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RESUMEN

El objetivo del presente trabajo es evaluar y seleccionar la técnica y el
método de prueba mas apropiado para determinar la dureza de materiales
ceramicos refractanos de ingenieria, en particular 6xido de magnesio ( MgO),
6xido de aluminio (Al,O3) y grafito.

Con este propésito se revisaron las técnicas y métodos de prueba que
proporcionan el valor de la dureza de los materiales, con énfasis en aquellos
que tienen mas uso en la industria; se evaluaron las ventajas de cada método
recurriendo a la experimentacién y al analisis bibliografico.

Es importante hacer notar que un valor de dureza no puede utilizarse
directamente en trabajos de disefio, como se hace con un valor de resistencia a
la tensién, pues los numeros de dureza no tienen un significado intrinseco, la
dureza esta relacionada con las propiedades elasticas y plasticas y no es una
propiedad fundamental de un matenal.

Tradicionalmente se supone que la prueba Vickers o Knoop son las méas
adecuadas para determinar dureza en materiales ceramicos, sin embargo, en
algunos casos se presentan dificultades para observar la huella, como ocurrié
en este trabajo. El uso de andlisis de imagenes incrementa el grado de

confianza en la determinacién del tamafio de la huella pero esto en cierta

medida limita la practicidad de la prueba
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Dento del analisis de las pruebas efectuadas en este trabajo se propuso
aplicar otro método que es bastante préctico, ya que el valor de dureza se
obtiene directamente. Este método es el Rockwell superficial que ofrece
ademés la ventaja de tomar un 4rea mayor de la muestra, lo que da valores

Promedio que no se afectan por la localizacién de la huella.



CAPITULO. 1

INTRODUCCION

Los cerdmicos representan algunos de los materiales de ingenieria mas

antiguos y durables. Los materiales ceramicos han logrado un buen avance
en la industria eléctrica debido a sus propiedades eléctricas (aislantes,
semiconductores, piezoeléctricas, etc) y en la industria de refractarios debido
a sus propiedades fisicas (punto de fusion, alta resistencia mecanica a
temperaturas elevadas, estabilidad dimensional etc.) y propiedades
témmicas (baja conductividad).
Aprovechando la alta porosidad, la cual puede ser controlada, la baja
reactividad quimica y su moldeabilidad los materiales ceramicos éstos se
aplican como relleno en torres de absorcion, en columnas de destilacion e
inclusive en torres de enfriamiento. Ademas se usan como relleno filtrante en
dispositivos de limpieza de gases.

Los materiales ceramicos refractarios han extendido su uso en la industria
de la fundicion, la cual requiere de procesos donde se trabaja con homos a
altas temperaturas de coccidén, de fundicibn, de recocido, de tratamientos
termicos, de sinterizacion. Por esta razon el estudio de los materiales
ceramicos se ha intensificado, pretendiendo mejorar sus propiedades, asi
como el proponer los materiales mas adecuados para producir compuestos

que superen su desempefio en los procesos y operaciones industriales donde



se utiizan. [ 1 ].

Una de las propiedades fisicas fundamentales de los compuestos cerdmicos
es su dureza, y ésta se evalua para los ceramicos utilizados en procesos Yy
operaciones donde se produce abrasién por corrientes de fluidos que estan
en contacto con el material ceramico, como es el caso donde se utiliza relleno
ceramico como empaque en columnas de absorcidn, destilacion y tores de
enfriamiento, e incluso en boquillas o toberas donde existen materiales que
fluyen a alta velocidad.

En el material ceramico se evalia la dureza con el objeto de proveer un
material adecuado para soportar el efecto abrasivo de particulas sélidas,
coma es el caso del alto homo, homos de fabricacion de coque,y hornos
donde [os materiales combustibles son sélidos. La dureza de los materiales
ceramicos se evalla inclusive para los materiales que se utilizan en procesocs
y operaciones de transporte de particulas sélidas donde la abrasibn es
inherente.

El objetivo de este trabajo es seleccionar una técnica y proponer un método
para determinar la dureza de material formado con MgO-Al,Os -Grafito en
concentraciones diferentes, utilizado como material base para producir
refractarios. Los resultados de dureza obtenidos se evalian contra Ia
composicion de las muestras, para determinar si el método detecta relaciones
de composicién con dureza. Conocida la dureza del material base, se estaria
en |la posibilidad de predecir la dureza del refractario producido, conociendo ia

composicién del material base y su concentracion en el refractario producido.



CAPITULO. 2

MATERIALES CERAMICOS.

2.1. INTRODUCCION.

En este capitulo se proporciona una discusion general de los materales
ceramicos; haciendo una descripcién de los componentes base que los
forman, procesos de produccién, clasificacién, caracterizacion y sus usos en la
industria. Se hace énfasis en los materiales utilizados para el propésito de
este trabajo.

Los matenales ceramicos son compuestos y soluciones complejas
inorganicas que contienen elementos tanto metalicos como no metalicos,
unidos por enlaces i6nicos o covalentes. Estos materiales se manufacturan
en articulos dtiles preparando una forrna 0 compacto, compuesto por materias
primas en forma de polvo fino. Los polvos se aglutinan después mediante
diversos mecanismos, que incluyen una reaccién quimica, fusién parcial o
completa y el sinterizado. [1). El sinterizado es un proceso por medio del cual
particulas muy finas, en contacto directo unas con otras, forman un cuerpo
solido cuando se calientan a una temperatura determinada.

Los materiales ceramicos tradicionales se clasifican en tres grandes grupos

que son:



1). Productos de arcilla,
2). Refractarios.
s). Vidrios.

En general los materiales ceramicos estan foormados por una amplia gama
de Silicatos, 6xidos metdlicos y por combinaciones de 6xidos metdlicos. Los
materiales sumamente refractarics son cuerpos cristalinos relativamente
simples, compuestos de éxidos metalicos puros, carburos, boruros, nitruros y
sulfuros. Aproximadamente el 40 por ciento de los materiales refractarios
consiste de silicatos que tienen como base la arcilla horneada. Los materiales
ceramicos en general son duros y fragiles, tienen baja tenacidad y baja
ductilidad; se comportan como buenos aislantes ¢ no conductores de
electricidad y tienen alta resistencia a temperaturas elevadas [ 1].

2.2. COMPONENTES DE LOS MATERIALES CERAMICOS.

Los materiales ceramicos clasificados como productos de arcilla o
también llamados tradicionales estan constituidos por tres componentes
basicos: que son: arcilla, silice y feldespato.

ARCILLA: Lo que se designa técnicamente como arcilla es una mezcla de
minerales casi siempre en forma de laminillas, entre los que se encuentran
silicatos de aluminio e hidratados (ALO..Si0,.H;0). Las Arcillas constituyen
los sedimentos geolégicos mas difundidos y su composicion es
aproximadamente: AL;053(0.3-0.8), SiO; (0.5-19) H,O. Mineraldgicamente
todas las arcillas estan constituidas en su mayor parte por filosilicatos de

aluminio, magnesio y hierro, entre los que merecen mencionarse la caolinita,

ALSi;Os(OH)4.
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montmorilonita Al{SiOs)2(OH),, etc. Otros componentes de la arcilla son
silice, carbonato de calcio, compuestos de hierro y materia organica.

CAOLIN: Son arcillas de calcinacién blanca, generalmente de baja
plasticidad y alta refractariedad. Es una de las Arcillas mas ricas en alOmina y
de las mas infusibles. Sirve indistintamente como elemento refractario y como
elemento plastico, como tal tiene la particularidad de mantener en suspensién
las fritas vidriadas y permite un mejor esmaltado. La estructura bésica de la
caolinta se compone de atomos de oxigeno dispuestos de forma que dan
lugar a capas alternadas de huecos tetraédricos y octaédricos.

En un sistema cerdmico el logro de las condiciones de equilibrio est4
impedido por la escasa movilidad de los atomos a las temperaturas de
coccidn, esta escasa movilidad es necesaria en los componentes de
cualquier masa ceramica para no sufrir deformacioén de los objetos, ya que
son modelados en la forma deseada antes de la coccion y su forma no debe

sufrir modificaciones sustanciales durante la misma.

2.3. MATERIALES REFRACTARIOS.

Son materiales especiales de construccién, en procesos y operaciones
industriales capaces de soportar temperaturas elevadas con una alta dureza y
elevadas propiedades mecanicas. La mayoria son cuerpos sélidos complejos
hechos de 6xidos, con temperatura de fusién elevada o combinaciones de
oxidos de Si, Al, Mg, Ca, y Zr con algunas impurezas de otros elementos.

La capacidad refractaria de un materal es su resistencia a la accion del

calor sin ninguna deformacion apreciable o reblandecimiento en una accion
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particular de uso. Los materiales refractarios mas comunes se utilizan en
procesos y operaciones a temperaturas elevadas, por su costo relativamente
bajo y su fécil obtencion.

Los materiales refractarios estan constituidos por materias cristalinas o
parciaimente amorfas, que se conservan unidos por una matriz mas o menos
vitrea de composicion variable. El material mas utilizado es una mezcla de
alimina y sllice que varia desde el silice casi pura hasta la alimina casi pura
y qQue incluye también al 6xido de magnesio { MgO) puro y la magnesita rica
en MgO.

VIDRIO: El vidrio se puede definir como el producto inorganico de fusién. que
se@ ha enfriado hasta un estado rigido, sin cristalizacion. La sflice es un
material perfecto para elaborar vidrio, pero posee un punto de fusion muy
elevado 'y puede fundirse s6lo a un costo excesivo; por ello se agregan éxidos
metélicos para disminuir el punto y la viscosidad de la fusion, facilitando asi la
fabricacién del vidrio. Al agregar cantidades adecuadas de 6xido de calcio se
obtiene vidrio de sosa y cal, que es insoluble en el agua.

Tipos de vidrio: Los vidrios comerciales se clasifican en vidrios de sosa y cal o
vidrios de cal," vidrios de plomo”®, vidrios de borosilicato y vidrios con alto
contenido de silice. Al agregar pequefias cantidades de alimina y magnesio
se mejora |a resistencia quimica y la durabilidad del vidrio. Para disminuir los
colores que producen los compuestos de hiemo que contiene el vidrio, se
agregan pequefias cantidades de agentes colorantes. Los vidrios de sosa y

cal se producen en cantidades mayores, debido a que son de bajo costo.
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Son resistentes a la desvitrificaciéon y al agua; también son faciles de trabajar
en caliente y se utilizan ampliamente en donde no es necesaria resistencia a
altas temperaturas ni estabilidad quimica.

Los llamades vidrios de plomo suelen contener del 5 al 30 por ciento de 6xido
de plomo. Se utilizan para articulos de gran calidad, en la industria 6ptica y en
objetos de arte debido a su gran brillantez. Los vidrios de borosilicato
contienen solo silice y boro, con una cantidad pequefia de alimina y aun
menos de Oxidos alcalinos. En los vidrios de sosa y cal, la sustitucion de los
dlcalis y Oxidos basicos por boro y aluminio produce un vidrio de bajo
coeficiente térmico de expansion y gran resistencia quimica conocido con la

marca Pyrex.

2.4. ESTRUCTURA Y PROPIEDADES DEL OXIDO DE MAGNESIO.
Los mismos tipos de estructuras encontradas en los metales ocurren en

los materiales cerdmicos. En la figura 1 se muestra la estructura cubica

centrado en las caras del oxido de magnesio. [2]

Magnesio @

Oxigeno O

Figura.1 Estructura del cristal de Oxido de Magnesio



10

La estructura del cristal y la estequiometria quimica generalmente se
satisfacen en los materiales ceramicos cristalinos. En comparacion del cubo
de cara centrada de la estructura metalica tal como la de la plata, la estructura
del 6xido de magnesio debe mantener la razon de dtomos de magnesio a un
atomo de oxigeno. Al oxido de magnesio se le conoce también como

"magnesia®, producto que se obtiene al calcinar la magnesita (MgCO3;) a
temperaturas mayores de 800°C. La reacciébn quimicamente se puede
representar Como sigue:

T > 900°C
MgCO; +A - MgO + CO, 2.1)

Es importante mencionar que es posible producir sintéticamente el MgO en
dos formas distintas, una de ellas es producirio a partir de agua de mar, y la
otra a partir de salmuera; fundamentalmente haciendo reaccionar al MgCh
con Ca(OH); para obtener Mg(OH); y luego calcinar a mas de 800°C.

La magnesia sintética producida a partir de salmuera es la que mas se
utiliza para producir materia prima para la industria de refractarios, pues es de
mayor pureza. El ¢Oxido de magnesioc es un ceramico con propiedades
aislantes a la corriente eléctrica, sus caracteristicas témmicas lo hacen ser un
material para fabricar refractarios térmicos aislantes; su punto de fusion
alcanza 2800°C vy antes de alcanzar esta temperatura presenta buena
resistencia mecénica, asi como resistencia a las reacciones quimicas. Los
refractarios bdasicos incluyen 6xido de magnesio puro (MgQO), la magnesita
(rica en MgO) y la dolomita (MgO+Ca0), se utilizan en la manufactura del

acero y algunas otras aplicaciones para alta temperatura.
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2.5. ESTRUCTURA Y PROPIEDADES DEL ESPINEL. (MgAl;Oy)

La estructura cristalina del espinel incluye a una familia de ceramicas
magnéticas basadas en la estructura de la espinel (MgALO,). Su estructura
caracteristica es cibica compacta con intersticios tetraédricos, su nombre
proviene del italiano “espinella®, diminutivo de spina (espina) y se debe a la
forma de cristales agudos similares a espinas. Su formula estequiométrica es
AB,O, donde A representa a un ibn metalico con valencia de +2 y B
representa a un i6n metalico con valencia de +3.

En la estructura tipo espinel, los iones oxigeno forman una red cibica
centrada en las caras (FCC) y los iones A y B ocupan las posiciones
tetraédricas y octaédricas intersticiales, dependiendo del tipo de espinel en
particular.

Los iones A** y los iones B** pueden ser reemplazados por otros iones
bivalentes y trivalentes, por lo que es posible dar origen a una gran variedad
de espineles. Dentro de los materiales mas conocidos de esta familia se
encuentra el espinel magnesio-alimina ( MgALO; ); vy entre los materiales
tipicos que comparten esta estructura se encuentran el NiALO, ZnAkO,
ZnFe; 04 [2]

La celda unitaria del espinel esta formada por 8 moléculas de MgAl,O4, es
decir 8 iones de magnesio, 16 iones de aluminio y 32 iones de oxigeno para
dar un total de 56 iones.

En la figura 2 se muestra la estructura cristalina de un espinel.
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Figura. 2 Estructura cristalina del Espinel. MgAl;O;4. [2]

En la estructura tipo espinel, la distribucion de los cationes en los sitios Ay B
puede variar. Cuando los cationes estan arreglados como en la férmula
general, A B,0,; la estructura se conoce como nommal y ésta se observa en
compuestos tales como el ZnfFe;0, MgALO, FeAl;O, NiAl,O,, ZnAl,O4
Cuando el cincuenta por ciento de los cationes B se intercambian con
los cationes A, el arreglo es transformado como sigue: B(AB)O, en este caso
la estructura se conoce como inversa. Este tipo de estructura se observa en
compuestos como FeMgFeO,, FeTiFeO, FeisO, También se encuentran

otras ferritas que son de importancia por sus propiedades magnéticas.
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Existen varios tipos de espinéles en la naturaleza, algunos se han preparado
en laboratorio a temperaturas de 1450°C a 1600°C, otros se han preparado a
temperaturas inferiores de 800°C utilizando distintas técnicas quimicas. [ 5 ]
Excepto por algunos depésitos naturales donde el espinel se encuentra en la
naturaleza como un mineral raro, no existen fuentes naturales suficientes para
satisfacer las demandas industriales, esto es causa del porqué debe
producirse sintéticamente.

El método mas directo para producir el espinel consiste en fundir una
mezcla tedrica de magnesio de alta pureza y alimina en homo de arco
eléctrico. Asi se produce una masa densa de material refractario que se deja
solidificar para luego someter a molienda y sinterizado para tener un producto
homogéneo de baja porosidad [ 5 ]

El espinel MgAlkO, tiene un punto de fusion de 2135°C y ninguna fase
liquida esta presente a temperaturas inferiores a 1900°C, debido a lo anterior
se considera una excelente materia prima para la fabricacién de materiales
refractarios, contando también alta resistencia a la corrosiéon y al choque

térmico y soporta altas cargas.

El espinel es utilizado en homos para fabricacibn de ceramicas especiales,
refractarios especiales para la industria de produccién de acero, en la industria
petroquimica donde su resistencia al ataque quimico es importante asi como
en la industria de produccion de metales no ferrosos para reemplazar a los

productos que contienen cromo.
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2.6. ESTRUCTURA Y PROPIEDADES DEL GRAFITO.

El Carbono existe en dos formas cristalinas, diamante y grafito. En el
cristal de grafito los atomos de carbono estdn dispuestos en capas de
hexagonos regulares, en las que cada carbono estd enlazado a otros tres
carbonos con el angulo de enlace de 120° y la distancia de enlace C-C de
1.42 A°. Las capas se conservan unidas por fuerzas débiles de Van der
Walls, pueden por consiguiente deslizarse una sobre otra fAciimente. Esto da
al grafito una consistencia grasosa y un caracter lubricante, también pemite la
penetracidn de ciertas sustancias entre las capas. Por otro lado el enlace
covalente dentro de la capa explica su resistencia en altas temperaturas. En la

figura 3 se muestran las formas polimorficas del carbono. [4]
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Figura 3. Formas polimérficas del Carbono . ( @ Estructura del Diamante,
b). Estructura del grafito
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Se considera que todas las formas del carbono amorfo, tales como el
negro de carbono, la hulla, el coque y el carbon, estan constituidos por
microcristales y al respecto, la estructura grafitica muestra disposicion
aleatoria. Las variedades amorfas del carbono muestran fuertes propiedades
absorbentes debido a sus extensas superficies disponibles internas. La
densidad de un carbono amorfo es de 1.8 en promedio, mientras que las
densidades del grafito y del diamante son de 2.3 y 3.5 respectivamente.

A temperaturas y presiones ordinarias todas las formas del carbono son
estables, y se transforman en grafito si son sometidas a temperaturas altas. El
diamante puede ser fransformado en grafito a temperaturas que fluctian entre
1700°C a 1900°C. La transformacién del grafito en diamante es factible
solamente a altas temperaturas (1400°C a 1500°C) bajo presiones
extremadamente aitas (40 a 80 Kbars) y con la presencia de catalizadores. El
grafito artificial se puede producir del carbono amorfo, por ejempio, del coque
de petroleo, calentandolo en un homo eléctrico a unos 3000°C.

El grafito es considerado como un material refractario que tiene bajo
coeficiente de expansion térmica y alta resistencia al choque témmico, su
desventaja es que presenta baja resistencia a la oxidacién, la cual comienza
al iniciar calentamiento. Para materiales refractanos el tipo de grafito utilizado
es cristalino de alta pureza; teniendo como caracteristica la pérdida de peso
cuando al caientarse a temperaturas de trabajo, debido a las reacciones

producidas entre el carbdon y los 6xidos contenidos en sus cenizas.
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2.7. DUREZA DE LOS MATERIALES CERAMICOS.

La dureza es una propiedad de los materiales més estudiada y una de
las mas dificiles de comprender. La dureza superficial se define como
resistencia del material al rayado y a la deformacion plastica usualmente por
indentacion. La dureza se expresa en téminos de un nimero de dureza
calculado de una prueba de indentacién, sin embargo también puede referirse

a resistencia a la abrasion o corte. [6)

La dureza se define también como la habilidad de un metal a resistirse
a ser deformado permanentemente, o a cambiar de forma cuando se le aplica
una carga. En mineralogia se define a la dureza como la propiedad de un
matenial a resistirse a ser rayado por otro material, La indentacién es el tipo de
prueba de dureza en la que un indentador se presiona contra la superficie del
espécimen por un periodo de tiempo, con una fuerza dada y midiendo algun
aspecto de la indentacion, el indentador puede ser una bola, un cono o una
base cuadrada piramidal.

La dureza es una de las propiedades de un cerimico mas
frecuentemente medida. Su valor ayuda a caracterizar la resistencia a la
deformacion, densificacion y fraclura. De hecho muchas ceramicas tienen
como especificacion requerimientos de dureza minima. Aunque ia
interpretacion de Ia medida de dureza de los ceramicos es de rutina, abundan
las controversias.

Debe tenerse en cuenta que un valor de dureza no puede utilizarse
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directamente en trabajos de disefio, como se puede hacer con un valor de
resistencia a la tensibon, ya que los nimeros de dureza no tienen un
significado intrinseco. La dureza no es una propiedad fundamental de un
matedal, sino que esta relacionada con las propiedades elasticas y plasticas.

Los nimeros de dureza se usan principalmente como base de
comparacidn de los materiales, especificaciones de fabricacion y tratamiento
térmico, control de calidad y correlacibn con otras propiedades vy
comportamiento de los materiales.

Intrinsecamente la dureza es una condicién de la superficie del material y
no representa ninguna propiedad fundamental de la materia. El ensayo de
dureza es (til para evaluar propiedades de los diferentes componentes
microestructurales del material. La dureza se comelaciona de modo estrecho
con la resistencia al desgaste. La dureza de los materiales depende del tipo
de las fuerzas de enlace entre los 4tomos, iones o moléculas y aumente en
forma semejante a la resistencia con la magnitud de dichas fuerzas.

De este modo los sdlidos moleculares como los plasticos son
relativamente blandos, los sélidos ibnicos y metalicos son mas duros que los
moleculares y los sdlidos covailentes son los materiales mas duros. Dentro de
éstos Ultimos se encuentran los materiales ceramicos que son compuestos y
soluciones complejas con uniones tanto covalentes como idnicas.

Los materiales ceramicos tienen la mayor dureza de los materiales de
ingenieria, de hecho el diamante que se considera ser ceramico tiene la mayor
dureza de los materiales conocidos. La alta dureza de los materiales

ceramicos los hace ideales para trabajar otros materiales.
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Se emplean materiales ceramicos con alta dureza como abrasivos y en
operaciones de pulverizacibn de materiales. Solamente los materiales
ceramicos que tienen dureza Knoop cerca de 1000 o mayor se utilizan por sus

caracteristicas abrasivas. [4].



CAPITULO 3

DETERMINACION DE LA DUREZA.

3.1. PRUEBAS PARA MEDIR DUREZA DE MATERIALES.
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Las diversas pruebas para medir la dureza de un material se pueden

dividir en tres categorias:
a). Resistencia al corte © abrasion,
b). Dureza eléstica,

c). Resistencia a la indentacion.

a). Resistencia al corte o abrasion: Esta prueba la ideé Friederich Mohs, la

escala consta de 10 minerales estandar arreglados siguiendo un orden de

dureza, El talco es el numero 1 y el 10 comresponde al diamante. La escala

completa de dureza esta formada como se muestra en la tabla . [1]

TABLA |
Escala de dureza de Mhos
Numero Nombre Fomula | Numero | Nombre Formula
1 Talco Mg (SiO3)4 6 Ortoclase KAI(SiyOs)
2 Yeso CaS0O, 7 Cuarzo S0,
3 Calcita CaCO, 8 Topacio AIF(SiOy)
4 Fiuorita CaF 9 Corindon A0,
5 Apatita Ca(CaF)PO, 10 Diarnante C 100%
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£n la escala anterior la dureza del grafito se ubica entre el talco y el yeso, al
espinel (MgALO) se le ubica en el nimero 8 que corresponde al topacio y e
6xido de magnesio se coloca en el nimero S corespondiente a la apatita

Prueba o ensayo de lima: La pieza a prueba se somete a la accion de
corte de una lima de dureza conocida, para determinar si se produce un corte
visible. Las pruebas comparativas con una lima dependen del tamafio, forma y
dureza de la lima, la velocidad, presion y angulo de limado durante la prueba.
La prueba de lima se usa en la industria para la aceptacién ¢ rechazo de una

pieza. [7]

b ). Dureza elastica: Este tipo de dureza se mide mediante un escleroscopo,
que es un aparato con dispositivo para medir la altura de rebote de un
pequefio martillo con emboquillado de diamante, después de que cae por su
propio peso desde una altura definida sobre la superficie de la pieza a prueba.
El instrumento tiene por lo general un disco autoindicador tal que la altura
de rebote se indica automaticamente. Cuando el martillo es elevado a su
posicion inicial, tiene cierta cantidad de energia potencial, cuando es liberada
esta energia se convierte en energla cinética hasta que golpea a la superficie
de la pieza a prueba. Alguna energia se absorbe al formar ta impresion por lo
que la altura de rebote serd menor que la inicial
La altura de rebote se indica por un numero sobre una escala
arbitraria; cuando el rebote sea mas grande mayor sera la altura y mayor la
dureza de la pieza a prueba.
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Esta prueba es realmente una medida de la resistencia del material, o sea es
la energia que puede absorber en el intervalo elastico. Los numeros de
dureza son arbitrarios y comparables solamente cuando se obtienen de
materiales similares. El nimero de dureza del escleroscopo HSC o HSD, es
un nimero de dureza relacionado con la altura de rebote del martillo. La
dureza es medida en una escala determinada, dividiendo el promedio de
altura de rebote del martillo de un block de prueba de alta dureza en 100
unidades. El peso del martilio es de 40 gramos, la altura de rebote de acero
endurecido es cercanamente a 100 en la escala o cerca de 6-1/4 pulgadas,
mientras la caida total es cerca de 10 pulgadas o 254 milimetros, esta prueba
es una indentacion dinamica. En la figura 4 se muestra un tipo de

Escleroscopo.

—
[
|
\
'

| 10 Pulgadas
Tomillo de ajuste de altura

Figura 4. Aparato Escleroscopo



€ ). Resistencia a la indentacién:

La dureza se define como la resistencia a la penetracion. Sobre el matenal
de prueba se apoya un penetrador y se aplica una carga determinada, la
dureza se deduce de las dimensiones de la huella producida. La prueba se
realiza generalmente imprimiendo en la muestra, que esta fijla y en reposo
sobre una platina rigida o yunque, un marcador o indentador de geometria
determinada que puede ser de bola, de cono plano, truncado o piramidal, de
material acero duro o de diamante y aplicando una carga medida, los que

producen una profundidad dada en el material.

3.2. ESCALAS DE MEDICION DE DUREZA.

Para la medicién de la dureza se emplean escalas de macro, micro y
nano dureza, de acuerdo a las fuerzas aplicadas y desplazamientos
obtenidos. La medicion de la macrodureza de materiales es un método simple
y rapido para obtener datos de propiedades mecanicas para el total del
material a partir de una pequefia muestra, éste es también ampliamente
usado para el control de |a calidad de superficies en procesos de tratamiento.
En el caso de los materiales que tienen una microestructura fina, con
multifases no homogéneas 0 susceptibles de agrietarse, las mediciones de
macrodureza tienden a ser altamente variables y a no identificar las
caracteristicas de la superficie individual, es aqui que las mediciones de
microdureza son las mas apropiadas.

La microdureza es la dureza de un material determinado, cuando se

fuerza a un Indentador en la superficie del material bajo cargas entre 15 a
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1000 gramos-fuerza usualmente, las indentaciones en la superficie son
pequefias de tal forma que son medidas con MICrOSCopIo.
Los microindentadores trabajan presionando una punta en una muestra
y midiendo continuamente la carga aplicada, la profundidad de penetracion y
el tiempo del ciclo. E! tiempo del ciclo es un factor fundamental en las
pruebas de indentacién, pues éste determina la exactitud de una prueba de
dureza; en las muestras suaves la profundidad de la indentacidn varia con el
tiempo de aplicacion de la carga.

Las pruebas de nano-indentacion para medir dureza, utilizan cargas muy
pequefias, del orden de 1 nano-Newton. Estas pruebas estan basadas en la
nueva tecnologia que permite mediciones precisas de la profundidad de
indentacién y control de las fuerzas para efectuar la indentacion
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3.3. METODOS DE MEDICION DE DUREZA.

El ensayo de dureza es simple y de afto rendimiento ya que este ensayo
no destruye la muestra y particularmente Gtil para evaluar propiedades de los
diferentes componentes microestructurales del material. Los métodos
existentes para la medicion de la dureza se distinguen basicamente por la
foma de la hemamienta empleada penetrador, por las condiciones de
aplicacion de la carga y por la propia forma de calcular (o de definir) la dureza.
La eleccion del método para determinar la dureza depende de factores tales
como tipo, dimensiones y espesar de la muestra, entre otros.

La preparacion del material y el ensayc mismo tienen pequefios efectos
en las lecturas de dureza. Las caracteristicas de varios materiales o el
espesor del espécimen tienden a determinar el tipo de prueba de dureza. El
operador debe de verificar y conocer que tipo de prueba especifica usar para
una muestra dada, la metodologia indica que:

La superficie de prueba debe de ser representativa del material.

La supgrﬁcie de prueba debe ser pulida para que la indentacién sea clara y

definida, particularmente a bajas cargas.

La superficie a prueba debe ser paralela y perpendicular al indentador.

Usar la carga mayor posible sin romper las leyes siguientes:

a). Cargas mayores crean grandes Indentaciones, que mejor representan
al material de prueba.

b). El espesor minimo del material a probar es 10 veces la profundidad de
penetracion.
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3.4. METODO Y EQUIPO DE DUREZA ROCKWELL

La medicion de dureza por el método Rockwell tiene amplia aceptacion en
raz6n de la facilidad de realizacion y el pequefio tamafio de la impresion
producida durante la prueba. E| método se basa en la medicibn de
profundidad de penetracién de una determinada heframienta bajo accién de
una carga prefijada.

La dureza es una funcién del grado de indentacién de la pieza de
prueba por la accibn de un indentador bajo una carga estatica dada. La
prueba Rockwell tiene 3 opciones de cargas y tres tipos de indentadores, el
probador Rockwell es mas rapido porque da lectqras que no requieren

calculos y los valores pueden ser comparados en tablas de resultados.

3.4.1 - Descripcion de la prueba de dureza Rockwell e instrumento de
La maquina esta especialmente disefiada para aplicar 1a carga a través de un
sistema de pesos y niveles. El indentador puede ser una bola de acero
templado, con didmetros de 1/16" 0 de 1/8", o un cono de diamante con
angulo de 120° y 0.2 milimetros de radio en la punta (lamado Brale.

El nimero de dureza es un valor arbitrario y que se relaciona
inversamente a la profundidad de la indentacién, la escala usada es una
funcion de la carga aplicada y el tipo de indentador. El método de dureza
Rockwell tiene diversas escalas de medicibn que se obtienen con cargas e
indentadores diferentes. Esto permite aplicarlo a varios tipos de materiales,
cuyas caracteristicas determinaran el método a aplicar.
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Las escalas de dureza que comprenden el método Rockwell son las que se

presentan en la tabla 2.
TABLA 2
Escalas de dureza Rockwell

ESCALA INDENTADOR CARGA
& Diamante Brale 60 kgs
Bolade 1/16"° 100 kgs

C Diamante Brale 150 kgs

D Bolade 1/8° 100 kgs

E Bola de 1/ 16 100 kgs

F Bola de 1/ 16" 60 kgs

G Bolade 1716 150 kgs

En el proceso de medicién, la carga total P se aplica sobre el penetrador en
dos etapas; una carga menor previa Py y una carga posterior Py tal que:

P =Py + P, (1)

La carga menor (10 kgs) se aplica para colocar al indentador en el material,
penetrando éste en la superficie una cantidad hy Esta penetracion inicial
permite eliminar la influencia de las condiciones superficiales. A continuacion
se aplica la carga P, y la penetracion se acentia, finalmente la carga P; se
retirma actuando solamente P, y la profundidad h restante determina el

namero de dureza HR.
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Los instrumentos de medicion proporcionan directamente las lecturas de
dureza. El| proceso de medicién con penetrador de diamante utilizado para

materiales duros, como ejemplo los templados se presenta en el esquema de

la Figura 5.

oy B e

Figura. 5 Esquema del indentador Rockwell.
La escala HRB se utiliza para materiales de dureza media (0 a 100 HRg),
mientras que fa escala HRC se usa para materiales duros ( >100 HRg). Las
escalas Rockwell se dividen en 100 partes, y cada division (punto de dureza)
es igual a 0.002 mm en indentacién. Entonces la diferencia entre una dureza

HRs; Y HRg54 es 3 x0.002 mm = 0.006 mm en indentacion.
Dureza Rockwell Superficial: Esta prueba fue disefiada para probar una
su:;erﬁcie donde se permite solamente sombras de indentacién. La técnica es
similar, pero se usan cargas diferentes y medidores mas sensitivos, las

escalas son Ny T para materiales duros y W, XY para mateniales suaves.
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Las ventajas de esta técnica son precision y exactitud. Las lecturas son
rapidas y tomadas directamente de la maquina; se cubre un amplio rango de
materiales. Su desventaja es el costo del equipo, ademas de que no es una

maquina portatil.

3.5. METODO Y PROBADOR DE DUREZA BRINELL.

El método Brinell para determinacion de dureza es uno de los mas antiguos
que se ha utilizado. Consiste particularmente en presionar una bola de acero
endurecido de un didmetro de 10 mm, sobre la muestra a ser probada usando
cargas de 3000 kilogramos para materiales duros, 1500 kilogramos para
materiales de dureza media y de 500 kilogramos para materiales suaves,
registrAndose una ligera impresion esférica sobre la muestra.

Los equipos para determinacion de dureza Brinell pueden ser del tipo
con sistema hidraulico, de engrane o cremallera o peso con niveles; la
operacién puede ser manual o eléctrica. El método consiste en colocar la
muestra en la platina y elevaria hasta contactar con la bola, un medidor de
bourdén indica {a carga aplicada, cuando esta llega al valor deseado el peso
se balancea en el tope de la maquina y se levanta para prevenir una
sobrecarga en la bola; el didmetro de la indentacién de la bola se mide con un
micrémetro de microscopio y la superficie de la cavidad se calcula. La presion
requerida en kilogramos para efectuar la impresion se divide entre el area de
la impresion (en milimetros cuadrados), el cociente es una expresion de la

dureza del material y se llama Dureza Numeral
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El didmetro de la impresién en el instrumento original se mide por medio de
un microscopio, después de lo cual la dureza puede ser obtenida sin célculos,
directamente en las tablas de dureza numeral del sistema Brinell.

La prueba Brinell emplea una esfera de 10 milimetros de diametro de
carburo de tungsteno o bola de acero con una fuerza de 1,100 libras a 6,600
libras, el diametro de la indentacién se mide en dos ejes perpendiculares.

Dada la magnitud de la fuerza media y e! tamafio del indentador, ésta
prueba es muy valiosa para materiales no homogéneos. Con aparatos
comerciales y realizando la prueba con precaucién y cuidado, es posible un

error de 5 unidades Brinell arriba o abajo de la dureza real. En la figura 6 se

muestra un esquema de la prueba Brinell.

Figura. 8 Esquema del Indentador Brinell

El valor de dureza Brinell se calcula como sigue:
BHN = 2F/D (D-D? 4% (4)

Donde: BHN = Ndmero de dureza Brinell.
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F = Carga aplicada en kilogramos.

D = Didmetro de la boia de 10 mm

d = Diametro de la indentacion.
Rango de los nimeros Brinel: Valores de 90 a 360 indican altas durezas,
numeros mayores de 650 no son valederos porque el diametro de la
indentacion es tan pequefio que solo puede medirse aproximadamente y la
penetracion de la bola puede ser aplanada.
Algunas reglas a seguir durante la medicion: Se deben usar cargas de 3000
kgs para medir valores de 150 BHN, de 1500 kgs para valores de dureza
entre 75 y 300 BHN y cargas de 500 kgs para valores menores de 100 BHN
El espesor no debe ser menor a 10 veces la profundidad de la indentacién,
para que la prueba se considere valida.

3.6. METODO DE DUREZA VICKERS.

En la prueba Vickers, el valor de la dureza es la razén de la carga
aplicada al area de indentacién. Similar a la prueba Brinell, las cargas son de
5 a 120 kgs con incrementos en 5 kgs. Este método estd muy difundido en la
industria ya que permite medir dureza en practicamente todos los materiales
metalicos y ceramicos independientemente de su espesor.

El método emplea un indentador de diamante en forma de pirdmide de
base cuadrada con 136° en la punta. Tal penetrador se aplica lenta y
perpendicularmente a la superficie cuya dureza se desea medir, bajo la accién
de una carga P. Esta carga se mantiene durante un tiempo determinado.
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después del cual se retira y se mide la diagonal (d) de la impresion que quedd
sobre la superficie de la muestra. La dureza Vickers, expresada como HV se
define como la relacién entre la carga aplicada expresada en kgs-fuerza y el

area de la superficie lateral de la impresion.

Operacion del probador Vickers: La operacidbn consiste en colocar el
espécimen en el yunque, para después aplicar la carga lentamente, las
medidas de las diagonales de la indentacién se efectian con ayuda de un

microscopio. En la figura 7 se muestra un esquema de la punta piramidal

cuadrada dei indentador Vickers.

Figura. 7 Esquema del Indentador Vickers.
Las ventajas del método Vickers son: aproximacién en la repetibilidad de la
indentacion, es un método rapido y Util para muestras delgadas; y un solo tipo

de indentador se utiliza para todos los tipos de metales y superficies.
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tratadas. Su desventaja estriba en lo lento que resulta preparar la superficie
de la muestra. Ademas es mas caro que la prueba Rockwell o Brinell.

El cdiculo del numero Vickers es como sigue:
HVN = 1.854 P/d? &)

Donde: P = Carga aplicada (medida en kgs-fuerza)

d* = Area de la indentacién ( medida en milimetros cuadrados )
La carga aplicada se especifica cuando se proporciona HV. El microscopio
para la lectura de la indentacion tiene una tolerancia de mas o menos 1/1000
de milimetro. Las medidas de las diagonales para determinar el d4rea son
promediadas. La designacion correcta Vickers es el muiltiplo seguido por HV.
Las cargas pueden ser de 1 gramo hasta 1 kilogramo para pruebas de

microdureza Vickers.

En la figura 8 se presenta un esquema del aparato para la prueba de dureza

Vickers.

freno hidrgulico

Figura. 8 Esquema del funcionamiento del aparato Vickers.
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3.7. METODO Y PROBADOR DE DUREZA KNOOP.

Con este método se determina la microdureza relativa de un material. Se
utiliza un indentador de diamante que tiene base rémbica con un juego de
caras opuestas a 130° y otro juego a 172.5°. Al igual que la prueba Vickers, la
prueba Knoop requiere la medicién de una diagonal Este método de prueba
fue implementado en 1939 por Friederick Knoop [4] y permite determinar
dureza de materiales quebradizos tales como el vidrio y la ceramica. La
longitud diagonal es siete veces (7.114) mayor que la diagonal mas corta, con
esta forma del indentador la recuperacién elastica puede se reduce al
minimo. La prueba Knoop se efectia de la misma manera y con el mismo
equipo que utiliza el método Vickers. Sin embargo, se mide solamente la
longitud diagonal, excepto para el area de dureza proyectada. La dureza final

Knoop (HK) se deriva de la siguiente formula: HK = 14.229 ( F/ D?) (6)
Donde: F

D?

Carga aplicada. { Medida en kgs-fuerza )

Area de la indentacién { Medida en milimetros cuadrados )

Figura. 9 Esquema del indentador Knoop.
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La dureza Knoop se expresa de la misma manera que la dureza Vickers.
Aqui 375HK a0 indica que una carga de 300 gramos-fuerza produjo una
dureza Knoop de 375 grs-fuerza / milimetro cuadrado. Ademas de ahomrar un
poco de tiempo, un gran mérito de la prueba Knoop es la habilidad de la
prueba para efectuara en capas delgadas. Para superficies con durezas
variables, los indentadores Knoop pueden espaciarse mas cerradamente que
los indentadores Vickers.

Entonces un indentador Knoop simple transversal puede definir un
gradiente de dureza de manera mas simple que una serie de dos o tres
indentaciones Vickers transversales en las que la indentacibn se hace a
profundidades diferentes. Si la dureza varia ampliamente con la profundidad,
la indentacién Vickers es distorsionada por este cambio; esto es, la diagonal
paralela al cambio de dureza se ve afectada por el gradients de dureza,
mientras que la diagonal perpendicular al gradiente de dureza permanece sin
afectar, lo que resulta en que ambas mitades de diagonal son de longitudes

aproximadamente iguales.



CAPITULO 4

COMPARACION DE METODOS PARA DETERMINAR DUREZA

4.1. INTRODUCCION:

En este presente capltulo se hace una comparacion de los principales
métodos y técnicas para determinacion de dureza en los materiales,
presentados en el capitulo anterior, se analizan sus ventajas y desventajas en
general y finalmente se selecciona el método mas adecuado para determinar
@ dureza de jos materiales ceramicos, lo anterior de acuerdo con las
experiencias y observaciones efectuadas en trabajos ya realizados.

Los métodos Rockwell, Brinell, Vickers y Knoop son todos métodos
similares de prueba. La diferencia primaria entre ellos es la forma del
indentador y la fuerza de carga. La forma geométrica, tamafio y fuerza
aplicada a los indentadores determina la profundidad de la penetracién y no
siempre existe una relacién lineal cuando se comparan las diferentes escalas.

A bajas cargas de indentacién se presentan problemas de dependencia
de la dureza con la carga aplicada; ademas las mediciones son inciertas
debido al pequefio tamafio de la indentacion. A altas cargas, las grietas y
astillamientos constituyen un problema importante restando credibilidad a las

mediciones
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Las lecturas de ia escala para un método dado se pueden convertir a otras
escalas 0 métodos, pero usualmente estas conversiones no son reaimente
aproximadas. Existen tablas elaboradas de conversibn que cormrrelacionan
aproximadamente los diferentes métodos de prueba, pero siempre hay algin
emor presente. El cambio en la profundidad puede ser debido a la forma del
indentador o a la carga en lugar de la dureza misma del material; la dureza es
una medida comparativa.

Otras fuentes de emor pueden ser la calidad superficial de la muestra y
en casos de materiales muy delgados, donde la carga aplicada es muy
elevada, puede inclusive perforar la muestra. Otro problema puede ser que el
usuario asuma que se estd midiendo una caracteristica fisica absoluta, tal
como peso o longitud; y un mayor emor seria asumir que la conversion de una
escala de dureza a otra escala, es lo mismo que convertir pulgadas a
milimetros.

Los métodos de medicidon cuyos resultados se obtienen de lecturas
directas proporcionadas por el mismo equipo utilizado, tienen emmores minimos
en comparacion con los métodos de medicion en que se hacen lecturas
tomadas a criterio del operador y que ademas se tienen que hacer célculos
cuyos resultados pueden tener emror consecuencia de la lectura.

Como ejemplo se tiene el ermor posible introducido por aparatos comerciales
en la determinacién de la dureza Brinell. Los métodos para determinar Ia
dureza difieren en el espesor minimo de la muesira, asi como difieren en el

niumero de indentaciones en un espacio determinado de la muestra.
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Los métodos difieren también en la aproximacion de la repetibilidad, las
lecturas tomadas por un mismo método difieren entre si mas que las tomadas
con un método distinto, como ejemplo de aproximacion de repetibilidad se
tiene el método Vickers, método que tiene la ventaja de aplicarse a muestras
delgadas y utilizar un solo indentador para varios tipos de metales y
superficies..

En algunos métodos para deteminar la dureza es necesario tomar
unicamente la medida de una sola longitud como en el método Knoop, en el
método Brinell se toman dos longitudes. La forma del indentador utilizado por
el método determina la reduccion de la recuperacion elastica del material. En
el método Rockwell por ejemplo se alcanza una profundidad (a) después de
aplicar la carga preliminar, en seguida se alcanza una profundidad (b)
después de aplicar la carga total, finalmente se alcanza una posicién (c) del
indentador después de la recuperacion elastica del material, posicion a la cual
la medida es tomada.

4.2, SELECCION DE METODO DE DUREZA.

Para toda prueba de dureza que sea confiable existen aigunos
factores fundamentales: Seleccionar el método correcto basado en la
aplicaciéon, verificar que los resultados son repetibles, hacer un estudio de la
magnitud de error con que contribuyen el operador y el sistema de medicion,
la diferencia significante de ejecucion de cada clasificacidon de probador. Es

necesario responder a muchos cuestionamientos para determinar la escala y
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y el probador a ser usado. Que tipo de material ha de ser sometido a prueba
y si es adecuado para una prueba en particular, cual es la aproximacion
necesaria de resultados, cuales son los problemas que se presentan, si el
material es metalico, no metalico, homogéneo o heterogéneo, muy duro,
altamente duro, medio duro, de baja dureza o de muy baja dureza.

El método por seleccionar debe ser el mas confiable para determinar la
dureza del compuesto objeto de este estudio, que estd formado con espinel,
6xido de magnesio y grafito en lag concentraciones y con las caracteristicas
de superficie que se describen en el proximo capitulo.

Para hacer las pruebas de dureza del material mencionado se
selecciond el método de prueba de dureza Rockwell superficial, después de
haber intentado determinar la dureza de las muestras con métodos distintos
y no obtener resultados confiables y satisfactorios. El método de prueba de
dureza Rockwell superficial, que emplea técnicas similares Rockwell, usando
cargas mas ligeras (15,30 y 45 kgs) y medidores mas sensitives (dentro de un
rango de 0.001 mm), las escalas son N y T para materiales duros y WXy Y
para materiales suaves.

El aparato utilizado para hacer las pruebas proporciona directamente las
lecturas de la dureza, evitando introducir errores de medicion cuando son
necesarias las medidas de longitud de los diametros para hacer los célculos
de dureza. El tamafio de las muestras asi como su espesor se encuentran
dentro de los requerimientos para hacer la prueba. En el método de dureza
superficial Rockwell se utilizé6 una carga de 15 kgs-fuerza con un indentador

de bola de 1/16" de diametro.
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CAPITULO 5

DESARROLLO EXPERIMENTAL.

5.1. PREPARACION DE LAS MUESTRAS.

Las muestras originalmente fueron preparadas como en seguida se describe
con oOxido de magnesio ( MgO), espinel (MgAlO3) y grafito por el sustentante
de tesis referencia bibliografica [8] para un trabajo de investigacion de
desarrolic de materiales refractarios para la industria del acero.

Cantidades previamente calculadas de los materiales se mezclaron con resina
del tipo fendlico con el propésito de usarla como ligante para compactar las
muestras, sin problemas de modificar la composicion de la muestra.

Después de mezclar las muestras por un tiempo de 8 minutos en un
mezcilador con capacidad de 5§ kilogramos, se produjeron pélets que se
compactaron a 682 Kg/cm®? * De éstos pélets después de homearse se
tomaron y prepararon las muestras para la determinacion de la dureza, el
tamafo final de las muestras ya preparaﬁas (pulidas) es aproximadamente de
2.5 centimetros por 1.5 centimetros, presentando una superficie aproximada
de3.75 centimetros cuadrados con un espesor minimo de 0.5 centimetros,

cumpliendo con el requisito para profundidad del indentador



5.2. HORNEADO DE MUESTRAS.

Las rnuestras se calentaron en un homo del tipo gas/aire a una
temperatura de 1650°C por un tiempo de dos horas, protegiendo las muestras
para evitar su oxidacion con placas de carburo de silicio y cubriéndolas con
grafito. Para medir la temperatura se utilizé un termopar y un pirtmetro digitalg
5.3. COMPOSICION DE LAS MUESTRAS.

La metodologia que se siguid en la produccion de las muestras se
describe a continuacion. Los intervalos de las composiciones de las muestras
producidas son: 10 % a 20 % de grafito, 10 % a 90 % de 6xido de magnesio y
10 % a 90 % de espinel ( MgAlLO,). El tipo de espinel usado para producir la
muestra es una composicién con una relacién de 67 % de AlLO; y 33 % de
MgO. Las razones para usarlos son, que no presenta MgO libre, no presenta
Al;0; libre, es de bajo costo y se encuentra disponible en el mercado. En la
actualidad se encuentran cuatro tipos de espineles en el mercado obtenidos
por sinterizacidn; estos son los que se muestran en la Tabla 3.

Tabla 3

Composicion de 4 tipos de espineles.

Analisis 1 2 3 4
% AlLO; 50.00 66.40 76.50 90.60
% MgO 49.30 33.00 23.00 9.00
% CaO <0.50 <040 <0.30 <0.20
% Si0; <0.10 <0.10 <0.06 < 0.05
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El Espinel como materia prima se ha utilizado prnincipalmente en la
manufactura de materiales refractarios, debido principalmente a su alta
resistencia a la corrosién y al choque témico. El grafito usado tiene pureza de
94.0 % de carbono fijo. Este material se considera refractano y tiene como
ventajas; bajo coeficiente de expansion térmica, alta resistencia al choque
termico. Su desventaja es presentar pobre resistencia a la oxidacion,
comenzando a oxidarse desde el inicio de su calentamiento.

En los materiales refractanios a base de carbono, el tipo de grafito usado es
natural cristalino de alta pureza, y el usado para las muestras tiene una
pureza de 94.0 % de carbon fijo. Una de sus caracteristicas es perder peso a
temperaturas de trabajo, debido a las reacciones entre el carbono y los
oxidos que forman sus cenizas.

La calidad del 6xido de magnesioc se ha incrementado, mejorando sus
propiedades (densidad, pureza, y tamafio de cristal), con el objetivo de
fabricar productos con caracteristicas superiores de servicio. La caracteristica
principal es tener alta refractariedad y resistencia mecanica a altas
temperaturas, asl como resistencia a reacciones quimicas y erosion, se
emplea en la industria del acero. EIl 6xido de magnesio utilizado para
producir refractario es de alta pureza, con bajos contenidos de boro para
evitar los compuestos de bajo punto de fusion que afectan las propiedades del
material.

El material empleado contiene las siguientes impurezas: CaO =0.70 %, SiO;

=0.12 %, Fe;03 = 0.10 %, Al;03 = 0.10 %, B,C3 = 0.003 % , MgO = 98.98 %.
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En ia tabla 4 se muestran las composiciones de las muestras preparadas.

Tabla 4

Composicidn de las muestras de estudio (% en peso)

Muesta | % de MgO | % de MgOAL,O; | % de grafito (C )
1 90.0 0.00 10.0
2 80.0 0.0 10.0
3 70.0 200 10.0
4 60.0 30.0 10.0
5 50.0 400 10.0
6 400 50.0 10.0
7 30.0 80.0 10.0
8 200 70.0 10.0
) 10.0 80.0 100
10 0.00 90.0 10.0
11 80.0 0.00 20.0
12 70.0 10.0 200
13 60.0 20,0 200
12 50.0 300 200
15 200 400 200
16 300 50.0 20.0
17 200 60.0 20.0
18 10.0 700 200
19 0.00 80.0 20.0
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5.4. PREPARACION DE MUESTRAS PARA DETERMINACION DE DUREZA Y

OBSERVACION EN MICROSCOPIO.

Las muestras utilizadas para la determinacién de la dureza fueron
preparadas encapsulandolas en resina sintética del tipo epdxica para cubrirlas y
facilitar su manejo. Cada una de las muestras fue pulida, usando hojas de carburo
de silicio de grado diferente, utilizando agua como lubricante, finalmente se procedi6
a darles un pulido con polvo de alimina.

Durante el pulido se tomé la precaucion de dar un acabado paraleio en las dos
caras, en la parte posterior de la capsula y en la parte frontal de la muestra, con el
objetivo de presentar una cara vertical contra el dispositivo indentador; no esta por
demas aclarar que el encapsulado tiene forma cilindrica en lo que corresponde a la
resina y el material tiene forma rectangular. L.a cara de la muestra presenta una
porosidad que no desaparece con el pulido, lo que indica que la totalidad de la
muestra tiene porosidad.

En primera instancia muestras tomadas al azar fueron sometidas a una
prueba con el método de microdureza Vickers en un aparatoe calibrado de antemano,
marca Shimadsu Tipo M numero 89187 con una alta trazabilidad, ( Kp) aparato que
se complementa con un monitor de pantalla para observacion y medicion de la
diagonal de la huella, las indentaciones se hicieron en areas al azar de la muestra
respetando las reglas y procedimientos indicadas para estas pruebas.

Con estas pruebas de dureza no fue posible obtener alguna inforrnacion debido a
que no se observdé absolutamente ninguna indentacién en la pantalla del monitor a

causa del color oscurc que presenta por el mismo color del material.
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En otros trabajos [ 9, 10] se han hecho mediciones sobre matenal blanco, de hecho
se logra hacer huella, pero aqui no es apreciable por el color de la muestra. Por ésta
razén, como ya se menciond, se tomo la decisidbn de someter las muestras a una
prueba de dureza donde el método o aparato utilizado, proporcione directamente la
dureza sin tener que recummr a una medicion de la huella.

Las muestras se sometieron a pruebas de dureza superficial con la técnica y método
Rockwell, utilizando un aparato que se calibré con un block patron certificado y se
utilizé una carga de 15 kilogramos-fuerza con una esfera de 1/16" de diametro con un
tiempo estimado de 30 segundos. Con éste método de prueba de dureza se
obtuvieron lecturas que corresponden a materiales suaves y mas cercanas a durezas
de matenales que son formados por compactacion.

Finalmente las muestras en su totalidad se sometieron a prueba con el método de
dureza superficial Rockwell. A cada una de las muestras se les practico (a prueba de
la dureza en nimero promedio de ocho y se calculé un promedio para cada una de
ellas al igual que su desviacién estandar. Las indentaciones se espaciaron en la
muestra a distancia mayor a la requerida por el didmetro de la bola, con el objeto de
evitar los errores por la proximidad. El aparato a prueba se calibré con un block

patrén con dureza conocida y certificado, para asegurar los resuitados.
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CAPITULO. 6

RESULTADOS Y DISCUSION.
6.1. RESULTADOS DE DUREZA.

Los resultados de dureza superficial Rockwell obtenidos para una carga de
15 kgs, indentador de bola de 1/18" de diametro, Aparato Rockwell modelo

10A-510 serie 2203 de Rockwell Sistem de U.S.A. se muestran en la tabla 5.

Tabla 5

Resultados de dureza obtenidos de las muestras en estudio

Muestra | Prom. Arit | Desv.Est. | Maximo Minimo Dif.
1 68.40 0.240 69.0 68.2 0.8
2 68.85 0.334 69.3 68.5 0.8
3 69.11 0.372 69.5 68.7 08
4 66.46 0.217 66.7 66.3 0.4
5 70.04 0.189 70.3 69.6 0.7
6 66.46 0.134 66.5 66.1 0.4
7 66.49 0.3186 66.5 66.0 0.5
8 68.80 0.286 69.0 68.3 0.7
9 68.48 0.308 68.9 68.1 08

10 68.67 0.236 69.0 68.2 0.8
11 68.24 0.347 68.8 68.0 0.8
12 68.70 0.211 68.9 68.2 0.7
13 69.00 0.000 69.0 69.0 0.0
14 69.00 0.000 69.0 69.0 0.0
15 69.00 0.000 69.0 69.0 0.0
16 69.00 0.000 69.0 69.0 0.0
17 69.00 0.000 69.0 69.0 0.0
18 69.00 0.000 69.0 69.0 0.0

M :Muestra P.A: prom. aritmético Desv. Estandar . Maximo. Minimo Diferencia
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En &l caso de las muestras de estudio, el material es poroso y una arista
definda del casquete de la indentacibn no la presentdé cuando fueron
sometidas a la prueba de dureza con el método Brinell, ademas se sumd el
grado de dificultad que present6 el color oscuro del matenal. Esto di6 como
resultado el no aplicar para el estudio el método de prueba Brinell.

El método de prueba Vickers para medir la dureza se aplicé también a las
muestras objeto del estudio, intentando hacer las mediciones de las
impresiones y tomar lecturas de las mismas con el microscopio. Con éste
método de prueba no es posible obtener alguna lectura debido al color ascuro
de la muestra que en el monitor de pantalla del microscopio no presentd
ningtn indicio de indentacién ni de medicion. A lo anterior se suma la baja
dureza del material que comesponde a una escala N de microdureza
Rockwell, Como resultado el método de prueba Vickers también fue
descartado para usario en este estudio.

El método de prueba Rockwell superficial para medir la dureza se aplicd
en las muestras de estudio con el indentador y la carga como ya se menciond,
sin presentarse interferencias para obtener las lecturas, el aparato
proporcioné la lectura de la dureza directamente sin tener que tomar medidas
de longitudes de las indentaciones y sin necesidad de microscopio. Los
resultados obtenidos se consideran aceptables por no tener una variabilidad
muy amplia en la misma serie de pruebas para la misma muestra en las
mismas condiciones y debido a que el método utilizado no tiene mayores
complicaciones, utiliza un aparato de costo accesible que proporciona

lecturas directas donde el error humano se minimiza.
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6.2. OBSERVACIONES A PRUEBAS DE DUREZA.

En la tabla 5 se muestira el promedio aritmético, la desviacién estandar,
los valores maximos y minimos y la diferencia de la dureza de cada una de las
muestras sometidas a prueba. Las muestras se observaron en el microscopio
y presentan la indentacion de la esfera, se observa que no tienen un limite
exacto (filete o arista) de la cavidad de la indentacién que permita medir un
diametro exacto de la misma en caso requerido para célculo de dureza. El
fonde de la indentacion se observa en forma de cavemna, debido a la
porosidad de la muestra y al color oscuro que presenta.

Las muestras presentan en general un nimero de dureza promedio de
68.48, la muestra que presenta un nimero de dureza promedio menor es la
numero 7 con 66.49, la muestra que presenta un nimero mayor de dureza es
la nimero § con 70.04, la diferencia entre el promedio mayor y el promedio
menor de la dureza es 3.54. La diferencia entre la dureza mayor y la dureza
menor de cada muestra se observa que no es mayor a 0.8,

La desviacion estandar maxima es de 0.372 y la minima deswviaciéon
estandar es cero, que comresponde a las muestras de la namero 13 a la
nimero 18, que estan compuestas con 20 % de grafito. Con relacién a esta
desviacion estandar de cero que se determind, lo mas probable es que el
aparato utilizade no tiene la definicion requerida para detectar y registrar
variaciones muy pequefias de nameros de dureza

Asi mismo se observa que las muestras que contienen 20 por ciento de
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grafito presentan un nimero de dureza mas consistente, a diferencia de las
muestras formadas con 10 por ciento de grafito que presentan inconsistencia
en los nimeros de dureza.

La concentracion del éxido de magnesio (MgO) en las muestras no tiene
influencia en la dureza, se observa que la dureza tiende a mantenerse
constante, independientemente de la concentracion del 6xido de magnesio. La
concentracidn del espinel en las muestras tampoco tiene influencia en la
dureza como se puede observar.

Un dato interesante seria conocer el por ciento de porosidad del
material y el tamafio promedio de poro, con el objeto de comelacionar éstas
caracteristicas con la dureza determinada con el método de prueba aplicado

para observar su influencia en ésta Gltima.

En la figura 10 se presentan las muestras mostrando las indentaciones y la
figura 11 es una fotografia amplificada de las muestras para observacion.
Con los datos de la tabla § se construyeron los graficos siguientes.

Figura 12: Valores de dureza méaximos y minimos.

Figura 13: Desviacién estandar y diferencia de valores maximos y minimos.
Figura 14: Dureza promedio aritmético y concentracién de grafito.

Figura 15: Dureza promedio y concentracién de oxido de magnesio.

Figura 16: Dureza promedio y concentracion de espinel



Fig.

10 Muestras del material de estudio mostrando la indentacion
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VALORES DE DUREZA MAXIMOS Y MINIMOS
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Fig. 12. Gréfica obtenida con los datos de maximos y minimos de la tabla 5
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DUREZA SUPERFICIAL
DESVIACION ESTANDAR : DIFERENCIAL DE MAXIMO - MINIMO
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Fig.13. Grafica obtenida con los datos de desviacion estaAndar y diferencia
de maximos y minimos de dureza de la tabla 5
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DUREZA PROMEDIO ARITMETICO Y CONCENTRACION DE GRAFITO
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L I oureza [l GRAFMO

Fig. 14 Grafica obtenida con los datos de dureza de la tabla 5 y de
composicion de muestras de la tabla 4



DUREZA: PROMEDIO ARITMETICO Y CONCENTRACION DE
OXIDO DE MAGNESIO

HH
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Fig.15. Gréafica obtenida con ios datos de dureza de la tabla 5 y de
composicion de 6xido de magnesio de muestras de la tabla 4



DUREZA: PROMEDIO ARITMETICO Y CONCENTRACION
DE ESPINEL ( MgOAL,O; )
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Fig.16  Grafica obtenida con los datos de dureza de la tabla § y de
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composicion de espinel de la tabla 4



CAPITULO 7

CONCLUSIONES.

La diferencia obtenida entre niumeros de dureza mayor y menor de cada muestra es
de 0.8, la desviacion estandar maxima es 0.372 y la minima es cero. Lo anterior
indica que la técnica o método para determinar dureza superficial Rockwell es
apropiada para hacer mediciones en el tipo de materiales ceramicos objeto de
estudio, puesto que existe repetibilidad y la aproximacién de resultados es
satiisfactoria, factores que se requieren para seleccion del método.

En general se concluye que el método mas confiable para deteminar dureza a
materiales como el de las muestras sometidas a prueba es el metodo de dureza
superficial Rocwell. Este método supera a los otros métodos de prueba de dureza en
su aplicacién para estos materiales que tienen la caracteristica de la porosidad y el
color, y que presentan problemas de superficie irregular debido a fa misma porosidad
y que no son homogeneos cien por ciento.

Como conclusiones adicionales se observa que la vanacién en los intervalos
considerados de algunos componentes no tiene influencia en la dureza del material,
se observa que las muestras con mayor concentracion de grafito tienen una dureza

mas consistente pero que no difiere demasiado de las que tienen menor

concentracion.
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