CAPITULO V RESULTADOS Y DISCUSION

Capitulo V

RESULTADOS Y DISCUSION

En este capitulo se presentan los resultados obtenidos de la caracterizacion
de las probetas sinterizadas para cada una de las formulaciones, asi como
también los resultados de las pruebas que se llevaron a cabo. De acuerdo con
estos resultados, se discute la influencia que tiene la hercynita en las
propiedades de la combinacion de fases refractarias entre la magnesia y el

circonato de calcio.

5.1 Difraccién de Rayos-X (DR-X)

Los analisis mediante difraccidon de rayos-X que se realizaron a las probetas
sinterizadas de cada una de las formulaciones, nos dieron como resultado un
difractograma en donde se detectaron las fases cristalinas presentes en cada

una de las probetas.

En la figura 31 se muestran de manera comparativa los patrones de
difraccion de cada una de las 4 formulaciones. Se aprecia que en cada una de
las faormulaciones se encuentran presenten las fases magnesia (MgQ),
circonato de calcio (CaZrO;) y circonato de calcio no-estequiométrico

(Caq 15Zross0185). Lo anterior nos indica que prevalecieron las mismas fases
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que se adicionaron antes del proceso de sinterizado, ademas de gue no se

formaron fases nuevas entre estas.

Cabe destacar que en los patrones de difraccion de las formulaciones con
adicion de hercynita (2A, 2B y 2C) no aparecen los picos representativos de
dicho compuesto, lo cual es debido principalmente a que el equipo en €l que se
realizaron los analisis no detecta compuestos con una concentracion menor al
5%, por esta razdon se decidid realizar andlisis quimicos a las probetas

sinterizadas.
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Figura 31. Comparativo de los patrones de difraccion de las 4 formulaciones
posterior al sinterizado: M) Mg, CZ) CaZrO;, CaZ) Cag 154508501 85.

Es de importancia resaltar que la cantidad minima de circonia libre presente
en el circonato de calcio prefabricado utilizado como materia prima de acuerdo
con al patrén de difraccion de este compuesto (figura 13, capitulo 4), ya no es
detectado en los difractogramas de las probetas sinterizadas de cada una de

las formulaciones. Lo anterior es atribuido a que la cantidad de circonia libre
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presente en el circonato de calcio, mas la cantidad minima adicionada en cada
una de las formulaciones reacciono con la calcia libre presente como impureza
en las materias primas, para formar mas de la fase circonato de calcio durante
el proceso de quemado en el homo tunel industrial, ya que la temperatura y el
tiempo de residencia de las probetas dentro del horno fueron lo suficientemente

elevados para permitir la reaccion entre dichos compuestos.

5.2 Analisis Quimicos

Los resultados de los analisis quimicos realizados a una de las probetas de
cada una de las formulaciones posterior al proceso de sinterizado son
mostrados en la tabla 13. Se aprecia que los valores en porcentaje en peso
para cada compuesto en las 4 formulaciones son bastante congruentes con las
cantidades manejadas para formar las mezclas (tabla 11), lo cual indica que se

realizd una buena homogenizacion de los polvos al formar las mezclas.

Tabla 13. Analisis quimicos de las probetas después del proceso de
sinterizado.

Composicion (% en peso)

Compuesto
Formulacién Formulacién Formulacion Formulacion
1 o base 2A 2B 2C
MgO 77.63 75.26 74.60 74.35
ZrO; 16.26 16.32 16.28 16.20
Ca0O 6.00 5.60 5.89 5.90
Al20, - 1.39 1.64 1.87
FeO ~ 1.04 1.23 1.47
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De acuerdo con estos resultados y a diferencia de los analisis de difraccion
de rayos-X, la hercynita fue detectada en cada una de las formulaciones con
aditivo (2A, 2B y 2C). La hercynita, al igual que el circonato de calcio esta
formado por dos oxidos, por esta razon en los resultados del analisis quimico no
se muestra el contenido absoluto de estos compuestos, si no que se muestra el
contenido de cada unc de los 0xidos que los forman.

5.3 Microscopio Electrénico de Barrido (MEB)

Come fue mencionado en el capitulo anterior, las probetas sinterizadas de
cada una de las formulaciones fueron caracterizadas por medio de esta técnica
con la finalidad de observar sus microestructuras e identificar las fases
presentes en estas.

En la figura 32 se muestra una micrografia de MEB correspondiente a una
probeta sinterizada de la formulacién base (0% FeAl;O,) a una magnificacién
1000X, en la cual, se observa la presencia de dos fases en la microestructura,
una fase obscura y una fase mas clara. La fase obscura se identificd como
magnesia (figura 33}, mientras que la fase clara se identificd como circonato de
calcio (figura 34) de acuerdo a los analisis de espectrometria de dispersion de

energia (EDS) que se realizaron.
En adicion a esto, se puede apreciar que ambas fases se encuentran

distribuidas homogéneamente en la microestructura, lo cual es una evidencia de

que se realizd una buena homogenizacion de los polvos al formar las mezclas.
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Seccion de la
probeta analizada
{circulo discontinuo).

16pn |

Figura 32. Microestructura de la formulacion base (0% FeAl;O,) posterior al
proceso de sinterizado. 1000X. Técnica de electrones retrodispersados.
1) MgO, 2) CaZrO:s.

Mg

Figura 33. Analisis de EDS de la fase obscura en la microestructura de
la figura 32, identificada como magnesia.
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Figura 34. Analisis de EDS de la fase clara en la microestructura de
la figura 32, identificada como circonato de calcio.

Con el objeto de observar el grado de sinterizacién entre las partiulas de
magnesia (fase obscura) y circonato de calcio (fase clara), la probeta fue

analizada a mayores magnificaciones en el microscopio electrénico de barrido.

En la figura 35 se presenta una micrografia de MEB de la formulacién base
(0% FeAlz04) en la que se muestra la microesfructura a una magnificacion de
10000X. Se puede apreciar que se presentan buenas uniones entre las
particulas de magnesia y circonato de calcio, lo cual es debido al proceso de

sinterizado.
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Figura 35. Microestructura de la formulacion base (0% FeAl20,4) posterior al
proceso de sinterizada. 10000X. Técnica de electrones retrodispersados.
1) MgQ, 2) CaZrOa.

Los andlisis por medio del microscopio electronico de barrido que se
realizaron a las probetas sinterizadas de las formulaciones 2A (2.5% FeAl;Q4),
2B (3.0% FeAl;04) y 2C (3.5% FeAl:04) revelaron al igual que en la formulacion
base (0% FeAlQy), la presencia de dos fases, una fase obscura (magnesia) y
una fase clara (circonato de calcio), las cuales se encuentran uniformemente
distribuidas en las microestructuras. En cada una de estas formulaciones, se
presentaron buenas uniones entre las particulas de magnesia y circonato de

calcio, lo cual nos indica que la sinterizacién entre ambas fases fue buena.

Las figuras 36, 37 y 38 son micrografias de MEB correspondientes a las

formulaciones 2A, 2B y 2C respectivamente.
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Seccioén de la
probeta analizada.
(circulo discontinuo)

Figura 36. Microestructura de la formulacién 2A (2.5% FeAl;O4) posterior al
proceso de sinterizado. 2000X. Técnica de electrones retrodispersados.
1) MgO, 2) CaZrOs.

Seccion de la
probeta analizada.
(circulo discontinuo)

Figura 37. Microestructura de la formulacion 2B (3.0% FeAl204) posterior al
proceso de sinterizado. 1000X. Técnica de electrones retrodispersados.
1) MgO, 2) CaZrOs.
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Seccibén de la
probeta analizada.
(circulo discontinuo)
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Figura 38. Microestructura de la formulacion 2C (3.5% FeAl,O4) posterior al
proceso de sinterizado. 1370X. Técnica de electrones retrodispersados.
1) MgO, 2) CaZrO;.

La hercynita no fue localizada en las microestructuras de las formulaciones
con aditivo (2A, 2B y 2C) a bajas magnificaciones debido principalmente a las
bajas concentraciones utilizadas en estas formulaciones, por esta razén se

procedié a analizar las probetas a mayores magnificaciones.

En cada una de las 3 formulaciones (2A, 2B y 2C) la hercynita fue iocalizada
en las fronteras de los granos de magnesia {fase obscura) y de circonato de
calcio (fase clara) y entre las particulas de estas fases, lo anterior es debido a
que como la hercynita presenta una temperatura de sinterizacién menor que la
magnesia y que el circonato de calcio, durante el proceso de quemado de las

probetas ésta difundid hacia estas zonas en la microestructura.

En la figura 39 es mostrada una micrografia de MEB de la microestructura
de la formulacion 2C (3.5% FeAl;Q,), en la cual se observa la hercynita en las
fronteras de grano y entre las particulas de magnesia y circonato de calcio. Lo
anterior fue corroborado por medio de los analisis de espectrometria de
dispersion de energia (figura 40).
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Figura 38. Microestructura de la formulacion 2C (3.5% FeAl;O,) posterior al
proceso de sinterizado. 10000X. Técnica de electrones retrodispersados.
1) MgO, 2) CaZrOs;, 3) FeAl,Os.
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Figura 40. Analisis de EDS en la frontera de las fases obscura y clara en la
microestructura de la figura 39, en donde se identifican picos de los compuestos
que forman la hercynita.
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5.4 Analisis Térmico Diferencial (DTA)

Los resultados de los analisis de DTA realizados a las probetas sinterizadas
de cada una de las formulaciones nos proporcionaron graficas con las cuales se

determind la estabilidad térmica de cada una de ellas.

La figura 41 muestra la grafica de DTA correspondiente a una probeta

sinterizadas de la formulacién base (0% FeAl;Oy).
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Figura 41. Analisis térmico diferencial de una probeta sinterizada de la
formulacion base (0% FeAl,O,).

Como se puede apreciar, la formulacion base (0% FeAl,Q4) posterior al
proceso de sinterizado, presenta una buena estabilidad termica en el intervalo
de temperatura estudiado, ya que la grafica muestra una ausencia de eventos
termicos durante los procesos de calentamiento y enfriamiento, es decir no se

presentan picos endotérmicos 0 exotérmicos.
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En las figuras 42, 43 y 44 se muestran las curvas obtenidas por medio del
analisis térmico diferencial correspondientes a las probetas sinterizadas de las
formulaciones 2A, 2B y 2C respectivamente.
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Figura 42. Analisis termico diferencial de una probeta sinterizada de la
formulacion 2A (2.5% FeAl;0,).
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Figura 43. Andlisis térmico diferencial de una probeta sinterizada de la
formulacion 2B (3.0% FeAl;O4).
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Figura 44. Analisis térmico diferencial de una probeta sinterizada de la
formulacion 2C (3.5% FeAl04).

De acuerdo con éstos resultados se puede apreciar que las formulaciones
con aditivo (2A, 2B y 2C) al igual que la formulacién base presentan una buena
estabilidad térmica, ya que no se aprecian eventos térmicos (tales como,
transformaciones de fase, fusidon de compuestos, descomposiciones térmicas,
etc.) representados por picos exotérmicos 0 picos endotérmicos en las curvas
de DTA. Esto se debe a que cada uno de los compuestos utilizados en las
combinaciones refractarias estudiadas son muy estables en el intervalo de

temperatura estudiado.

5.5 Pruebas Realizadas

5.5.1 Pruebas de Compresion

Un grupo de § probetas sinterizadas por formulacién fueron ensayadas a
compresién hasta lograr fracturarlas, tomando los valores de esfuerzo maximo a

la compresion de cada probeta para obtener un promedio, el cual a su vez fue
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e —

comparado entre las formulaciones y de esta forma apreciar la influencia de la
adicién de hercynita en esta propiedad mecanica de la combinaciéon de fases
refractarias MgO—CaZrOs;.

Los resultados de los ensayos de compresidon realizados a las probetas

sinterizadas de cada formulacién son mostrados en la tabla 14.

Tabla 14. Resultados de los ensayos de compresion.

Esfuerzo Maximo a la Compresiéon (MPa)

Probeta
Base 2A 2B 2C
M1 109.98 165.53 225.18 271.95
M2 161.68 195.96 232.38 267.87
M3 118.23 182.75 226.81 284.00
M4 135.48 189.92 253.89 287.32
M5 123.87 175.88 219.64 324.93
Promedio 130 180 232 287

En la figura 45 se muestra de manera comparativa los valores de esfuerzo

maximo promedio a la compresidon para cada una de las formulaciones.
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Figura 45. Grafico comparativo de los valores promedio de esfuerzo maximo a
la compresion para cada una de las formulaciones.

De acuerdo con estos resultados, se observa que el esfuerzo maximo
promedio a la compresion de la combinacion de fases refractarias MgO-CalZrO;
incrementa cuando se adiciona hercynita en dicha combinacion, asi mismo

cuando la cantidad del aditivo es mayor.

Como fue observado en los analisis por medio del microscopio elecirénico
de barrido, la espinela hercynita fue localizada en las fronteras de los granos de
magnesia y circonato de calcio actuando como un enlace entre ambas fases,
incrementando de esta manera la resistencia a la compresion de la combinacion
de fases MgO-CaZrOs;.
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5.5.2 Pruebas de Ataque Quimico

A otra porcién de las probetas sinterizadas se les realizaron pruebas de
ataque quimico con el objeto de determinar la estabilidad quimica de cada una

de las formulaciones en presencia de materia prima para clinker para cemento.
En la figura 46 se muestra el resultado del analisis térmico diferencial de una

probeta sinterizada de la formulacion base (0% FeAl,O4) molida y mezclada con

harina cruda para clinker.
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Figura 46. Analisis térmico diferencial de una probeta sinterizada de la
formulacion base (0% FeAi,Q4) atacada con harina cruda para clinker.

De acuerdo con la grafica obtenida del andlisis de DTA de la formulacién
base atacada con harina cruda para clinker para cemento (figura 46), se puede
apreciar que se presenta un evento térmico representado por un pico
endotérmico entre 700 y 800°C. Esta endoterma corresponde basicamente a la

descomposicion de los carbonatos de calcio presentes en la materia prima para
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clinker para cemento, para formar éxido de calcio, de acuerdo con el analisis
térmico diferencial realizade a la muestra de esta materia prima (figura 28,
capitulo 4). De acuerdo con esto, la formulacién base presenta una buena
estabilidad quimica en presencia harina cruda para clinker.

En las figuras 47, 48 y 49 se muestran los resultados de los analisis térmicos
diferenciales realizados a probetas sinterizadas de las formulaciones con aditivo

(2A, 2B y 2C) molidas y mezcladas con materia prima para clinker para
cemento.
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Figura 47. Analisis térmico diferencial de una probeta sinterizada de la
formulacion 2A (2.5% FeAl;O4) atacada con harina cruda para clinker.
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Figura 48. Anélisis térmico diferencial de una probeta sinterizada de la
formulacion 2B (3.0% FeAl,Q,) atacada con harina cruda para clinker.
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Figura 49. Analisis térmico diferencial de una probeta sinterizada de la
formulacion 2C (3.5% FeAl,O,4) atacada con harnna cruda para clinker.
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Analizando las graficas de DTA de las formujaciones con adicidon de
hercynita cuando se atacan con materia prima para clinker para cemento
(figuras 47, 48 y 49), se aprecia al igual que en la formulacion base solamente
un evento térmico representado en las graficas como un pico endotérmico, el
cual corresponde a la descomposicién de los carbonatos de calcio de la materia
prima dei clinker en un intervalo de temperaturas de 650-850°C.

De acuerdo con esto, es evidente que cada una de las formulaciones
estudiadas en el presente trabajo, presentan una buena estabilidad quimica en
presencia de materia prima para clinker para cemento en el intervalo de
temperatura estudiado, ya que no se presentan eventos térmicos a parte de la
descomposicion del carbonato de calcio, en donde se identifique la reaccidn
entre l0s compuestos de la harina cruda para clinker y los compuestos de la

combinacion de fases (magnesia, circonato de calcio y hercynita).

En adicidn a la prueba de ataque quimico, se realizé una prueba de ataque
quimico por el método estatico utilizando harina cruda para clinker para
cemento, con el objeto de evaluar la penetracion y el ataque del clinker con las

probetas sinterizadas de cada una de las formulaciones estudiadas.

Al finalizar la prueba de ataque quimico por método estatico, se observd a
simple vista que no se presentd una reaccion fuerte entre las probetas
sinterizadas de cada una de las formulaciones y el pellet de clinker, ya que al
momento de sacar las probetas atacadas del horno de alta temperatura y al
momento de voltearlas, el pellet de clinker se desprendid sin ninguna dificultad
de las probetas (figura 50). Lo anterior, nos indica que hubo una adherencia
nula del pellet de clinker en ias probetas refractarias de cada una de las
formulaciones (tabla 15), lo cual puede traducirse en que no hubo penetracion

de las fases del clinker en la matriz refractaria.
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Pellet de
clinker

Figura 50. Probeta de la formulacién 2C (3.5 % FeAl,O4) en donde se aprecia
que el pellet de clinker ne reacciond con la probeta refractaria.

Tabla 15. Criterio del grado de adherencia del pellet de clinker en las probetas

refractarias.
Adherencia nula Clinker totalmente suelto
Adherencia moderada Clinker débilmente adherido
Adherencia fuerte Clinker practicamente adherido

Sin embargo, las probetas fueron seccionadas para ser analizadas por
medio del microscopio electronico de barrido y observar si realmente las
microestructuras de las formulaciones no habian sufrido alteraciones por las

fases del clinker para cemento.

Los analisis realizados a una muestra de la formulacion base (0% FeAl,04)
indicaron que la microestructura no fue alterada por las fases del clinker para
cemento, ya que solamente se identificaron las fases magnesia (fase obscura) y
circonato de calcio (fase clara) por medio de los analisis de espectrometria de
dispersion de energia (EDS).
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En la figura 51 se muestra una micrografia de MEB de una probeta
seccionada de la formulacion base (0% FeAl>04) posterior a la prueba de
ataque quimico por el método estatico, en donde se aprecia que las fases del

clinker no penetraron la microestructura refractaria.

Seccion de la
probeta analizada.
{circulo discontinuo)

Figura 51. Micrografia de MEB de una probeta seccionada de la formulacién
base (0% FeAl;04). 100X. Técnica de electrones retrodispersados.

Se decidid analizar la formulacion con mas aditivo, es decir la formulacién
2C (3.5% FeAl;O4) en el microscopio electronico de barrido, para determinar si

se existe microestructuralmente alguna alteracion por las fases del clinker.

Los resultados obtenidos por medio del MEB de una probeta de la
formulacion 2C (3.5% FeAl,O4) muestran que la microestructura permanece
estable en presencia de las fases del clinker para cemento ya que al igual que
en la formulacion base (0% FeAl,O4), no se formaron fases nuevas en la
microestructura. La figura 52 es una micrografia de MEB de la formulacién 2C
en donde se muestra seccidn transversal de la probeta. Se puede apreciar el
orificio que se realizo en la probeta, el cual fue llenado con la materia prima

para clinker.
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Seccion de la
probeta analizada.
{circulo discontinuo)

188pn

Figura 52. Micrografia de MEB de una probeta seccionada de la formulacion 2C
(3.5% FeAl;04). 100X, Técnica de electrones retrodispersados.

La figura 53 es una micrografia de MEB de la formulacion 2C (3.5% FeAl;0,)
en donde se muestra la parte inferior del orificio realizado en la probeta. En esta
imagen, se aprecia la evidente ausencia de penetracion por las fases del clinker

en la microestructura posterior al ataque quimico por método estatico.

Seccion de la
probeta analizada.
(circulo discontinuo)

28un

Figura 53. Micrografia de MEB de una probeta seccionada de la formulaciéon 2C
(3.5% FeAl,Q4). 350X. Técnica de electrones retrodispersados.
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La figura 54 es una micrografia de MEB de la formulacion 2C (3.5% FeAl;Q,)
en donde se observa la parte lateral izquierda del orificio realizado en la
probeta. Se aprecia que la microestructura refractaria permanecio estable ante
presencia de las fases del clinker para cemento en la prueba de ataque quimico

por método estatico.

Seccién de la
probeta analizada.
{circulo discontinuo)

Figura 54. Micrografia de MEB de una probeta seccionada de la formulacién 2C
(3.5% FeAl;04). 350X. Técnica de elecirones retrodispersados.
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Capitulo VI

CONCLUSIONES

¥ Cada una de las formulaciones refractarias estudiadas en el presente
trabajo mostraron una excelente estabilidad fisica, es decir las probetas no
presentaron degradacion fisica después del proceso de sinterizado en un
periodo de 12 meses, lo anterior es un indicativo de una ausencia de

calcia libre en las combinaciones refractarias.

+ De acuerdo con los analisis por medio del microscopio electrénico de
barrido se observd que la hercynita fue localizada en las fronteras y entre
las particulas de magnesia y circonato de calcio, actuando como un enlace

entre ambas fases.

¥ La influencia de la hercynita en la resistencia a la compresion de la
combinacién de fases refractarias MgO-CaZrO; fue favorable, ya que de
acuerdo con los resultados de los ensayos de compresion realizados a las
probetas se concluye que el valor de esfuerzo maximo promedio a la
compresién se incrementa cuando se adiciona hercynita en la combinacién
de fases, asi mismo cuando el contenido de este compuesto es

incrementado en dicha combinacion.
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CAPITULO VI CONCLUSIONES

+ Cada una de las cuatro formulaciones muestran una buena estabilidad
quimica en presencia de materia prima para clinker para cemento. Aunado
a esto, las microestructuras de las formulaciones no fueron alteradas por

fases del clinker, lo cual fue observado por medio del MEB.

* De acuerdo con el estudio realizado, se concluye que los compuestos
utilizados en el presente trabajo pueden emplearse como materias primas
para elaborar un ladrillo refractario para los hornos rotatorios de cemento,
lo anterior con base en los resultados de estabilidad quimica y térmica que

estos presentaron en contra de la harina para clinker.
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Capitulo VIl

RECOMENDACIONES

+  De acuerdo con los resultados obtenidos en el presente estudio y con el
objetivo de realizar en el futuro un producto refractario final que pueda ser
utilizado en los hornos rotatorios para cemento, se recomienda desarrollar
un estudio a nivel industrial, es decir, realizar prototipos de ladrillos
refractarios con dimensiones reales, en donde se utilicen distribuciones
granulométricas de las materias primas de acuerdo con las dimensiones
de estos, ademas de realizar las pruebas de acuerdo con las normas

establecidas.

+ Se recomienda utilizar circonato de calcio electrofundido como materia
prima, ya que de esta manera se obtienen tamanos de cristales mayores,
con lo cual se reduce considerablemente la porosidad y se incrementa la

resistencia al ataque de material fundido.
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ANEXO |

SINTESIS DEL CIRCONATO DE
CALCIO

Con el objeto de sintetizar la fase circonato de calcio, primeramente se
analizd el diagrama de fases binario entre la calcia y la circonia (figura 8,
capitulo 3). En este, se aprecia que el circonato de calcio se presenta en una
relacion de 1:1 molar para cada compuesto. Sin embargo, se decidio trabajar
con porcentajes molares de 55% para la circonia y 45% para la calcia, esto
debido a que al manejar la relacion de 1:1 molar, se podrian tener problemas de
que parte de la calcia no reaccionara por completo con la circonia, quedando de

esta manera calcia libre en las probetas.

La calcia presenta una gran capacidad higroscopica, es decir reacciona con
facilidad con el agua, para formar hidréxido de calcio; Ca(OH),, esta reaccion es
elevadamente exotérmica, ademas de qgue involucra un gran cambio en
volumen. Por esta razon el tener calcia libre en las probetas provocaria en estas
un deterioro estructural causado principaimente por la reaccion de estas con la

humedad atmosférica.
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ANEXO | SINTESIS DEL CIRCONATO DE GALCIO

En la siguiente tabla se muestran las composiciones manejadas para la

circonia y para la calcia.

Tabla 16. Composiciones utilizadas para la circonia y la calcia.

Compuesto % molar % peso
ZrO; 55 72.87
Ca0 45 27.13

Procedimiento Experimental

Primeramente, los polvos de las materias primas utilizadas en la sintesis del
circonato de calcio, fueron caracterizadas por medio de andlisis quimicos. La

siguiente tabla muestra los resultados de los analisis quimicos de la circonia y la

calcia.

Tabla 17. Andlisis quimico de las materias primas usadas en la sintesis del
circonato de calcio.

Composicion (% en peso)

Compuesto
Zro; CaOQ SiO;
ZrO; 97.72 210
Ca0 97.6 0.96

Los polvos, tanto de la circonia, como de la calcia, fueron pasados por

mallas no. 325 la cual es equivalente a tener particulas menores a 53 pym.

Debido a su elevada capacidad higroscépica, se decidid hidratar los polvos

de calcia para manejar de esta manera polvos de hidréxido de calcio Ca(OH)..
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ANEXO | SINTESIS DEL CIRCONATO DE CALCIO

Se realizaron mezclas de 100 grs. con los polvos de circonia y de hidroxido
de calcio, de acuerdo con la siguiente relacion: 72.87% en peso de polvos de
circonia y 35.84% en peso de polvos de hidroxido de calcio, los cuales

equivalen a los 27.13% en peso de calcia.

Los polvos de las mezclas se vertieron dentro de recipientes de plastico y se
homogenizaron por medio de agitacibn manual por un tiempo de 1 hora. Se
agrego alcohol y la mezcla se homogenizé por un tiempo de 10 minutos, con la
intencion de tener un mejor manejo de los polvos previo al proceso de

compactacion.

Posteriormente se compactaron probetas cilindricas por medio de una
maquina unjversal TINIUS OLSEN y un molde metélico. Se utilizé una carga
maxima de compactacion de 3500 Kgf. Las probetas tenian dimensiones de

11.5 mm de diametro y 10.5 mm de altura.

Las probetas en verde se trataron térmicamente en un horno tipo mufla de
alta temperatura. Los parametros de operacién fueron los siguientes: las
probetas se mantuvieron en el horno a una temperatura de 1350°C por un
tiempo de 20 horas, la razon de calentamiento fue de 10°C/min.

Figura 55. Horno utilizado en el quemado de las probetas de CaZrOs.
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Figura 56. Perfil de temperaturas del proceso de quemado de las probetas de
circonato de calcio.

Las pastillas, posterior al proceso de quemado, fueron caracterizadas
mediante la técnica de difraccidon de rayos X para confirmar la formacion de la

fase circonato de calcio, ademas cbservar si existian otras fases.

El analisis de las probetas fue en polvos y se utilizd un difractdmetro de
rayos-X marca SIEMENS modelo D5000, de acuerdo con los siguientes
parametros: el angulo de reflexion variando desde 5 hasta 90° y se realizaron

canteos cada segundo durante 30 minutos.

De acuerdo con el patron de difraccidn obtenido de una probeta sinterizada
de CaZrQO;, se aprecia como fase de mayor intensidad el circonato de calcio
(tarjeta ASTM no. 35-0790), ademas picos de la fase circonato de calcio no
estequiomeétrico, Cap1s2ross0185 (tarjeta ASTM no. 26-0341) y picos de
intensidad baja de circonia ZrO; (tarjeta ASTM no. 37-1487).

En la siguiente figura se muestra el difractograma de una probeta sinterizada

de circonato de calcio, en donde se aprecian las fases antes mencionadas.

84




SINTESIS DEL CIRCONATO DE CALCIO
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Figura 57. Difractograma del circonato de calcio prefabricado.

Por medio de la técnica de microscopia electronica de barrido (MEB), se

analizé una probeta sinterizada de circonato de calcio, con el objeto de apreciar

la morfologia de dicha fase.

La siguiente figura es una micrografia de MEB en donde se puede observar
la microestructura del circonato de calcio a una magnificacion de 10000X, por
medio de la técnica de electrones retrodispersados. Se pueden apreciar granos
de circonato de caicio, como U(nica fase presente en la micraestructura, lo

anterior confirmado por medio de los anélisis de EDS realizados.
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ANEXO | SINTESIS DEL CIRCONATO DE CALCIO

Figura 5§8. Imagen de MEB del circonato de calcio prefabricado. 10000X.
Técnica de electrones retrodispersados.
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