' 

resistencfa fi'n~ldel compacto, asi como cambios en la velocidad de contracción ocasionados 

por la fracCión'de volumen de la segunda fase más que por el tamaño de la partícula. 

En expedmentos efectuados con ZnO y SiC donde SiC es la partícula dispersa se ha 

observado que_ con inclusiones de tamaño 45 - 75 micras, la densificación no es afectada 

significativam_1mte, sin embargo se reduce fuerteménte cuando las inclusiones son pequeñas O -

25 rnicras corno consecuencia principalmente de la fra~cÍÓn de volumen presente . 

I 
" :e 
¡ .. 
.; 
:; 
.i 

.. 

... 
80 

76 

72 .. 
... 

004 OOI 0.12 0.16 0.20 

Fracción de volumen de las Inclusiones 

Densidad de la matriz contra la fracción de 
volumen de inclusiones. Se observa que Ja 
densidad de Ja matriz disminuye conforme 
se incrementa la fracción de volumen de 

las inclusiones. 
El tamai\o de las inclusiones es constante 

,. .. 
1.4 

i¡¡ú 
o: 

u 

1.1 

1.0 

0.9 
-0.7 -0.J 0.1 o.s 0.9 u 

Logaritmo ( Radio de las inclusiones ) 

Relación del radio efectivo actual de la 
pnrtfcula contra el logaritmo del radio de 

las inclusiones 

Ref. {05) 

La razón que se supone es porque mientras parte de la inhibición de la sinterización 

puede ser debida a la formación de partículas de la matriz no sinterizables que envuelven a las 

partículas, efectos adicionales de trabajo aparecen al incrementarse la inhibición de la 
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sinterización con la'reducción del tarnafto de las inclusiones. Aunque otros autores (06) seilalan 

que este ~fe~to se \1a porque cuando se tiene una mezcla de partículas de 2 tamailos diferentes 

(uno graride'.Y:6~ci p~queilo), se observa que los poros grandes son rodeados por un medio ( la 
" . ...~.;-.:¡.:;·. :··· - . :_:. 

mezcfa d~: po~os 'grandes y pequeilos ) que contrae relativamente rápido y por consiguiente 
.. "· ,,;···:',e,'_·· .. . 

c~mprime a IO~ poros grandes. En igual forma cada poro pequeflo es rodeado por un medio que 
·-·. .;:,: .·:>;~~:-, :_:;""• 

cºontrae refativamente lento, imponiendo tensiones sobre el poro. Para los compósitos esféricos 
~'--+ .''.:_~{-:_ . .:~ ''-

. se reconoce :que la razón de contracción de la matriz representada por el revestimiento o 
<·/,_: . " 

superficie':C!e la esfera es retardado por el esfuerzo generado por las inclusiones, representada 

por el, nú~fa~/cl~ la esfera {06). Estos esfuerzos dependen a su vez de las propiedades de la 

matriz que les rodea, y pueden ser modificadas inclusive por la presencia de otras inclusiones. 

Compósito conteniendo inclusiones 

esféricas. El corazón de cada esfera 

es una inclusión. 

Cuando dos inclusiones se encuentran muy separadas la velocidad de densificación es 

esencialmente uniforme en toda la matríz, en contraste cuando las inclusiones están muy cerca 

una de otra, se desarrolla una mejora significativa en la velocidad de densificación en la región 

entre las inclusiones, a consecuencia de que las esferas actuan en forma atractivarnente entre si. 
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Esta mejora será mÍI~ y más pra'nun~iada en tanto Ja ~~p~CiÓll entre partículas se reduzca.(07) . . . ' - '- '- -· _._ . ·. . -·- · .. '·' . _, - . - ~_¡·,:~ - . " 

La• presenci~ de oi~~; iriclü~i~~es pJ~c{e·;~lt~~l~ri~~~·~l~za de la interacción entre estas dos 

. partículas; · · 

Los resúltados ,obtenidos en muchos experimentos sugieren que si el tamaño de las 
.. - .. -

·.· . . - . 
partículas de las inclusiones es mucho mayor que el tamaño que caracteriza a las partículas de 

la matriz, el .único parámetro a través del cual la regla de las inclusiones interviene en la 

velocidad de derisificación del compósito; es. la fracción de volumen de las inclusiones. (07) 

la fracción de v~ltuÜen'de la~ in6h1si~~e~ y e~ eseilcialtÜente igual al promedio de separación 
'¡· - ¡_,· ' • ' - .. -~- - - · .. ,_ " - -~ - .. ,. ' - __ , - -- - . ' . 

entre illclus}ones (o7). ' ' 

Para· evitar en lo posible los efectos que ocasionan el introducir inclusiones de un 

materia1di:ferente al de la matriz, necesitaríamos polvos muy finos ( lo cual eleva su costo ), y 

una.distribución homogenea de las inclusiones en todo el compactado. Una alternativa que es 

posfüle emplear para cumplir con estos requisitos es mediante el uso del proceso sol-gel. El 

. uso. de los procesos sol-gel para la fabricación de polvos metálicos esta siendo usado cada vez 

con mayor frecuencia por muchas razones como se verá posteriormente. 

Este proceso consiste en disolver a un compuesto del elemento que nos interesa en un 

medio adecuado, provocar mediante las adiciones de reactivos correspondientes la formación 
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. . . -. . . 

de un hidróxido .insolube '. que puéda ser separado · facilmente bien sea por filtraCión; 

decantación, c~ntrlfugación, o algun otro método; para posteriormente ser calcinado y con ello . 

obtener el polvo de interés; El siguiente diagrama puede ejemplificar lo anterior: 

PROCESO SOL-GEL 

COMPUESTO DELELEMENTO 
DEINTERES 

OISOLUCION EN UN MEDIO 
ADECUADO 

P.RECIPITACION DEL HIDRO
XIDO CORRESPONDIENTE 

SEPARACION DEL HIDROXIDO 

CALCINACION PARA OBTEN· 
CION DE OXIDO EN POLVO 

Los procesos de sol - gel dan lugar a pellets totalmente amorfos los cuales al momento 

de sinterizarse recristalizan. Esta recristalización puede ser endo o exotérmica, en este último 

caso al iniciarse la recristalización puede originar que la sinterización se de a una temperatura 

mucho menor a la normal debido a que el calor generado compensa la energía requerida. 

Para el caso del Zr02 esta recristalización tiene lugar entre 673 ºK y 843 ºK 

aproximadamente lo cual es función de si se tiene algún otro elemento presente, ya que es 

posible que de acuerdo al otro elemento la recristalización tenga lugar a una temperatura muy 
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·• ' . , e• . . •-' 

superior. Por ejemplo c:u~do'se coprecipiÍa Zr02 con CaO el primero permanece amorfo 

' - ····- .. ·, ·., .·. ·- ' 
después de48 horas a 723: ~K,· pero si es ZrOi amorfo practicamente puro ocurre rápida y 

<:.'; ~--:.,.;-· ,.,,-·., -r;.-: 

exotermicamentea'(js3 ~693,0~(!lll)> . 
;· . . '.':·'. :::/;·~-··· '· ">:>:. :.<:.'·' 

·-::." 
\:· '. .;:'-:;>. :~ ., ,.-~} 

Dentro. ;:efe :n~i~~;~()~!~~r~lle · presenta este método con respecto a los métodos 

tradicioriales (~illi~h·ct~:'~iohi'i~a~ióri ~te., ), se encuentran las siguientes (09): 
'"···~ ''',_'·~~~:'~i-:.:~;:;',:~~".' '?_;:; '.<;:··- > 

a) Esposlbie'61 t~o dfl baj~ temperaturas 
· .... 

b) Los iriat~~;)~f a"t~b'ajllf ~ueden ser mezclados incluso a nivel atómico cuando se 
' .. ·-.... -.;_,,,_: .. :/;• ,·: 

encuentran en est~dc/ÍÍ~~j~;; • j,. 

c) Se p~ede alcruI~ar u~a alta homogeneidad de mezcla facilmente. 

d) Se· pueden conseguir polvos de tamafto uniforme 

e) Se consiguen polvos de tamafto pequeñísimos y practicamente libres de 

contaminaciones. 

f) Los polvos presentan menores esfuerzos superficiales residuales respecto a los polvos 

. fabricados por otros métÓdos. 

g) Ayudan a los procesos de compactación y sinterización (10) 

Analizando. cada uno de los pasos que se llevan a cabo en el proceso de sol-gel, 

encontramos que para el caso especifico de Carbonato Básico de Zirconio (Zr2(C02)(0H)202) 

un medio adecuado para llevar a cabo la disolución lo proporciona el HCl, el cual reacciona de 

acuerdo a la siguiente ecuación: 
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Además se encontró .. en algunos-estudios realizados {10), que la densidad de sinterizado 

'·· , ·-.;-' _-. ._, .. ::'_·.~-; :·-J -. ·"·~·· ;,-/ '! .'.···;--'"·· '¡"-' 

es mayor cuando'.se :t~ab~ja con ·6~1~0~ ~bt~llidcis ~ediante gel conteniendo aniones de 
., .. 

cloruros. 

La disolución de las sales de Zircón puede ser acelerada si se calienta la solución (333 

ºK aproximadamente). La estructura cristalina resultante se muestra a continuación (11): 

ESTRUCTURA DEL OXICLORURO DE ZIRCONIO 
+8 

CATION TETRAMERICO 

Para la segunda parte se requiere de un agente precipitante. En este caso de acuerdo a la 

literatura (12) se recomienda el uso de NH40H puesto que dentro de los hidróxidos metálicos 

que pueden precipitarse se encuentra el Hidróxido de Zirconio Zr(OH)4. La reacción que se 

lleva a cabo al agregar el NH40H es la siguiente: 
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. -. ' . . . 

Cuando eLión pre~ent~ ~eacciona c~n NH40H toma la forma clásica de un hidróxido- · 

gel con solo tm'a ;equefta.':c:ntlcla~ de aniones. Generalmente todos los polvos asi obtenidos son · 

El pH al cual ocurre la precipitación esta razonablemete bien definido, sin embargo 

depende en cierto modo de la concentración del ión metálico presente, por ejemplo en el caso 

del Zn+2 con una concentración de 0.25 M precipita a pH de 5.8, pero a una concentración de 

0.01 · M, la precipitación tiene lugar a pH de 6.5. Para el caso del zr+4, la precipitación tiene 

lugar a un pH que va de 2 a 3. Los precipitados de este hidróxido son gelatinosos y en 

consecuencia dificiles de lavar y separar. 
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Se debe tener cuidado especial en este punto ya que la condición del precipitado 

resultante no es_ adecuada para llevar a cabo la gelación in si tu de un compactado, puesto 

que d hidróxido_ esta completamente aglomerado. Para evitar esta condicion se requiere 

agregar a la solucion una sustancia que retarde la formacion del aglomerado, en este_ caso de 

acú~rd;(~ ~ri~JP~~ime~tci realizado por Jianzhu Tong, Jia~ Mi~ zJ~(l;) l:T;ietanolamina - - •'·' -· . . . . . .. -, ' - .... , :,: ' __ ,. 

i Ai~oh6_1.·Jif ~;~~ik~~~~~g,tt~~ii;~~~~~tl~~fe&1¡~<JG~~Ef~:~';~~ff~~f:~~:6\~~.t~~-~-~~--con~ierta en 

un coloide. :"La·· estructura· qúe se. obtiene: al; momento de ;Jlevar: ií- cabo el calentameinto 

dura~te I~ ~iit~ri~~fa\,J·;~s:>~~;~~,&.~~~~ -~~~;;:¡~~g:;~~~;c.Ji~ ~i~ Zuo ( 13) la mostrada a 

conÜnuaciÓ~, d~nd~- n~~vam~nte• 1oii -p~ntos : oscuros repersentan al Zr y los claros al 

Oxígeno 

La microestructura desarrollada durante la sinterizacion, es funcion en gran medidad de 

las características del polvo como son, tamaño de la partícula, distribución de los tamaños, 

forma, estado de aglomeración, composición química y fase presente. 
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Además se ha observado que el tamaño promedio del polvo obtenido por el método sol-

gel depende de la pureza de los reactivos empleados, pH y de la proporción estequiométrica de 

los mismos de esta forma puede disminuirse la formacion de aglomerados (14). 

2.6.- COMPACTACION DEFINICION Y FACTORES QUE LA AFECTAN 

La compactación es una operación mediante la cual se da consistencia a una masa de 

polvo metálico único o mezclado aplicando presión, lo cual permitirá el manipuleo de la pieza 

formada desde la extracción del molde o matriz hasta su paso por el horno. 

Las condicio~es b.ási6~s ~u.~ s~;.cci~~ideran dentro del proceso de compactado son: 

1) Mét~d~d~.~~~~~~~~6l·~~::::· 
0 

' •• • • 

2) Temp~rai~~~J~f~s1~di'.~Íempo de compactación 

3) Velocidad.de :~~~p}ctición 
·.-,:·.·:'"·.· -·.-.· 

4) Atmósfüra de ¿cínípaéiación 
~ ··1 .. -· •• J'. . 

6) Diseño.del clacio 

·.·.· •.· : > ·.·. 

Algunos de iC>s factores que mayor influencia tienen durante la compactación son: 
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A) Tamaño de la partícula de polvo. Cuando el tamaño. de I~ )'.!articulas disminuye. el 

reacomodo requiere una mayor presión para compactar, ya 'é¡ue· es muy alta la fricción 

interparticular, por lo tanto la densificación se da principalmente por la deformación de las 

partículas de polvo. 

Si eltamaño de las partículas es muy diferente puede ocurrir una segregación resultante 

de la forma'cióride campos ordenados. Polvos con tamaño uniforme de partículas son pobres 

para conseguir. compactos densos, una distribución de tamaños mayor generalmente nos dará 

un incremento en la densificación. 

B) Forma de las partieulas de polvo. Para polvos esféricos se ha visto que la 

resistencia a la compactación es inversamente proporcional al tamaño de la partícula. Lo 

anterior es ocasionado porque se tiene una mayor cantidad de puntos de contacto. Si se quiere 

. una. ~~yor. densificación los mejores resultados se han conseguido utilizando partículas 
. ·.. . . ' 

irre~ullll"es, ya qu~ !_os huecos entre partículas son menores, al mismo tiempo que el área de 

- contacto es ~ayor. 

C) Características finales de uso del compactado como producto final. Por ejemplo 

los metales porosos han sido empleados en filtración de desperdicios, control de flujo de 

fluidos, en transferencia de calor, amortiguadores de ruido, contensión de explosivos, absorción 

. de energía de impacto, protección en incrementos de presión y como cojinetes autolubricados. 
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D) Humedad. Al momento de aplicar presión la superficie del polvo se fractura en 

muchas ocasiones, Ja presencia de humedad puede traer como consecuencia reacciones muy 

violentas que pueden llegar a destruir el compactado. Por otra parte el momento de llevar a 

cabo la sinterización la humedad atrapada en el compactado puede provocar grietas. 

E) Mezclas de polvos. Las mezclas de polvos con diferentes tamafios producen· 

estructuras con menos defectos que los de un solo tamafio. 

Los parámetros importantes a conside~~ en la preparación de compactados densos son: 

0.1> EI de.las ~iutri:ilf§!;"i,r,<'r: ~ ... · 
0.2) Las cClnc~~U:a~id~~i~elatÍyas'd~ los componentes. 

;:,~' "-~·· ·~(:'f:·.;.::;,, 

0.3) La níovilÍ.dád reÍativa'·de. los componentes. 

2.7.- METODOS DE COMPACTACION MAS COMUNES 

Existen muchos métodos para la compactación Jos cuales pueden ser divididos en 2 

grupos ( NOTA: Este trabajo no pretende entrar a detalle en cada uno de los métodos indicados a continuación, 

simplemente se hace mencion a los más comunes con el fin de conocer que opciones se tienen para llevar a cabo la 

compactación de los polvos. en caso de existir interés en alguno de ellos se recomienda acudir a la referencia (15)) 
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A) Con aplicacion de presión 

a) Presión en un solo sentido 

a. I) Acción de presión simple 

a.2) Acción de presión doble 

b) Presión isostática 

c) Compactación explosiva 

d) Rolado o laminado de polvos 

e) Extrusión de polvos 

e.I) Unidireccional 

e.2) Isostática 

f) Estampad~·~epo~'{Ós· 

g) Fcirj~d? d~ polvo~ 

B) Sin aplicación de presión 

a) Sinterización de polvo suelto en moldes 

b) Slip casting 

c) Compactación vibracional 

La selección de cualquiera de los métodos anteriores depende del tipo de polvo, tamaño 

y forma, asi como la cantidad de piezas que serán compactadas. 
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. ·. ··'· ' · .. -
Cabe 'mencionar algunas situaciones que tienen lugar durante la compactación de polvo 

º-'=-~ .'.- -

metálico. A.! apli~ar presións~ provee de contactos interparticulares por los cuales difunden los 

enlaces dura'nte la sinterizaciÓn;. La resistencia y densidad resultante dependen de la presión 

aplicada, el ciclo de sf~¡~~ización y las características del polvo. (16) 

' . . . 

Duraitte la 0 compactación se provoca la densificación de los polvos y como 

· c~nsecuenci~;de\~ ~r¿~i~n ap;icada se presenta la deformación plástica en las partículas de 

polvo crelllld~u~.l~c~e:nen~o ~n ~!.área de contacto entre ellas, normalmente provoca también 

el rompiillieI1tc:í'de, lO:'pelícÚla de Óxido que envuelve a la partícula de polvo. Esta nueva area 

esta sin oxidar ·10 ~¿al }~e¿a un:·papel irilportante en el desarrollo de la resistencia en la interfase 

~etal-met~i.'.y~'q¿r:t~~~·~~~ti:!li~~i~i activa. Esta condición acompañada de la presión 

per~l~e qÚe · .. c..•· ;;.•," "~.·. ., ... ;.: polvo debido a la captura de valencias de las 

. ruptura puéde tener lugar a.muy.baja presión debido a que la capa de óxido actua como cáscara 
· ·. ··. ; ;, · · -, __ -~~:;.:~_- ··-.-::~::/:~_· ~;J.\::<n~J(:f.~~if'~~~{~:;·_:::,~:;~;-~·~.::_, · .. -·_:_· _ ·· · -

frágil y el metal com'ó :un: medió :viscoso. Las partículas de óxido rotas pueden reacomodarse 
. -"·;~;· .. >'i·-_,.:·:y;.-·':_t:>~}.'··.>', ·.·.·: 

por si ~ismas Íio'soici";á'travÚ del contacto plano entre partículas sino tambien en forma 

per?~ndicul~~ ~i¡·;{apa pen:etrando en ellas . 
. ,:::,¡,',·'. 

. La nueva superficie expuesta debido al rompimiento de la capa de óxido durante la 

compactac.ión, es extremadamente activa y al contacto con otra igual se sueldan provocando 

enlaces interparticulares a temperatura ambiente (16). 
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Sin embargo algu~os de los microcontactos formados durante la compactación, debido 

a su pequeñísima secció!l de area transversal, se pueden romper después que se libere la carga, 

lo cual -induce a la_ formación de microporos entre estas uniones rotas. 

Una condición que también contribuye a la resistencia del compactado la constituye la 
' . ,. 

cohesión ~~tre'partículas resultante de las asperezas iniciales de las partículas, y puede ser 
- - -

incrementada por la d~formación que ocurre al compactar materiales dúctiles, como es el caso 

del aluminio. 

La resistencia de un compactado puede ser incrementada usando polvos finos, usando 

polv_os irregulares y superficies ásperas, incrementando la densidad en verde por medio -del -

incremento en la presión, disminuyendo contaminaciones superficiales de las partículas y· 
- -

disminuyendo I~ cantidad de lubricantes y polvos aditivos. 

Como ~1.'taín~o de la partícula decrece por una parte debido al rompimiento de las 
~·,:·' >., 

partic~las :ali~~Jic~ la presión, mientras que por otra parte se forman aglomerados por las 

partículas unidas a consecuencia de lo antes expuesto, aparecen efectos posteriores de fricción 

interparticular del acomodo inicial, que traen como consecuencia la necesidad de aplicar una 

mayor presión de consolidación para alcanzar una cierta densidad. 

Alternativamente, un tamano de partículas reducido contribuye a una mayor resistencia 

del compactado para una densidad establecida. Aplicando un tratamiento corto de sinterización, 
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Ja resistencia dd cuello -interparticular es proporcionalmente mayor en -Jos compactados de 

polvos finos 

Las partículas:de)loi~o del material base en este caso aluminio, son muy pequeftas con 

un diámetro_ no mayor aio micras las cuales vistas al microscopio, muestran que predominan 

las menores a e~te difurietro. -Esta condición ofrece una dificultad adicional para efectuar Ja 
' ' /' . ·.: - "j<.-:1;,,,. ':.<":~,. ¡, 

gelación in -;¡tú;,'j;_tl~s-tó:qlle Jos espacios interparticulares de las partículas más grandes son 

ocu~ados pÓr:polvÓ--~ás fino, ocasionando aumente la probabilidad de que existan zonas de 
..... ; .. ;. ,,' ·-· ·· .. ·· ' 

diticii' acceso' para· llevar a cabo la gelación, e incrementando el riesgo de que después de Ja - . -- ... " .... ' 

.·,···· '': 
·_. '.<<-' 

En, ¡ g46,'~~~~~A~ ;:wuJff sugirieron 3 eventos que tienen Jugar durante la compactación 

(17): 

a) El~oilliii'~~~iotal de las partículas experimentan movimiento hasta que se consigue 
·· . ..:: ,:::.•><-<<~~;.:.; .. ~· .... ·:>< '· 

un empaquet~riii~~toriiáS'~ficciente 

- b) ¿~s-;iri~~~l~-~ffreii deformación elástica y plástica. 

c )-Las partfd~i~'-pueden fracturarse o fragmentarse según se incremente Ja carga . 
. . . , .. ~·;., '; 

La primera densificación se presenta al iniciar la compactación puesto que puede 

presentarse 'una de-formación de las partículas, lo cual se traduce en una reducción en la 

porosidad y por lo tanto en un incremento en la densificación en verde y permite un contacto 

adicional significativo. 
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Esta deformación se presenta sobre todo en materiales blandos, ya que en los duros no 

es tan importante ... En 1C>s ~ateriales. duros más bien ocurren ··fracturas, estas. piezas 
, -., ·;, ·' ·'e'. 

fragmentadas son lasresponsabÍes : de la densificación en este caso; yaque los fragmentos 

ocupan .1.os sitios en.t.r¡; 1á.5 partículas .. •·· 

· .. , ... 
Una propi~~ad::;~si~~ d~sé~~le 'de ·~n com~;acta;1o .verde es tener una densidad de 

partículas· uniforme,· heterogeneidades en· la'• densidad. causarán velocidades de densificación 

incoÍnpatib;~s eii ~frer~hies pártes dél ~~~rJ:; ;~d:·.c~;no consecuencia un incremento en la 

tensión residual: Esta tensión residual pued~~o1Jir~·f;o·~~fl~ientemente grande para provocar 
.. ,,_·,,-~ 

grietas internas entre regiones de alta y baja d~~~ld~dJ~~~~ ef~~tC> parlo tanto degradara la 
, y~-t~·~ ~<,, 

~~(~·: ::~_';, ., :·e· 
·.resistencia mecánica de la pieza (18). 

En muchos casos los compactados verdes de b~j·a:d~~~id~cl y:pol~os finos, sinterizan 

mejor que los de alta densidad con partículas grandes, ya que .estas últimas requieren una 

mayor energia térmica y mecánica para llenar los vacios entre partículas. Los compactos de 

partículas finas son más adecuados para la homogeneización en sinterizado por difusión en 

aleaciones formadas por dos o más componentes 

Los factores en compactación que afectan las propiedades despues del sinterizado (19) 

incluyen presión, velocidad y tiempo de aplicación de presión, forma, cavidad de la matriz, 

forma de aplicar la presión, la temperatura, el tipo de lubricante y la forma de usarlo y los 

materiales utilizados en la construcción de los dados. 
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Con partículas e.sféricas id ~pill,icar presión se reduce la poro~idad y. sc;i iné~ementa el 

area de contacto total. Silas part~~ulas sÓn irregulares o anguh1re~, ~l número de puntos de 

contacto también se incrementa. 

La presión aplicada depende del tamaño del compacto, de la deforrnabilidad plástica de 

las partículas de polvo, asi como de las apliaciones del compacto formado. El reacomodo está 

limitado por la fricción de las partículas entre sí y con el molde o herramienta de trabajo. 

El tiempo de aplicación de presión asi como la velocidad son importantes para permitir 

que el flujo de material continue. La' presión no. debe ser muy alta para evitar que queden 
... . -

atrapados gases ya. sean .. producidos .. por desintegración de aditivos o por reducción de 

compúesios. 

2.8.- SINTERIZACION DEFINICION 

Para empezar tratemos de entender que es la sinterización, en algunos textos explican la 

sinterización más que definirla como por ejemplo " ... consiste en calentar la masa del polvo a 

una temperatura inferior a su punto de fusión, durante el tiempo suficiente para que las 

partículas se suelden y el componente resultante muchas veces poroso, adquiera resistencia 
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mecánica". En ocasiones se aplica la densificación como criterio de sinterización, sin embargo 

la sinterización ocurre también sin densificación. 

Para "Metals Handbook, vol 1, American Society for Metals", sinterización es la unión 

de las superficies adyacentes de partículas en una masade metal en polvo o compactado por 

calentamiento. 

Para "British Standar Association", sinterización es el enlace por medio de calor de 

partículas en una masa o compacto. 

' < ' ' 

Para "The Íntemational Powder Metallurgy Gios~!Ír)'., public~do por el editor de "Metal 

Powder R~po~", la sint~rización es un proceso (oper~ció~ ) el cual i~cre~enta la cohesión en 
-,· " ·.'-·:·.. . . ·•. :.' 

. un polvo o. compactado presinterizado en verde,. continuando con elevación de temperatura, 

pero sin al~a:~ :!punto de fusión del. com~onente base. 

Por otraparie F(Thuinl~rtomando como base los cambios que ocurren en el proceso de 

sinteri:Zación· nci~ -#~~ ¡¡~~ig~iente definición: sinterización es un proceso de reducción de la 
-... :..;~ '" ' 

superfcie interior y':ext;!:tior de un cuerpo o cuerpos de partículas en contacto, mediante el 
.-.·.:----

reforzamiento dej1uentes de unión y reducción del volumen de vacios, durante este proceso al 

. menos uno el~ !~~principales componentes deberá estar en estado sólido. 
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Otros autores d-efinen a 1ii sÍnteri'za~Íón comci un proceso a alta temperatura durante el 

cual un. polvo: cmrip~ctadci.:geller~lm~nie se _contrae reduciendo el volumen de poros, e . . . . . . 
"'',·:· 

incrementando l_a densidad 'de lama5a cio) . 
. . ·.. .. :::~.... ·, ,', :~'·:··· 
. -~."~~--·,_,· '.·.:,·1~:.-.' ·--·r-
, .-.· .... ,.,;;- :>~;\",,¡-,~ ", 

Todas l~s ~~~;{¡~¡J;{~~ -tlenen algunos aspectos en común, y mediante un análisis 
- > _· _:_:.: -<F~ .:< __ :)k'.:'\fi~~\\~~::~:/:;.:;~-:-.. _ -- . . . . . . . . .. 

efectuado porH. R'~au;ner(21), llegó a la s1gu1ente defi111c1on: Lasmter1zac1on es el enlace 

de una masfd~\&~~~i~r~~::p~l~o por medio de atracción ~ole~W~~.Co atómica) en estado 

sólido, mediantef;la'aplicacióri de calor, causando el fortalec.imientode la masa de polvo y 

posibilit~~~c~4-~·;§s~IJ~dp_.la densificación y ~ecris!iVf~'.-~~,i.();;Jranspcirte de material. 

Defiril!Ívarnente eri la siriterizaCión ocurr~~ niu~h~s' cambios en las propiedades del 
' ' - .. "··- ";,·:~~- <;~ .. : 

material como se mues.Ira en d cuadro siguieriteF' · 

"' UJ 
Q 

< 
Q 
UJ 

"" o 
a: 
"" 

. · .---. RESISTENCIA (4) 

-.. . ·: ---, ..ES1Si'iv; iií.Ecm1CA é~> ---TAMAf'lo DE oRA~º <S> 
• .. • · • · .. • DENSIDAD (2) . ,. ·.-.-.---.. TI ~.1N1c10 DE D~NSIFJCACJON 

- Ref. (21) 
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Durante J~ :5illterl:zii~ú,n' ~·curréll .rriuchos cambios en las partículas de polvo, pero la 
<·-:·... .'.'~ .;.'.<.'.-'.> \ _·;.· 

mayoría de.loscafubi!'~tiene~Iugarenla estructura de los poros. La masa de las partículas es 

~::,:~::11~~i~~~t:•; v:7~~:~:::: :: ::::::,:::: 
con 1a·sinterizációiúe pretendé láelilniriación de los poros. 

:.; '.'· ~i7:·.<~ -.~.¡~;· -. /~.(~: .. ·.~ .. ~~~.·.::.~ .. /~~\: \:~; :.. < 

' ' ""-':,_:-.· 

... De acuerd: Ln · ~lg~~L ''.·~rríi~~l' ~;~ distinguen tres etapas durante el proceso de la 

sinterización que son: 

A) Etapa primaria . 

B) Etapa de densificación y crecimiento de grano 

C) Etapa finaode cerrado de poros 
• ..... i' ::}~-· 

.. -~:~:~~::-~ jI ... , -. p_:/·~ ~ ;~ .,. 

•in<od~:::~;~1~i~~~~~~~~~::.~7 mM, pre~• a lo prlmori• do fa 

-;': . . -;~!' .-.:_ ·::~/;~·;·~2.~~~~.~é'~-~·., , . 

D;•Du~~:ib'~!~;:.~!;/Jf~ti'é,,(~2)·':fectuaron un análisis termodinámico para explicar lo 
. ·_ .·; ,·.:.:·.-~-~'.~~(';:j~~f .. :ú~~~f<~_::~-~h.":i::··~-: .. -~--~-· -

que. ocurre:.en)la;·etáp!l·;~,ero•éli: la sinterización, para ello toman un concepto de otro 
... -. -~'·:'. ·:¡ '-.. ~/~~ ~: :~·~~·(!~:;~:~~:, -~~:: ·: ' -

investiga~or llamado Nabarro, el cual habla de una región en la que los límites de grano ( al ser 

~re'surizadós:~,·~~fl~f~~,~~lor al inicio de la sinterización ) se presentan más bien como una 

·.capa ~é liquidi~~~¡~:~dos átomos de espesor, lo que permita que exista un deslizamiento de 
~. ~.::·,,; ::·:' :;T·-' -~_:;.. • 

·. los límite~ de g~¡;:~ntre los átomos vecinos. 

41 



Al inicio de la compresión por el equipo de trabajo, la sección transversal de la 

herramienta excede con facilidad la presión entre los. puntos de contacto de las partículas de 

polvo y con~ecúentemente la presión en estos puntos.ex~ede la presión de 103 MPa. La acción 

de presión co:~;esiva localizada en l~ zonas·y~~~~~~~~t6 de los granos provoca la fusión de 
'· ··-.~-.... ·.·,_\'.,,·_.;, .. :;···-~ ...... - - ._-._.·:,·:·:::¿?-~>-<·.'~:··· 

esto~ pullió~. )' ¿ori ~llo el crecimiento en ~ll sc:,~cló~ ~ansversal. 

C"~~~·7;J~~~iJ~k~lt¡~f~j~iM·dol mi=o •~0 'º P~•. 
esperar que densifiquen uniformemente durante la sin"terización. 
. . : '' .. "' :. ···-·: ~-~,'<'. . . ·· .. : ·'.; .: -.:,.,_·-·:\ .:.:~~?~; ·:.>:.:::·:·::)·::~ ·.:«i\~~{:·.·:.5;~_~,-- '.:~, . .. ~::~< ":·~~-«/., '_ .... ·.. •:.:. ", ."·:-:':~. _'\~.f~::·:- -~::·~-~,' 

D,~spu~:Úd~jiir ~e ~plicar fa ~reslÓ~-Í~~,~~~a~ fu~didas cristalizan y como resultado 

emergen.los enlaces estructurales entre las partículas. que da por resultado la resistencia del 

~_material compactado. Si bien p.Ólvos con tamaño uniforme de partículas son pobres para 

c_onsegúir compactos densos, una distribución de tamaños mayor generalmente nos dará un 

incremento en la densificación 

Desde el punto de vista termodinámico la sinterización en estado sólido es un procesos 

activado termicamente durante el cual el total de la energía interfacial libre de un ensamble de 

partículas en equilibrio químico en composición se reduce. Estos cambios de energia ocurren 

por medio de mecanismos de transporte, de aqui que la fuerza que dirige el proceso, es la 

reducción del total de energía libre interfacial del sistema. 
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A· causa·· del desrirrollo de t~nsiónes··hidrestáticas la ·presencia de aglomerados no 

sinterizable~: re;a~c:la ·;fu~rt~iri~ilte la sirÍteri~ción! es~~ és pr~vocado por la diferencia en 

contracc.ión ent~e e(mate~i~i .ba~~ ·Y.· .el alojad~. en . él. C~n. elÍo se pueden ocasionar grietas, 
•'.<-,.>;;_ JJ_;;)_";.··~-~ v_ ·~ .¡ •·' • 

poros aisl~d~~; nil'~1Ú;)s ;i~hriiés de. ~ricioi y ~11 esfuerzo. de tensión residual elevado después 
-···-',,,_~:··~:.<:··.:' 

do IO d;n;ifi~ió~<::~ )'.;:. )• ... • ;~ 
N6nn·~illl~~t~}1~·~~t~;~d~"{~ ~iriú:faibiÓ~ en estado sólido es desarrollar a la menor 

temperatura posi~;:,t~:~~t~~i.¡,'..~~~s~:~~¡;~¿s~~ji~~· de estructura controlada. 

-~.;.:- •'•:í ··,::. ::~-.?~'.:· ~ :.~ . ' . ' ' , ;;;~~- : 
-~·;;.·: /,; ',~\:~ ;·, -x·:_,: 

Durante la sinterizaciÓtl Ja'' resist.enéia'deJ éoinpactado se incrementa sustancialmente, 

además tiene Jugar una peque~a d~nsiflcació~ .. 

,'. ; o<" 

La alta resist~ii~i~ "y .. b~ena ductilidad de las partes sinterizadas de aluminio, se 

atribuyen a la fase líqulcla que lo~ 'j;()i\l~s de aluminio sufren en el sinterizado .. 

C~d~ ol oln:i~i~±;,.n~op~.';;qW'- doÍ Al~ =mhl:. =• ol ol~<o 
adicionado elcu~··~~·'.~~~{~~:l~s'.F1~,l~·f¿Jj:~i:~g;) .. · · .. · .. 

'--';.? J¡ '.{;;-~/.\':.'.' '::-~~,i~~ ~
:.:~:;;.~,: 

Estos constÚuyentés líquidos migran a lo largo de los límites de las partículas, penetran 

la envoltura de-óxido y difunden dentro de las partículas. Como las partículas se mueven para 

. llenar los vacios que va dejando la fase líquida, Ja porosidad de las piezas se reduce. Una red de 

óxido permanece durante el proceso de sinterizado para prevenir la distorsión y los cambios de 

forma indeseable en las parte soportadas correctamente. El resultado de la fase líquida de 
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sinterizac_ión 'incluye'un, lncrem.e~to en, la 're~istencia entre partículas; enlace interparticular 

resistente y aleación h9mOge11ea. (23) 
,,, 

.;.;.· 
, _ _,_J,-

Las pie~~ d~,:~1J.i;'j~¡~se ~interizan normalmente, en 'una atmósfera de N2 A 866 ºK 
;.· 

-·.:.1 -

manteniendo ~n punte;; de rocío de ~232 ºK. 
' . ·.' . -. -

Las J>rop~edades ideales que debe tener un polvo para ser sinterizado y producir 

teoricamente unafase simple son tamaños de partículas pequeños aproximadamente entre 0.1 y 

1.0 micras, una distribución de tamaño muy cercana, estado no aglomerado y forma equiaxial 

(24)' 

Cuando, se tien_e'3~02 pur~ l,S,;,trtformacion tetragonal ocurre a relativamente baja 

temperatura, y-el '!i~C~ meijo~~.<le;'~stajemperatura normalmente es amorfo. En el caso de la 

::::~~:t:i1if ~i~~~:::"::o::i:(:uyll~;d: ~~~·:X:.:.:~: 
transformación _q'J~'.tfr~d~Ir;~~itr ~;~.estruir los cuerpos compactados, en estos casos el cambio 

, . - . . - ~ . -, ., .. -
,, 

tiene lugar _de: lo~' '673 a los 843 ºK en función al contenido de los otros compuestos. Lo 
, --,., .. ::· ....... - . 

anterior se debe. considerar al efectuar la compactación, ya que se puede llegar a presentar 

grietas_ asociadas.con esta transformación. 

La sinterización esta estrechamente relacionada con la distribución y empaquetamiento 

de las partículas en verde. Asumiendo un arreglo como un cristal perfecto, se consigue el 

máximo número de contactos posibles de cada partícula con sus vecinos, estos cristales ideales 
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- pueden sinterizar rap_idamente y su máxima densidad puede ser alcanzada a baja temperatura: 

{25) 

El otro extremo es en lugar de un cristal sencillo de partículas, tener partlculas de varios 

tamaños sin mucho orden. La estructura será menos densa que en el arreglo cristalino, sin 

embargo las fluctuaciones de densidad serán menos severas, lo que se traduce en una 

sinterización más homogenea. La ausencia de enlaces dominantes en el acomodo al azar debe 

reducir la probabilidad de formación de grietas debido a las diferencias de sinterizado. 

En ambos porcesos compactación-sinterización existe deformación en el material 

-poroso, - asi como _cambio de volumen. La importancia de la deformación durante la 

sinterización'y la ~e~esidad de estar siendo considerado durante el proceso se basa en el hecho 
, ' ' ' ' :; 'L·~::·;~' '••• '•" •' • 

de qu~ cÜ~l~~ie?~ic~b;~gión escogida cambia de volumen y requiere movimiento de todo el 
'.'':o:·-,_,-,,:_.·_',.-·<-

voluméri de fri'.lt~riaFéoonlinadamente con el desplazamiento de los límites de la microregión 

débido a-1~ r~;sist~~ci~-del medio, y con ello se provoca la formación de poros en el cuerpo (26). 
'. ':-: . ., > ,_. __ ,_,_-.:.,_:;:_· __ - ,·. ··-. --., ... 
En algutÍÓ~ _ éasosel cre~imiento de la deforación de un cuerpo da por resultado la formación de 

L·a deformación de los cuerpos durante la sinterización no solo es por efecto de las 

fuerzas externas _ como es el caso de la compactación, también intervienen las tensiones 

existentes eri ·el interior del cuerpo en los limites de poro y granos. El mecanismo de 

transferericia de masa se aplica para explicar las grandes velocidades de contracción en el paso 

inicial de la sinterización. Uno podria concluir que la deformación plástica existe en todo el 
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cuerpo .sinterizado t:'orrio. una suma acumulada d~ todos los centros' de deformación simples 

{26). 

Es imposibl~ obtener deformación residual de un medio sin que este acompañado de un 

cambio.en s~ densidad. El hecho de que la densidad de un material en polvo cambie, depende 

de 2 paráin~tros independientes, la cantidad de deformación y la fuerza de deformación, las 

cual~s hacen posible que se lleve a cabo el proceso de densificación (compactación y 

contracción durante la siterización) dentro de un amplio rango de valores cada uno. 

Para obtener un cuerpo sinterizado de densidad uniforme, es necesario que alguna 

forma definida estrictamente. y grado. de variedades de densidad debe ser determinado en 

principio en fonria manual; ya que la densidad de material en cada punto depende sobre el 

defecto de unión en las condiciones de compactación y sinterización. 

El mecállismo dominante para la sinterización en estado sólido con un solo elemento 

debe ser decidido por la energía de activación (27). 

Para el caso de los compactados de aluminio Ja sinterización se efectúa alrededor de los 

873 ºK durante unas horas. Existe un aumento de la resistencia mécanica sin modificación de 

Ja densidad contrariamente a lo que ocurre normalmente con Jos metales. En cambio existe un 

cambio en la naturaleza del óxido, que era inicialmente alúmina hidratada y pasa al estado de 

alúmina cristalizada. 
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En el aluminio la carga de ruptura y el límite elástico decrecen al mismo tiempo que el 

óxido de alumi~io dismiriuye, como una ventaja se. ti.ene que: el aluminio sinterizado no cambia 

sensiblemente sus c~a~~~~ís~lc~s ·~ÓÜ· d~~ptiés d~ penhanecér. en ~orma p~olongada a más de 

873. ºK, · las ele~acl~ri~i·'reJ~tJd~ .~e t~~~~~~tura • rio ·~~6nmeven la recristalización y el 
: .•... ;" ;:';'-- : .. ,·:>?.:: _.-. ·;<_:' 

compuesto no se mOdific~ ?rá'cticamente (2s): 

2.9.- ETAPA PRIMARIA DE LA SINTERIZACION 

La formación de una estructura de partículas por formación de límites de grano en 

contacto entre partículas se refiere a la etapa inicial, en muchos artículos es a lo que se llama 

compactación. El desarrollo de la forma durante la etapa inicial depende del grado de 

comapactación y del número de contactos para una partícula individual 

La etapa inicial e intermedia de las partículas cristalinas compactadas estan 

identificadas por cambios continuos de poros , sin cambios en el número de vacíos ocasionados 

en la formación y reduciendo el número por unidad de volumen al final. 
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Estos estados también son identificados en el primer:caso por el no_ crecimiento de 

grano. y en el segundo'si"ocurre crecimiento de grano 

Como un· aspecto importante de la densificación de los 'polvos compactados es la 

interacción entre las- partículas especialmente en •la ·--primer etapa de la sinterización. La 

interacción involucra el reacomodo de partículas y'un diferen~i~l de densifiación que influencia 
. - . - . . . ' 

fuertemente la evolución de los poros. Esto plled_e. permitir el desarrollo de imperfecciones 
-->-: ,'':- '· 

microestructurales que regiran el comp~rtamfo~t-c:> d~Í componente cerámico sinterizado . . ·· ·,,,··· - .. _-_ -· .. _., -

--~;;:'f.,,.~::_:i···. . ._;~ ·,_ 
"" "",: \:-·:· 

.. _, '~ .. ,)<<'. '-~> 

Al iniciar la sintei:izac'ús~ •; la ·;g~~lÓii 'ci~{<;;~ell~ éllfre las partículas no es redondeada 
. . . -<./·.·. :1.> ~.:: .. .-:_:_'::;~:;·f:t:.~~\l--~;>;:{f~f!~:-~~~:JI/B~;J)~{;-;f::~,Lf:~:;~~:.-: :~i/-:-i:~ -<li, \- ·:-:·:_ . . '. 

sino poligonal.La curva de crecimiento del cuello.yde los cristales muestra que ambos tienen 

:::~~:. d~;i;~~~~~;~J~~&iif.::::ió~m:.::~: ,:::io"::b:: 
sinteri~c;~~ 1;_~;-~s~~~N,~:{~'.~~iif ;~ :o ;d~ ~~ntr~cci6n de las partículas, sino más bien por 

el reacomodo de!ÍÍ'~_~is~as.(29) 
._,,.,. 

Al inic:'i_é:i ocurre contracción de la masa del polvo el cuello permanece sin cambio ya 

qÚe este 'requiere de un tiempo para reforzarse y empezar a crecer, no asi las particulas de polvo 

que empiezan a reacomodarse. La distancia entre radios en este caso no se ve alterada. 

Sin embargo algunos autores consideran que la asimetría de la formación del cuello es 

la mayor causa de reacomodo, sin embargo en este estudio se concluye que es el diferencial de 
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contracción en lugar de. la asimetría de la formación de lo.s. cuellos la causa dominante del 

reacomodo (30).: 

. . , ,'·,·:' . ' .. ;-. " - ... 

La etapa inicial de I~ sinteri~ción.esta a5ociada con el crecimiento de cuello entre la 

partículas· vecinas.·. Tal · cre~irnie~t~{del ·.• cu~llo , esta ·asociado con todos ·lo~. me~anism~s de 

transporte de m~sa. s·e debe:~. Otar ~u.e. :la ~¡~¡¿¡.¡z~cióndebida a difusió~ desup¿rfl~i~ ocu~e sin .. ·-. - . . . ' - ' 

densificación (31): 
. : :,:.",/. ·-:\:~~(:};i·::~ ~' <' "·i:1 :'. -

-¡ '<; ::~<o··.·, •':, .~ :::·:.,"! •. ·:·:·.'.:.f,'.~.' .. c~' '.?., .. ··.·.-> 
, ~:-~···' '~-y· s·1. · •· -.. - . 

,. · ~-<>">i. ·. ,-'!t::·;· ;~~~-> :; .r- "',·:. 
•J>>.; .. ,,._ - ' ~;;;.• .. !·y:··':;<.''. - .-:-:-. ... ·,.· , __ . __ ' - . _ .. ,_., .-,<:i, :.-~·-;-: -~~-~-'...-/ .. : .. ,"',;.. 

En la priitie{ etapri eic~~J6~d~i~d·'J~ i6~ :~¡i'r~{ ;~~.hit~ eJ1i~I :.r 6~~¡'~~íllliento de la masa 
·. . . ~,;/·- -·-~¡:~-~ -~·.:: ··-. ·;_-:;,~F:':_. ~,·_~-~·-· ~-:·,,- -. - -·- ~':.;·· ~-':_-, . 

de los polvos, decrece fa resistividad eléctrica l'eréí no .'cambia e.Itotal del volumen de los poros 
. ,, 

por lo consiguiente tampoco se ve afectada la densidad 

2.10.- ETAPA DE DENSIFICACION Y CRECIMIENTO DE GRANO 

La distinción entre la etapa inicial y la etapa intermedia es por la iniciación en el 

crecimiento de granos y la reducción en el número de vacios con algunos poros continuos 

abiertos remanentes en el estado intermedio. El crecimiento de grano resulta como una 

condición donde el número de contactos de límites de granos activos y vacios o poros por 

unidad de volumen del compacto decrece con una reducción en la contracción de la fracción de 

volumen correspondiente. 
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Durante la segunda etapa el mecanismo de densificacion es dominantemente operativo, 

como resultado. Jos, poros ~. vaéios. sé contraen.:/ la densidad .·aparente del agregado se 
' . ; . ' . . - . . . . . . . . . . ' . . , ' ~ . 

incrementa (27). '~fot~; P~iendri de lo aiít6ri~r ~e dé~arrollan. ufías fórmulas para demostrar 
. :. .·· :··:::<<: ;::·.?: ~\··.~;;·:·-<.;~;<~·.,;:;:·?;~·;·::·/{~'.'.;~~:/ ,;'.<~(.:~y.;\"::./.:;~·:·,:··:~:~:·:~'.'.:'.'.,' .. :·:;: .. :'.>e:::·:.:-·· ~ ... :. ~ ·._-. 

termodinamicaménte qué· Ja' sinterl~éión' es 'posible; ya que se, tiene una óG más negativa, ya 

·quo -~·~:f :l~liii~'.:~fci~•n•~·n.lf~~,¡~od,.yo quo ~g~oo. 
poros se eliminári; totalineriti:':y el: :Volünlen ·de. otros )e. reduce. '.Durante esta etapa ocurre· la ú 

. -:·~<· .- ,,/:.::~·,/;~f;·~:~S4~~~;,~t(W~·.~j?~/~~~/_:~j~:r~·::J~··:;::-_.;_._;~-~:~; ... »::_?> ·.>·.\ -. ·;~>:· -:~;:~~~~>'.:r?:·i~~--~\iY- ~)-:<·-_:.-.... <;:::-·.:-: .. ·,.\·:-¿, .: .... ;--< /. : :- _-: :~-- - ·/, 
dens1ficac1ón e miciael crec1m1ento de grano. Este crec1m1ento.de grano se,:Ve,favorecido en la· ·:_,;. 

modido 15}~·~~~~itií~·"·~ Íoo poro' y,, ~;;~~i.i.~_jf x~~2,, 
. ',:~~:L.:'~.~~,;¡.: __ , r,.~·- . :~"r: :::0:··: . ·:, '·'· -.·.~ 

' Eri 1i~~irit~~ii:iiéión de polvos cristalinos, la mayor clellsifiación ~si como la mayor 

ca_ntidad d~.J~Ji:;oburren en la llamada etapa intermedia. El ~úmero de vacios se reduce y el 

. tamaÍ!o de·gi~o sli incrementa en la etapa intermedia en los sistemas reales en presencia de un 

.. • c~eii6:'' rango: .de ;tamaño de partículas y agregados, heterogeneidades de empaquetado y 

anisotropla de la energía superficial. 

Los poros al inicio de esta etapa estan en forma de canales interconectados descansando 

a través de los limites de grano. Estos poros se forman en la primera etapa cuando los polvos 

empiezan a soldarse. 
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. . :'. :·· ' ' ' -. . 
Los poros tiend~~ á confraer su diá~1etró ~on ~I tiempo co~o resultado de la difusión de 

·-----·,..¿_:_ 

vacanéias ( o á~omci y/ri ione~ de elli:is j, ~in embargó el crecimi~nto de grano ocurrido durante 
' -~. :J ,:._ . . ' - . . 

el mismo tiempo permité_ I~ l"é'~uccióll dé~, nú~erÓ total de poros y tiende a incrementar el 

diámetro promédiÓ y· 1cillgitud como coñsecuerÍCiá de su coalescencia. 

El proceso l:ontinua'.~ hasta que la maÚii de.' poros se. ro~pe primero 
. ~ ' ...... -~- ~:{';;-... ' ·.::·~-~\ -<·:.~ .. -~~:~'.'. i .. :g/. ·, ·. ':.:{ _,·--:~--<< ·: .~·:: .. ·;. :~ 

poros interconectadosjy; elongacÍos 'c'on··. Ios '.límites de, granos ·y·. finalmente 

aislados en las esqJi~~s;~~· lb:~ i~ti'~'.~/C¡~~,~~·~dord~:l~i<:i~~I~ ~~iJ~ hri~Í d~·.·.I~ sinte~izació~. 
,{'• ··\-:-~- .:;:;~- '•-'.\ ·" .,-<-":·.·.~.\:.: :.·_:; .. -. ·-,;.-

>:··-' :~:-.};.:_, .. ,.~. ¡:·.:¡}· :"~·-.·._;_· .. :•:· . 
. -,._<.· -; ·.::_5¡,;: .• ' - :_,~:.~' ,· 

··El. total cl~j'~~f~~~~d·~ poros se reduce con¡inuamellt~ ~u~Ím~e e~tá secuencia y una· 
"_;¿, 

·J .. c_-

pequeña fracciém de pcir~; queda atrapada en el interior de los g~anos, hasta que un límite de 
_1;-. ·-:; 

grano Íes permi'ía salir,.·· 

DeácuerdcícC:m algunos autores ( 32) 

a) La,difysió~ delos límites de grano casi no contribuye con la densificación. 

b) E:)' fl~j~ '~h~:·~ac~cias promedio de un poro es directamente proporcional a su 
,, ·.<' ·-'!-, . ~; .~,--· -

longitud e inversamente proporcional a su radio. 

_ ~) EU1Újo promedio de vacancias depende sólo debilmente de la relación poro/tamaño 

. de grano dentr~. del rango de poros usualmente encontrado. 

e).La derÍslficación es afectada fuertemente por la reducción en la densidad del número 

de poros resultante de la coalescencia de poros asociada con el crecimiento de grano. 
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2.11-ETAPA FINA O DE CERRADO DE POROS 

Brevemente Ja sinterización de óxidos refractarios y muchos otros sólidos se cree que es 

seguida por un proceso de difusión donde las vacancias difunden de los poros a Jos límites de 

grano, causando Ja contracción y densificación (33). 

Llmit• de ¡rano 

X .. Dlm1,.elo del roro •I 
ll•ll11J11grp1t" 

Q Poros 

Di11,.m1 esquem61ico mostrando 101 po1ible1 pauones de difusión entre lot 
poro• y lo1 llmi1cs de ¡r1no. 

LH \11canci&1 ae diri¡cn h1ci1 lat llmilH Je 1r1no, cst1 difU1i6n puede ocurrir 
por un proce10 de diíu1ión de volumen como H lndiu a la izquierda o bien, 

por diíu1i6n de volumen y llmilH de ¡rano 1imull1neamen111 cuando se present1n 
poro• muy cercano• a los limilca de ¡r1no, 

Referencia (33) 

. Esta difusión puede ocurrir por un proceso de difusión de volumen como se observa en 

la figura anterior, o bien por una combinación entre procesos de difusión de volumen y/o de 

l!mites de grano de poros que estan muy cerca de los límites. 

El estado final se identifica por presentar Ja eliminación de poros y crecimiento de 

grano. 
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El· crecimiento de grano continua generalmente con el calentamiento continuado después de 

háber alcanzado la densificación teórica máxima. 
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CAPITULO 3.- DESARROLLO EXPERIMENTAL 

Se consiguió fabricar el compósito de Al-Zr02, para ello se efectuaron las 

actividades indicadas a continuación. 

. . 

A) Como prim¡:r:PU!lto se efectuó un .análisis. visual de la.condición del polvo de 
" - •• ;~ . ' .. - • . - • ~ " - ' • . . .- - - ' .. • j ·:' • - . - ·-

aluminio con eÍ~~al~~ ;;~~~]~:/,). ,. ·. .. ' ~<: '. .. , .. 
_-.-.;_; _,,.-'· .. ;~\":::;_, .. ':· < - ::;l:~~- '·~<,·· ,, - :··.···A<~:· i¿p ;1;-.:; .;~·,,--

.. ::•;t:~~~Í~:~ii1lílI!i~~;~l~¡r j;~:.::::.:: 
C) El ·, tercer:'pi.ínto ·'consistió ren; ericoritrará ;: la5 • ccíridiciones para elaborar el gel 

conteniend~ e1s~~ri~~1~~~,~~~l~~~~;·;~(f ~,~~y~:,~··?~i~ H;~~·r_~;" 
D) El cual"to'puntc{s~refierea efecttiar la gelai:ión in situ del compactado 

E) ~If~i{r~.¿~~~~~'Lf i· ¡~~~:i~~;e la. sinterización del compactado previamente 
::¡\::· -' 

.:_~_:· :·~· 

!" ,• .. ~- ;·:: 

gelado .. 
~ '"'~ - .· -

-.. · 
. F) El~e,;_i() ptfuto ~e refiere al análisis del compósito obtenido 

G) Por último se realizan algunos ensayos de confirmación. 

54 

--.--, .... _,..,. ____ -·-----""-'~---------------



clases. 

3.1.- EQUIPO Y REACTIVOS EMPLEADOS 

Los materiales empleados para la preparación del compósito los podemos dividir en 3 

1) Equipo para la preparación del compactado y gel 

a) Máquiná de ensayos universal con capacidad de O a 60 000 kgf. 

b) Mold~ para ~ompactación .. · 

c) Bal.~ziÍ analftic~> .·· 

e) Equipó de Íaboratorfo ( c~staleria) 
'_ ~. ' . ::.::-~ 

n) Equi:P~'Cié.P~reba 
- . -~" '. ; - .· ' ·:_-· :-, 

a) Equip~ p~a~nálisis termo-gravimétrico (ATG). 

b) Equipo para análisis térmico diferencial (ATD). 

c) Disco para desgaste 

d) Durómetro Brinell 

III) Los reactivos utilizados para la preparación del gel: 
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a) Alcohol Iscipropilico 

b) Trietánolamina 
- . . . 

c) Ca~bonato básico de zirconio [Zr2(C02)(0H)2] 

d) Agua destilada 

e) Acido clorhídrico HCl 

f) Hidróxido de amonio NH40H 

3.2.- PREPARACION DEL COMPACTADO DE ALUMINIO 

El polvo de aluminio utilizado presenta forma esférica, compuesta por más de un 50 % 

de partículas menores a 20 micrómetros. Las partículas más pequeflas se encuentran en forma 

de aglomerados. La superficie es porosa en la mayoría de las part!culas:.· 

El mold~ utili~d~para la fabricación del compaciado ti~~~JÚh
0

;~i1Íllietro de l. 9 cm, 
';'.-~1.- ' . . . - . ' . . . •. . ' ;, .tt:·:::~-.' ~ '. 

para la e~~tt;"a;~¡~f¡·cdf l~s probetas la única caracté;ístic'a. ·q~i;' se ~onsideró fue su 
• ;·-, • - ·¡--- '--,• • -•' -- -- • '- 'O - '-' ··-,:;: OC • • - - .-"· - --·~ • 

cons\stehci~;·.-Y;~~u~:erp~so de la probeta fue constante y lo que se varió fue la presión de 

compactÍic·i¿·;; l~:lu~ra del compactado para un peso de material constante, es función de la 

. -pr~siÓn. de c~~~ict~~lón', sin embargo no es el objetivo de este trabajo establecer la relación 

que exist~ ~~tr~ la presión de compactación y la altura del compactado, sino encontrar las 

condiciones en las cuales se pueda llevara a cabo la gelación in situ, por lo tanto no se 

consideró. 
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a) Alcohol lsopropi1ico · 

b) Trietanol~mi~a 
c) Carl:ionat"ob~i~~ de zircónio [Zr2(C02)(0H)2] 

•·· .. >.; J 

d) Agua de~ti!a'd~; .:}' ·,· 

e)·A~ido.cl();Íiídclco i'.ic1 

3.2.- PREPARACION DEL COMPACTADO DE ALUMINIO 

El polvo de aluminio utilizado presenta forma esférica, compuesta por más de un 50 % 

de partículas menores a 20 micrómetros. Las partículas más pequeñas se encuentran en forma 

de aglomerados. La superficie es porosa en la mayoria de las partículas. 

El mold~;ui\H~d<l ~~al~ fabricación del compactado tiene un diárrietro d~ 1.9 cm, 
·:~::;.:~: - ·>·,,· ' ::~' -

para la~ eval~aC:ión;'de.'.'las probetas la única característica que se consideró fue su 
·- - - ~. ,_--,- - -,--··-;·- .>;_ .. , ~ .•. - '". 

consisterl~Í¡;'y~:ic¡Jg;:~l:p~sode.la probeta fue constante y lo que se varió fue la presión de 
<-i.:'" .. '.¡_: ' - -~{; . 

. ¿ompa¿t~cióri/i~altura d~l compactado para un peso de material constante, es función de la 

, presiÓn d~~:()·~i~iiúá~,sin embargo no es el objetivo de este trabajo establecer la relación 

. que ~x~i~~~ ~ri:tl"~ l'.a presión de compactación y la altura del compactado, sino encontrar las 

· condi~iones en ias cuales se pueda llevara a cabo la gelación in situ, por lo tanto no se 

consideró. 
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Para la fabricació~ del co_n;pa~tado se procede.'déÍa manera siguiente. 
·'=,.: 

-. l '~: - • i, ., 

Se pesl:ill· 10 ~"J;~t~~-¿;'~(I~'Jn~·~ol11puesta por• 6 gramÓs d;;poivo ºde aluminio y se 
:'--·_~:; 0 :1.·~:~-~·-~::;;{f~:-¡:}:::/::·::_<~~i:~"·J:':,:::.-.::>:.·:. _·:.~··· .. :_· .. --:-·:.~ ,,_,-~~-· .... 

colocan en.el molde·de''ccímpactación·aplicándoles presión de.acuerdo a lo indicado en el 
' ,,, : ~ >?;'>:·)~-¿'.) ··:.li:>:~· ->: 

cuadro siguiente:: La yelocidad de aplicación de presión fue de 100 kg I 3 segs para todos los 

ensayos.·¿ ~i~~a:~!~t·~~ ~iiú~o lubricante. 
J•:: ~ -; .,_ ' -

<' '" : .. ::· ~~~/" 
\•:--

·.--~>--:;:~·;?)~ :·: ' 
Los resultados de· este primer ensayo se exponen en la tabla No. 1 mostrada a 

continuación. 

Carga de compactación 

TABLANo.1 

Muestra No. Carga kgf Comentarios 

Ola 2 000 La probeta se desmolda con facilidad, no presenta grietas 
ni se desmorona 

OlbyOlc 2 000 Mismos comentarios que para O 1 a 

02a 2 500 Se observa mayor consistencia que en las muestras 01 
No aparecen grietas, ni tampoco presenta problemas 
para su extracción 

02b y 02c 2 500 Mismos comentarios que para 02a 

03a 3 000 Sin grietas, ni problemas en su extracción. La superficie 
de la probeta es más brillante. No se desmorona al tacto. 

03b y 03c 3 000 Mismos comentarios que para 03a 
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Continuación tabla No. 1 ... 

Muestra No. Carga kgf 

04a 4 000 

J4b y 04c 4 000 

05a 5 000 

35b y 05c 5 000 

06a 6 000 
.. 

h6by 06c 6 ooq, '·''·' 
','i -·r,;· 

07a 7 000• .: 
:~:f~·.',~ :.::· 

;-,:--~' 

b7b y 07c 7000~;.rt; 
·.;.~ . ~j~_, 

08a 8 000 
: ·~{ 

'1, ~: 

b8b y 08c 8 000 

09a 9 000 

b9b y 09c 9 000 

!Oa 10 000 

IOby !Oc 10 000 

Comentarios 

Buena consistencia, no se desmorona, no hay grietas 

Mismos comentarios que para 04a 

Presenta buena consistencia, no se desmorona pero 
aparecen grietas en la probeta 

Mismos comentarios que para 05a 

.Mismos comentarios que para 04a 

·Mismos cometarios que para 06a 

·Mismos comentarios que para 06a 

k;iis~~s 'cllme~tarios que para 07a 
f~~~{.::;)::::·: . . : .... ,;·~ . . . 
Mismos comentarios que para 07a 

, C.ó~/-·~.:· .. ¡,t!:':.-.L·.: .. ·.~-'" ·, -·:·_' -·-

Mis.iio's comentarios que para 08a 

Mismos comentarios que para 08a 

Mismos comentarios que para 09a 

Mismos comentarios que para 09a 

Mismos comentarios que para 1 Oa 

Estas probetas se hicieron por triplicado con la finalidad de efectuar en una probeta 

de cada presión, un ensayo de sinterización sin la incorporación del hidróxido de zirconio 

en su lugar solo se les hizo gotear agua hasta la saturación, otra probeta de cada presión 
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para llevar a cabo la: gelación in si tu y finalmente una más quedaría como testigo para hacer 

una repetidón. 

Antes de Hevar a cabo Ja sinterización se sometieron las probetas a un análisis al 

microscopio 'para observar Ja condición de las partículas del polvo de aluminio con el 

resultado siguiente. 

Resultados de observación al microscopio 

TABLANo.2 

Muestra No Carga kg Comentarios 

Ola 2 000 

OlbyOlc 2 000 

02a 2 500 

02b y 02c 

03a 

03b y 03c 

04a 4 000 

04b y 04c 4 000 

05a 5 000 

La probeta muestra poros grandes y se puede ver hacia el 
interios del compactado. Se observa una deformación ligera 
solo en los granos superficiales 

Mismos comentarios que para Ola 

Se observa deformación ligeramente mayor que en Ja muestra 
anterior pero sin ser muy marcada esta diferencia 

·Mismos comentarios que para 02a 

'Presenta mayor deformación en las partlculas exteriores de 
polvo, los poros se ven más pequeños . 

Mismos comentarios que para 03a 

Tamailos de poros menores que en Jos casos anteriores, y 
mayor deformación del polvo 

Mismos comentarios que para 04a 

Poros menosres y granos más deformados, en Ja zona de las 
grietas se observa que las partículas de polvo interiores están 
deformadas 
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Continuación Tabla No. 2 ... 

Muestra No. Carga kg Comentarios 

05b y 05c 5 000 Mismos comentarios que para 05a 

06a 6 000 El tamaño de los poros comparativamente con la muestra 
01 es de practicamente la mitad, no es posible observar 
con claridad hacia el interior de la probeta 

06b y 06c 6 000 Mismos cometarios que para 06a 

07a 7 000 Mismos comentarios que para 06a 

07b y 07c 7 000 Mismos comentarios que para 07a 

osa s 000 Mismos comentarios que para 07a 

OSb y OSc s 000 Mismos comentarios que para OSa 

09a 9 000 Mismos comentarios que para OSa 

09b y 09c 9 000 Mismos comentarios que para 09a 

IOa 10 000 Mismos comentarios que para 09a 

IOby IOc 10 000 Mismos comentarios que para 1 Oa 

Nota: de la muestra 07 en adelante la deformación de las partículas de polvo 

externas es muy grande y no permiten observar con claridad el interior del compactado, sin 

embargo en todos los casos el material continua poroso. 
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En esta imagen se observan claramente los poros existentes en la probeta, el material 

aún no se somete a la acción del calor. 

Determinación de la carga de trabajo 

Fue probada la permeabilidad de las probetas haciendo los ensayos de goteo e 

inmersión indicados a continuación con el fin de obtener a que presión el líquido se absobe 

con mayor facilidad en el compactado, para ello se procedió de acuerdo a lo siguiente: 
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a) Se identificó una pieza de cada presión de acuerdo a las tablas 1 y 2 

b) Se hizo gotear agua sobre la cara superior de cada una de ellas observando que 

era absorbida completamente. El goteo se repitió hasta que el agua salió por el fondo y las 

caras laterales de cada probeta, señal de la permeabilidad del cuerpo. 

c) Se observa que los compactados obtenidos a una carga mayor a 4 000 kg 

presentan ~iei1~ dificultad para absorber el agua, aunque finalmente lo consiguen. 

d) ])e acuerdo a los resultados obtenidos se decidió trabajar con los compactados 

fabricados con ·una carga de 2 500 kg, ya que pueden ser manipulados sin riesgo a que se 

desmoronen Y}Ídemás absorben rapidamente el agua. 
, .. · :,· ;:--· 

,. __ <~-
,, 

e): Se : ~epite i~?operáC:ión pero introduciendo individualemente en un vaso de 
;'::< ::\l\~·': '•/, ·; ... _-, 

precipitados para pem1itir la saturación por este 

líquido. 

f) Se toma el tiempo en el que dejan de salir burbujas de aire del compactado, 

observando que a partir de las muestras obtenidas a una carga de 3 000 kg o mayor, el 

desalojo de aire es lento requiriendo con ello un tiempo mayor al doble que en caso de las 

muestras fabricadas a 2 500 kg. 
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g) De acuerdo· con los resultados de los incisos ( d ) y (_f ), se decide establecer 

como carga de prueba 2 500 kg. 

Para confirmar los resultados encontrados en la evaluación de la permeabilidad del 

compactado, se fabricaron 5 piezas con una carga de 2 500 kg, las cuales fueron sometidas a 

las pruebas d\:s.tablas 1 y 2, sin mostrar ninguna diferencia apreciable a lo expuesto, por 

esta razón'se omite el repetir estos resultados y se considera que son los indicados en dichas 

tablas para la muestra 2. 

De estas 5 nuevas probetas se tomaron dos de ellas para introducirlas en un vaso de. 

precipitados con agua destilada, observando que absorben inmediatamente el líquido. 

Para este experimento es conveniente trabajar a la menor carga posible, ya que de 

esta forma los po~~s:~~~e:Jas prartfculas de polvo serán lo suficientemente grandes como 
"•' .··:·,.,_· ~~·.:t,t::~~,/~>:·>.. ' 

para permith-'éi.p~só;iibre~'.éieLgele~ todo el compactado y con ello evitar la presencia de 
.,._ \·:.> .-~:,<~->r[f.'.··;··:<-->:~,~ .. --;;(·,-.: . -

zonas en las que quede aiie ·a_trapado. 

De acuerdo con la literatura la carga óptima de compactación para el polvo de 

aluminio esta en el rango que va de 1 O 700 a 16 000 kg ( 34 ), sin embargo en este caso no la 

consideraremos as!, ya que el hidróxido de zirconio presenta un cambio de volumen 

importante cuando ocurre la transformación a óxido y puede llegar a fracturar al 
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-. . :, : .. : - . ·_ .. ·- - : ' . ..-

compactado, además.de que lá solución no se absorbe con facilidad, por ello se trabajó a 
--.- - '. 

una presión mucho menor. 

Elsigui~nt~ punto importante a establecer fue la temperatur~ a i~ que ti~ne lugar la 

sinterización del. compactado. Para establecerla se procedió dé 1i manera.'siguiente. 

' '- _.· ' ,.:~><. ,-. ' 

.a) Se prepararon 10 compactados a una carga de 2 5oc/~k:~~~ se introdujeron a la 

mufla a diferente temperatura manteniendo constante el tiempo~ ·que en este caso fue de 16 

horas, con los resultados mostrados en la tabla 3. 

TABLANo.3 

MUESTRA No. TEMPERATURAºK NOTAS 

01 - 02 525 No se sinteriza. 16 horas 

03 -04 550 No se sinteriza. 16 horas 

05 - 06 575 Nose sinteriza. 16 horas 

07 -08 600 Se deja 12 horas. Se sinteriza más de un 
50 %, pero permanencen muchos poros 
en toda la mas del cuerpo 

09 - 10 600 Se deja 24 horas, sinteriza 100 %. La 
cantidad de poros en la mas del 
compactado practicamente desapareció 
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Probeta 10. Se observa que tuvo lugar la sinterización 

De acuerdo a los resultados obtenidos, se efectuó un nuevo ensayo de confirmación 

con los mismos resultados, por lo tanto se decide efectua la sinterización del compactado a 

873 ºK. 
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Todas las muestr~s (ta°nt;J'1as originalés c~mo las 2 de r~petición ) a las cuales se les 
' . -=· ·;~;o,· e~·~'~ ·' , __ , .. . . . 

goteo agua y/o se sumergió ~n ~l!ii. fueron introducidas en una mufla la cual se ajusto a 873 

La teirip¿ratll;a de trabajo se alcanzó después de 1 h con 15 min. y permanecieron en 

este. rango d¿· tehiperatura pre-establecido durante 24 horas con los resultados mostrados a 

continuación. 

Inspección visual 

- Todas las probetas presentan cierta oxidación en la superficie. 

- Excepto la probeta 05 la . é~al. muestra :.grietas · originales . aunque sin 

desprendimiento, en ningún caso aparecen grietas. 

Inspección al microscopio 

-Al microscopio se observa que practicamente los huecos han desaparecidosobre 

todo en las probetas con mayor carga de compactación ( más de 6 00 kg ) ya que en las de 

menor presión existen huecos de mayor tamaño y cantidad. 
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Se puede observar que las probetas ya presentan granos. 

- Se efeétuo· un corte t~an.sversal°de las probetas y la estructura es practicamente 

·. ' ... . -. : - - i'.. ··.· ,:'" . ' . '.· . 

homogenea, allnque existe Hgerame~te más porosidad en. una de las caras planas que en la 
·,.:; • .. ~- ., ':;"¡;>,.. "·,_ .:; .. . ' - . 

otra, esto es acorise~llencia deldiferericial de presión que se presenta a lo largo de la pieza 

por el método de aplicaéión'cÍela caiga al compactar .. 
... .. . , ..... ,. "' .. ,, 

-Comp~~d6 '1a~'prbbét~sumergidas en agua con respecto aÍ~s sometidas al goteo, 

no se ob~er\fa di;~r~llci/ 

Con base en los resultados anteriores se decide establecer como condiciones de 

trabajo las siguientes: 

Para compactar CARGA = 2 500 kg 

Para sinterizar TEMPERA TURA = 873 + I - 10 ºK 

Permanencia TIEMPO= 24 HORAS 
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3.3 PREPARACION DEL HIDROXIDO DE ZIRCONIO EN GEL 

Una vez establecida la presión de trabajo y evaluado el efecto del líquido en su 

interior se procedió a establecer las condiciones de trabajo para la preparación del gel, para 

lo cual utilizaremos lo siguiente. 

Procedimiento para preparar la solución: 

a) Pesar Sg de carbonato básico de zirconio 

b) Vaciar en un vaso de precipitado el carbonato básico de zirconio y agregar 25 mi 

de agua destilada. 

c) Agregar S ~i'de ,HCI concentrado para efectuar la disolución del carbonato básico 
. '•' . . ' . . 

de zirconio~ ( OpciOnál calentar ligeramente para acelerar la reacción ) 

d) Una v~~ disuelto completamente y a temperatura ambiente agregar poco a poco 

de 1 a 2 mi_• de .Trietanolamina moviendo constantemente con un agitador para mezclar 
.· . ·.·. . 

. perfectamente hasta obtener una solución transparente homogenea. 
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e) Agregar - poco a poco_ -3 , mililitros de Alcohol Isopropílico moviendo 

constantemente-. con - un_ agita~or_ para me~clar -perfectamente y obtener una solución 

transparente l10rnog~ne~. , 
'.'.'• 

:.: >'-'.:~--'. 

~' :··' 

t) Elpá de i~ sÓluciÓriel c;:¡ál debera e~taÍ: entre O y J. 
' .. ·_,. •,, .' "- ~·-·:·:' ,: ·;-: ¡·,, ··- J .. '. .. ·: . . 

' .-. . ':' ~-. .. .-... \' .-:._;··-::;: -:. ' .' ':· ~-. 

g) Agreg\l~:~~iú~~i~ta!~~dr~füd~cde:A~~ni~ agítánd~ constantemente hasta que la 

solución se torr:~;tJi~;~}~~Ú~~d~-~~~~~:t:t1e'<le 2 ~ 3. 

_ .- - ·.: trs: -~~r-ú~t[':{~;t~J~i;:~:~~K,{;~5{:'.~} . 
NOTA:•:En'•este-.;punto)se;,debei,tener;~mucho cuidado ya que si no se agita 

·' >:,'_·:- .. ·---~-::? <:/.t}~~~\·~~i~~~-~>f~{~;~~:~-~~~~t( ~k~·:.-~~ ;}~f-~~ -•;::y·~<~.-- . ' ·;·.' . -' - . 
adecuadamente la solución al agre -- lhidróxido de amonio, se formarán aglomerados de 

. __ hidróxido. d~eizi1~j~füt1~~J~~ti~m·}~,~~~~;~\{;~1~~cífr• se¡ absorbid~ -por _el .c.~m;a~tado ya _ 

que el tamaño Cle los aglomerados es)iii.ifgrándéf. ¡ 

-. ·- - ·<e,· 'X;·5~e:s~~ft: rx~'' ·i;f§ff ~~·;. dt~'t::•P<g{/ •.. ·-
--·~-. -~~ ~:~-·-· __ L_.,'~.·:_'.?'.:~'?' :_:;.f'.·--~----~_'. ,,,. , - , -~'-,;~/ . 

... .- o-¡,:': :.·- . '-~ ... ··,.',/ _,.·.:'.~f:."·!':~·::;·:. 

--,Por_otra·part~ en'.c~sQ:d;i~q~~-ei•:pHfseáináyor'a3 ocasiona que el' hidróxid~ de 
... ~::~i-~ ,-,..: ... ". -:,,.._,,.';:; .. · . :>;;· .,...~~ ·1_( •. ~fi;~·~~-~:._: ~:_,·,.··' -~-l> 

zirconio sé vÜel~'a g~lati~osó:Y~~'.s~piií:~ d~ l¡; soli.\Ción, lo, ~ual hace imposible su absorción 

por el co~pá~ta~·o.'(~{~~a·~~~o~gs~Je tiene lugar en cada caso se muestran en la sección 

. 2.04 

h) La solución así obtenida presenta un color blanquesino con apariencia lechosa a 

consecuencia del coloide obtenido. 

69 



03) Se secó durante 24 horas a 393 ºK 

04) Se le efectuó un Análisis Térmico Diferencial ( A TD ), el cual se describe 

posteriormente 

Se preparó otra soluc_ión de acuerdo a los pasos indicados en el procedimiento para 

preparar la solución, pero ccin la variante de que no se agregó Trietanolamina ni Alcohol 

lsopropílico. ·Estos reactivos sirven para evitar la formación de aglomerados y en este caso 
.. - ·, :· . ,·»~·>i:::".' \ ·.º·-··: ·. ,, . 

_lo que se p~~t~nd~ e~ ~ue' se formen para filtrar el precipitado y efectuarle un A TD. En este 
·-:";_;,.·· 

.caso la soluC::iÓ{~~ llevó.a un pH de 8, en esta condición el precipitado es facil de separar y 

lava/ L~s r~~~l¡ados ~on descritos posteriormente. 

Como información adicional las muestras del precipitado formado al ser expuestas 

al calor pierden más de un 85 % en peso por el agua evaporada durante su estancia a 373 

ºK. 
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3.4 GELACION "IN SITU" DEL COMPACTADO 

Recordando que el objetivo principal del presente trabajo consiste en llevar a cabo la 

gelación in situ de un compactado de aluminio mediante el proceso de sol-gel, se procedió a 

efectuar la gelación. 

Para ello se fabricaron 1 O compactados a 2 500 kg los cuales presentan las mismas 

características que las .correspondientes a las muestras 02 ya indicadas, y se sometieron a 

dos ensayos diferentes, 

El prim~~o ·. d~ !ellos' consistió .en gotear la solución sobre la superficie del 

coITlpactado par~ohservar si era permeable o no. La solución fue absorbida sin ninguna 
. ' >·,'-.'' . " 

dificultad. 

El· segundo ensayo consistió en sumergir el compactado en la solución observando 

que inmediatamente es desplazado el aire contenido en la probeta por la incorporación de la 

solución. Para cada caso se hicieron dos muestras las cuales posteriormente se introdujeron 

en la mufla desde temperatura ambiente hasta las mismas condiciones de operación ya 

indicadas en la sección 3 .2 
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A las 24 horas se efectuó un análisis metalográfico del compósito, observando .la 

presencia del óxido de zirconio en la matriz de aluminio 

3.5 SINTERIZACION DEL COMPACTADO 

Para Ja sinterización se procedió de Ja manera siguiente: 

a) Se prepararon 5 probetas compactadas a 2 500 kg sumergiéndolas en Ja solución 

de hidróxido de zirconio durante 15 segundos, (en todos los casos después de 8 segundos 

ya no hay desprendimiento de aire ) 

. . 
b). Se introducen en· 1a mufla a temperatura ambiente las 5 probetas, y se inicia 

calentamiento hasta' 873 '.'K +/- 10 ºK . 

. · --. e_ -

c) Se m~11tu~Í~ron las piezas durante 24 horas a partir del encendido de la mufla 

dentro de ella., 

. . 
d) Una vez fuer~ de la mufla se prepararon metalograficamente, y se efectuó un 

. corte transversa(; 

e) Se observaron al microscopio observando que Ja probeta presentaba estructura 

homogenea tanto longitudinal como transversalmente, no es visible el óxido de 

zirconio. 
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f) A 600 aumentos es posible observar la presencia de una estructura amorfa, sin un 

tamaño definido principalmente en zonas intergranulares. 

$.!% .. .--..... 

Estructura obtenida después del sinterizado. 
En esta fotografia se puede observar la estructura amorfa del Zr02 presente que se 

encuentra distribuido en la matriz del aluminio, no se observan grietas en el cuerpo del 
compactado, y los granos de aluminio están bien formados. 
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Microfotografia No. 4 Interfase Zr02 - aluminio 

Esta microfotografia nos muestra la interfase entre el Oxido de Zirconio obtenido mediante 
la sinterización y el polvo de Aluminio. 
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3.6 RESULTADOS - ANALISIS 

Para establecer que ocurrió con el hidróxido de zirconio durante la sinterización se 

procedió a efectuar los análisis siguientes. 

Análisis tcrmogravimétrico ( ATG) 

Este análisis consiste en colocar una muestra de peso conocido del material a 

evaluar sobre un soporte de platino, el cual se sujeta al brazo de una balanza analítica. La 

muestra de solo algunos miligramos, es entonces calentada con incremento de temperatura 

pre-definido hasta la temperatura de interés. 

A consecuencia del calentamiento la muestra puede empezar a perder peso y esta 

variación en peso se grafica, obteniéndose una imagen como la mostrada a continuación en 

la gráfica. (Ver gráfica No. 1 ) 

Las condiciones en las que fue llevado a cabo este experimento son: 

Temperatura Iriicial 

Temperatura final 

Incremento de temperatura 

Peso inicial de la muestra 

. =291.ºK 

=873 ºK 

= 10 ºK/min. 

= 30mg 
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Atmósfera =Argón 

Flujo =50 mi /min 

Análisis. de la gráfica 1. Se observa que inmediatamente inicia una evaporación del 

exceso de agua del hidróxido de zirconio, la cual representa más del 85 % del peso de la 

muestra, aproximadamente a los 433 - 443 ºK se presenta un cambio en la pendiente de la 

curva los cuat,nds indica q~~.,aún y· cuando se continúa con la pérdida de peso, este cambio 
=r·-.• ;: 

puede ser debido ':rió ;:solo ·;ál;'agua sino que probablemente empiece a presentarse la 
:. ·., - . - .•. '-~·· •. « .,_,. . " " - - ' • 

descomposició;i"~el hid;¿~i<léf¡)iif'~ dar paso al óxido. Lo anterior no es posible establecerlo 

por medio d~ 1;i+~:~t~fi'l~ftt~' ~~rá necesario efectuar un A TO. 
e~·:, .. _·. -., ,,,?·.> 2t~t:~;\~:-~'I:N::·-~·;~,;:; 
, -., · ~:;r_:_ ~-~:~Lli ; :~.:~: .. _,,;., "~-.~--. ·;·,;(--· 
-·,-e· ---·. • • .,. ~c\~~;~·:·;'.'.L.·~-~1.J.: .. · -.b.;.:< ,,~ ,.~ 

.,,_.._,."f:-~.;)~'~:' .... ~ ... :v.,.;:/.· .. ,_ T,,··. 

A partir.de los.6';73_,~Kla',variación en peso es pequeña por lo que se puede pensar 
:, ._:·_ ._;·:)"/(·-~-:·.·-~iY~~:::t·~i~h!~tfri~f~;s.~::A~\~(/f~}~:f~~1; _-j\~_:,_:,_.::-~: _,>_· :·: .. --: , 

que en esta teiú'peraturaloS:cambicis~que'"jJudier_a tener el hidróxido. deben haber concluido. 

· · ·· -_<\ ~-~~{2'.~'.2::á~~;~z:~)r:~11~;;;; ,,_ "-"~~i,:-~-;~~;;_:. {:~. -
.... _ < . -~·· -·--~~;;:5: .-· .'~,~~-~--~ ?_:;.' ;_ /, ;~.'.: (.~·.:~;.\ '~:. c;~;:;:·:,~:':'.:.~.,:·z.«:·:~. ·: ·. ·• ' . 

. A cont1~uac1óntse¡~uestra~;est~u1~1smo, experimento en el cual se hace una 

comparac,i~~,eWJ.\ci~~':~\~~~i~~f,~~~I{~~~~:~¿i~~~de la muestra con respecto a la temperatura 

registrada .'pcir, elitei:mopari· se· puede observar que hasta aproximadamente 373 ºK la 
.. . '": .. , ... ·'•. ::''.~.:'·" ": .-~'. •'.. '"· ·~. .. : , ' . . 

pé~cÍld~d d~;aÍ~~;~~éd~'-~lrededor de 20 %, esta agua es el remanente del agua de lavado, 
-. 

· despllés'd~ fos 373 ºK y hasta aproximadamente 443 ºK se puede considerar que el agua .. ,. " ..... , ... 

. qui~edesp~ed~nde es aquella que se encontraba adsorbida en las moléculas del hidróxido, 

y despÚés de esta temperatura se tiene el desprendimiento del agua integrante de las 

moléculas del hidróxido de zirconio. 
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Comci se puede observar In diferencia de temperatura entre. la muestra y el termopar 

de referencia no es mayor a 1 'K, practicamente antes de los 473 º~el c~lor.es utlizado por 

la muestra para ev~porar el agua y después de los 473 ºK la diferencia de temperatura no es 

mayor a 0.05 ºK. (Ver gráfica No. 2) 

Con base en lo anterior se decide efectuar un A TD a los hidróxidos de zirconio 

previo secado segúnfüe descrito en la sección 3.03. 

Condidones de prueba: 

Temperatura inici~I =294 ºK 

Temperatura final... . '°'973 ºK 

Incremento dete_~~en1tura : = .1 O ºK / min. 

Atmósfera 

Flujo =.50ml/min 

Material de prueba =Zr(OH)4 

pH =4 

77 



El análisis de la gráfica nos propor~iona la información siguiente: 

a) Se detectan 6 p~nt~s en la gráfi~a dondci ocurren cambios en el precipitado los 
,'.. . <:t;< ; :·:'.:· ':~;_:/ .. '• . . 

equipo no fue,~osibl¿'11~vrir1ó ~cabo. 

= . . 
En este experimento nos interesa principalmente el cambio que tiene lugar entre los 

673 y 843 ºK ya que de acuerdo con la literatur¿ ·~~ ~{est~ rango de temperatura q~e tiene 
, ~- ·:.::--';_« --~; ;(i - - ;~.~-~·· . 

lugar la recristalización del Zr02.' Esta reaccióri'es 'eicotéÍmica-Jo .cÚal coincide éon los -. ·- ·:· .. ~ -. : ,..~. ~. >~~:/·. >~}.Y:'.'.·~/~7_".:~;:-~,- .'._,. '.::·_ .. _: > .. :.~_: • ·-. . . , 

resultados mostrad.os por la gráfica No..3. (ver gráfica No: 3) 

Se realizó otro. A TD a una segunda muestra de precipitado el cual presenta dos 

diferencias respec~o ·.al anterior las cuales son. No se utiliza alcohol isopropílico ni 

trietanolamina ya :q~e ~J1 este caso no se necesita impedir la formación de aglomerados, y el 

pH dela sol~ción~~e,de 8 en lugar del pH de 3 de la muestra pasada. 
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Condiciones de prueba: 

Temperatura inicial = 294 ºK 

Temperatura final = 973 ºK 

Incremento de temperatura = 1 O ºK I min' 

Peso inicial de la muestra = 30mg 

Atmósfera =Argón 

Flujo =: 50 mi I min 

pH 

a) Se detectan 5 p\irifas ~~ la ·gr¡ficadonáe ocurren cambios en el precipitado los 
-,·- - ' ' -- . .:·.¡ ... _; ,·. '·}':~· '>' "'·' • -·· :· ... :- :.-.· ••• :- , •• - • • ••• • - - • 

cuales estan ~blcado~' a li{:ss}o';;;K;' 1·(;g31 .~~; ;~~8.31 ºI(; 72925 ºK,. 844.88 ºK y 

9
01.13 ºK ·. ··:,c--.. ;··\'.. '·H· ;-.·/;>• ··.~\·',.''.:.:. ··.•·' ... ··.·.··. ·,·, ... :.• 

1) 

2) 

3) 

4) 

5) 

6) 

. ·-.... : >-' :,~' -__ ., '" -~.,~::'.;.'. >>/: ---?.: -·,,;::.:-
'.·,:··,. ~'··· .·.>:-~·-.~:':;<:~- . : ·- ·".:·,, 

Comparando las tél11pEfªt~ras de ~íi ensá~o:c.oii restecio al otro se tiene 

Muestra l'·•· • Ml1e;i~2. ,;:,¡jíf~~d~ci~' '' 

0.00 

555.81 + 12.50 

748.00 '729.25 - 18.75 

844.88 NoReg. 

. 901.13 901.13 0.00 



La diferenciá ·dé: temperatura a Ja: cual ocurren Jos cambios _es originada por -la_· 
.- . ·' .. - -.. ' ~- - - - : -'-'. 

presencia en un cáso del ~Jc~b~J is6p~Ópllico y de la frietánolamina, asi como del pH . 
. _ :' .· -:; .. - . : ~- ,. . - '.' - . -~>< - . . - '• -

'.·<:.: ·.· ._, . ' 

T~nto elalcohol.iso"propílico como Ja trietanolamina se descomponen y evaporan en 

estádo puro ª·una temper_atura de 355.4 y 608 ºK respectivamente, en este caso debido a Jos 

otros eleme~·tos presentes en Ja solución, esta temperatura de evaporación se ve afectada 

cambiando su valor. El análisis efectuado a las muestras por medio del microscopio 

.elect~ónico no detecta Ja presencia de estos elementos por lo que podemos suponer que 

final111ente se evaporan a Ja temperatura de sinterización. Sin embargo como se expuso en 

la s~bi:ión 2.4 la aparición del óxido resultante durante Ja calcinación, depende del método 
.·,. . ·-

de fabric~~iÓri de Ja solución y los reactivos presentes, de ahí que se tenga una diferencia en 
:·:. - ( •':':::-.' .<.· 

las conde¡:¡tr~bi:ones del zirconio presentes al mismo tiempo que se ven afectadas las 

telllperaima: ~ 1:~ que ocurren los cambios durante Ja sinterización. 
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EG&G Ortec System 5000 
Standardless ZAF Analysis 

AUTOZAP ver 3.08 

Identificación de la muestra : Muestra 1 
Fecha de adquisición: 09 - Feb - 96 17:41 :49 
Fecha de análisis : 09 - Feb - 96 17:43:51 

% 
Elemento Linea Peso 

Al K 4.00 
Si K 3.30 
Zr L 92.7 

-; o - : 

----- Resultados del análisis --"--
%Atómico 
Normalizado Compúesto 

11.57" 
9.16 

79.27 

EG&G Ortec System 5000 
istandardless ZAF Analysis 

AUTOZAP ver 3.08 

Identificación de la muestra: Muestra 2 
Fecha de adquisición: 09 :~ Feb - 96 .· 17:49:39 
Fecha de análisis .• : 09. ~· Feb - 96 17:53:05 

----- Resultados del análisis -----
% %Atómico 

Elemento Linea Peso Normalizado Compuesto 
Al K 4.20 10.76 
Si K 3.79 9.34 

CI K 8.49 16.56 
Zr L 83.52 63.33 

% Peso de Intensidad 
Compuesto Neta 

48.80 
50.58 

610.70 

%Pesode Intensidad 
Compuesto Neta 

50.97 
57.40 
61.05 

539.70 

Nota: La muestra No. 1 corresponde a un precipitado de hidróxido de zirconio obtenido a 
un pH de 8, y la muestra No. 2 corresponde a un precipitado obtenido a un pH de 3 - 4. Este 
ensayo se efectuó para conocer los elementos presentes en cada precipitado. 
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Con una parte de la solución que dió origen al precipitado de la muestra No. 2, se efectuó 

Ja gelación de un compactado de aluminio con los resultados siguientes de acuerdo al 

análisis con el microscopio electrónico ( Scanning microscope modelo JSM - 35CF.). 

EG&G Ortec System 5000 
Standardless ZAF Analysis 

AUTOZAP ver 3.08 . 

Identificación de la muestra: Muestra 3. . 
Fecha de adquisición : 12 - Feb - 96 14:40;34 
Fechadeanálisis : 12-Feb-9614:53:17}. 

%Aiómico 
Elemento Linea ·Nonnalizado Compuesto 

Al K .• 21.64 •. ·. · Al20J 
o : 63.14.•::· 
Zr L. 15.70 Zr02 

-.,.-... --.. 

. . . 
. . . ·:. : < ' . : ~.. ' : ' ' ' - ' 

% Peso de Intensidad 
Compuesto Neta 

35.78 370.02 

64.22 450.07 

En este caso se pidió el aná!Ísis como óxidos. No se detectó la presencia de otros 

elementos. 

Se preparó una sÓ!ución nueva modificando la concentración· del hidróxido de 

zirconio, y se repitió el procedimiento de gelación y sinterización con los resultados 

siguientes. 
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EG&G Ortec System 5000 
Standardless ZAF Analysis 

AUTOZAP ver 3.08 

Identificación de la muestra: Muestra 3 
Fecha de adquisición: 16- F'eb ~96 15:37:28 
Fecha de análisis .: 16 ~ Feb:.: 96 15:55:29 

... 
•O . -:~-~Resultados del análisis-----·.'·:··,· . 

%"J .. . ··. >'" %Atómico 
Elemento Linea Peso Normalizado Compuesto 

Al K 40:46 34.70 Al203 
o 42.12 60.88 
Zr L 17.42 4.42 Zr02 
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% Peso de Intensidad 
Compuesto Neta 

76.47 1458.99 

23.53 227.77 



CAPITULO 4.- CONCLUSIONES 

A) Usando un medio de solución adecuado, es posible efectuar la gelación "in situ" 

del aluminio con el hidróxido de zirconio 

B) El contenido d~ zirconio . dento . de la .. matriz de aluminio depende de la 
·--~··· ,.,_:·n .,,_-,r .~':/· .. ··¡. 

concentración dél lllis!TIO ~n. la solución empleada para efectuar la gelación. 
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4.1 RECOMENDACIONES 

El proceso de gelación "in si tu" aún tiene mucho por investigar, ya ·que el present1Úrabajo. 
'·.' . ,. . .' .·' ·, 

es solo el inicio del mismo. Para poder entender y contr0lar'm~joré~te pro~esose s~gieren 

efectuar los siguientes ensayos. 

• .. ·. 
• ~ '1 

A) Repetir el experimento pero teniendo. cori'i~ ~~ri,able ·el porcentaje de poros 

presentes en el compactado. ( Efecto de las cargas ) 

B) Repetir el experimento pero é~ildiferentes t.~afios de polvos. 

C) Determinar para cada experimento la temperatura óptima de sinterización 

D) Determinar para cada, experimento el tiempo óptimo de sinterización 

E) Estable~er\~~s p~op:ed~des mecánicas y físicas del compósito como una función 
. .,,_,,_· 

;.,,··. 

de la cantidad de il¡d;óxidri de zirconio absorbido, lo cual se relaciona directamente con el 

% de volúmencle los;oros. 
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