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INTRODUCCION

El envejecimiento artificial es un tratamiento térmico que tipicamente se

utiliza para reducir los tiempos que un envejecimiento natural tendria.

Sin embargo, este tratamiento térmico es utilizado, en forma tipica, para
metales como el aluminio o el niquel, dificilmente se tiene alguna aplicacién en el

campo de los materiales ceramicos.

El estudio de esta tesis pretende comprobar que se puede tener una aplicacion
practica de este tratamiento térmico en los ceramicos. El material que se seleccioné
para este analisis es el titanato de bario, aprovechando uma de sus propiedades de

mayor aplicacioén y estudio que es la capacitancia.

En la observancia de esta caracteristica elécirica, se podra determmar el

impacto que el envejecimiento artificial puede llegar a tener en el titanato de bario.



MATERIALES CERAMICOS

IL.1 Tipo de Materiales

En forma clasica, se definen a los materiales como sustancias en las cuales se

puede llevar a cabo un proceso o disefio; los cuales se clasifican en:

. Metales
® Polimeros

® Cerdmicos

IL1.a Metales

Son aquellos materiales que tienen como enlace atémico el metalico. A
diferencia de los otros tipos de materiales, sus propiedades mds cormmes muestran
valores altos en su conductividad térmica, conductividad eléctrica, resistencia
mecénica, elasticidad, ductilidad asi como resistencia al impacto, entre otras. Las
aleaciones, soluciones solidas entre metales, tienen como finalidad mejorar ciertas

propiedades, acorde a su requeriniento.



I1.1.b Polimeros

Este tipo de materiales se caracteriza por sus uniones de tipo covalente entre
sus atomos, las cuales dificilmente llegan a formar estructuras cristalinas. Como una
consecuencia de lo anterior, se da la formacién de largas cadenas (estructuras
moleculares), a partir de moléculas orgénicas de menor peso molecular, obtenidas a
partir de minerales (como el petréleo), o bien como transformacién de productos
agricolas, a lo largo de un proceso denominado polimerizacién Sus propiedades mas
caracteristicas son: baja densidad, alto peso molecular, buena resistencia a la
corrosién, baja conductividad eléctrica, baja resistencia a la tensién, baja
conductividad térmice, y sobre todo, alta plasticidad, por lo que es conim que se les

denomine en forma genérica plasticos.

Los polimeros se clasifican de diversas maneras. Sus caracterizaciones Inas

comunes son.

1. Por mecanismos de polimerizacién

® de adicion;, los cuales se producen uniendo covalentemente las
moléculas, formando cadenas que pueden tener miles de elementos

moleculares en su longitud.

e de condensacion; se producen cuando se unen dos 0 mas tipos de

moléculas mediante una reaccion quimica que libera un producto

colateral {(en muchos de los casos agua).



2. Por estructura del polimero

e Lineal; los cuales tienen largas cadenas, formadas por miles de meros.

e Red; en donde se forman estructuras reticulares tridimensionales,
producto de un enlace cruzado que implica una reaccién de adicién, o

de condensacién.

3. Por comportamiento del polimero

o Termopldsticos;, son aquellos polimeros que se comportan de forma
plastica a elevadas temperaturas, en los cuales no se modifican
radicalmente sus enlaces en los cambios de temperatura; en la mayoria

de los casos son lineales.

o Termoestables; Polimeros de red formados por una reaccién de

condensacién (no son reprocesables a causa de la salida de parte de las

moléculas).

¢ Elastomeros: tienen la capacidad de deformarse eldsticamente en alto
grado (alcanzando algunos hasta 700% de su elongacién original), sin

cambiar permanentemente su forma.



I1.1.¢ Cerdmicos:

Las moléculas de los materiales cerdmicos se componen por elementos
metdlicos y no-metalicog; dichos elementos forman enlaces idnicos principalmente
(salvo algunas excepciones covalentes); teniendo capacidad para llegar a formar

estructuras complejas.

Sus caracteristicas fisicas son: alta dureza, fragilidad, bzja conductividad
térmica y eléctrica, elevado punto de fusion, baja densidad, alta resistencia a la

compresién, asi como estabilidad quimica y térmica.

Existen diferentes maneras de clasificar a los materiales cerdmicos. A

continuacién se presentan algunas propuestas:

a) Por su aplicacion:
e Ceramicos electronicos.
» Ceramicos 6pticos.
» Ceramicos magnéticos,

o Ceramicos estructurales.

b) Por distincién de su composicion quimica;
¢ Ceramicos 6xidos simples.
o Ceramicos 6xidos compuestos.

e Ceramicos no-6xidos.



¢) Por la estructura atémica:
e cristalina

e vitreos amorfos

Este trabajo toma como referencia la clasificacién acorde a su composicion

quimica: é6xidos y no-6xidos (sales).

11.2 Clasificacién de los Materiales Cerdimicos

Los cerdmicos no-0xidos comprenden, principalmente, los siguientes grupos:

Elementos Puros El carbén en la forma de grafito y diamante,

Nitruros AN, BN, SiN
Carburos B,4C, SIC, TiC, WC
Boruros TiB,, ZrB,
Selenuros ZnSe

Silicatos MoSi,

Sialos Si:N, con AlO;

Syalons SisNy con ALO; y Y>0;3



Los cerdmicos oxidos son aquellos materiales cerdmicos donde la presencia
del no-metal en el enlace idnico es justamente el oxigeno. A su vez, este tipo de

materiales se clasifica en dxidos simples 'y dxidos compuestos.

Entre los 6xidos simples destaca el Si0,, debido a su abundancia en la
naturaleza. Otros 6xidos simples que se encuentran en menor proporcion son: ALOs,
BeO, MgO, ThO,, TiO,, UO,, Zr0O,, Fe,0s, entre otros. Las propiedades de los
6xidos simples pueden ser modificadas por aditivos, dando lugar a lo que se

denomina como ceramico Oxido compuesto.

Como una consecuencia de que Si0, es abundante, los aditivos a esta
molécula seran entonces los de mayor importancia para la formacién de déxidos
compuestos, los cuales se les denomina sificatos. Existen otro tipo de oOxidos
compuestos de menor uso como los boratos, carbonatos, oxalatos, nitratos, titanatos,
y demas. Entre dichos cerAmicos, se encuentran los de aplicacién electrénica; de los
cuales figuran:

1) Para Sustratos: 41,05 41,0510, BeQ y AIN;

2) Para Capacitores: Ba7iOs,

3) Para actuadores y transductores: Titanato de Zirconia y Plomo(PZ7), Nitruro de
plomo-magnesio (PMN), Nitruro de titanio de magnesio y plomo (PMTN);

4) Para Varistores: Materiales con base de ZnO;

5) Para Sensores de O,: Cerdmicos con base de ZrQ,.

6) Para Sensores de temperatura: NiQ y Fe; 03 y

7) Para empagquetados o dispositivos: una variedad de materiales vitreos.



11.3 El Titanato de Bario: BaTiO;

El BaTiQs, es un material cerdmico éxide compuesto, dado por la unién

eutéctica de dos dxidos simples: BaO y TiO».

Siendo este ceramico un éxido compuesto, es un caso interesante de analisis,
ya que presenta, para la fase sélida, un numere sumamente grande de
transformaciones de estado estable. La fase que presenta a temperaturas mas bajas,
esto es, de 0°K hasta 173°K (-100°C) es romboédrica; a esta temperatura tiene
presencia la primer transformacién de fase a ortorrémbica, la siguiente
transformacion ocurre a 273°K (0°C), donde el titanato de bario presenta estabilidad
en forma tetragonal; para la temperatura de 395°K (122°C) el material forma ctbico
simple; y finalmente, a una temperatura de 1733°K (1460°C) ocurre en el ceramico
la ultima transformacién, formando la estructura clibica centrada en las caras. La fase

solida se transforma a liquida a una temperatura 1889°K (1616°C).

Una de las propiedades més interesantes del titanato de bario es el calor
especifico, ya que muestra la forma en que se da la rapidez de calentamiento y
enfriamiento. Basicamente, el calor especifico a presion constante muestra el

sigutente comportamiento;

(298K,
Cpr = 135Joulesmol_32.5Joule%nole o) e

En forma anexa se presenta la curva caracteristica de comportamiento para el

titanato de bario.



Una de sus propiedades de mayor interés es su constante dieléctrica, de la que
en el siguiente capitulo se hondara con mayor profundidad. A partir que se descubrié
en el titanato de bario una constante dieléctrica alta, de hecho, la mas alta entre los
materiales, su uso como parte fundamental en un capacitor comenzo; la cual puede
ser activada y controlada durante un gran intervalo de temperatura. Ademas, dicho
material es considerado como piezoeléctrico. Debido a lo anterior, se ha convertido

en uno de los materiales cominmente utilizados hoy en dia en el 4rea electrénica.
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ENVEJECIMIENTO ARTIFICIAL

IIL.1 Tratamientos Térmicos

El tratamiento térmico es un proceso mediante el cual se modifican las

propiedades fisicas de un material al someterlo a cambios de temperatura.

N1.2 Clasificacién de los Tratamientos Térmicos

Los tratamientos térmicos se clasifican acorde su alteracién en el material:

superficiales o totales.

Los tratamientos térmicos superficiales se caracterizan por afectar las
propiedades en las fronteras del material. Entre los mas importantes destacan el
cementado, carburado, nitrurado y galvanizado, por mencionar sélo algunos de los

mds importantes.

Los tratamientos térmicos totales son aquellos procesos donde se modifica
todo el material, a partir de su estructura cristalina. Este proceso puede consistir en el
mejoramiento nyevo de alguna propiedad, o bien, el recuperar condiciones anteriores

a alguna distorsion.

Entre los tratamientos térmicos de mejora, el mAs representativo de este grupo

es el templado.



i1

Para los tratamientos térmicos, donde se busca como objetivo el recuperar,
parcial o totalmente, las propiedades de un material se tienen el recocido, el

normalizado y el envejecimiento, como exponentes mds caracteristicos.

Dentro de este iltimo grupo, el envejecimiento puede darse de dos maneras:

natural o artificial.

IT1.3 Tipos de Envejecimiento

Como ya menciond en apartado anterior, el envejecimiento es un tratamiento

térmico mediante el cual se recuperan las condiciones fisicas.

Una vez que un material se somete a un tratamiento térmico donde se alteran
sus caracteristicas fisicas, como en el templado, el material atraviesa por un estado
metaestable, donde éste no aparenta un cambio fisico significativo en ef tiempo para
el corto plazo; pero para periodos de observacidn de mayor duracién, dichas

caracteristicas que aparentemente son fijas, se muestran en su variabilidad.

El envejecimiento termina cuando el material completa su ciclo de

estabilizacion, de manera que ya no presenta cambios en el tiempo.

El tratamiento térmico de envejecimiento puede darse de dos formas: natural

o artificial
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El envejecimiento natural se da a condiciones ambientales, de manera que el

cambio en sus propiedades no se afecta con otra intervencién térmica.

A diferencia del envejecimiento natural, el envejecimiento artificial basa su
operacidn en el hecho de que la difusién de la masa tiene como funcién a la
temperatura; ante lo cual, se incrementa este valor hasta un punto que no afecte en
una nueva recristalizacion del material, de manera que se pierda la estructura

obtenida con un tratamiento térmico previo.

De esta manera, el envejecimiento artificial acelera el mecamismo de la
difusién, teniendo ahora tiempos méas cortos para el abatimiento de Ila

metaestabilidad.
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CAPACITANCIA

Las propiedades fisicas de un material pueden clasificarse acorde al proceso
para el cual éste va a ser utilizado. Debido a esto, las propiedades fisicas pueden ser

de tipo térmica, eléctrica, mecénica, hidraulica, entre otras.
IV.1 Propiedades Eléctricas

Los materiales poseen tres caracteristicas desde el punto de vista eléctrico:

resistividad, permeabilidad e inductancia.

La resistividad eléctrica es una medida de su oposicidn para el transporte de

electrones ante una diferencia de potencial.

La resistencia es el dispositivo mediante el cual se dispone de esta propiedad.

La manera de determinar el valor de una resistencia es la siguiente:

A
R=p=
NP

donde, R es el valor de la resistencia (Q2), p es la resistividad del material (C/m), A
es el area transversal al flujo de electrones (m?) y L es la longitud de avance para el

flujo (m).

La inductancia de un material es la capacidad que posee éste para convertir la

energia de tipo eléctrica, a una energia de tipo electromagnética.
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La permeabilidad eléctrica es Ja caracteristica que posee un material para

almacenar energia, desde este punto de vista.

IV.2 Capacitor y Capacitancia

El dispositivo fisico que se utiliza para aprovechar la permeabilidad eléctrica

es el capacitor, y la forma en que es llevado a cabo es la capacitancia.

Un capacitor consta de un par de placas paralelas, separadas umna cierta
distancia, con un material de alta resistividad entre ambas placas; de manera que
restringe el flujo de electrones entre ellas. A dicho material se le conoce como

dieléctrico.

La capacitancia en uno de estos dispositivos se determina de la siguiente
manera:

E=g
L

donde C representa la capacitancia del dispositivo (Faradays), € es la permeabilidad
del material (Faradays/m), A es el 4rea de las placas (n?’) y L es la distancia que

separa ambas placas(m).

El caso donde Ia permeabilidad es mas baja debe de ser justamente donde hay

ausencia de material (vacio), el cual posee una permeabilidad de 8.8562 x 10™? Fa/m.
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La razbn entre la permeabilidad de un material &, cualesquiera que éste sea, y

la permeabilidad del vacio &, se conoce como la constante dieléctrica, K.

El aire es el material de constante dieléctrica mas baja, con un valor de
1.0006; mientras que el titanato de bario, o alguna de sus dopaciones con estafio,

aluminio, hierro, o plomo; superan el valor de 2000,

14751¢
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EXPERIMENTACION

V.1 Deseripcién del Problema

Como parte de la manufactura de capacitores en base a titanato de bario como
material dieléctrico, se tienen que evaluar sus condiciones de operacién eléctricas
mds importantes: resistencia y capacitancia. Esto anterior para obtener el

aseguramiento del valor real de dichas ;')ropiedades‘

Dado que al aplicar una diferencia de potencial y medir el comportamiento
del material, en éste incurren incrementos puntuales de temperatura que modifican la
estructura cristalina, es necesario el recurtir a ym tratamiento térmico que recupere las

condiciones operacionales normales que poseia el capacitor.

Una vez que el tratamiento térmico es llevado a cabo, se tiene un tiempo de
estabilizacién o reposo, donde el material recupera sus condiciones normales. En

dicho tiempo ocurre un envejecimiento de tipo natural.
V.2 Hipétesis

La hipétesis de dicha tesis es la siguiente;

El Envejecimiento Artificial disminuye el Tiempo de Reposo
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V.3 Antecedentes

El tiempo de reposo necesario para llevar a cabo el envejecimiento natural en
el tipo de capacitores a experimentar es de diez horas. Esto [levado a cabo a

condiciones de presién atmosférica y temperatura de cuarto controlada a 25°C.

Previo al reposo, el material se somete durante un periodo de 90 minutos a

150°C, para después enfriarse a las condiciones de cuarto antes descritas.

A la temperatura de 122°C, el titanato de bario cambia su estructura cristalina
de tetragonal a cibica simple, por encima de esta temperatura. Los 90 minutos son el

periodo de tiempo para su homogenizacién.

V.4 Diseiio de Experimentos

Se toman § lotes de un capacitor cuyo valor nominal de capacitancia es de
100 nanofaradios (+ 5 nFa). Cada prueba monitoreada consta de 50 fichas, para los

diferentes lotes.

El primer muesireo se realizdé antes del inicioc de las pruebas, evaluando

condiciones miciales.
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El siguiente muestreo fue realizado después del equipo de medicién Palomar
3300, donde se sometié el capacitor a pruebas de capacitancia, resistencia eléctrica

[nominal (50volts) y flash (200volts)], asf como su factor de disipacién (DF).

El posterior muestreo fue realizado después de una prueba de resistencia

eléctrica, de mayor resolucién, en un equipo de medicién ADAM tester.

Los capacitores pasan al homo donde se someten a 150°C durante una y

media hotas,

Una vez que los capacitores se encuentran fuera del horno, se dividieron en
dos secciones, donde una parte prosiguié con el envejecimiento natural (25°C durante
10 hrs.), mientras que la otra seccién se introdujo a otro homo para llevar a cabo el

envejecimiento artificial,

El envejecinuiento artificial efectuado consistié en mantener las fichas en otro

homo a 110°C, temperatura inferior a la de transformacion de fase.

Se toman muestras, en ambos casos, de 50 fichas, diandose un monitoreo

durante 4 horas, por periodos de 15 minutos.
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ANALISIS DE RESULTADOS

No se encontré un comportamiento distinto entre los 8 grupos monitoreados;
ademais, entre los capacitores que fueron sometidos al envejecimiento natural, asi

como al artificial, tampoco se identificé diferencia alguna,

Debido a lo anterior, se agrup6 €l comportamiento para este dieléctrico en el

gréfico que se presenta en el anexo (pag. 23).

Como se puede apreciar en el grafico , la media distribucional ( <A~ ) decrece
conforme avanzan las pruebas eléctricas, y aumenta al normalizarse. Posterior al
homo se estabiliza en una y media horas, considerando exclusivamente este

parametro.

Analizando la distribucion normal, acorde al criterio de 6 sigma (3 veces la
desviacién estdndar para cada extremo de la media), en el cual tiene un criterio de 3.4

ppm, considera un comportamiento normal a partir de la primera hora,
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CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

VI.1 Conclusiones

o El tiempo necesario para el reposo del dieléctrico de estudio es suficiente

en 1% horas.

e La rapidez difusional de la recristalizacién no muestra cambio dentro de

la primer hora de estudio, ya sea con envejecimiento natural o artificial.

V1.2 Recomendaciones

e Evaluar el enfriamiento, cambiando el medio para éste; esto es, en lugar
de enfriarlo al aire del ambiente, puede ser en agua, aceite, o cualesquier

otro medio.

e Utilizar este anilisis de envejecimiento como base para el estudio de

nuevos productos dieléctricos



ANEXOS
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