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RESUMEN

La técnica de vaciado de suspensiones consiste en vaciar una suspension en un
molde de yeso para que por capilaridad absorba el liquido y dé como resultado una
pieza sélida. En este trabajo se puso a prueba 3 dispersantes diferentes:
polietilenglicol, citrato de sodio y un dispersante comercial; y se estudio el efecto en
la variacion del pH sobre la estabilidad de la suspensién Al,O3/H,O con lo que se
determind el mejor dispersante para la preparacion de la solucidon que se utilizé
para la fabricacion de las piezas ceramicas. Los resultados demostraron que el
polietilenglicol y el citrato de sodio son los mejores dispersantes ya que las
muestras fabricadas con polietilenglicol y citrato de sodio tuvieron muy buen
acabado. Aunque no existe diferencia apreciable en densidad y debido a la facilidad
en el manejo durante el procesamiento se prefirid el polietilenglicol sobre el citrato
de sodio. Ademas de que los resultados de MEB confirman que los mejores
resultados de las suspensiones se obtuvieron utilizando polietilenglicol. Se logré
fabricar un recipiente de molienda con un espesor maximo de 0.41 cm después de
sinterizado con un tiempo maximo de permanencia de la suspension en el molde de
6 minutos.

vii



1. ANTECEDENTES

Los productos denominados materiales ceramicos avanzados presentan marcadas
diferencias, en cuanto a composicion quimica, propiedades y técnica utilizada para
su fabricacion, respecto a los productos ceramicos convencionales, por lo que

merecen ser considerados apatrte.

Por definicion, se trata de materiales inorganicos, de microestructura controlada, de
finisimos granos cristalinos (del orden de una micra) obtenidos por purificacién de
materias primas naturales o sintéticas, en orden de obtener unas propiedades
superficiales que permitan funciones muy especificas, realizados por técnicas muy
elaboradas, con exhaustivo control de la composicion y de la microestuctura
(Morales, 2005).

El procesamiento ceramico es el conjunto de operaciones por las que, a partir de
uno o varios polvos de partida, se lograr obtener una pieza de forma y estructura
deseada. Para la fabricacion de un producto, se requiere el establecimiento de una
sisteméatica que nos permita ejercer un adecuado control en cada una de las etapas
del proceso, ya que las propiedades del sistema en cada etapa determinaran las
restantes. En el procesamiento ceramico se parte de polvos, naturales o sintéticos,
los tratamientos a los que se sometera el polvo dependeran de la forma y del
tamafio de la pieza a obtener y de la uniformidad microestructural deseada. Tras
ser consolidada la pieza en verde se somete a un ciclo térmico, tras el cual
adquiere sus propiedades finales. Durante cada una de estas etapas es posible que
se introduzcan defectos o heterogeneidades que daran como resultado un mal
acabado de la pieza finalizada. La secuencia tipica de fabricacion de un producto

ceramico se muestra en la figura 1 (Moreno, 2000).
1.1 Alimina

La bauxita se utiliza principalmente para la fabricacién de aluminio, aunque una
cantidad considerable se utiliza para la fabricacion de sulfato de aluminio y alumbre

cristalizado. A fin de producir comercialmente aluminio, la bauxita se convirtié en
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Figura 1. Esquema de las etapas tipicas del procesamiento ceramico (Adaptado de
Moreno, 2000).

aliumina mediante el proceso Bayer, que fue patentado por Karl Josef Bayer en

1888 y sigue siendo utilizado en la actualidad.

De la bauxita extraida en todo el mundo, aproximadamente el 85% se convirtio en
alimina mediante el proceso Bayer para producir metal de aluminio. Un 10%
adicional se utiliza en aplicaciones no metallrgicas de diversas formas de alimina,
y el 5% restante se utiliza para aplicaciones de bauxita no metalurgica, tales como
abrasivos, refractarios, aditivos de cemento, y productos quimicos de aluminio
(Plunkert, 2000).

La a-Al,O3, o corinddn, es la Unica fase estable termodinamicamente del 6xido de



aluminio a temperatura ambiente. Esta fase presenta una elevada dureza, siendo el
mineral mas duro existente después del diamante. La a-Al,O3 cristaliza en el
sistema hexagonal-romboédrico. Su red cristalina representa un empaquetamiento
hexagonal compacto de iones O%, en el que dos tercios de los huecos octaédricos

formados por cada seis iones O estan ocupados por los iones Al**(Chacén, 2007).

En cuanto a la toxicidad, la alimina empleada para fabricar refractarios, placas de
horno, como apoyo de piezas de porcelana durante la coccién, o como ingrediente
en la preparacion de pastas y esmaltes de muy alta temperatura, no presenta en si
toxicidad al ser ingerida o contactada ocasionalmente en cantidades normales. El
riesgo ocurre cuando se le sopletea en forma de polvo finisimo, ya que se usa

molida a mallas muy finas (en la regla inferiores al N° 200) (Chiti, 2000).
1.2 Moldes de yeso

Los moldes de yeso se han usado desde la antigiiedad para conformar piezas
ceramicas. Esta aplicacion es todavia actual por la gran demanda de piezas que se
obtienen mediante el método de vaciado de suspensiones, ya que es un proceso
sencillo, econémico y flexible, en comparacion de otros procesos como el prensado

isostatico o la extrusion para la produccién de piezas ceramicas.

Un yeso cerdmico es al que se le han sido ajustadas sus propiedades para
controlar la absorcién de agua, lo que esta relacionado con la porosidad del molde
y esto a su vez esta relacionado con su tiempo de fraguado y con la relacion

agua/polvo (A/P) en la suspension (Samperio, 2013).
1.3 Sustancias coloidales

Los métodos actuales a nivel industrial para la fabricacion de cuerpos ceramicos en
verde con formas complicadas incluyen prensado en seco, vaciado de
suspensiones, vaciado a presion de suspensiones y moldeo por inyeccion. Todos
estos métodos de formacion comienzan con una suspension donde las particulas
de cerdamica se mezclan con un liquido o polimero fundido, un dispersante

apropiado, y posiblemente otros aditivos; tales como aglutinantes, plastificantes

3



entre otros. Con el aumento de conocimientos sobre los efectos perjudiciales de los
diferentes tipos de heterogeneidades en las propiedades del material, un concepto
llamado procesamiento coloidal ha sido aplicado con éxito para mejorar los
productos. El concepto de procesamiento coloidal consiste en la manipulacion y el
control de las fuerzas entre particulas en suspensiones de polvo, con el fin de
eliminar las heterogeneidades y optimizar las propiedades de la suspension. Por
ejemplo, las fuerzas de repulsién entre particulas se pueden utilizar para crear
suspensiones coloidalmente estables donde aglomerados débiles se
descomponen, facilitando la buena mezcla de diferentes polvos. Aglomerados
grandes y duros también se pueden eliminar por sedimentacion de la filtracién en
fracciones de bajo volumen. Las suspensiones coloidales estables por lo general

facilitan la buena mezcla de diferentes polvos (Bergstrom, 2001).
1.4 Suspensiones ceramicas.

Las suspensiones se formulan tipicamente para disminuir esfuerzos de corte y
tener una viscosidad aparente debajo de 2000 mPa-s a un llenado de molde en el
rango de 1-10 s™. Este comportamiento de la viscosidad es conveniente para
mezclar y bombear, y para fluir cuando el molde se llena (Reed, 1995).

La composicion para el vaciado esta dada en el cuadro siguiente.
1.5 Defloculantes y dispersantes

Un defloculante es una sustancia soluble alcalina que permite que las particulas
ceramicas queden suspendidas en la barbotina. La adicion de defloculantes
provoca un cambio en las cargas eléctricas de los bordes de las particulas de
ceramica de positivo a negativo, lo que causa que las particulas se repelen entre si.
Con suficiente agua alrededor de cada particula para crear una pequefia envoltura,
las particulas flotan en la barbotina (Martin, 2006).

En sistemas de procesado acuosos de materiales ceramicos, los dispersantes son
esenciales para obtener suspensiones estables y para la formacion exitosa de

componentes con alta resistencia y homogeneidad. El rol de los dispersantes es
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Cuadro 1. Composicion para preparar suspensiones de Al,O3 (adaptado de Reed,

1995).
Congcentration (vol%)
Porcelain Alumina
Material
Alumina 40-50
Silica 10-15
Feldspar 10-15
Clay 15-25
Water 4560 50-60
100 vol% 100 vol%
Processing additivies (wt %)
Deflocculant
Na silicate <0.5
NH, polyacrylate 0.5-2
Na citrate 0005
Coagulant
CaCO, <01
BaCO, <01
Binder
Na carboxymethylcellulose 0.0-0.5

crear suspensiones ceramicas con buena dispersion a través de la adecuada

repulsion entre particulas (Palmqgvist y Holmberg, 2008).

La calidad del cuerpo en verde que se forma, depende de lo bien que se prepara la
dispersion. Las grietas de secado, los poros de aire en la dispersién, la segregacion
de los componentes mezclados, y los gradientes de densidad se controlan o son
por lo menos parcialmente controlados por las propiedades coloidales de la

barbotina.

El polvo puede ser tratado antes de vaciarse para eliminar aglomerados. Una forma
de hacer esto es mediante el uso de la sedimentacion. La sedimentacién elimina en
teoria todas las particulas grandes o aglomerados por encima de un cierto tamafio.

La sedimentacion se lleva a cabo a baja concentracion de solidos, donde la



velocidad de sedimentacién de las particulas esferoidales puede ser calculada
usando la ley Stokes (Pugh ,1994).

Estudios previos han comparado diferentes tipos de dispersantes comerciales con
el fin de conocer cual posee mejores propiedades dispersantes a las mismas
condiciones, concluyendo que el mejor dispersante de los puestos a prueba es el
Carbowax cuyo componente principal es el polietilenglicol. Ya que da una
dispersion estable, alcanz6 mas rapidamente el equilibrio, es facil de filtrar y es
infinitamente miscible en agua (Lupton y Shelby, 1970).

El grado de dispersién de un material influye en el empaquetamiento del mismo
(densidad del cuerpo en verde) y, por lo tanto, en el comportamiento durante la
sinterizacion. Krell y colaboradores demostraron que para obtener un material de
alimina con una elevada densidad lo mas importante es que exista una
homogeneidad de tamafios de particula en el material de partida. Por lo que se
realizaron una serie de experimento para conseguir una adecuada dispersion y
lograr obtener un buen empaquetamiento del cuerpo en verde preparando
soluciones de barbotinas variando el pH entre 2-12 y midiendo la movilidad
electroforética de las particulas en la suspension. El potencial zeta de una
suspension esta directamente relacionado con el grado de dispersion de dichas
particulas en la misma. Segun estudios de electroforesis, cuanto mayor es el valor

absoluto del potencial zeta, mas dispersas estan las particulas en una suspension.

En la figura 2 se muestra el efecto del pH de trabajo sobre la movilidad
electroforética de las particulas. Se puede ver que la alimina presenta su punto
isoeléctrico a un pH de 9.5, y se puede observar que a partir de un pH menor o
igual a 6.5 se alcanza una meseta ya que el valor del potencial zeta permanece
practicamente constante, indicando a pH menores la suspension esta estabilizada
(Suarez y col, 2009).

1.6 Vaciado de suspensiones

El vaciado de suspensiones es un método que ha sido usado por mucho tiempo en
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e
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Figura 2. Variacion del potencial zeta con el pH para la alimina pura (Adaptado de
Suarez y col, 2009).

la manufactura de materiales ceramicos tradicionales y cerdmicos avanzados o
técnicos. El vaciado de suspensiones es un proceso de filtracién en el cual un polvo
en suspension (usualmente una suspension base agua) es introducida a un molde
de yeso, el cual por su porosidad genera fuerzas de capilaridad que remueven el
liquido de la suspensién. Cuando el liquido filtrado se succiona dentro del molde de
yeso, las particulas de polvo son forzadas hacia la pared del molde y gradualmente

va creciendo una capa consolidada (Pech, 2005).

Las ventajas del vaciado de suspensiones como método de formado son
principalmente la obtencion de piezas de formas complejas con buena
homogeneidad del material. Ademas el material del molde (yeso) es barato.

Una de las desventajas del método es que se requiere de tiempos largos para

obtener capas de un espesor considerable (Rice, 2003).
1.6.1 Secado

Basicamente el secado (perdida de agua) y la quema de los aglutinantes y
plastificantes organicos ocurren a temperaturas relativamente bajas de 400° a

700°C. Durante el secado y la quema, la pieza se contrae y se inducen esfuerzos

7
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Figura 3. Secuencia de los pasos en vaciado de suspensiones: (1) se vacia la
suspension en la cavidad del molde, (2) el agua es absorbida por el molde de yeso
para formar una capa firme, (3) el exceso de suspension se vacia afuera, (4) se

retira la parte del molde y se recorta (Adaptada de Groover, 1997).

térmicos y de secado. Por lo tanto, aunque este proceso parece relativamente
simple, pueden formarse grietas y defectos que quiza no se eliminen por fusién o
altas temperaturas. Si el cuerpo en verde no se seca de manera uniforme, se
produce una contraccién no simétrica o diferencial que provoca alabeo en la pieza
formada. Se produce alabeo cuando los esfuerzos térmicos inducidos por el secado
y la contraccion deforman la cerdmica cruda relativamente débil (Mangonon, 2001).

1.6.2 Sinterizado.

En la fabricacién de ceramicos la sinterizacién se basa en la transformacion de un
producto poroso compacto en otro denso y coherente. La sinterizacion se utiliza de
modo generalizado para producir formas ceramicas de por ejemplo, alimina,

berilio, ferritas y titanatos.

En el proceso de sinterizacién las particulas coalecen por difusién en estado sélido
a temperaturas muy altas pero por debajo del punto de fusion del compuesto que
se desea sinterizar. Por ejemplo, una bujia aislante fabricada con alimina se
sinteriza a 1600 °C (y el punto de fusién de la alimina es de 2050 °C). En la

sinterizacién, la difusién atomica tiene lugar entre las superficies de contacto de las

8



particulas a fin de que resulten quimicamente unidas. A media que el proceso
continda, las particulas mas grandes se forman a expensas de las mas pequefias
(Smith, 1998).



2. HIPOTESIS

Es posible controlar el espesor de pared de piezas ceramicas de alimina, mediante

el tiempo de permanencia en el molde y la concentracion de la suspension.
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3. OBJETIVOS
3.1 General.

e Fabricar un recipiente para molienda base Al,O3 por el método de vaciado

de suspensiones.

3.2 Especificos.

Determinar la concentracion ideal de Al,O3, H,O y dispersante para preparar

una suspension homogénea.

e Encontrar el reactivo dispersante mas apropiado para obtener la mejor

dispersion en la suspension.

e Determinar el tiempo de permanencia en el molde, asi como numero de
veces que hay que vaciar, para obtener el espesor deseado en la pieza

ceramica

e Determinar el % de reduccion en dimensiones aproximado después de la

sinterizacion.

11



4. METODOLOGIA

4.1 Materia prima

En el cuadro 2 se muestran los reactivos utilizados para la elaboracion de los

recipientes de molienda.

Cuadro 2. Materias primas empleadas en la preparacion de los recipientes de

molienda
REACTIVO MARCA NOMBRE
Al;0, Rosber Alimina calcinada A13
HO-(CH»-CH»-O-),-H Golden Bell grado | Polietilenglicol
U.S.P/N.F
Desconocido Desconocida Dispersante industrial
HNO;3 J.T. Baker Acido nitrico
NaH,(Cs;HsO (CO0),) J.T. Baker Citrato de sodio

Cuadro 3. Descripcion de las bolas de Al;O; utilizadas para la homogenizacion de

las suspensiones.

Bolas Didmetro (mm)
Chicas 5
Grandes 16

4.2 Preparacion de la suspension

Para la preparacion de la suspension ceramica se utilizd6 Alumina calcinada A13

(las especificaciones de este tipo de Alimina se muestra en el cuadro 4) con agua

desionizada.

12




La relacion inicial con la que se preparé la suspension fue 50/50 % vol de
Al,03/H,0. Se midieron 100 mL de Alimina en un vaso de precipitados de 100 mL

cuyo peso fue de 59.6338 g y se mezcl6é con 100 mL de H,O.

Cuadro 4. Propiedades de alumina Al6, similar a la que se utilizé en esta

investigacion. (Tomado de Pech, 2005)

Tipo A16

Andlisis Quimico (% peso)

Al,O5 99.08
Na,O 0.07
SO, 0.02
Fe,0; 0.01
MgO 0.03

Propiedades Fisicas

Alimina Alfa (%) 95

Tamano ultimo del cristal, um 0.4

Tamafio medio del particula (D50), um 0.4

BET Superficie Especifica, m?/g 9.5

Propiedades Ceramicas

Densidad después del sinterizado, g/cm?® 391

Densidad en verde g/cm® 2.18

Contraccion, %e 17.7

4.3 Pruebas para la determinacion de dispersante

Para la realizacién de las pruebas de dispersantes, la preparacién de la suspension

fue la misma como se describe en el punto anterior.
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4.3.1 Polietilenglicol

Se colocaron 50 mL de la suspension en 4 recipientes de molienda y a cada uno se
le afiadié la cantidad de polietilenglicol que muestra en el cuadro siguiente:

Cuadro 5. Concentracion de polietilenglicol para cada suspension.

Recipiente | Concentracion Volumen de
(% vol) polietilenglicol (mL)
1 1 0.50
2 2 1.0
3 3 15
4 4 2.0

A cada recipiente se le colocaron 3 bolas de molienda grandes y 3 chicas y se
agitaron en el molino planetario por 1 hora a 400 rpm. Finalizado el tiempo de
molienda se tomaron 20 mL de cada suspension y se colocaron en tubos de
ensaye de 18X100 mL y se dejaron reposar por un lapso de 1 hora (tiempo
suficiente para vaciar la suspension en el molde de yeso y obtener un buen espesor
de pared). Una hora después se midi6 con ayuda de un vernier la distancia que

habia recorrido el precipitado para cada tubo.
4.3.2 Dispersante Industrial

El procedimiento fue el mismo soélo fue variado el dispersante (proporcionado por

Porcelanite) y la cantidad del mismo como lo muestra el cuadro:

Cuadro 6. Concentracion del dispersante industrial para cada suspension

Recipiente | Concentracion | Volumen de dispersante
(% vol) industrial (mL)
5 0.5 0.3
6 1 0.5
7 15 0.8
8 42 1
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De igual manera después de mantener cada suspension en los tubos de ensaye
por una hora, con ayuda del vernier se midieron las distancias que recorrio el

precipitado.
4.3.3 Acido Nitrico

El &cido nitrico fue usado para ajustar el pH a una escala 4cida ya que como lo
muestran articulos anteriores (Suarez y col. 2009), la suspension alcanza una
buena estabilidad. ElI pH fue medido con tiras pH y se utilizaron los siguientes

voliumenes para alcanzar las escalas que muestra el cuadro 7.

Cuadro 7. pH para cada suspension.

Recipiente | pH Volumen de
HNO3 (mL)

9 2 15

10 3 1

11 4 0.5

12 5 0.3

Al igual que los dos dispersantes anteriores se dejaron reposar las suspensiones

en los tubos por 1 hora 'y se midio el desplazamiento del precipitado.
4.3.4 Citrato de Sodio

Ya que el citrato de sodio es un reactivo sélido se hizo uso de su densidad (p= 1.70
g/cm®) para trabajar con el rango de concentracién volumétrica que tiene la
literatura (Reed 1995), el cuadro 8 muestra las cantidades de citrato de sodio que

fueron pesadas.
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Cuadro 8. Concentracion de citrato de sodio para cada suspension

Recipiente | Concentracion | Volumen de citrato | Gramos de citrato
(% vol) de sodio (mL) de sodio (g)
13 0.1 0.05 0.85
14 0.3 0.15 0.255
15 0.5 0.25 0.425
16 0.7 0.35 0.595

Para la determinacion del desplazamiento del precipitado se realizé lo ya descrito

para los otros 3 dispersantes.
4.3.5 Efecto del dispersante en el vaciado al molde

Se utilizaron las soluciones de los recipientes 2, 11 y 16 para hacer una prueba del
efecto que tenian sobre la técnica de vaciado de suspensiones.

La preparacion de las suspensiones fue la misma y a cada una se le afiadio el
dispersarte y la cantidad necesaria segun las tablas anteriores, se agitaron en el
molino planetario por una hora y se procedié a vaciar en el molde de yeso con
ayuda de una lienzo para disminuir la cantidad de burbujas, se debe de mencionar
que se utilizé el mismo molde para las 3 suspensiones, lo que exigio un lapso de 2

dias entre cada vaciada.

La cantidad de veces que se vacio la suspension en el recipiente y el tiempo de
permanencia que tuvo en el molde fue el mismo para cada una y se muestra en el

cuadro siguiente.
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Cuadro 9. Numero de veces que se vacia la suspension y tiempo de permanencia

en el molde.

Numero de Tiempo de

vaciadas permanencia

1 1 min
2 1 min
3 1 min
4 1 min

Cada recipiente se dej6 secar por 2 dias a temperatura ambiente, antes de
sinterizar se metieron a la mufla por 2 horas a 200°C. El proceso de sinterizacion se
llevé a cabo a una temperatura de 1600 °C por 2 horas, como se observa en la Fig.
4.

Rampa de Sinterizacion.

1800 -
1600 -

-
=
(=
(=]

1200 -
1000 -
800 -
600 -
400 -
200 -

Temperatura (°C)

0 200 400 600 800 1000

Tiempo (min)

Figura 4. Rampa de sinterizacién de los recipientes ceramicos.
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4.4 Preparacion del recipiente de molienda.

Para la fabricacion del recipiente de molienda se prepard una suspension con una

relacion de 50/50 % de vol de Al,O3/H,0 y 2% en vol de polietilenglicol.

Primeramente se midieron 200 mL de Al,O3 en un vaso de precipitados de 250 mL
cuyo peso fue de 122.545 g y se mezclaron con 200 mL de H,0, se midié de esta
suspension 200 mL y se le afiadio el dispersante polietilenglicol al 2% en vol que
fueron 4 mL, se dividido la suspension en 4 recipientes para molienda, se le
colocaron a cada uno 3 bolas grandes de alimina y 5 pequefias y se colocaron en
el molino planetario por 1 hora para lograr la homogenizacién de la suspensién con
el dispersante. Finalizado el proceso de homogenizacion la suspension se colocaba
en un vaso de precipitados y se disponia a vaciar la suspensién en el molde de

yeso.

Previamente al vaciado, el molde de yeso debe ser lijado con una lija de agua 1500
para retirar residuos de alimina que pudieran estar adheridos por vaciadas
anteriores. La utilizacion de un lienzo sobre el vertedero del molde es de suma
importancia ya que ayuda a disminuir la cantidad de burbujas que pudiera traer la
suspensién, en este caso como lienzo se utilizo la tela llamada “yute” la cual se
humedecia antes de vaciar la suspension en el molde de yeso. La figura 5 muestra

la apariencia de la tela yute, utilizada como lienzo.

oy

11
13

3!
4

s

o
3y

&)

Figura 5. llustracion de la tela yute, usada como lienzo.

Se fabricaron varios recipientes utilizando el mismo desarrollo para la preparacion

de la suspension, del molde y del lienzo sélo variando la cantidad de veces que se
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vaciaba pero manteniendo constante el tiempo de permanencia de la suspension

en el molde. Se muestra el esquema de la fabricacién en la Fig. 6.

El nUmero de vaciadas con las que se trabaj6 fue de 4, 5y 6 veces.

1. Determinar el volumen que se requiere de la ]

suspension. J

2. Medir la Al,O4, el H,O y el dispersante, para preparar ]

dicha suspension.

3. Meter por 1 hora la suspensién a homogenizar en el ]

molino de bolas planetario. J

4. Vaciar la suspension en el molde las veces que sean ]

o N N N

necesarias para obtener el espesor deseado. J

Figura 6. Metodologia de la fabricacion de un recipiente de molienda.
4.5. Medicion del espesor de pared

Para medir el espesor de pared se utilizé un vernier. Los recipientes se midieron

antes y después de sinterizados.

Para la medicién de los recipientes antes del sinterizado era muy importante tener

sumo cuidado de no romper o dafiar la orilla del recipiente.
4.6 Preparacion de pastillas para analisis de microestructura

Las pastillas fueron preparadas y se enumeraron segin su procesamiento de

molienda de la siguiente forma:
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Pastilla 1; La preparacion de la pastilla 1 fue sin ningln procedimiento extra de

molienda, con la finalidad de que sirviera como pastilla control.

Pastilla 2; Se pesaron 50 g de Alumina y se mezclaron con 50 g de agua, la
suspension se colocé en el recipiente de molienda junto con bolas de
aproximadamente 5 mm y 11 mm (mezcla bolas chicas) por 2 horas a 400 rpm.
Terminado el tiempo de molienda se colocé en un refractario y se metieron a secar
en el horno a 100 °C por 12 horas. Una vez seca la suspension se volvié a pesar 50

g de alimina y se preparo la suspensiéon ceramica como se explicé en el punto 4.3.

Pastilla 3; Se pesaron 50 g de Alumina y se mezclaron con 50 g de agua, la
suspension se colocé en el recipiente de molienda junto con bolas de
aproximadamente 11 mm y 16 mm (mezcla bolas grandes) por 2 horas a 400 rpm.
Terminado el tiempo de molienda se coloco en un refractario y se metieron a secar
en el horno a 100 °C por 12 horas. Una vez seca la suspension se pes6 50 g de

alimina y se preparo la suspension ceramica como se explico en el punto 4.3.

Pastilla 4; Para la pastilla 4 se prepar6 la suspensiéon de acuerdo al punto 4.2.3 con
un pH de 12, con el fin de que sirviera como comparaciéon de las pastillas

preparadas con el dispersante polietilenglicol.

Cada pastilla se formé vaciando la suspensién dentro de un tubo PVC, sobre un
molde de yeso, se dejaron secar a temperatura ambiente por 2 dias y
posteriormente se metieron a secar en la mufla a 200 °C por 2 horas. Una vez
secas las pastillas se metieron a sinterizar con las mismas condiciones que los

recipientes ceramicos.

El cuadro 10 muestra de forma sintetizada la manera de fabricar cada una de las

patillas ya descritas.

Cada pastilla se sometié a un corte transversal, se pulié con lijas de los nimeros,
600, 1000, 1200 y 1500 girando 90° cada vez que se cambio de lija, se pulieron en
pafio con una solucién de alumina de 0.5 ym y fueron atacadas por tratamiento

térmico a la temperatura de sinterizacion por 30 minutos.
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Las pastillas fueron caracterizadas por microscopio electronico de barrido. Se

tomaron fotografias para comparar las microestructuras obtenidas.

Cuadro 10. Descripcion de la preparacion de las pastillas.

Pastilla Dispersante | Tamarfo de | Molienda Revelado
bolas
1 Sin Se sometiba TT ala
(Control) | Polietilenglicol | Aleatorias | Molienda | temperatura de sinterizacion
previa por 30 minutos.
lhenel Se sometio aTT a la
2 Polietilenglicol Bolas molino temperatura de sinterizacion
) planetario por 30 minutos.
chicas
lhenel Se sometiba TT ala
3 Polietilenglicol Bolas molino temperatura de sinterizacion
planetario por 30 minutos.
grandes
Sin Se sometiba TT ala
4 Acido nitrico | Aleatorias | Molienda | temperatura de sinterizacion
previa por 30 minutos.
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5. RESULTADOS
5.1 Prueba de dispersantes.

Los cuadros 11, 12, 13 y 14 muestran los resultados obtenidos para cada
dispersante estudiado a diferentes concentraciones, utilizando el mismo modo de
preparacion de la suspension. Los resultados estan dados en distancia que
precipito la suspension después de 1 hora de reposo. Fueron medidos con ayuda

de un vernier.

Cuadro 11. Precipitacion con polietilenglicol para cada suspension

Tubo | Concentracion Volumen de Distancia al nivel
(% vol) polietilenglicol (mL) | del menisco (cm)
1 1 0.50 0.70
2 2 1 0.24
3 3 1.5 0.42
4 4 2 0.62

Cuadro 12. Precipitacion con dispersante industrial para cada suspension.

Tubo | Concentracion Volumen de Distancia al
(% vol) dispersante nivel del
industrial(mL) menisco (cm)
5 0.5 0.3 0.61
6 1 0.5 0.34
7 15 0.8 0.43
8 42 1 0.38
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Cuadro 13. Precipitacion con &cido nitrico para cada suspension.

Tubo | pH Volumen de Distancia al nivel
HNO3 (mL) del menisco (cm).
9 2 15 0.84
10 3 1 0.73
11 4 0.5 No apreciable
12 5 0.3 No apreciable

En la realizacién de la prueba de dispersion con el citrato de sodio, se descarto la

realizada en el tubo #13 debido a que al término de la homogenizacion, una gran

cantidad de suspension se quedo pegada en el fondo del recipiente.

Cuadro 14. Precipitacion con citrato de sodio para cada suspension.

Tubo | Concentracion Volumen de Gramos de citrato | Distancia al nivel
(% vol) citrato de sodio de sodio (g) del menisco
(mL) (cm).
13 0.1 .05 0.85 Se descarta.
14 0.3 0.15 .255 0.46
15 0.5 0.25 425 0.44
16 0.7 0.35 .595 0.24

Para cada mejor resultado de los dispersantes se realizd una repeticion del
procedimiento, para corroborar los resultados, los cuales se muestran en el cuadro
15. El tubo 11 que contenia HNO3 con pH=4 se descartd, ya que se observd que

una gran cantidad de Al,O3 se queds depositada en el fondo del recipiente en el

gue se coloco para ser homogenizado en el molino de bolas planetario.
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Cuadro 15. Repeticion de los mejores resultados de cada dispersante.

Distancia al

Tubo nivel del Observaciones

menisco (cm).

2 0.26 La precipitacion comenzo a ser

visible a los 15 min de espera.

6 0.36 La precipitacion comenzo a ser

visible a los 15 min de espera.

11 Se descarto.
12 No se logré observar precipitacion
16 0.28 La precipitacion fue visible a los 20

minutos de espera.

5.2 Fabricacién de los recipientes.

La necesidad de utilizar un lienzo se demuestra en la figura 7, donde el crisol
obtenido contiene una gran cantidad de imperfecciones.

a) b)

Figura 7. Crisoles sin utilizar lienzo; a) Aspecto externo del crisol. b) Aspecto interno

del crisol.
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Los primeros crisoles elaborados tuvieron un tiempo de secado de 1 semana a
temperatura ambiente, al meterlos a sinterizar, crisoles con grandes grietas se

obtuvieron al sacar del horno, como se muestra en la figura 8.

Figura 8. Recipiente sinterizado sin secado previo.

Una vez resueltos los problemas de recipientes con muchas imperfecciones y
recipientes con fractura después del sinterizado, se procedi6 a estudiar el
comportamiento de los mejores resultados para cada dispersante. El nimero de

vaciadas y el tiempo de permanencia fueron los descritos en la cuadro 9.

Las figuras 9 y 10, muestran el recipiente ya sinterizado obtenido utilizando HNO3
con pH=5, el lienzo, y dejando secar en la mufla a una temperatura de 200°C por 2

horas.

Figura 9. Aspecto externo de recipiente elaborado utilizando HNO3 pH=5.
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Figura 10. Interior del recipiente elaborado con HNO3 pH=5.

La figura 11, muestra los recipientes obtenidos utilizando los mejores resultados del
polietilenglicol y citrato de sodio, que se muestran en el cuadro 14, las condiciones

de trabajo fueron las mismas ya descritas para el recipiente de HNOs.

a) b)

Figura 11. Aspecto externo de a) Recipiente elaborado con polietilenglicol al 2%

vol; b) recipiente elaborado con citrato de sodio al 0.7 % vol.

Dependiendo del tiempo de permanencia de la suspension en el molde se obtienen
diferentes espesores de pared, la figura 12 muestra esa diferencia en el espesor
para crisoles elaborados con diferentes tiempos de permanencia de la suspension

en el molde de yeso.
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a) b) C)

Figura 12. Comparacion de los espesores de los recipientes. a) Tiempo de
permanencia de la suspension en el molde de 4 min; b) 5 minutos de permanencia

de la suspensién en el molde; c) 6 min de permanencia.
5.3 Porcentaje de reduccion.

Para calcular el porcentaje de reduccion se realizaron 3 mediciones del espesor de
pared en verde de cada crisol elaborado con diferentes tiempos de permanencia, y
3 mediciones ya sinterizados. Los resultados del espesor de los crisoles en verde
son los mas cercanos posibles, debido a que la resistencia en verde de la alimina
es muy poca si la medicibn se hacia sin la precaucion necesaria los crisoles

colapsaban.

Para calcular el porcentaje de reduccion se calculé el promedio de las tres
mediciones y se utilizé la férmula siguiente:
espesor en verde — espesor sinteizado

% Reduccion = x 100
espesor en verde

El cuadro 16, muestra los resultados de los espesores medidos tanto en verde
como ya sinterizados, asi como el porcentaje de reduccion para cada recipiente

fabricado.
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Cuadro 16. Porcentaje de reduccién con respecto al tiempo de permanencia de

cada recipiente.

Recipiente Tiempo de Espesor de Espesor de Porcentaje
permanencia | pared en cm pared en cm de reduccion.
VERDE SINTERIZADOS

0.335 0.27

A 4 0.36 0.26 19.59 %
0.30 0.27
0.50 0.39

B 5 0.49 0.405 20.87 %
0.50 0.38
0.50 0.39

C 6 0.51 0.41 19.73 %
0.51 0.42

5.4 Andlisis de microestructuras

La figura 13 muestra las imagenes MEB de las pastillas que se fabricaron para
conocer la porosidad de las suspensiones. En estas figuras se puede apreciar que

la molienda no tuvo efecto sobre el tamafio de grano.
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6. DISCUSION

Para la determinacion de la concentracion Al,O3/H,O, se obtuvieron buenos
resultados con una relacion de 50/50 % en vol (Reed, 1995), ya que el lapso de
tiempo en el cual se comienza a presentar una precipitacion considerable de la
suspension usando cualquier dispersante pasa de 1 hora, tiempo suficiente para
realizar el vaciado del recipiente de molienda sin ningun problema. Por lo que se
considerd innecesario probar con la relacion Al,Os/ H,O de 40/60 % en vol que

también marca la literatura.

A pesar de que los resultados de las pruebas de los dispersante arrojan como la
mejor opcidon el HNO3; a un pH=5 al ser el que tiene menor precipitacion después
del lapso de 1 hora, no se realizé la fabricacion de los recipientes de molienda
usando este dispersante ya que su comportamiento al aplicar la técnica de vaciado
de suspensiones no dio un buen acabado superficial, si no por el contrario, a pesar
de que se utilizé la tela yute como lienzo para minimizar la cantidad de burbujas en
la suspension en el momento de vaciar, la solucién resultante contenia una gran
cantidad de burbujas que el lienzo no fue capaz de retener y que pasaron al molde,

provocando su fractura (Suarez y col, 2009).

En el caso del polietilenglicol (Lupton y Shelby, 1970) y citrato de sodio (Reed,
1995), los recipientes que se fabricaron usando respectivamente cada dispersante,
tuvieron los mismos acabados, asi como el mismo espesor de pared (como se

muestra en la figura 11 con un espesor de pared promedio de 0.330 + 0.005 cm).

Otro dato importante que se consideré para la seleccion del dispersante fue la
densidad, la figura 14 muestra la diferencia de densidad entre los distintos
dispersantes, siendo la del polietilenglicol de 2.646 g/cm®y la del citrato de sodio de
2.673 g/lcm® y ya que la diferencia entre densidades no es significativa, se
seleccion6é como el mejor dispersante al polietilenglicol por la practicidad que tiene
sobre el citrato de sodio ya que al ser este sélido es necesario calcular la cantidad
gue debe de pesarse para proseguir en preparar la solucion a la concentracion

deseada, siendo su manejo mas complicado.

31



Todo molde de yeso llega a un limite de absorcién de agua, por lo que si se desea
formar piezas con un gran espesor de pared serd necesario fabricar moldes de

yeso con grandes dimensiones para que sea capaz de absorber una mayor
cantidad de agua. (Samperio, 2013).

El espesor varia con respecto al tiempo de permanencia de la suspensiéon en el
molde, la figura 15 muestra que el incremento del espesor no es de una manera
lineal, llega un momento en el que el molde de yeso ya no es capaz de absorber
mas agua por lo que no importa si se deja mas tiempo la suspensiéon en el molde,
esté no serd capaz de absorber el agua por lo que el espesor de pared no
cambiara, si no que se mantendra constante. Fue el caso para los recipientes by c
con 5y 6 minutos de permanencia de la suspension en el molde, la diferencia entre

el espesor de uno y otro realmente es insignificante siendo de apenas 0.015 cm.

Densidad

25 +

‘ e W Densidad
2.45 + -

.-
2.4 ﬁ'*——.,,”r_i =

Acidonitrico e
Polietilenglicol ;
Citrato de

sodio

Figura 14. Gréafica de barras de la comparacion de la densidad para cada
dispersante.
El porcentaje de reduccion aunque no fue exactamente el mismo es muy proximo
uno de otro, obteniendo un porcentaje de reducciéon promedio de 20% + 0.57 %,

con respecto a lo que varia el espesor antes y después del sinterizado, como se
muestra en el cudro 16.
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Figura 15. Grafica de Espesor vs Tiempo de los crisoles sinterizados.

Si se observan las imagenes MEB (figura 16) es posible observar que las imagenes
a), b) y ¢), en cuestion de poros se encuentran muy semejantes entre si, aunque la
imagen c) sobresale de las otras dos por el gran tamafio de poro que se puede
observar en la parte superior izquierda, mientras que la imagen d) difiere en su
totalidad por la presencia de una rugosidad elevada. Asi que pastillas elaboradas
de polietilenglicol utilizando molienda previa no tienen una diferencia significativa
con respecto a la pastilla control, pero si con respecto a la pastilla elaborada con
HNO3
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Figura 16. Imagen MEB a 2000X de a) pastilla 1 (control), b) pastilla 2, c) pastilla 3, d) pastilla de NHO3.
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7. CONCLUSIONES

La relacién 50/50 % vol de Al,O3/ H,O fue la méas apropiada para la fabricacion de

los recipientes, ya que tenia un tiempo de precipitacion superior a 1 hora.

El realizar una molienda previa a la Al,O3, no muestra cambio en la densidad de las

piezas.

El méximo espesor de pared se encontré en el recipiente ¢, con un tiempo de 6

minutos y un espesor de 0.41 cm después de sinterizado.

Las pruebas con HNO3 a pH5 en las suspensiones, dan menor precipitacion, pero

provocaron fracturas en las piezas sinterizadas.

Las muestras fabricadas con polietilenglicol y citrato de sodio tuvieron muy buen

acabado.

No existe diferencia apreciable en densidad y debido a la facilidad en el manejo

durante el procesamiento se prefiere el polietilenglicol sobre el citrato de sodio.

El porcentaje de reduccion de dimensiones de las piezas fabricadas con alimina
Al13 en cuestion de diferencia de espesor en verde y sinterizado es de
aproximadamente de 20% + 0.57 %.

Los resultados de MEB confirman que los mejores resultados de las suspensiones

se obtienen utilizando polietilenglicol.

En base a las pruebas realizadas tanto de dispersion como de sinterizacion, (tabla
15) se concluye que el polietilenglicol es el mejor dispersante para los recipientes

fabricados.
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