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RESUMEN DEL TEMA

El objetivo principal del presente trabajo consiste en llevar a cabo ln gélacién in sifu

.de un compactado de aluminio mediante el proceso de sol- gel, pa:a lo cual es preparado unq ;

compactado de polvo de aluminio y en forma mdependlente la solucxén contemendo al .

‘hidréxido de zirconio.

Se describen las caracterisﬁcas principales de los"ﬁf&ces de ,icoryr._xpm‘:tacién y

sinterizacién, utilizados comunmente en la fabncacxén dev prod y ‘ya;xpateria prima son -
polvos metélicos, los cuales serén utlllzados para Ia elabor pé‘itd de aluminio y

zirconia que de otra forma seria ‘gncosteable p_rc)duclrb

“Se n'iéhcion_a’x_'l también las cakactéfié@igﬁhs_delv 1 lvos asi como algunas de

_la zirconia, ‘con el fin de entender su efecto al momento de llevar. a cabo la compactacién y la

disolucién previas a la gelacién in situ.

" Se cuenta también con la descripcién del método de gelacion, el equipo empleado en la

compactacién y sinterizacién, asi como de la técnica usada para analizar el compdsito obtenido.

Finalmente, son mencionadas algunas recomendaciones que pueden ayudar a la

optimizacién de experimentos similares al presente.



CAPITULO 1.- INTRODUCCION

Cuando hablamos de metales, invariablemente nos viene a la mente el concepto de algo

resxstente, bnlla e esado y duro. Sm embargo, los meta]es no solo son eso y qulen se dedica

metales, los cuales cump]en con las caracter(stlcas requendas para su uso, y que ‘de’ otra forma.

no es posible conseguir.

Para este estudio aprovecharemos las propiedades del aluminio ( Al ) y del 6xido de
zirconio ( ZrO2 ), las cuales se describen durante el desarrollo del presente trabajo, para obtener

un compdsito de Al/ ZrO2.




1‘.1.- PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

Existen varios procedimientos para la obtencién de polvos metdlicos usados en la
Metalurgxa de Polvos, algunos tienen el mconvemente de ser caros, otros tienen variacién en el

tamaﬁo del polvo, o blen como es e] caso de la molienda cuyo inconveniente son las

. 'contammacxones

iene lugar al mezclar los polvos mecanicamente, ya

i6n sea uniforme.

dos afécpan de una u otra forma en el
* comportamiento ¢ ¢ ses ompactacién y/o en el de sinterizacién, por lo

cual es necesario desarrollar procedimientos alternos que nos eliminen este tipo de problemas.

En este trabajo se pretende encontrar la forma de llevar a cabo la gelacién dentro del
compactado de alummlo y provocar la obtencién del 6xido de zirconio al efectuarse la

sinterizacién.» :




1.2.- OBJETIVOS

-A) Esytablbékcér un’ bfdcédi'miento para efectuar la gelacién “in situ” de un compactado de

aluminio usando como material de aporte hidréxido de zirconio en gel.

L ‘B):thener un compésito uniforme de Al-ZkOi : .




1.3.- HIPOTESIS

Teniendo un medio de solucién adecuado, es posible mtroducxr hndréxndo d zu'com

en gel dentro de compactados porosos, y con ello poder smterlzarlos"d tro; del ml mo

posterlormcnte




CAPITULQ 2.- ANTECEDENTES TEORICOS

2.1.- CARACTERISTICAS DEL ALUMINIO

Para poder tener una visién de 1o que puede pasar al compactar y sinterizar el aluminio
vale la pena conocer algunas de sus propiedades, a continuacion enlistaremos algunas de ellas

©n.

PROPIEDADES FISICAS Y QUIMICAS:

No. atémico 13
Peso atébmico 26.9815 at/g
Simbolo Al |
Punto de fusién . 923 - 933 °K.
_Puntoiyde'eb'ullit’:ién o 2543 -2723 K.
, 'Déﬂsidéc;;:Alf' - : 270 g/cm3
Coldr o ’ . “ : Blanco, ligeramente azulado
» 'Ré:sisteﬁéié a 'l'z;tve_n"sién" . s 4 -5 kg/mm?

10




Alargamiento

Modlo de elasticidad 65007 000 kg/mm?2 "

Red 1 = ° " - Cubicade caras centradas con red 4,04912 A"

pla_sfiéidzid . For

_ sélido se.

";,rgaﬁCibfes Ca,"Li:),

" “electrénica
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Los prmcxpales mmerales del alumlmo son:

' a) Cormdén ,5

b) bebstta

txhza en dwersa formas como por ejemplo polvo,

pastaL plécas,, etc.' Los . polvos _ las pastas, tlenen la propxedad de superponerse en capas T

sucesivas ﬁm"andd sei oducen en un veh{culo aproplado (02)

2.2.- CARACTERISTICAS DEL POLVO DE ALUMINIO

En 1946 un investigador llamado Irmann descubri6 en el centro de investigacién de la
A.LLA.G. 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

- fé&isténcia me@:éniéa a alta temperatura. Este producto fue llamado S. A. P. (Synter Aluminium

"Products). L patéhte del S. A. P. fue adquirida por Alcoa (U.S.A.) y por High Duty Alloy

(Inglesa) quienes lanzaron productos similares bajo las denominaciones respectivas A. P. M.

nium Powder Mwtallurgy ) e Hiduminium 100.

12




_~orden de 2 kg/mm3,(03

- Aesar con un tamano méx

ann reside en el denominado "endurecimiento

tal "‘pc_‘n";trma fase dura, finamente dispersa y

ara _conseguir’ este endurecimiento lo son por

En este estudxo se utl i { d a]urhinio No. de catdlogo 10576, del proveedor Alfa
icr n‘léﬁos’,:y 1a observacion al microscopio muestra que

predomman las pamculas esféncas hgeramente porosas.

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

conseguu- una mayor denmﬁcacxon del compactado, sin embargo por otra parte nos afecta en

i | ,Cual:ltO a »que si se quiere efectuar la gelacién in situ se deberin encontrar las condiciones para
S lle_vgﬂa a cabo con el gel, pues el tamafio de poro sera no uniforme y muy pequeiio lo que

-ocasionara problemas para absorber el gel en forma eficiente.

13




Para consegmr llevar a cabo la gelacnén se debe evnar Ia formacxén de aglomerados, de

esta manera podremos obtener una dxstnbuc 'n umforme en todo el compactado ya que alin en

las pamculas porosas podra penetrar el 16n Zr+4

e aja que tiene el aluminio es el hecho de exhibir una excelente compresxbllldad

y alta cedencla en las partes densificadas esto se puede observar en la grafica 1, en donde es

posnble alcanzar una densidad practicamente igual a la tedérica dando la suﬁclente pre516n,"’> Cmnd

3 ademés como ventaja adicional posee la capacidad de requerir una baja presién de expulsnén e

100

Densidu_d“en verde, % teérico

40 T B T L L T T T
° 10 20 30 40

Presién de compactacién en TSI

La grifica 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 precaucién de

mantenerlo seco ya que cuando el polvo de aluminio es compactado la capa de 6xido se rompe

14




dejando expuesto ;il medidr el alur pur ¥ elcualdebxdoa su g'fanbaﬁni‘dad por ,él,()xvl‘Agehd ;

puede . reaccionar en forma muy. violehta:puesiq quela -reaccién ‘es altamente ‘exotérmica,’

llegando incluso a inﬂélrﬂaxjéé' yqﬁ‘emm;s_éioz'»). : L

2.3.- CARACTERISTICAS DEL ZIRCONIO

RESENA HISTORICA

El zirconio es un elemento que ain y cuando como nos muestra la informacién:

siguiente ha estado estudiandose desde hace mucho tiempo, no es tan comiin como el aluminio,

" por ello presentaremos una breve resefia del desarrollo del x;nis_mo.

En 1,789_K'lgbr‘c‘>th‘d‘ui'an is. ehpvicl‘:dfas‘ preciosas descubre una tierra que,'ji

“denomina '"Zirconerde

~ " "Zircone"; describien

15




Este procedlmlemo consxste en descomponer el telrayoduro de zirconio contemdo en
una ampolla de vndno sellada, mednante un ﬁlamento metéhco puesto a temperatura elevada, e]

cual es allmentado 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 mecénica’ hasta la iresistencia a la”

corrosién.

tos: del ‘kzir‘ir:onib como son el zircén ( ZrSiO4 )

~Otro compuesto es la zirconia (ZrO), el cual es un refractario que resiste temperatura

muy elevada, sin embargo el cambio alotrépico que presenta a temperatura menor a 1000 °C el
“‘cual es acompafiado 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 °C.

16




" Otro compuesto importante es el boruro de zirconio el cual una vez sinterizado produce

 piezas de gran fesnstencxa al ch que fénmc ‘utll‘i‘za n ‘cdmaras de combusti6n y toberas de

inyeccién de los jets,

‘El lﬂubo'r'u de "zircorr‘ni‘o' ZtF4 )se usa éomb‘fundchte y decapante ya que da el mismo

efecto qlié;:el cloruro de zirconio ( ZrCl;;. )

MINERALES DE ZIRCONIO.

El zirconio es un elemento abundante en la corteza terrestre coritiariamente é lo que Se

pensaba en tiempos pasados , existe en mayor cantidad que el Nx, Cu, Pb y Zn p r eJemplo, .

ocupando el undecxmo lugar en la lista de metales segun su abundanc:a en orden decrecxente .

(04). -

E] mmeral mas 1mportante y mas corriente es el zircén el cual contlene teoncamente un

' _67 2 % de Zr02 Exnste otro mineral llamado baddeleyita constituido por Zr02 casi puro pero

mu}cho menos extendido. El zircén se encuentra con frecuencia en las rocas volcanicas, su

. densidad y dureza hacen que se encuentre concentrado en lechos de arenas y grava arrastrados

N pdf las agiias fluviales al mar. -

©."Con_gran frecuencia el zircén va acompafiado con minerales de ilmenita y rutilo que

*"son"” minerales’ de’: titanio’ lo-'que provocaba que se le considerara al zirconio como un

subproducto dela exnfacc16n del titanio, actualmente ya tiene valor propio.

17




n se extienden 'éobxjé e%téhSés Areas espécialmente en Australia,
‘ i Flbﬁda;'é}asﬂ, India, Ceilan; : URSS, Suecia, Nortiega y Canada, el contenido
- de Zf»dzf’ﬁr‘oryhe es'de: 4»%.FLAa baddeleyita se encuentra sobre todo en Brasil en forma de

" nédulos que contienen hasta un 96 - 99 % de ZrO2, (o4

" " ANALISIS TIPICO DE MINERALES DE ZIRCONIO

Componente Baddeleyita Zircén

Oxido férrico . 1.6 0.1
Alumina 7.8 1.4

| Silica , 273 40.4
‘Oxidoyde zircqnid : ) Lo 604 e 51.6 .
Otros ‘ i - o " 29 S 6.5

Contenido 'eﬁ % en peso

-~ TABLA No. 1
Zirconia. Existen un’ nﬁmerb de modificaciones polimorfas del ZrO2. El mineral
natural ‘baddeleyita es mdnoclinicb, el ZrO2 monoclinico frecuentemente es llamado forma

"C", el cual es estable hasta 1273 °K aproximadamente, donde se transforma a la fase (B ) la

cual es tetragonal, esta transformaci6n es reversible.

i La es&uctum tetragonal es transformada en forma irreversible a 2173 °K ( o2 ) la cual

“es trigqnél.

18




La fase ( oz, ) se transforma a la fase ( al. ) la cual tamblén es mgonal a temperatura

de 625 °K, esta trans rmacxén es raplda y r \ er 'ble Las temperaturas a las que ocurren los

eza presentes.; :

camblos se ven afectadas por las

1 gunos hxdr6x1dos de zirconio, se obtiene una estructura tetragonal
‘alrededor de los 873 °K esta estructura tetragonal es metaestable y se convierte a monoclinica

con calentamxentos adicionales.

PROPIEDADES FISICAS Y QUIMICAS DEL ZIRCONI1O:

No. atémico 40

Peso atémico 91.22 at/g
Simbolo Zr

Punto de fusién 2113 -2133 °K.

Punto de ebullicién Superlor a3l 73 °K.

" probablemente 3853 a 3973 °K

Densidad = : 6.49 g/cm3
. Color : - Blanco, ligeramente azulado
Red - Hexagonal compacta (o )

hasta 1136 °K.
De 1136 °K, en adelante Ctibica de cuerpo

centrado (B )

19




Densidad

T. de fusién del ZrOp*

. .Densidad

('a‘)és.'so g/c n3.a 2

@ )636g/cm3a1136°K; =

(;3 ) 640g/cm3a1143°K ‘

2073°K .

5.5-6.03 g/em3

2. 4. DIAGRAMA DE EQUILIBRIO Al-Zr

El Zr se adlclona en menor cantidad que algunos otros elem nto en l S aleacxones de
'alumxmo, magnesno o zinc en las cuales puede reducxr ]a susceptlblhdad a la corrosnon por

. tens_lon por medlo del control de la recristalizacién y elongamén,de los granps. :

El Zr tainbién actua como un refinador de grahd para el Al, ‘sin embargo, su eficiencia

es mucho menor que la del tltamo Los valores mas probables de la solubllldad de Zr sélido en

: k'Al es de 0 28% a 933 5 °K dlsmmuyendo hasta 0.05-0.06 % a 700 °K. El Al si es templado

puede l]egar a contener probablemente deun2.0aun2.55% de Zr El Zr puede reaccionar

- contemendo un 62.83 % de Zr

o {con el Al para dar el ZrAls3, el cual esta constituido por un 53.0 % de Zr, y también el ZrAl2

20




Diagrama de equilibrio Aluminio y Aluminio-Zirconio

oK Q)
1850 oK |__—]
1800
, Liq. P EAL N 4
' Liq.+
ZrAIJ
. ZrAl
- 1400 Lig ¥ ZrAi ]
ZrAl
. T . B " N + z
. 0.1 1%“_" DU . ZrAly
1000 —}f 93352
o R T e
U epe D ALRZiAL 53%; | 62.8%
Al N
20 40 0
Al Wt % Zr

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 efécto ‘cbnocido que ocurre en polvos cerdmicos conteniendo particulas inertes
: aispefsaé, es el hecho de que frecuentemente exhiben una baja velocidad de densificacién
respecto al polvo puro, de acuerdo con algunos investigadores esta reduccién resulta de la
incompatibilidad de contraccién entre la matriz y las inclusiones durante la densificacién (05),

otros autores indican que las inclusiones rigidas retardan la densificacion de un cuerpo a ser

21




impbrt’arité s6lo cuando se tiene un contenido elevado de inclusiones (06). Efectos adicionales

" ‘que’las inclusiones pueden generar son laminaciones grietas y poros aislados que reducen la

.’.g LS -
: - - L-60.
£ w0 FOOEN
.g - -é Y
6] F s s
- - 2 10
3 3. <
% 17 % os it 551 Y
'g 68 3_ 025
64 T T
004 oos 012
Fracci6én de vol de las inclusi Logaritmo ( Radio de las inclusiones )
Densidad de la matriz contra la fraccién de Relacién del radio efectivo actual de la
volumen de inclusiones. Sc observa que la particula contra el logaritmo del radio de
densidad de la matriz disminuye conforme las inclusiones
sei la fraccién de vol de
tas inclusiones,
El de las inclusi es

Ref. (05)
La razén que se supone es porque mientras parte de la inhibicién de la sinterizacién
puede ser debida a la formacién de particulas de la matriz no sinterizables que envuelven a las

particulas, efectos adicionales de trabajo aparecen al incrementarse la inhibicién de la

22




" sinterizacién con la réc;lucéién del tamaiio de las inclusiones. Aunque otros autores (06) sefialan

‘porque cuando se tiene una mezcla de particulas de 2 tamaifios diferentes

quie este efecto se

L (Lino gran e t_ijé pequeiio), se observa que los poros grandes son rodeados por un medio ( la

’ méiéla de pdrqs_ gi‘aﬂdes y pequefios ) que contrae relativamente rdpido y por consiguiente

comprime a los pc‘srﬂos‘ ‘grandes. En igual forma cada poro pequefio es rodeado por un medio que

contrae relativamente lento, imponiendo tensiones sobre el poro. Para los compésitos esféricos

"-se reconocequela razén de contraccién de la matriz representada por el revestimiento o

" “superficie de la e'sfei(a es retardado por el esfuerzo generado por las inclusiones, representada

veulr_a‘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.

Compbésito conteniendo inclusiones
esféricas. El corazon de cada esfera

es una inclusién,

Cuando dos inclusiones se encuentran muy separadas la velocidad de densificacion es
esencialmente uniforme en toda la matriz, en contraste cuando las inclusiones estan muy cerca
una de otra, se desarroila una mejora significativa en la velocidad de densificacién en la regién

entre las inclusiones, a consecuencia de que las esferas actuan en forma atractivamente entre si.

23




partl’cu]as de las mclusnones es mucho mayor que el tamaﬁo que caracteriza a las particulas de

o ]a matrfz B el umco parémetro a través del cual la regla de las inclusiones interviene en la

particulas 'pixeden‘ n ritica también se ve afectada por

" la fraccién’de volumen'de inclusiones_y es esencialmente igual al promedio de separacién

“entre inclusiones (07)

’Par'a", eylta; enlo posible los efectos que ocasionan el introducir inclusiones de un

materlal dlferente ‘al de la matriz, necesitariamos polvos muy finos ( lo cual eleva su costo ), y

B una dlsmbucu’m homogenea de las mclusxones en todo el compactado. Una alternativa que es

" posible emplgar para cumplir con estos requisitos es mediante el uso del proceso sol-gel. El

'_:'usb' de los proécsos sol-gel para la fabricacidn de polvos metalicos esta siendo usado cada vez

“'con mayor frecuencia por muchas razones como se vera 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 formacién

24




de un- hidrékidq ‘lriso],ube‘;qtie‘f 'puédaviser' separado - facilmente - bien- sea ppx:r‘ﬁlira'éién,
decantacion, centrifugacién, o algun otro método; para posteriormente ser calcinado y con ello

abtener el pol',v_c'):d': kinteré;sv; El siguiente diagrama puede ejemplificar lo anterior:

PROCESO SOL-GEL

COMPUESTO DELELEMENTO
DE INTERES

{

DISOLUCION EN UN MEDIO D

ADECUADO

T

PRECIPITACION DEL HIDRO-
X1DO CORRESPONDIENTE

SEPARACION DEL HIDROXIDOD

0

CALCINACION PARA OBTEN- U

CION DE OXIDO EN POLVO

Los procesos de sol - gel dan lugar a pellets totalmente amorfos los cuales al momento
' de sinterizarse recristalizan. Esta recristalizacién puede ser endo o exotérmica, en este fltimo
caso al iniciarse la recristalizacién puede originar que la sinterizacién se de a una temperatura

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

2 Para el caso del ZrO, esta recristalizacién tiene lugar entre 673 °K y 843 °K

aprox1madamente lo cual es funcién de si se tiene algin otro elemento presente, ya que es

p051ble que de acuerdo al otro elemento la recristalizacion tenga lugar a una temperatura muy

25




superior. Por ejemblb f'cuan'dose,cbprecipitaAZrOZ"c'oh CaO el primero permanece amorfo

i'es'ZrO5’* amorfo:practicamente puro ocurre rapida y

o b) Los materiales 'atrabajar: pueden ser mezclados incluso a nivel atémico cuando se

. encuentran en estado liquido.

c) Se puede alcanzar una alta homogeneidad de mezcla facilmente.

d) Se pueden conseguxr polvos de tamafio uniforme
e) Se consxguen polvos de tamafio pequefiisimos y practicamente hbres de
contaminaciones. .
‘ f) Los polvos pré;eniéi} rﬁenores esfuerzos superficiales residuales respecto a los poiv.os“,:,
~ fabricados por otros r‘nétzc‘_wyc‘vlci)‘s.fi :

g£) Ayudan a los }Sfécqsés de compactacién y sinterizacién (10)

Analizando ‘ca'dya “uno de' los pasos que se llevan a cabo en el proceso de sol-gel,
'encontramos que para el caso especifico de Carbonato Basico de Zirconio (Zr2(CO2)(OH)202)
‘, un medlo adecuado para llevar a cabo la disolucién lo proporciona el HCI, el cual reacciona de

acuerdo a la siguiente ecuacion:
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"cloruros.

“I.V.ay‘d‘isc“)vluéirénb de las sales de Zircén puede ser acelerada si se calienta la solucién (333

°K aproximadamente). La estructura cristalina resultante se muestra a continuacién (11):

ESTRUCTURA DEL OXICLORURO DE ZIRCONIO

H,0 OH

np\\zl '

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 NH4OH puesto que dentro de los hidréxidos metalicos

que pueden precipitarse se encuentra el Hidréxido de Zirconio Zr(OH)4. La reaccién que se

lleva a cabo al agregar el NH4OH es la siguiente:
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. ZrClO3 + 4NH4OH —  Zx(OH)4 + 2NH4CI + 2NH3 +H0

Cuando el i6n presente reacciona con NH4OH toma la forma cldsica de un hidréxido- -

gel con solo una pequefia cantidad de aniones. Generalmente todos los polvos asi obtenidos son ..

ong ( l:fi) yl’a estructura que se forma al adicionar el NH4OH

n; en la cual los puntos oscuros corresponden al Zr y

El pH Val cual ocurre la precipitacion esta razonablemete bien definido, sin embargo
) dt;.»pendve ebn‘(':i’e;‘to modo de la concentracion del ion metalico presente, por ejemplo en el caso
: del Zn*zconuna concentracién de 0.25 M precipita a pH de 5.8, pero a una concentracién de
: 001 M, la precipitacién tiene lugar a pH de 6.5. Para el caso del Zr*4, Ia precipitacién tiene
lugar a un pH que va de 2 a 3. Los precipitados de este hidréxido 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 condicion del precipitado
‘ resultame no es adecuada para llevar a cabo la gelacién in situ de un compactado, puesto

R que “el hidrc)xido vesla completamente aglomerado. Para evitar esta condicion se r_equ:er¢ :

: dgrégar a'la solucion un'a sustancia que retarde la formacion del aglomerado, en este caso. de

: --acuerdo a un expenmento reallzado por Jlanzhu Tong, Jlan Mm Zuo(13):la Tnetanolamma

: y ‘Alcohol Iso-propilico conSIguleron este efecto haciendo que el precipitado se convxerta en

omento: de:llevar a-cabo’ el calentameinto

1qn’Min Z@io (13) la mostrada a

durante la sinterizacién, es’de acuerdo con Jianzhu Ton,

“continuacién, donde. uevamente* los - puntos ‘oscuros repersentan al Zr y los claros al

: k’()'kl'ge'n‘o’;

La microestructura desarrollada durante la sinterizacion, es funcion en gran medidad de
las caracteristicas del polvo como son, tamafio de la particula, distribucién de los tamaiios,

forma, estado de aglomeracion, composicién quimica y fase presente.
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: i 'Ademés se ha observado que el tamaiio promedio del polvo obtenido por el método sol-
gei deﬁeﬁdé de la pureza de los reactivos empleados, pH y de la proporcion estequiométrica de

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

2.6.- COMPACTACION DEFINICION Y FACTORES QUE LA AFECTAN

La compactacién es una operacién mediante la cual se da consistencia a una masa de
polvo metalico tinico o mezclado aplicando presidn, lo cual permitira el manipuleo de la pieza

formada desdé ia extraccién del molde o matriz hasta su paso por el horno.

4) Atmésfera de compactacién

5) Lubrican

6) Diseiio del dado

Algunos de los factores que mayor influencia tienen durante la compactacién son:
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A) Tamaiio de la particula de polve. Cuando el :t_arriaﬁq'c{e las Ijax_ﬁculas‘disminuye. el
reacomodo requiere una mayor presién para compactar,‘ya- ql.ie es muy alta la friccién
- interparticular, por lo tanto la densificacién se da principalmente por la deformacién de las

:* particulas de'polvo.

.8i el tamaiio de las particulas es muy diferente puede ocurrir una segregacion resultante
de ,]al formacién deé campos ordenados. Polvos con tamafio uniforme de particulas son pobres
o pa‘;'a‘ ¢¢nséguiif compactos densos, una distribucién de tamafios mayor generalmente nos dara

'~ un incremento en la densificacién.

‘i}) forma de las particulas de polvo. Para polvos esféricos se ha visto que la
- A':re‘sisét‘gfu':iai"a lh compactacién es inversamente proporcional al tamafio de la particula. Lo
anterlores 8ca§i§gado porque se tiene una mayof cantidad de puntos de contacto. Si se quiere
: ,;"una ':rn‘z‘i;'oxy"'de’n;iﬂpackién los mejores resultados se han conseguido utilizando particulas
B ifl{égulargs -ya qué los .huecos entre particulas son menores, al mismo tiempo que el drea de

.’contacto es mayor.

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

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

. fluidos, en transferencia de calor, amortiguadores de ruido, contensién de explosivos, absorcién

".."de energia de impacto, proteccién en incrementos de presiéon y como cojinetes autolubricados.
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D) Humedad. Al momento de aplicar presién la superficie del polvo se fractura en
muchas ocasiones, la 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 sinterizacién la humedad atrapada en el compactado puede provocar grietas.

E) Mezclas de polvos. Las mezclas de polvos con diferentes tamaiios producei’

estructuras con menos defectos que los de un solo tamaiio.

Los pardmetros importantes a considerar en la preparacién de compactados densos son: -

G.1) El dé las particul

G.2) Las concentraciones relativas 'de los componentes.

G3) La vai!idad relativa de los componentes.

2.7.- METODOS DE COMPACTACION MAS COMUNES

Existen muchos métodos para la compactacién los cuales pueden ser divididos en 2

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

simplemente se hace ion a los mas con el fin de conocer que opciones se tienen para llevar a cabo la

compactacién 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 pr

a) Presion en un solo sentido
a.l) Accién de presién simple
a.2) Accion de presién doble

b) Presion isostatica

¢) Compactacién explosiva

d) Rolado o laminado de polvos

e) Extrusion de polvos
e.l)‘Un‘iyc_iirec»t':ional ;

: é.k2)‘4Isbostétici'1“‘

_* g) Forjado de polvos.

B) Sin éblicacién de presién
a) Sinterizacién de polvo suelto en moldes
b) Slip casting

c) Compactacién vibracional

La seleccién de cualquiera de los métodos anteriores depende del tipo de polvo, tamafio

y forma, asi como la cantidad de piezas que serdn compactadas.
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Cabe mencxonar algunas snuaenones que tienen lugar durante la compactacién de polvo

'metallco. Al apllcar presion se provee de contactos interparticulares por los cuales difunden los

enlaces durante la’ smtenzacxén. La resistencia y densidad resultante dependen de la presion

apllcada, el clclo de smtenzacnén y las caracteristicas del polvo. (16 )

"'D'urante‘ a comp'acta'cién’se provoca la densificacién de los polvos y como

: consecuencla de:la:presion- aphcada se presenta la deformacion plastica en las particulas de

o ~polvo ‘creando  un.incremento en el ‘cirea de contacto entre ellas, normalmente provoca también

el romplmxento de'la pelicula de;éxndo,qug envuelve a la particula de polvo. Esta nueva area

esta sin oxidar lo cual juega un papel birﬁ'pdrtante;eny el desarrollo de la resistencia en la interfase

metal-metal,"ya que es. una'zona altamente activa. Esta condicién acompaiiada de la presién

- permite. que: se“adhieran:las’ particulas e,'poivc%,debido a la captura de valencias de las

o La nueva superficie expuesta debido al rompimiento de la capa de 6xido durante la
. compa_ctacién, ve's extremadamente activa y al contacto con otra igual se sueldan provocando

v enlaégs interparticulares a temperatura ambiente (16).

34




Si‘n enlbafgo algdnbs de los microcontactos formados durante la compactacién, debido

asu pequeﬂls:ma secclén de area transversal, se pueden romper después que se libere la carga,

: lo cual mduce a la formacxén de microporos entre estas uniones rotas.

. Un‘a'c'oﬁdi{:ién que también contribuye a la resistencia del compactado la constimyé la:

cohesu‘m entre partfculas resultante de las asperezas iniciales de las partfcu]as, y puede ser‘

’ ,mcrementada por ]a deformacxén que ocurre al compactar materiales dtctiles, como es el caso

N del alummlo. ,'

. La Tresistencia de un compactado puede ser incrementada usando polvos finos, usando
polvos 'irrégulares y superficies asperas, incrementando la densidad en verde por médio'del'

) mcremento en la presxon, disminuyendo contaminaciones superficiales de las pamculas y'

- dxsmmuyendo la czumdad de lubncantes y polvos admvos.

v(":omo.el, tamaﬁoudieyrlba particula decrece por una parte debido al rompimiento de las

pﬁr{iéﬁlﬁé al apllcax;— la presién, mientras que por otra parte se forman aglomerados por las

b pamculas umdas a consecuencia de lo antes expuesto, aparecen efectos posteriores de friccion

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

L mayor presién de consolidacion para alcanzar una cierta densidad.

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

del compactado para una densidad establecida. Aplicando un tratamiento corto de sinterizacién,
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la_resistencia. del. cuellointerparticular esproporcionalmente-mayor en-los compactados de

‘polvos ﬁﬁoé =

Las piiﬂiculés e polvo'del material base en este caso aluminio, son muy pequefias con

un digmetro no ma r a20 micras las cuales vistas al microscopio, muestran que predominan

- dificil: acces

'gelaci6n exista aire atrapado.

‘primera densificacién se presenta al iniciar la compactacién puesto que puede
- presentarse ‘una"deformaci6én de las particulas, lo cual se traduce en una reduccién en la
;- porosidad y por lo tanto en un incremento en la densificacién en verde y permite un contacto

““adicional significativo.
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Esta deformaclén se presenta sobre todo en matenales b]andos, ya que en los duros no

es tan 1mportantev En Ios materlales duros més blen ocurren fracturas, estas piezas

: fragmentadas son- las responsab]e de la densnﬁcacxén en este caso ya que los fragmentos

ocupandl‘os smos entre las pamculas.

l,efdgbr es tener una densidad de
zfm‘:kz\_'el‘ocidades de densificacién
:nsééﬁencia un incremento en la
u ﬁéiéqférﬁgnte grande para provocar
féc'tv‘o’v ﬁérilo tanto degradara la

R resistencia mecénica de la pieza (18).

En muchos casos los compactadéél'véfdés‘de‘ baja densidad y: polvos ﬁnos, sinterizan
mejor que los de alta densidad con’ partfculas gra.ndes, ya que esta§ ultlmas requieren una
mayor energxa térmica y mecémca para llenar los vacios entre particulas. Los compactos de
particulas finas son mds édecuados para la homogeneizacién en sinterizado por difusién en

aleaciones formadas por dos o mas componentes

Los factores en compactacién que afectan las propiedades despues del sinterizado (19)
incluyen presioén, velocidad y tiempo de aplicacion de presién, forma, cavidad de la matriz,
forma de aplicar la presién, la temperatura, el tipo de lubricante y la forma de usarlo y los

materiales utilizados en la construccion de los dados.
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Con pamculas esferl

area de contacto total Sl las partfculas son lrregulares [) angulares, el numero de pumos de £

contacto tambxén se mcrementa

"L.a pfésién a]:ilicada depende del tamafio del compacto, de la deformabilidad plastica de
las parﬁculas de polvo, asi como de las apliaciones del compacto formado. El reacomodo esta

Iirﬁitﬁdo por la friccién de las particulas entre si y con el molde o herramienta de trabajo.

El tiempo de aplicacién de presién asi como la velocidad son importantes para permitir
que el ﬂuJo de matenal contmue. La presnén no’ debe ser muy alta para evitar que queden

valrapados gases ya sean‘ producldos por desmtegracnon de aditivos o por reduccién de

qompuestqs. s

2.8.- SINTERIZACION DEFINICION

Para empezar tratemos de entender que es la sinterizacién, en algunos textos explican la
sinterizacion mas que definirla como por ejemplo “... consiste en calentar la masa del polvo a
una temperatura inferior a su punto de fusion, durante el tiempo suficiente para que las

- particulas se sdgldgn y el componente resultante muchas veces poroso, adquiera resistencia

38




mecianica”. En ocasiones se aplica la densificacién como criterio de sinterizacién, sin embargo

la sinterizacion ocurre también sin densificacion.

Para “Metals Handbook, vol 1, American Society for Metals”, sinterizacién es la union

de las superficies adyacentes de particulas en una masa de meta] en polvo o compactado por

calentamiento.

Para “British Standar Association”, sinterizacién"es el enlace por medio de calor de

;- particulas en una masa o compacto.

: Para “The Intematlonal Powder Metallurgy Glossary publtcado por el edrtor de "Metal

Powder Report ' la smtenzaclén esun proceso ( operactén ) el cual mcrementa la cohesién en

Cun polvo o compactado presmterxzado en verde, contmuando con elevacxén de temperatura,

'pero sin alcanzar el punto de fusxén de] componente base.

: Por otra parte F. Thumler tomando como base los cambios que ocurren en el proceso de

" sinterizacién’ n la:siguiente definicién: sinterizacion es un proceso de reduccién de la

. superfcie_interior y. exterior de un cuerpo o cuerpos de particulas en contacto, mediante el

. reforzamiento de puentes de unién y reduccion del volumen de vacios, durante este proceso al

" " menos uno de los principales componentes debera estar en estado sélido.
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‘Otros autores definen a'la sinterizacion como un proceso a alta temperatura durante el

enen -algunos aspectos en comun, 'y mediante un analisis

interizacion es el enlace

za ransporte de material.

sinterizacién ocurren: muchos'cambios en las propiedades del

. PROPIEDADES -

TEMPERATURA
——— RESISTENGIA (4)

————— TAMARO DE GRANO (5)
T1.INICIO DE DENSIFICACION

RefGI)
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Durante curren muchos cambios en las particulas de polvo, pero la-

n1aquia de los cambios tienen lugar en la estructura de los poros. La masa de las particulas es

"'De.acuerdo con

sinterizacién que son: " :

A) Etapa primaria’,

B) Etapa de densificac




Al ‘inicio de la compresnén por el equnpo de trabajo Ia seccién transversal de la

herramlenta excede con “facilidad la presxén entre los puntos de contacto de las particulas de

'polv'o y Cthecuentemente Ia pres:én en estos puntos excede la presién de 103 MPa. La accién

’.de'présién'comp siva locahzada en las Zonas y de contacto de los granos provoca la fusién de

“estos puntos, 'y con ello el ciécimiento en su'seccién transversal

conseguxr compactos densos, una distribucién de tamafios mayor generalmente nos dara un

. mcrememo en Ia densxﬁcacxén

D§sde el punto dé vista termodindmico la sinterizacion en estado sélido es un procesos
activado termicamente durante el cual el total de la energia interfacial libre de un ensamble de
particulas en equilibrio quimico en composicién se reduce. Estos cambios de energia ocurren
por medio de mecanismos de transporte, de aqui que la fuerza que dirige el proceso, es la

reduccién del total de energia libre interfacial del sistema.

42




el “desarrollo” de - tensiones: hidrostatica

la prééencid_de aglomerados no

n en estado sélido es desarrollar a la menor

no de estructura controlada.

Durante la sinterizacion: la resistencia’del ‘compactado se incrementa sustancialmente; -

ademds tiene lugar una pequefia densificacion.

La alta resistencia; uena’ _ductxhdad de las partes sinterizadas de alumlmo, se“

atribuyen a Ia fase llqulda que los polvos'de aluminio sufren en el smtenzado

la:fase liquida.del ‘Al se: combma con el elemento

: adxc:onado el cual en ocasiones es soluble (Cu ‘Sx, Mg )

‘ Estos constltuyentes lfquxdos migran a lo largo de los limites de las particulas, penetran

L la envoltura d 6x1do y difunden dentro de las particulas. Como las particulas se mueven para

llenar los vacios que va dejando la fase liquida, la porosidad de las piezas se reduce. Una red de
:6xido permanece durante el proceso de sinterizado para prevenir la distorsion y los cambios de

forma indeseable en las parte soportadas correctamente. El resultado de la fase liquida de
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smten?acnén ncluye ‘un mcremento n-la esxstencxa entre pamculas, enlace interparticular

resnstenle y a]eaclén homogenea.

Las bxgzas de-aluminio_se smtgnzzin nﬁrﬁalmeme,énv’una 'avm165‘fera de N2 A 866 °K

manteniendo un punto de rocio de -232 °K.

Las propxedades ldeales que debe tener un polvo para ser sinterizado y producir

teorlcamenle una ase sxmple son tamaiios de particulas pequefios aproximadamente entre 0.1 y

1 0 mlcras, una dlsmbucxon de tamaiio muy cercana, estado no aglomerado y forma equiaxial

: (;4):

formacion tetragonal ocurre a relativamente baja

transformacnon que’puede llegar a 'destruir los cuerpos compactados, en estos casos el cambio

i txene lugarrd os 673 a’los 843 °K en funcién al contenido de los otros compuestos. Lo

tenor se debe consnderar al efectuar la compactacion, ya que se puede llegar a presentar

: gnetas asocladas con esta transformacion.

“’La sinterizaci6n esta estrechamente relacionada con la distribucién y empaquetamiento
de las particulas en verde. Asumiendo un arreglo como un cristal perfecto, se consigue el

méximo niimero de contactos posibles de cada particula con sus vecinos, estos cristales ideales
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--pueden sintériz?r rapidafh#hte y“su méxima densidad puede ser alcanzada a baja temperatura.

(25) -

él 'o'l:fo e;(tfeﬁio es en lugar de un cristal sencillo de particulas, tener particulas de varios
tamaﬁos sin mucho orden. La estructura serd menos densa que en el arreglo cristalino, sin
embargo las ﬂuctuacnones de densidad serdn menos severas, lo que se traduce en una
"‘smtenzacxén mas homogenea. La ausencia de enlaces dominantes en el acomodo al azar debe

: ,reducnr la probablhdad de formacion de grietas debido a las diferencias de sinterizado.

En ambos porcesos compactacnén—smtenzacxén existe deformacién en el material

:poroso, a51 c‘mo cambxo de volumen. La importancia de la deformacién durante la

. ,smterlzacxon y.la necesidad de estar siendo considerado durante el proceso se basa en el hecho

er.microregion escogida cambia de volumen y requiere movimiento de todo el

de que cualqui

dinadamente con el desplazamiento de los limites de la microregién

~debido a la resistencia del medio, y con ello se provoca la formacién de poros en el cuerpo (26).

Eri algunos casos el crecimiento de la deforacién de un cuerpo da por resultado la formacién de

La deformacxén de los cuerpos durante la sinterizacién no solo es por efecto de las

fuerzas exte as . como es el caso de la compactacién, también intervienen las tensiones

existentes_.cn ‘el interior del cuerpo en los limites de poro y granos. El mecanismo de
" transferencia de masa se aplica para explicar las grandes velocidades de contraccién en el paso

inicial de la sinterizacion. Uno podria concluir que la deformacion plastica existe en todo el
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cuerpo ,sinterizpdo'féon;io :una suma acumulada de todos los centros de deformacién simples |’

" Es imposiblé obtener deformacién residual de un medio sin que este acompatiado de un

~cambid;éh [ eﬁsi_défd. El hecho de que la densidad de un material en polvo cambie, dependé‘

v indépendientes, Ia cantidad de deformacién y la fuerza de deformacioén, las

" posible que se lleve a cabo el proceso de densificacion (compactacién y

pbntiaécién durante la siterizacién) dentro de un amplio rango de valores cada uno.

Para obtener un cuerpo smtenzado de densidad uniforme, es necesario que alguna
forma definida esmctamente y grado de variedades de densidad debe ser determinado en
principio en forma manual, ya que la densidad de material en cada punto depende sobre el

" defecto de unién en las condiciones de compactacion y sinterizacion.

El mecamsmo dominante para la sinterizacién en estado sélido con un solo elemento

debe ser demdldo por la energia de activacion (27).

: Para‘ elk_caso de los compactados de aluminio la sinterizacién se efecttia alrededor de los

87% °K Vd‘urzyl‘nte unas horas. Existe un aumento de la resistencia mécanica sin modificacién de
léAdgrﬁéi'dad_contrariamente a lo que ocurre normalmente con los metales. En cambio existe un
'v'(:vav’rﬁbio‘ ‘en la naturaleza del 6xido, que era inicialmente alimina hidratada y pasa al estado de

altimina cristalizada.
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En el alummlo la carga de ruptura y el hmne elasuco decrecen al mlsmo tiempo que el

2.9.- ETAPA PRIMARIA DE LA SINTERIZACION

La formacién de una estructura de particulas por formacién de limites de grano en
contacto entre particulas se refiere a la etapa inicial, en muchos articulos es a lo que se llama
coi‘npactacién. El desarrollo de la forma durante la etapa inicial depende del grado de

: comapactacién y del nimero de contactos para una partfcula individual
‘La etapa inicial e intermedia de las particulas cristalinas compactadas estan

identificadas por cambios continuos de poros , sin cambios en el niimero de vacios ocasionados

en la formacién y reduciendo el niimero por unidad de volumen al final.
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que este requi

Estos estados tambxen son ldentlﬁcados en el pnmer caso por el no. creclmlenlo de'

grano, y en el segundo si’ ocurre crecnmlemo de grano

Como un aspecto 1mportante de la den51f cabxon de Ios polvos ‘compactados es la

mteraccmn entre las particulas especlalmente en: la'pnmer etapa de . la sinterizaciéon. La

: mteraccxon 1nvolucra el reacomodo de part(culas y un 1ferenc1al de densnf iacién que influencia

- fuertemente la evolucxon de los poros. Esto, puede. permitir el desarrollo de imperfecciones

mxcroestructurales que regmm el comportam nto del componente cérzi(hico sinterizado.

Al inicio ocurre contraccién de la masa del polvo el cuello permanece sin cambio ya
dé un tiempo para reforzarse y empezar a crecer, no asi las particulas de polvo

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

s ',Sin‘embargo algunos autores consideran que la asimetria de la formacién del cuello es

“la mayor causa de reacomodo, sin embargo en este estudio se concluye que es el diferencial de
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contraccién en lugar de’la asimetria’de la formacién de loslcq‘ellos la ‘causa dominante del - -

" reacomodo (30). .

La etapa-inicial de la sinterizacién esta asociada con el crecimiento de cuello entre la

uello esta 'asociado’ con todos :los. mecanisnios' dé

6r_i:'det';_i'd'51 a diﬁ)siéhjdé‘smé ficie o;uﬁe sin

densificacion (31).

En la primer etapa el redondeado de:los poros. resulta n el fortalecimiento de la masa

de los pc'glvbs‘," decrece la resistividad eléctrica pero no cambia el total del v_qlﬁrﬁen de los poros

por lo consigﬁienfe t'a‘x'npqcy:oﬂse ve éfgctada la densidad -

' 2.10.- ETAPA DE DENSIFICACION Y CRECIMIENTO DE GRANO

La distincién entre la etapa inicial y la etapa intermedia es por la iniciacién en el
- grecinﬁi‘ento de granos y la reduccion en el niimero de vacios con algunos poros continuos
abiertos remanentes en el estado intermedio. El crecimiento de grano resulta como una
condicion donde el niimero de contactos de limites de granos activos y vacios o poros por
unidad de volumen del compacto decrece con una reduccion en la contraccién de la fraccién de

volumen correspondiente.

49




Durante la segunda etapa el mecamsmo de dens:f cacion es dommantemente operativo,

curren en la llamada etapa intermedia. EI numero de vacios se reduce y el

- tamario de grano se mérementa en la etapa intermedia en los sistemas reales en presencia de un

.. cierto’ rango"*de‘tamaﬁo de particulas y agregados, heterogeneidades de empaquetado y

épisbt}opia dela energia 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 tienden a contraer su didmetro con'el tiempo como resultado de la difusién de

vacan(:ias'('o'étomd' y/o iones de‘ellos ), sin embarg e crecnmxento de grano ocurrido durante

aislados en las ‘esquinas de los granos, que es donde inicia la etapafinal de la'sinterizaci}én. :

"“El total de volumen‘de poros se reduce contmuamente durant esta secuencxa y una'

' pequeﬂa fraccx n de poros queda atrapada en el mtenor de los granos, hasta que un l{mlte de

grano les permita salir. = "’

“:¢) El flujo romcdlo de vacancias depende sélo debilmente de la relacién poro/tamaiio

=" de grano dentro del rango de poros usualmente encontrado.

e) La densificacidn es afectada fuertemente por la reduccion en la densidad del nimero

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 la sinterizacién de 6xidos refractarios y muchos otros sélidos se cree que es .

seguida por un proceso de difusién donde las vacancias difunden de los poros a los limites de

" grano, causando la contraccién y densificacion (33).

> Limite de grano | —————— QO roes

¥ = Distancta vntre porms

X = Distancia del porw ol & través de lax Hmises

o limite de gromo

Diagrama esquemitico mostrando los posibles patrones de difusion entre los
poros y los limites de grano :
Las vacancias se ditigen hacia fos limites de gra difusién puede ocutrir
por un proceso de difusitn de volumen como se indica a la izquierds o bien,
por difusién de volumen y limites de grano simul cuando se
poros muy cercanos a los limites de grano,

Referencia (33)
.Esté difusién puede ocurrir por un proceso de difusién de volumen como se observa en
la'ﬁguix"a‘anterior, o bien por una combinacién entre procesos de difusién de volumen y/o de

lfmites vg‘:le"grano de poros que estan muy cerca de los limites.

““El estado final se identifica por presentar la eliminacién de poros y crecimiento de

grano.




El crecumento de grano contmua generalmente con el calentamlento contmuado despues de

haber alcanzado la densnﬁcacxén teonca maxnma
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CAPITULO 3.- DESARROLLO EXPERIMENTAL

Se consiguié fabricar el compésito de Al-ZrO2, para ello se efectuaron las

actividades indicadas a continuacién.

fectuar la gelacnén in situ del compactado

nsmuye la. smtenzacxén del compactado previamente

F) El sexto punto se refiere al anilisis del compésito obtenido

G) Por ultlmo se rea.hzan algunos ensayos de confirmacién.
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- clases.

3.1.- EQUIPO Y REACTIVOS EMPLEADOS

Los materiales empleados para la preparacién del compésito los podemos dividir en 3

I) Equlpo para ]a preparacxon del compactado y gel

) a) Maquma de ensayos umversal con capacxdad de 0 a 60 000 kgf.

* b) Equipo para anélisis térmico diferencial (ATD).

<) Di56§ para desgaste

- III) Los reactivos utilizados para la preparacién del gel:

b) Mold para co! pa tacnén

c) Balanza’analitica

a) Eciuipo para'ahélisis termo-gravimétrico (ATG).

d) Durémetro Brinell
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a) Alcohol Isopror ilico ¢

b) Trxetanolamma 5 : ;
c) Carbonato béstco de zucomo [Zn(COz)(OH)z] :

d) Agua destl]ada 4

e) ACIdO clorhl’dnco HCl

f) Hidréxido de amonio NH4OH
3.2.- PREPARACION DEL. COMPACTADO DE ALUMINIO

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

de particulas -menores a 20 micrémetros. Las particulas mas pequefias se encuentran en forma .

de aglomerados. La superficie es porosa en la mayoria de las particulas, :

para‘la fabncacnon del compact

k presion deﬂc_pmpactacléﬁ;, sin embargo no es el objetivo de este trabajo establecer la relacion

: 1ste entre a presxén de compactacién y la altura del compactado, sino encontrar las

que

" f,’condlclones en las cuales se pueda llevara a cabo la gelacién in situ, por lo tanto no se

: consxdero.
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weoni taconyR

3.2.- PREPARACION DEL COMPACTADO DE ALUMINIO

El polvo de aluminio utilizado presenta forma esférica, compuesta por mas de un 50 %
de particulas menores a 20 micrémetros. Las particulas més pequeiias se encuentran en forma

de aglomerados'. La superficie es porosa en la mayoria de las particulas.

izado para la fabricacién del compactado tiene un dianietro de 1.9 cm,
para la: evaluaciénide as,,probetas la unica caracteristica que se cbnside;é fue su-

so‘:cl_;i:lé pi'obeta fue constante y lo que se varié fue ia presion de

"eiist'eﬂ ‘xit‘r ‘l'a presién de compactacién y la altura del compactado, sino encontrar las

condic,iones”en las cuales se pueda llevara a cabo la gelacion in situ, por lo tanto no se

“considerd.
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continuacién. .

Péra.la’fabricacic')ﬂh del compactado se procede de la manera siguiente. :

Carga de compactacién

TABLA No. 1
Muestra No. [Carga kgf Comentarios
Ola 2000 La probeta se desmolda con facilidad, no presenta grietas
ni se desmorona
0lbyOlc 2 000 ‘Mismos comentarios que para Ola
02a 2500 ‘Se observa mayor consistencia que en las muestras 01
No aparecen grietas, ni tampoco presenta problemas
para su extraccién
02by 02c 2500 Mismos comentarios que para 02a
03a 3 000 Sin grietas, ni problemas en su extraccién. La superficie
de la probeta es mds brillante. No se desmorona al tacto.
03by 03¢ 3 000 Mismos comentarios que para 03a
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Continuacién tabla No. 1...

uestra No. |Carga kgf Comentarios
04a 4 000 Buena consistencia, no se desmorona, no hay grietas
P4b y 04dc 4000 Mismos comentarios que para 04a
05a 5000 Presenta buena consistencia, no se desmorona pero

aparecen grietas en la probeta
P5b y 05¢ 5 000 Mismos comentarios que para 05a

06a 6 000 .| Mismos comentarios que para 04a

P6b y 06¢ 6 00 "Mvismos cometarios que para 06a

07a ’7'00'; M ;ﬁ‘o's :'c‘omfent'arios que para 06a
D7by 07¢ 7 Mismos comentarlosque para 0')a
08a e arlos que para 07a
bSb y 08¢ st S comentarios que para 08a
09a 9 000 Mismos c;)memarios que para 08a
P9b y 09¢ 9 000 Mismos comentarios que para 09a
10a 10 000 Mismos comentarios que para 09a
10by 10c 10 000 Mismos comentarios que para 10a

Estas probetas se hicieron por triplicado con la finalidad de efectuar en una probeta
de cada presién, un ensayo de sinterizacién sin la incorporacién del hidréxido de zirconio

en su lugar sblo se les hizo gotear agua hasta la saturacién, otra probeta de cada presién
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.. para llevar a cabo la‘:gelat:ié'n,in situ y finalmente una mas quedaria como testigo para hacer

una repeticion.’

L Ames de‘llevar a cnbo la smtenzacnén se sometieron las probetas a un analisis al

mlcroscoplo'para observar la condicién de las particulas del polvo de aluminio con el

resultado sxgulente

Resultados de observacion al microscopio

TABLA No. 2
Muestra NoJ Carga kg Comentarios
Ola 2000 La probeta muestra poros grandes y se puede ver hacia el

interios del compactado. Se observa una deformacién ligera
solo en los granos superficiales

OlbyOlc 2000 Mismos comentarios que para Ola

02a 2 500 Se observa deformacidn ligeramente mayor que en la muestra
-~ | anterior pero sin ser muy marcada esta diferencia

02by 02¢ 25 1s_mosi¢6méhtarios que para 02a

resenta mayor deformacion en las particulas exteriores de

03a
polvo, los poros se ven méas pequefios .
03by 03c Mismos comentarios que para 03a
04a 4 000 7 Tamailos de poros menores que en los casos anteriores, y
mayor deformacién del polvo
04b y 04c 4 000 Mismos comentarios que para 04a
05a 5 000 Poros menosres y granos mas deformados, en la zona de las
grietas se observa que las particulas de polvo interiores estan
deformadas
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Continuacién Tabla No. 2...

Muestra No. | Carga kg Comentarios
05by 05¢ 5 000 Mismos comentarios que para 05a
06a 6 000 El tamaiio 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 06¢ 6 000 Mismos cometarios que para 06a
07a 7.000 Mismos comentarios que para 06a
07by 07c 7 000 : Mismos comentarios que para 07a
08a 800’0_» Mismos comentarios que para 07a
08by 08¢ 8000 . Mismos comentarios que para 08a
09a 9000 Mismos comentarios que para 08a
09by 09¢ 9 000 Mismos comentarios que para 09a
10a 10 000 Mismos comentarios que para 09a
10by 10c 10 600 Mismos comentarios que para 10a

Nota: de la muestra 07 en adelante la deformacién de las particulas 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

aun no sc somete a la accién del calor.

Determinacién de la carga de trabajo

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

inmersién indicados a continuacién con el fin de obtener a que presién el liquido se absobe

con mayor facilidad en el compactado, para ello se procedié de acuerdo a lo siguiente:
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a) Se identificé una pieza de cada presién de acugrdd‘ a lés téblag ly2

b) Se hizo gotear agua sobre la cara superior de céda una de ellas observando que
era absorbida completamente. El goteo se repitié hasta que el agua salié por el fondo y las

caras laterales de cada probeta, seiial de la permeabilidad del cuefpo.

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

. piesentan éiéna:diﬂcultad para absorber el agua, aunque finalmente lo consiguen.

‘precipitadqu;con:'agua os diferentes cbokmpactados, para permitir la saturaciéon por este
- liquido..

4,
Y

f):Se toma el tiémpb 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 decnde establecer

como carga de prueba 2 500 kg.

Pafa Conf irmar- lbs resultados encontrados en la evaluaciéon de la permeabilidad del

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

las pruebas d las: tablas l y 2, sin mostrar ninguna diferencia apreciable a lo expuesto, por
; esta razén se mltek el repetir estos resultados y se considera que son los indicados en dichas

‘ lablas 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 liquido.

Para este ex enmento es conveniente traba)ar a la menor carga posible, ya que de

as prarticulas de polvo serdn lo suficientemente grandes como

esta forma: los por

De acuerdo con la literatura la carga 6ptima de compactacién para el polvo de
aluminio esta en el rango que va de 10 700 a 16 000 kg ( 34 ), sin embargo en este caso no la
consideraremos asi, ya que el hidréxido de zirconio presenta un cambio de volumen

importante cuando ocurre la transformacién a 6xido y puede llegar a fracturar al
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compactado, 'a:déx;'x.ésﬂdé\qué; la solucién no se absorbe con :fix:ci_lidad, ‘por e,llo'5¢ trabajé a

una presién mucho menor. -

El,'éiéuiéhté phntd importante a establecer fue la tcmpe}atura ala'que tiéhe lugar la

sinterizacion del compactado. Para establecerla se procedié de la manera sngqiy:nté. o

v ’Ja)':Sev'bryepararon 10 compactados a una cargavdé' 2500 kg, y se ir_itrodujeron ala

" 'mufla a diferente temperatura manteniendo constante el tiemj:o,k que en este caso fue de 16

horas, con los resultados mostrados en la tabla 3.

TABLA No.3
MUESTRA No. TEMPERATURA °K 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 mas 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 desaparecio
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Probeta 10. S e observa que tuvo lugar la sinterizacién
De acuerdo a los resultados obtenidos, se efectué un nuevo ensayo de confirmacion

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

873 °K.
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goteo agun y/o se su erg 3 'lla, fueron mtroducldas en una mufla la cual se nJusto a 873

+/- 0°K parnend

mperatura amblente.

La tempé t a de trabajo se alcanzé después de 1 h con 15kmin. y permanecieron en

este rango de temperatura pre-establecido durante 24 horas con los resultados mostrados a

- contmuaclén.

Inspeccién visual

- Todas las probetas presentan cierta oxiddéién enla éuperﬁcié.

- Excepto la probeta‘i 05 la :cua ; mu' stra gnetas orlgmales aunque sin

desprendimiento, en ningtin caso aparecen gnetas

Inspeccién al microscopio

-Al microscopio se observa que practicamente los huecos han desaparecidosobre

todo en las probetas con mayor carga de compactacion ( mas de 6 00 kg ) ya que en las de

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

- Se efectuo un corte transversal“de:las probetas y. la estructura es practicamente

. homogenea, aunque ‘existe ligeramente mas porosndad en una de las caras planas que en la

N otra, esto es aconse de presuSn que se presenta a lo largo de la pleza

.por el método de apli ela carga al compactar.

-Comparando las probetas sumergldas en agua con respecto a las sometxdas al goteo,

: no se observa dlferencm.

Con - base enlos resultados anteriores se decide establec¢r‘c0m6 condiciones de

trabajo las siguientes:

Para compactar CARGA =2 500 kg
Para sinterizar TEMPERATURA =873 +/-10 °K
Permanencia TIEMPO =24 HORAS
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3.3 PREPARACION DEL HIDROXIDO DE ZIRCONIO EN GEL

Una vez establecida la presion de trabajo y evaluado el efecto del liquido en su
interior se procedié a establecer las condiciones de trabajo para la preparacién del gel, para
lo cual utilizaremos lo siguiente.

Procedimiento para preparar la soluciéon:

a) Pesar Sg de carbonato basico de zirconio

b) Vaciar en un vaso de precxpltado el carbonato basico de zirconio y agregar 25 ml

de agua destxlad'l o

c) Agregar 5 mlbde HCl concentrado para efectuar la disolucién del carbonato basico

: de znrcomo ( Op onal calentar ligeramente para acelerar la reaccién )

d) Una vez dlsuelto completamente y a temperatura ambiente agregar poco a poco
de 1 a 2 m dh ne‘tanqlmnma moviendo constantemente con un agitador para mezclar

i perfcctament_e hasta obtener una solucién transparente homogenea.




e) A&regar poco “a poco 3 mllllxtros de Alcohol lsopropilico moviendo
constantemente c ag tador para mezclnr perfectamente y obtener una solucién

lrahspa're\n't'e homogenea

: por el compactado Las reacciones que nene Iugar en cada caso se muestran en la secclén

h) La solucion asf obtenida presenta un color blanquesino con apariencia lechosa a

consecuencia del coloide obtenido.
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| — P et e e Mmoo I

'Nota:A,En: caso”de ‘que: la-solucién: presente - grumos;” estos’ deben’ serﬂlc’i“isuéltos para

evitar que tillp":l“l 1os po le m| do 1i¢ on evita ,qlvxe‘ se impida la

ﬁltrai el precipitado.

03) Sé sec6 durante 24 horas a 393 °K

04) Se le efectué un Andlisis Térmico Diferencial ( ATD ), el cual se describe

posteriormente

Se prepard otra spluc_iéh de acuerdo a los pasos indicados en el procedimiento para
'preparar la solucién, pero con la variante de que no se agreg6 Trietanolamina ni Alcohol

0s sirven para evitar la formacién de aglomerados y en este caso

e se formen para filtrar el precipitado y efectuarle un ATD. En este
e lvlevc'if'a un pH de 8, en esta condicién el precipitado es facil de separar y

“lavar. Los resultados son descritos posteriormente.

Como informacién adicional las muestras del precipitado formado al ser expuestas
-al calor pierden mas de un 85 % en peso por el agua evaporada durante su estancia a 373

°K.
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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
gelacién in situ de un compactado de aluminio mediante el proceso de sol-gel, se procedi6 a

efectuar la gelacion.

Para ello se ,‘fabricaron 10 compactados a 2 500 kg los cuales presentan las mismas

caracteristicas que.la éovrre'svpond‘iemes a las muestras 02 ya indicadas, y se sometieron a

dos ensayos diferént

.. “El 'primero : de ellos cor_zswﬁ_é ‘en’ éotear la solucién sobre la superficie del

cfonipact'adorpara ra’ permeable ‘o no. La solucién fue absorbida sin ninguna

diﬁcubltaikd’k. :

. Elsegundo ensayo consistié en sumergir el compactado en la solucion observando
qué i{nm‘édiatameﬁte es desplazado el aire contenido en la probeta por la incorporacién de la
solucién. Para cada caso se hicieron dos muestras las cuales posteriormente se introdujeron
en la mufla desde temperatura ambiente hasta las mismas condiciones de operacién ya

indicadas en la seccién 3.2

71




A las 24 horas se efectué un analisis metalografico del compésito, observando la

presencia del 6xido de zirconio en la matriz de aluminio
3.5 SINTERIZACION DEL. COMPACTADO

Para la sinterizacién se procedié de la manera siguiente:
a) Se prepararon 5 probetas compactadas a 2 500 kg sumergiéndolas en la solucién
de hidréxido de zirconio durante 15 segundos, ( en todos los casos después de 8 segundos

" yano hay desprendimiento de aire )

b),S_,';’-:k int';oducen“eyri'la‘ mufla a temperatura ambiente las 5 probetas, y se inicia

 calentamiento hasta 873 °K +/- 10 °K..

;:);S‘é’;jh‘z’xptu ieron: as piezas durante 24 horas a partir del encendido de la mufla

‘d) Una vez fi;t;ra"de la mufla se prepararon metalograficamente, y se efectudé un

. corte transversal,

€) Se observaron al microscopio observando que la probeta presentaba estructura
homogenea tanto longitudinal como transversalmente, no es visible el éxido de

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

tamaiio definido principalmente en zonas intergranulares.

Estructura obtenida después del sinterizado.
En esta fotografia se puede observar la estructura amorfa del ZrO2 presente que se
encuentra distribuido en la matriz del aluminio, no se observan grietas en el cuerpo del
compactado, y los granos de aluminio estan bien formados.
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Microfotografia No. 4 Interfase Zr02 alumlmo

Esta mlcrofotografia nos muestra la interfase entre el Ox1do de ercomo obtenido mediante
la sinterizacién y el polvo de Aluminio.
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3.6 RESULTADOS - ANALISIS

Para establecer que ocurrié con el hidréxido de zirconio durante la sinterizacion se .

procedio a efectuar los andlisis siguientes.

‘Andlisis termogravimétrico ( ATG )

Este analisis consiste en colocar una muestrab de peso conocido del material a
evaluar sobre un soporte de platino, el cual se sujeta al brazo de una balanza analitica. La
muestra de solo algunos miligramos, es entonces caleniada con incremento de temperatura

pre-definido hasta la temperatura de interés.
A consecuencia del calentamiento la muestra puede empezar a perder peso y esta -
variacién en peso se grafica, obteniéndose una imagen como la mostrada a continuacién en:.. -

la grafica. ( Ver grifica No. 1)

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

Temperatura Imc1al e S = 291 K
Tempev:at:m-.z‘alﬁl:-i;a’l” it i =873 oK )
Iﬁéierﬁén@ de temperatura =10 ;’K/ min.g‘ _
Pesb fniciél de la muestra = 30 rﬁg e
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Atmosfera : = Argén

Flujo =50 ml / min

Anélisis de la grifica 1. Se observa que inmediatamente inicia una evaporacién del

exceso de agua del hldréx1do de zirconio, la cual representa mas del 85 % del peso de la

muestra, aprox1madamente a los 433 - 443 °K se presenta un cambio en la pendiente de la

‘curva Ios cual nos indica que Gin’ y cunndo se contintia con la pérdida de peso, este cambio

o svolo aliagua smo que probablemente empiece a presentarse la

dar paso al 6xido. Lo anterior no es posible establecerlo

) serd necesario efectuar un ATD.

’ so e pequena por lo que se puede pensar

el hxdréxxdo deben haber concluido.

perimento en el cual se hace una

-que se‘despredende es aquella que se encontraba adsorbida en las moléculas del hidroxido,

-y 'después de esta temperatura se tiene el desprendimiento del agua integrante de las

“"moléculas del hidréxido de zirconio.
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- Como se puede observar la diferencia de temperatura entre la muest.ra y el termopar

de referencla no e mayor a l °K practicamente antes de los 473 °K. el calor es utlizado por

- h muestra para evaporar el agua y después de los 473 °K la dxferencm de temperatura no es

mayor a 0.05»°K.‘ ( Ver grafica No. 2 )

Con base en lo anterior se decide efectuar un ATD a los hidroxidos de zirconio

previo secado segiin fue descrito en la seccién 3.03.

Condiéionés de prueba:

‘Tempe}a’mr'a in'icia'l : =294 °K

Temperatura f nal

. Incrememo

) Atmosfera :

- 50 ml / min

Flu_)o i :
Material de prueba - "‘=‘ZT(OH/)'4‘
PH =4
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El anzihsxs de la graﬁca nos proporcnona la 1nformac16n snguxente

a) Se detectan 6 puntos en‘la: gréfica donde ocurren. camblos en el precipitado los

cuales estan _ubxca os 'I_(,, 748.00 °K, 844.88 °K y

En este expenmemo nos mteresa prmmpal \

me 1 cambxo que tlene lugar entre los e

673 y 843 °K ya que de acuerdo con la ]nerat

R lugar Ia recrlstallzacmn del Zr02 Esta reaccién:e

w ‘resultados mostrados por la gréﬁca No. 3. (:ver grifica No.-

~ Se 'realizé"otro:A_’l‘D‘,a:upa segunda muestra de precipitado el cual presenta dos

- diferencias . respecto al~ahteﬁ6r'las cuales son. No se utiliza alcohol isopropilico ni

este caso no se necesita impedir la formacién de aglomerados, y el

pH de la soluclén fue de 8en lugar del pH de 3 de la muestra pasada.

4
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cuales estan’ ubic

901.13°K

2)
3)
L)
5)

6)

Condiciones de prueba:

Temperatura inicial =294 °K

Temperatura final =973 °K

Incremento de temperatura = 10 "K / mm
= 30 mg

Peso inicial de la muestra

Atmoésfera

Flujo
Materialtae‘ pfggba

Comﬁérando las temperaturas de u

0.00

190113 90113
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50 ml / mm :

. a) Se detectan 5’ puntos. en la grafica donde ocurren cambios en el precipitado los

K, 729.25 °K, 844.88 °K y

al otro se tiene

s TESIS NO SALE

o1

. —,\‘x" TA "_‘{BF ,IOFTEQ‘A




La dlferencm de ‘temperatura a:la’ cual ocurren:los: camblos es” ongmada por la,

presencla en un'caso del alcohol isopropilico y de la‘ tnetanolamma asi como del pH

Tanto el alcohol 1soprop1hco como la tnetanolamma se descomponen y evaporan en
k estado puro a una temperatura de 355 4 y 608 °K respectivamente, en este caso debido a los

otros'elementos presentes en la solucién, esta temperatura de evaporacion se ve afectada

'c;ambi'and'o 'su-valor. El andlisis efectuado a las muestras por medio del microscopio

- electrénico no detecta la presencia de estos elementos por lo que podemos suponer que

:‘f_'n‘izilmente se evaporan a la temperatura de sinterizacién. Sin embargo como se expuso en

temperaturas a ]as que ocurren los cambios durante la sinterizacién.

80




EG&G Ortec System 5000
Standardless ZAF Analysis
AUTOZAP ver 3.08

Identificacion de la muestra : Muestra 1
Fecha de adquisicién: 09 - Feb - 96 17:41:49
Fecha de andlisis :09 - Feb-96 17:43:51

----- Resultados del ar'lélisbivsb ?;-;-- :

% % Atémico .-

Elemento Linea Peso .- Normalizado . Cpmpdesto'
Al K 4.00 S | Wy I
Si K 3.30 119,16
Zr L 92.7 S T92T

EG&G Ortec System 5000
../ Standardless ZAF Analysis
- AUTOZAP ver 3.08

 Identificacion dela m ra: Mu stra2
- Fecha de adquisici 11 09~ Feb - 96 '117:49:39
Fecha de andlisis’ . : 09 - Feb - 96 °17:53:05

: --Eb--'Resultados del analisis -----

T % " % Atdmico
- Elemento - Peso. Normalizado Compuesto
TAL o K 420 10.76
o SE L K 3.79 9.34
Clo K - 849 16.56
L 83.52 63.33

‘Zr

% Peso de Intensidad

: Compuesto Neta

48.80
50.58
610.70

% Peso de Intensidad

Compuesto Neta
50.97
57.40
61.05
539.70

‘Nota: La muestra No. 1 corresponde a un precipitado de hidréxido 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 efectud para conocer los elementos presentes en cada precipitado.
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Con una parte de la solucién que di6 origen al precipitado de la muestra No. 2, se efectud : “

la gelacién de un compactado de aluminio con los resultados siguientes de acuerdo al:

analisis con el microscopio electrénico ( Scanning microscope modelo JSM - BSCF');

EG&G Ortec System 5000
Standardless ZAF Analysis»
AUTOZAP ver 3 08"

Identxﬁcacnon de la muestra Muestra 3. i
Fecha de adqmsncxén ; 12 Feb - 96 14:40:34
Fecha de anélisis' : :53:

R % Peso de Intensidad
Elemento Compuesto Neta
Al 35.78 .. 370.02
SO —
“Zr

64.22 450.07

En este caso se pldlé el anéhs:s como ox1dos No se detecté la presenc:a de otros )

elementos

: Se prepafé-uhé‘ sbludién nueva modificando la concentraéién«del hidréxido de

znrcomo, y se: repmé el procedxmlento de gelacién y smtenzamén con’ los resultados

sxguxentes. S
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EG&G Ortec System 5000
Standardless ZAF Analysis
:AUTOZAP ver 3.08

_Identificacién de la muestra; ;'Mﬁeéfra 3
 Fecha de adquisicién: 16 - Feb - 96 - 15:37:28
- Fecha de analisis’ ":/16 - Feb - 96°:15:55:29

Resultados del analisis -----

. - A i % Atémico % Peso de
Elemento . Linea ». " ‘Normalizado Compuesto Compuesto
Al Do K 34.70 AlRO3 76.47

0. Rt % T 1 . 60.88
Zr LA 1742 4.42 ZrO2 23.53
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Intensidad -
Neta

1458.99 - =

227,77 .




CAPITULO 4.- CONCLUSIONES

A) Usando un medio de solucién adecuado, es posible efectuar la gelacién “in situ”

del aluminio con el hidréxido de zirconio

.Y .'B) El contenido  de zirconio | deniq de la, matriz de aluminio depende de la

Ccihée‘hvtrac‘ilén‘del mismo en la solucién empleada pafa éfe’ciuaf lélgelacién.
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4.1 RECOMENDACIONES

‘que el "preééhté‘tfdbéjo '

El proceso de pelacién “in situ” aun tiene mucho por investigar, ya

es solo el inicio del mismo. Para poder entender y controlar. mejor este proceso se sugxerén' E

efectuar los siguientes ensayos.

A) Repetir el experimento pero teniendo :'comk)’ var_iaﬁle "él ‘porcentaje de poros

presentes en el compactado. ( Efecto dekIa.'s cargas) ;

B) Repetir el éxpcﬁmeﬁtd pérb con dife’rywen'teks’ titirinaﬁos dé polvos.

C) D¢términar para:fcada éxperimerito l;jn températuta 6p}t‘ima de sinterizacion

D) Determinar pafa cada fx‘pely-i,me‘nto' el tiempo 6ptimo de sinterizacion

E) E_sfablccer as'proplegiadés_ mecénicas y fisicas del compdsito como una funcién

de la cantidad de hidréxidc de zirconio absorbido, lo cual se relaciona directamente con el

% de tiumen_ e los p qs'; .
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