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Sin embargo, observando la energia que absorben las muestras Mcmws
y Mcmwe se aprecia que al ir aumentando la proporcién de Al O;, va en
incremento la energia absorbida de las mismas, asi como también el tiempo
de residencia de estas a una temperatura maxima aproximada de 1400°C, lo
cual, como ya se menciond anteriormente en la seccion 5.2.2, sabemos que
este tipo de compor3tamiento es debido a que la Al O; es buen absorbedor

de irradiacién de microondas a partir de los 600°C, por lo tanto al irse

incrementando la Al_O, su poder de absorcion ira también en incremento.

Figura 5.17 Imagen de microscopia 6ptica de la muestra Mcmwe 1 donde se

observan grandes porosidades vanando de 30 a 100um.
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5.3.1.1 Caracterizacion

En la figura 5.18 se presenta una micrografia obtemda por MEB de la
muestra Mcmws-1, donde se puede apreciar la microestructura tipica de la
fase MgAl O,, siendo esta predominante en la region del borde de la pastilla.
En contraste, las muestras Mcmws-3 y Mcmws-5 por tener mayor proporcion
de Al O, como fase matriz (ver tabla 5.4), al momento de ser irradiadas por
microondas, como la Al_Q; tiene a un efecto absorbedor de dicha energia
irradiada, provoca esto una orientacion microestructural. Lo que lleva al

MgAl, O, a efectuar un comportamiento de enlace o higa con la Al O,.
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Figura 5.18 Imagen del MEB de la muestra Mcmws-1 donde se observa la
microestructura tipica de MgAl O, con un tamafio de grano variando de 3 a

10pm.
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Por ello, para las muestras Mcmwe 1, Mcmwe 3 y Mcmwe 5 que
contienen una proporcion mayor de Al O; que de las muestras antes
mencionadas, el efecto de esta sobre el comportamiento microestructural es
debido a la proporciones de MgO y CaO presentes, ya que el MgO ejerce una
influencia de crecimiento de grano en la Al O, influyendo para dar una
microestructura tipica de la fase MgAl O, obtenida, comporténdose el CaO
solo como elemento fundente. (Ver figura 5.19) El analisis de EDX (figura
5.20) muestra que los granos de MgAl O, tiene diferentes proporciones de
calcio en comparacion con la muestra Mcmwe 3 y Mcmwe 5, lo cual indica un

enlace de composicion intermedio - * *
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F gura 5.19 Imagen del MEB de la muestra Mcmwe-1 donde se observa la
microestructura tipica de MgAl O, con un tamano de grano var ando de 3 a

10um,

65



Capitulo No. 5 Resultados y Discusion

Sin embargo, comparando las microestructuras de estos dos grupos de
muestras experimentales, se logra apreciar una morfologia similar pero una
composicion de calcio variante, lo que indica que en las muestras Mcmws no
hay una proporcion viable de CaO libre para poder enlazar con la Al O, sin
embargo en las muestras Mcmwe hay mas libertad de difusion del CaO para
enlazar Al,O;, por estar ambos en un sistema que crea la formacion de un

eutéctico de baja fusion (1100°C) *
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Figura 5.20 Analisis del EDX de la muestra Mcmwe-1 donde se aprecia la

proporcion de calcio presente de acuerdo al analisis puntual.

5.3.1.1.1 Microdureza Vickers y Expansion térmica

Como la microdureza mantiene una correlacién inversamente

proporcional a la resistencia al desgaste erosivo de un material en
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condiciones de operaciéon’, se utihzaron los indices de microdureza
presentados por los diferentes tratamientos térmicos dados a las muestras

utihizadas en el presente trabajo.

Ya que el efecto que podriamos plantear del composito al momento de
entrar en aplicacién dentro de un horno de aceria, es el efecto de desgaste
erosivo, dada por la ecuacién 5.1 de desgaste de Archard, siendo esta:

Q=(KW)/H Ec.5.1
donde Q: Relacidon de desgaste

K: Coeficiente de desgaste, constante adimensional.
W:  Cantidad microscopica
H:  Microdureza.

De manera que hay una correlacién inversamente proporcional de la
microdureza con respecto a la relacion del desgaste. Tenmendo como
antecedente de que hay otros factores que afectan la estabilidad del material
haciendo con ello mas vulnerables a la erosion, siendo estos factores el tipo
de fluido, la friccién que genera este, el tamaino de grano del compésito, las

proporciones de las fases, la distribucidn de poro, etc. *

La copresencia de MgAl O,, CaAl O, y Al O son necesarios para limitar
un poco el desarrollo del desgaste, por lo que una matriz fuerte generaria
una baja reactividad y asi un bajo desgaste. Por ello, en las muestras
experimentales (descritas en la tabla 5.5) se denota que al tener mayor
proporcion de la fase MgAl O,, afecta la microdureza siendo esta mayor lo
que nos indica que al tener MgAl_O, ayuda a una mayor densificién, es decr,

hay un enlace directo entre la matnz y los aluminatos de magnesio.
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Tabla 5.5 Comparativo de las propiedades: expansion térmica y microdureza
Vickers entre las muestras Mcmws (MgAl O, pre-sinterizado) y Mcmwe (in-
situ) tratadas termicamente por microondas.

Proporcion en %P de las
fases encontradas

Nombre MgAl,O, CaAl,0, Al,O, Ca,Al;,0;; HV TMA

muestra X 10°*
Mcmws-1 80 15 5 - 715 1.36
Mcmws-3 48 27 25 . 844  11.4
Mcmws-5 11 13 76 - 706  7.97
Mcmwe-1 55 25 8 12 1135 1.76
Mcmwe-3 36 40 15 9 1122 6.03
Mcmwe-5 10 44 36 10 877 10.6

En contraste con las muestras experimentales Mcmwe, el efecto
presentado es de que al tener mayor proporcion de MgAl,0, va
incrementandose la microdureza, es decir, esta fase esta representando una
menor erosién del material. Lo que indica que al ir incrementando la

proporcion de MgAl,0,, la relacién de desgaste va disminuyendo.

Ahora bien, utilizando la informacidn que nos brinda un anélsis
termo-mecanico, ya que presenta la importancia cuantitativa de la expansion,
pues es necesario conocer los cambios de volumen del compésito con
aquellos otros materiales con los que entrardn en contacto. Teniendo como
antecedente que la expansion termica en compdsitos cerdmicos
policristalinos es afectada por el desarrollo de estos, debido a los
componentes individuales constituyentes de cada fase, ya que estos reducen

la estabilidad de la matnz teniende una densificacion durante el
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procesamiento y servicio de este, promoviendo la no-evaluacidn de

indeseables defectos del compésito. 4 **

Por lo cual, analizando los datos de expansidn termica de las muestras
tratadas, presentadas en la tabla 5.5; se logra apreciar el efecto de las
proporciones de los constituyentes en cada muestra experimental ya que
esto ocasionara efectos diversos por la estructura cristalina presentada por
cada constituyente. Como se puede observar en la muestra experimental
Mcmws-3, la fase de mayor proporcién es MgAl O, con remanentes de
CaAl,0, y Al_O;, teniendo cada fase una estructura cristalina diferente, as
como su coeficiente de expansién, dado esto, para el compdsito resultante

serda una mezcla de ellos con diferente comportamiento.

Los matenales con alta resistencia de enlace, generalmente presentan
bajo coeficiente de expansidn térmica. Algunos de los valores tipicos de las
estructuras de éxidos con un denso empaquetamiento de iones oxigeno se
encuentran en el rango de 6 a 8 x 10 /°C a temperatura ambiente e
incrementan de 10 a 15 x 10 a temperatura elevada, siendo caracteristica

de cada dxido, como se muestra en {a tabla 5.6.

Tabla 5.6 Expansion térmica reportada de cada fase presente en las muestras

experimentales mencionadas anteriormente. **

Fase Coeficiente de expansion térmica Estructura
X 10° /*C de 25 a 1000°C cristalina
MgAl O, 7.6 Cubica
Al O 8.8 Cubica
CaAl O, 6.2 Ortoromb ca
CaAl,0- 7.1 Monoclinica
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Observéndose en la tabla 5.6 el cambio progresivo de un incremento
del contenido de AlO; de los aluminatos de calcio causando con ello un
Incremento progresivo en la expansidn térmica. Lo que indica que el
composito formado debe de tener una expansion térmica intermedia. Por lo
tanto, al estar en servicio este material se debe tener cierto control del

coeficiente, por el hecho de ser un composito multifasético. #?

5.3.2 Sinterizacidn por método convencional

Con respecto a los resultados provenientes del apartado 5.2.3 los
cuales nos permiten llegar a la sinterizacion del MgAl,0,-Al,0; en la tabla 5.7
se presentan los resultados donde se realiza una comparacion entre el
comportamiento de las muestras Mccs (MgAl O, pre-sintetizado} y Mcce (in-

situ) tratadas térmicamente por método convencional,

En la tabla 5.7, se puede apreciar un decremento de densidad
conforme incrementa la proporcién de Al O, y aluminatos de calcio (CaAl_O,,
CaAl,0-) presentes en las muestras Mccs, ello nos da una relacién de la
porosidad presente en cada muestra, variando el tamafo de poro de 10 a

20pm como se observa en la figura 5.2.1.
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Figura 5.21 Imagen de microscopia dptica de la muestra Mccs-1 donde se

observa porosidades entre 10y 20um.

En las muestras Mcce hay un comportamiento similar a lo
anteriormente descrito, pero en este caso se les realizo un tratamiento in-
situ, por lo cual hay mayor proporaién de aluminatos de calcio, teniendo
porosidades de tamafio menores a 10um como se logra apreciar en la figura
5.22. Lo cual indica una mayor densificacion de las muestras lo cual es
provocado por un calentamiento lento generando un producto mas denso

con pequenas porosidades. ¢
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Tabla 5.7 Comparativo entre las muestras Mccs (MgAl,O, pre-sintetizado) y
Mcce (in-situ) tratadas térmicamente por microondas, donde MA: MgAl O,,

M: MgO, A: Al,O;, C: Ca0, psna: densidad final.

Composicion inicial
en % P

Fases encontradas
Nombre después del inal
muestra MA M A ¢ tratzmiento (gsgm’)
termico
Mces-1 90 10 MgAle.; 1.24
CaAl0,
Mccs-3 50 50 MgAl,O, 0.96
CﬁAIqO'{
Al O,
Mccs-5 10 90 MgAl,O, 0.71
CaAl, 0,
Al,O;
Mcce-1 258 733 09 MgAl O, 1.75
CaAl O,
Ca, Al ,O,,
ALO,
Mcce-3 144 851 05 MgAl O, 156
CaAl, O,
Caal O
MgO
Al O,
Mcce-5 2.9 97 0.1 MgA\JO.‘ 0.68
Ca; Al ,0,4
Al O,
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Figura 5.22 Imdagen de microscopia dptica de la muestra Mcce-1 donde se

observa porosidades de tamafio menor a 10um,

5.3.2.1 Caracterizacion

Sin embargo, esto nos lleva también a realizar una comparacién
microestructural entre cada una de estas muestras. En contraste como se
indicé en la seccion 5.3.1.1, en las muestras Mcce aparece una
microestructura diferente a la encontrada en las muestras tratadas por
microondas, es decir, en las muestras Mcce-1 son predominantes los
aluminatos de calcio con una morfologia tipica de ellos, equiaxial
redondeada, en la region central, temendo estos un tamafo de grano
superior a las 10um, acompanadas de MgAl O, con una morfologia de grano

equiaxial variando su tamano de 1 a 5um (Ver figura 5.23). Reafirmando lo
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anterior, con una anahsis puntual de EDX observamos en la figura 5.24 que
corresponden a los aluminatos de magnesio (MgAl 0,) y al de calao

respectivamente.

Figura 5.23 Imagen de MEB de la muestra Mcce-1 donde se observa dos tipos
de morfologia, un grano pequeno (MgAl,0,) de coloracién gris y vanando su
tamariode 1 a 5 um y un grano mayor a 10 um (aluminatos de calcio) de

coloracidn clara.
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AlKa AlKa
MgAl, 0, Aluminato
de calcio
CaKa
MgKp
OKa
0 Ka
akh
c L CaKa c K‘_"_ J
0.0 180 270 3.60 0% 188 270 360 450

figura 5.24 Anilisis de EDX de la muestra Mcce-1 donde se aprecia al lado
izquierdo, la presencia de los picos caracteristicos de la Espinela, por lo tanto
al lado 1zquierdo se aprecia los de aluminatos de calcio teniendo también la
diferencia del tamatio de grano de la que fue tomado el anilisis, el primero

de ellos varia de 1 a 5um. y el segundo es mayor a 10pm, respectivamente.

Sin embargo, anahizando la figura 5.25 aparece una morfologia
distinta a la descrita anteriormente, siendo esta en la muestra Mcce-3 donde
se aprecla un grano alargado en forma de aguja varniando su tamano entre
10 a 20um de longitud y realizando un anahsis puntual de EDX el cual
reafirma que se trata de un aluminato de calcio, lo que indica que la difusidn
de los iones y las proporciones de alumina y calao estan influyendo

directamente sobre la microestructura.® *

75



Capitulo No 5 Resultados y Discusien

Figura 5.25 Imagen de MEB de la muestra Mcce 3 donde se observan dos
tipos de morfologia, un grano pequenio (MgAl O,) de coloracién gris con
tamafio de grano de 1 a 5 pm y un grano tipo aguja con tamano de 10 pm,

(aluminatos de calcio) de coloracion clara.

Por lo tanto, en las muestras con MgAl O, pre-sinterizado, el
comportamiento es similar, como se observa en la fgura 5 26, reaf rmando
que a un calentamiento lento, la difusion de los 1ones a través de los granos

genera una microestructura diferente.

Comparando la microestructura de las muestras tratadas por
microondas y convencional hay una gran diferencia por las proporciones de
a uminatos de calcio y los tamarios de grano, siendo que por microondas el

tamano de grano es menor, lo que nos dice que e t empo de calentam ento
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es muy corto por lo que no ayuda a un crecimiento de grano, en contraste
con el calentamiento convencional, el hecho de tener mayor tiempo de
residencia a una temperatura de 1450 C ayuda a un crectmiento de grano

mayor.

Figura 5.26 Imégen de MEB de la muestra Mccs 3 donde se observa un upu
de morfologia, el de tipo aguja de coloracion grs (alum nat s de calcio) con

un tamano de granode 1 a 5 pm,

5.3.2.1.1 Microdureza Vickers y Expansion térmica

Por lo tanto, analizando los resultados de la tabla 5.8 y basandose en
los indices de microdureza de las muestras Mcce y Mccs observamos que
estos son menores a los observados en las muestras Mcmwe y Mcmws  ya que

la presenc a de una mayor pr porc on de a um natos una p bre dens fcac on
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y por ende una baja microdureza, lo que llevara a una erosion mayor al

momento de entrar en aphcacidn. ¥

Tabla 5.8 Comparativo de las propiedades: expansion térmica y microdureza
Vickers entre las muestras Mcmws (MgAl O, pre-sinterizado) y Mcmwe (in
situ) tratadas térmicamente por microondas.

Proporcion en %P de las
fases encontradas

Nombre Expansién térmica
MgAl,O, CaAl,0, Al,O; CayAllL0;; HY

muestra X 10°/*C
Mccs-1 85 9 6 . 785 0.254
Mccs-3 48 10 30 12 695 1.88

Mccs 5 9 20 55 16 655 2.36
Mcee-1 55 30 6 9 748 0.51

Mcce 3 261 35 30 8.9 645 0.99
Mcce-5 201 45 234 11.6 755 1.21

Sin embargo, analizando los resultados de expansion térmica en la
tabla 59 de las muestras Mcce y Mccs podemos observar que va en
incremento conforme hay una mayor proporcion de fases presentes
(MgAl O,, Ca Al,O,, Ca, Al,0,,), lo que indica que al momento de efectuarse
un calentamiento térmico a estas muestras, se presenta un cambio de
volumen en cada estructura cristalina individual y por ende un cambio en la
expansion térmica. En contraste con las muestras tratadas termicamente por
microondas presentandose el efecto de expansion térmica mas marcado en

las muestras Mcmwe-3.
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