





























































































































































































































Se pueden identificar tres etapas de compactacién cuando se examina la dependencia de la
densidad del compacto en funcion de la presioén del punzon. (Figura 23). En la etapa I, una
pequefia densificacién arriba de la densidad de llenado (Dy) se alcanza debido al
deslizamiento y reacomodo de los granulos. Los intersticios entre los granulos son mucho
mas grandes que el tamafio promedio de poros dentro de los grénulos. En la etapa II, los
granulos se deforman o se fracturan, reduciendo el volumen relativo de los intersticios. La
presion aparente de cedencia (Py) de los granulos es menor a | MPa cuando el aglomerante
es suave y ductil. Los granulos densos con un alto contenido de aglomerante y una pequefa
cantidad de plastificante resisten la deformacion y es necesaria una alta presion para
poderlos compactar (Figura 24). La densificacion en la segunda etapa puede ser obtenida
por la ecuacién:

D¢ = D¢+ m In (Po/Py) (24)

Donde D¢ es la densidad del polvo compactado a una presién aplicada P, y m es una
constante de compactacién que depende de la deformabilidad y empaquetamiento de los
granulos. La etapa III empieza cuando la mayoria de los poros grandes entre los granulos
deformados van desapareciendo, y una alta presion aplicada provoca el deslizamiento y
reacomodo de las particulas o los fragmentos de fractura entre los granulos en una
configuracién de empaquetaniento densa. (Figuras 25 y 26). Las interfases entre los
granulos suaves y pequefios empiezan a eliminarse en la etapa Il y se forman grupos de
particulas homogéneos. Los intersticios entre los granulos grandes o granulos duros en
muchas ocasiones persisten atin en la etapa II1.
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Figura 24. Dependencia de la dureza de los granulos con el contenido
de aglomerante y plastificante.
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Figura 25. Distribucién acumulativa de tamafios de poros que muestran
la porosidad intergranular e intragranular de un polvo de altimina, al
llenar el dado y después de aplicada la presién.
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Figura 26. Cambios en la forma de los granulos y distribucion del
tamafio de poros durante la compactacion.
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6.2.2 Control de los defectos de compactacién

El compacto debe resistir su eyeccién del dado, su manejo, sin que se dafic y adems debe
presentar una microestructura uniforme. Los defectos mds comunes en compactos
prensados uniaxialemnte son laminaciones y desprendimientos de sus extremos (Figura
27), que son causados por el esfuerzo producido por la diferencial de presiones cuando sale
del dado. Esta diferencia de presiones puede ser debida a causas diferentes:

1. Gradientes de presién transmitidos al compacto, debido a la friccién en las paredes
del dado.

2. Gradientes en la energia elastica almacenada debido a la no uniformidad de los
granulos, la no uniformidad del llenado y al aire comprimido atrapado.

3. Friccion restringida en las paredes del dado debido a la alta presion radial en el
compacto, la considerable deformacién elastica del dado y la pobre lubricacién en
las paredes del dado.

La tendencia de las laminaciones se disminuye por medio de la reduccién de la presion de
formado, una buena lubricacion del dado y empleando dados con superficies muy lisas. Las
grietas debido al aire comprimido atrapado en los poros se deben a relaciones altas entre la
compactacion y la velocidad de la misma, en donde el espesor del compacto es
relativamente grande y cuando el compacto tiene una baja permeabilidad y una baja
resistencia. Cambios en la preparacion del polvo como seria manejar una buena
distribucion de tamafios ayudarian a mejorar la permeabilidad y la resistencia del compacto
y con esto se podrian evitar la formacion de grietas en el compacto. Las superficies tersas
en las piezas compactadas dependen de la rugosidad de las paredes del dado y de los
punzones, la ausencia de la adhesion de las particulas, el tamafio y deformacion de los
granulos y la presion de compactacion. Altas presiones de compactacion reducen el tamafio

de poros grandes.
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Figura 27. Defectos comunes en s prensados uniaxial



6.3 Prensado isostitico

El prensado isostatico implica la aplicacién de una presion igual en todos los lados del
polvo a compactar. Esto reduce sustancialmente los problemas de no uniformidad debido a
la friccion entre las paredes del dado y el polvo y permite la formacién de compactos
uniformes en una buena diversidad de formas y tamafios. Un esquema de los diferentes
pasos para la compactacién de un polvo es mostrado en la Figura 28. Aqui el polvo se
coloca en un molde de caucho a prueba de humedad y se sumerge dentro de un fluido
incompresible que puede ser glicerina, aceite hidraulico o agua, El fluido es presurizado,
transmitiendo la presion uniformemente a toda la superficie del molde conformando asi el
polvo. Después se libera la presion y se extrae del molde el compacto formado.

La primer desventaja que presenta este proceso es la baja productividad del mismo y la
dificultad de obtener piezas con tolerancias dimensionales muy limitadas, asimismo, el

bl en la obtencién de un buen acabado superficial. Recientemente se han
desam:llado moldes de materiales sintéticos, en los que al aplicar una presién uniforme al
polvo, éste no se deforma de manera tal que el acabado superficial y la tolerancia de las
piezas prensadas se mejora.
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Figura 28. Etapas durante el prensado isostdtico. (a) llenado, {b) carga,
(c) pr do y (d) descompresién, previa a remover la pieza compactada.
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6.4 Vaciado de suspensiones

El vaciado de suspensiones es un proceso en donde un material pulverulento es suspendido
en una forma estable en un liquido apropiado que servira como vehiculo para su transporte.
La suspension resultante es vaciada en un molde absorbente. que debe tener la capacidad
suficiente de absorber todo el liquido de manera tal que se obtenga una pieza con la forma
del molde la cual se secaré y se sinterizara posteriormente de una manera adecuada.

Este proceso ha sido utilizado en la formacién de productos ceramicos a base de arcillas
por lo menos desde hace 200 afios. Recientemente se le ha prestado atencién especial en su
conocimiento lo que ha permitido el desarrollo del mismo. Los primeros trabajos de que se
tiene informacién documentada datan de 1910 en doude Count Scwerin mostré que a la
alimina se le pueden dar propiedades plasticas mediante su molienda en 4cidos. Catorce
afios después Ruff mostré que diferentes dxidos pueden también presentar propiedades
plasticas luego de ser molidos y tratados con 4cidos. De esta manera entonces la altiimina
fue uno de los primeros materiales no arcillosos que se procesaron comercialmente para
fabricar refractarios por medio del método de vaciado de suspensiones.

En la actualidad los requerimientos ingenieriles demandan propiedades mejores que las
que se encuentran en materiales ceramicos o metalicos comunes. Una parte de la respuesta
a este problema es en el desarrollo de nuevos materiales. Desafortunadamente los
materiales resistentes a altas temperaturas son caracteristicamente fragiles y eso complica
su proceso de formado. El uso de substancias en forma de polvos, elimina muchas de las
dificultades asociadas con el conformado de materiales fragiles. Asi entonces el vaciado de
suspensiones se convierte en un proceso conveniente para la formacién de materiales
fragiles. Este proceso es ampliamente empleado en donde se necesita fabricar piezas con
formas muy complejas o en donde los costos de produccién impiden el uso de los costosos
dados para el prensado.

La Figura 29 ilustra un esquema del proceso de vaciado de suspensiones. Aqui la
suspension es vertida en un molde que absorberé el vehiculo liquido que sostiene a los
polvos en suspension. De esta manera, en la medida que el liquido esta siendo absorbido
por el molde, una pequefia capa s6lida va creciendo en las paredes del mismo hasta que se
obtiene la pieza deseada, misma que después puede ser extraida del molde para su posterior
secado y sinterizado.



Figura 29. Esquema que ilustra las diferentes etapas
del proceso de vaciado de suspensiones.

6.4.1 Diseiio de suspensiones

A manera de disefiar cientificamente una suspension, es importante tener conocimiento de
las caracteristicas de las suspensiones solido-liquidas. Esto es conocer bien las
caracteristicas del polvo, el liquido que se usara como vehiculo y los materiales del molde.

6.4.1.1 Suspensién

La dispersion del polvo en el liquido constituye lo que se conoce como suspension.
Desafortunadamente la reologia de suspensiones concentradas de polvos finos no es una
funcién simple que dependa tinicamente del liquido o de la relacién entre los componentes
que la conforman. La preparacion de la suspensién es un proceso fisicoquimico. Por lo que
diferentes aspectos técnicos deben ser considerados en tales términos. En esta seccién, sin
embargo, la discusion serd limitada tinicamente a la enumeracién y descripcion de las
propiedades esenciales de la suspension.

1. Viscosidad. La suspensién debe fluir facilmente, ya que de esto dependera que
llene bien las diferentes partes del molde.

2. Estabilidad. Si el polvo no se estabiliza ripidamente, la dificultad para que la
suspension fluya adecuadamente sera grande. Por otro lado, los espacios vacios
formados durante el drenado del liquido hacia el molde seran muy desiguales.
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3. Propiedades de dremado. Las propiedades de flujo deben ser razonablemente
constantes sobre un cierto intervalo de relaciones entre contenido de polvos y
liquido. Ya que si esto varia, el drenado del liquido hacia el molde puede no ser
uniforme. Igualmente un cambio radical en la viscosidad (que es una funcién de la
cantidad de s6lidos) puede hacer que el drenado sea dificil.

4. Velocidad de vaciado. Cuando la velocidad de vaciado es excesiva, se dara un
crecimiento desigual de las paredes en el molde. Los tiempos de vaciado oscilan
entre 1 min. y 1 h, en ocasiones pueden ser incluso mayores.

5. Encogimiento. Es esencial que el encogimiento de la pieza vaciada sea tal que esta
se vaya separando de las paredes del molde, en la medida que la misma se va
secando. Con un encogimiento minimo tan solo de unas milésimas de pulgada, se
facilitara su extraccion del molde. Por otro lado, un encogimiento excesivo origina
esfuerzos y el debilitamiento del producto en verde, incrementando asi las
probabilidades de fractura del mismo.

6. Velocidad de desmoldeo. Esta propiedad controla la velocidad a la cual la pieza
vaciada puede ser retirada del molde. Para mantener la produccién con un
determinado numero de moldes es importante que las velocidades de desmoldeo y
vaciado se hagan en tiempos razonables.

7. Resistencia. La pieza colada debe ser lo suficientemente robusta para resistir su
manejo antes de su sinterizacion. Afortunadamente los agentes modificadores
agregados a la suspensién para controlar sus propiedades reolégicas usualmente
promueven la resistendia en verde de la pieza final.

8. Burbujas de aire. Para obtener cuerpos vaciados en buenas condiciones, la
suspensién debe estar libre de burbujas de aire. Esto se puede conseguir mediante
un tratamiento de vacio de la suspensién previo a su vaciado. O mediante una
agitacion suave durante la preparacion de la misma.

9. C ia en las propiedades. Es importante en pricticas comerciales que la
suspension tenga propiedades fécilmente reproducibles. Igualmente es importante
que las propiedades de la misma no cambien rapidamente en funcién del tiempo.
Un envejecimiento de la suspension se puede atribuir a reacciones quimicas entre
los polves y el medio de suspensién. Entonces debe haber una buena
compatibilidad quimica entre los componentes de la suspensién teniendo en
consideracién ésto como una funcién del tiempo.

6.4.1.2 Polvo

Las suspensiones estables son hechas con particulas finas. Sin embargo, el tamafio del
polvo por si solo no es lo tnico importante que se debe considerar por lo que la distrfbumén
de tamaiios y la forma de los polves también es importante. Generalmente el vaciado de
suspensiones se lleva a cabo usando principalmente particulas de entre 0 y 10 pm de
tamaiio. Que pocas particulas excedan las 50 pm, al menos el 50% de las mismas debe estar
en el intervalo de 1 y § pm de tamafio. La mayor parte de las particulas debe tener un
tamafio tal de manera que sus interacciones sean gobernadas por fuerzas superficiales yno
por fuerzas gravitacionales. Aunque, si las particulas son demasiado finas, es dificil
controlar las propiedades reologicas de la suspension.
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Las suspensiones normalmente no presentan un comportamiento newtoniano. Esta
caracteristica es una funcién no sélo de las fuerzas superficiales y la concentracion de
solidos sino también del tamafio y forma de las particulas. Este factor sin embargo, va mas
allé de nuestro control y no puede ser tratado por lo tanto como una variable del proceso.

6.4.1.3 Vehiculo liquido

Los requerimientos del vehiculo liquido pueden ser resumidos brevemente de la manera
siguiente:

Que sea barato.

Que no reaccione con los sélidos en suspension y con el material del molde.

Que sea estable y de baja volatilidad.

Que presente baja viscosidad.

Que sea capaz de disolver los agentes agregados para el control de las propiedades
de la suspension.

Lt

En la mayoria de los procesos de vaciado de suspensiones comerciales se emplea el agua
como vehiculo, ya que cumple satisfactoriamente con todos los requisitos de la lista
anterior. Sin embargo, el agua no siempre es empleada y por ejemplo para preparar
suspensiones de magnesia (MgO) se emplea alcohol absoluto, ya que el agua hidrata la
magnesia provocando problemas durante su drenado. Algunos otros liquidos que se pueden
llegar a emplear son por ejemplo el éter, benceno, tetracloruro de carbono y el tricloro
etileno.

Un requisito importante para 1€r ¢ s las propiedades de la suspension es que
el vehiculo liquido debe ser estable y de baja volatilidad, situacién que no siempre se
cumple con el uso de algunos liquidos de caracter orgéanico.

La adicién de polvos al liquide incrementa la viscosidad del mismo y debido a esto es
deseable emplear liquidos de baja viscosidad. Es también importante que el liquido sea
capaz de disolver los modificadores agregados a la suspension para el control de sus
propiedades reologicas.

6.4.1.4 Material del molde

El material mas comin empleado en la elaboracién de los moldes es el yeso, a este
materiales seco se le agrega agua para formar una masa con propiedades plasticas y asi se
le pueda dar la forma requerida. La vida del molde varia en funcion de la calidad de la pasta
y de las propiedades de la suspensién vaciada en el molde. Suspensiones muy acidas
destruyen répidamente las superficies del molde. Aunque, es deseable trabajar con
suspensiones neutras, normalmente las condiciones reoldgicas son las que determinan la
acidez de la suspension. Una situacion importante a la hora de preparar la pasta para formar
el molde es considerar la facilidad para el desmoldeo, si los polvos de la suspension se
pegan mucho a las paredes del molde entonces es necesario el uso de algunos materiales
como talco, grafito, silicones y aceite de olivo o feldespatos para evitar esto. En casos mas
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extremos se pu.ede_ e!pplear papel filtro en las paredes del molde, sin embargo aqui la forma
del fﬂol@e es una limitante importante, en otras palabras esto sélo se puede hacer cuando se
vaciar piezas con formas no muy complejas.

Los requisitos principales que debe cumplir un material para fabricar moldes son:

1. Minima expansion (para prevenir deformacion de las paredes del molde).

2. Una superficie tersa y de gran durabilidad (para facilitar la extraccion de la pieza
vaciada).

3. Facilidad para trasmitir todos los detalles del mismo a la pieza.

4. Estabilidad dimensional a través de un determinado periodo de uso y almacenaje.

5. Personal con minima experiencia para su manejo y poco equipo para su fabricacién
satisfactoria.

6.4.2 Resumen de vaciado de suspensiones

Es claro que los requerimientos de la suspensién deben ser satisfechos adecuadamente, y
que un control inadecuado de cualquiera de los pasos involucrados en el vaciado de la
suspension y en su preparacion puede traer problemas serios y piezas no sanas. Por lo
mismo, se debe conocer cada uno de los pasos que implica la preparacion de una
suspension y el efecto que ticne en la misma cada material que se emplea, asi como los
materiales utilizados en la construccion del molde.

6.5 Formado plastico

El formado plastico es un proceso para la produccion de formas ceramicas partiendo de una
mezcla de polvos y aditivos que es deformable bajo presion. Esta mezcla puede ser
obtenida en sistemas que contienen arcillas por medio de la adicién de agua y pequefias
cantidades de un defloculante, un agente de mojado y un lubricante. Mientras que en
sistemas cerdmicos que no contienen arcillas, tales como los oxidos puros, nitruros y
carburos se agrega un material organico en lugar del agua o se mezcla con ésta para dar la
plasticidad necesaria a la mezcla. Es necesario utilizar entre 25 y 50 % en volumen del
aditivo organico para obtener la plasticidad requerida para el formado. En ocasiones al
mismo tiempo que se aplica la presion durante el conformado se aplica algo de calor para
facilitar el proceso.

Uno de los mayores problemas que se presentan en el proceso de formado pléstico es la
eliminacién del material organico antes del sinterizado. En el caso de sistemas arcilla-agua
un encogimiento importante ocurre durante el secado, incrementando asf el riesgo de la
generacién de grietas por el encogimiento del material. En el caso del uso de aditivos
organicos, el problema mayor es obtener una buena resistencia en verde y luego la
extraccién del aditivo. Una répida extraccion de éste ocasiona agrietamiento, hinchazén y
distorsién de la pieza conformada. Por otro lado, una extraccién inadecuada provoca
grietas, hinchazén y contaminacion de la pieza durante el procesos de sinterizado posterior.
En esta parte del capitulo sélo se hard una discusién general sobre los procesos de
inyeccion en molde y extrusién que son los mds comunmente empleados.
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6.5.1 Inyeccion en moldes

La inyeccién en moldes es una técnica de produccién de bajo costo y de alta productividad
a partir de la cual se pueden obtener piezas con dimensiones aceptables. La pasta ceramica
aqui preparada es colocada en un contenedor de la maquina de inyeccion y es calentada a
una temperatura en la que la viscosidad del aditivo sea lo suficientemente pequefia como
para que la pasta pueda fluir ficilmente cuando la presion sea aplicada. Un émbolo empuja
la pasta que se encuentra en el contenedor a través de un mecanismo que puede ser
hidraulico, neumatico o de tornillo y hace que la pasta pase a través de un orificio después
del cual se encuentra el molde a llenar. Esto ayuda a llenar completamente el molde y a
eliminar aire en la pasta. Una vez lleno el molde con ayuda de la presion y temperatura
aplicadas se obtiene una pieza homogénea misma que es extraida y llevada a la siguiente
etapa del procesamiento que corresponde al sinterizado.

La inyeccién en moldes es utilizada ampliamente en la industria de los plasticos para
fabricar una gran cantidad de productos como botes de basura, cubetas, juguetes, etc. Las
partes ceramicas son fabricadas con el mismo equipo de inyecci6n, a diferencia de que para
ello se emplean dados hechos de materiales metalicos mucho mas resistentes al desgaste
debido a la friccién que tienen éstos con la pasta ceramica.

A la fecha no se ha hecho mucha investigacion referente a la influencia de los diferentes
parametros del proceso de inyecciéon en moldes y de como afectan éstos a las piezas
producidas por este método. Sélo se sabe que la distribucién de tamafios de polvos es
importante en el proceso para conseguir un empaquetamiento denso de los mismos y asi
disminuir el uso de aditivos. Igualmente, se conoce que tanto los polvos como los aditivos
agregados para formar la pasta afectan su viscosidad y con ésta su capacidad de fluir y de
llenar el molde.

6.5.1.1 Defectos de la inyeccién en moldes

En la Tabla 12 se presentan diferentes defectos que ocurren en piezas durante su formacion
por medio del proceso de inyeccién en moldes asi como también se indican sus posibles
causas. Si una parte es llenada incompletamente, se detectada inmediatamente después de
la inyeccion y entonces puede ser rechazada, igualmente, si hay poros muy grandes sobre la
superficie del material. Para detectar poros internos se requiere de una inspeccion no
destructiva como puede ser radiografia o ultrasonido. Sin embargo, la capacidad de estas
técnicas es limitada y puede ser que no detecten la presencia de poros de tamafios muy
pequefios. También se pueden llegar a presentar lineas de union en el material esto ocurre
cuando se esta inyectando la pasta, puede ser que la misma no se mezcle bien en el molde
ocasionando asi discontinuidades en la pieza y por lo mismo zonas débiles. Hay ocasiones
que se presentan defectos que no se detectan hasta que la pieza esta en servicio y aqui lo
que se debe hacer es tratar de detectar lo que originé el defecto y la manera de como
evitarlo en un futuro.
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'_Tabla 12. Defectos y causas posibles durante la produccién de piezas por el proceso de
inyeccién en moldes.

Descripcién del defecto Causas posibles
Partes incompletas Alimentacién inadecuada del material, mal disefio del
molde, mala preparacion de la pasta, inadecuada
lubricacion del dado.
Poros grandes Aire atrapado, flujo inapropiado del material durante la

inyeccion, presencia de aglomerados, o grandes
acumulaciones del aditivo debido a un mal mezclado de
los componentes de la pasta.

Lineas de union Molde mal disefiado, mala alimentacién del material,
temperatura incorrecta del molde.

Grietas Adherencia de la pasta al molde durante el desmoldeo,
molde mal disefiado, extraccion inadecuada del aditivo o
aditivo no adecuado.

6.5.2 Moldeo por compresién

El moldeo por compresién, moldeo por transferencia y moldeo en caliente, son procesos de
formado plésticos similares al de inyeccion en moldes. En cada caso, se prepara una pasta
con el polvo cerdmico y un aditivo mismos que son moldeados mediante la aplicacion de
presion y temperatura. Todos estos procesos como ya se menciond, son similares y difieren
tinicamente en la forma en la que se aplica la presion y como se hace que la pasta ceramica
fluya hacia el molde.

6.5.2.1 Extrusion

El proceso de extrusion es usado ampliamente para la fabricacién de ladrillos, tubos,
rodillos y otra serie de partes con formas de seccion transversal constante. Aqui se prepara
una pasta similar a la del proceso de inyeccion en moldes la cual estd constituida por el
polvo cerdmico y una serie de aditivos. Esta pasta se coloca en un cilindro y posteriormente
se hace pasar la misma a través de un dado con la forma transversal del producto que se
desea fabricar. Algo importante a considerar aqui es que la pasta debe tener la resistencia
suficiente para soportar su conformado sin deformacién. Asimismo, el producto extruido
debera cortarse a la longitud adecuada para evitar que éste se distorsione. Una vez
fabricado el perfil deberd darsele a éste un tratamiento de calor adecuado para remover los
aditivos y para la sinterizacion del mismo. Este calentamiento siempre estard en funcién de
los materiales empleados tales como polvos ceramicos y aditivos e incluso de la forma
transversal de la pieza ya que calentamientos muy bruscos o extraccion inadecuada de los
aditivos pueden provocar distorsion en las piezas extruidas. La variedad de perfiles
ceramicos que pueden fabricarse justamente es muy amplia. Un ejemplo de un perfil
ceramico obtenido por esta técnica se presenta en la Figura 30.
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Figura 30. Monolito triangular cerdmico fabricado por la técnica de extrusion.
alimina sinterizada a 1100°C durante 4 h.

6.6 Otros Procesos de Formado

Los métodos para conformar piezas ceramicas a partir de polvos, Unicamente estin
limitados por la imaginaci6n del ingeniero. Esto es debido a que las modificaciones que se
pueden hacer en las técnicas actuales para mejorar las propiedades asi como para disminuir
los rechazos y los costos son muchas, lo que resulta en procesos diferentes. Esto también es
debido al desarrollo de nuevos materiales lo que trae de por si nuevos métodos de
produccién, asi es que se podria especular en muchas de estas posibilidades. Sin embargo,
podriamos nunca acabar, por lo que en esta seccion sélo se haré énfasis en dos importantes
desarrollos como son el formado de cintas y el maquinado en verde.

6.6.1 Formado de cintas

Algunas aplicaciones de los ceramicos como en el caso de los substratos electronicos, los
intercambiadores de calor y de equipos de control de contaminantes se requieren materiales
con formas de aletas o placas muy delgadas. El proceso de formado de cintas se ha
desarrollado ampliamente para satisfacer estas formas ceramicas.

En la Figura 31 se presentan esquemas de métodos de formado de placas delgadas o
ceramicos estructurales con paredes delgadas por medio del proceso de formado de cintas.
El proceso conocido como doctor-blade (cuya traduccién al espafiol seria bisturi de doctor)
est4 bien establecido para la fabricacién de capacitores, substratos aislantes, ferritas de
memoria y para substratos cataliticos. Este proceso consiste en el vaciado de una
suspension sobre la superficie de un material transportador en movimiento (usualmente de
una pelicula delgada de acetato de celulosa, teflén o celofan); la solucion se dispersa bien
sobre el medio de transporte controlando el espesor deseado de la pieza final por medio del
filo de una navaja o bisturi (de donde resulta el nombre del proceso). Posteriormente la
suspension es cuidadosamente secada, formandose asi una cinta delgada y flexible la cual
puede ser cortada o estampada a una forma deseada previa a su sinterizacion. Este proceso
aparentemente es muy simple, sin embargo requiere de un control muy cuidadoso del
manejo de los materiales y las condiciones del procesamiento ya que de lo contrario se
obtendran solo piezas defectuosas.
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Figura 31. Esquemas de diferentes procesos de formado de cintas.

El proceso conocido como vaciado de papel es muy similar al descrito anteriormente. En
donde una suspensién es vaciada sobre un transportador en movimiento controlando
siempre el espesor de la pelicula. En este caso el medio de transporte es un papel que forma
poca cantidad de ceniza cuando se le quema en una etapa posterior del proceso. Este
proceso se ha empleado en la produccién de substratos cataliticos y de regeneradores de
intercambiadores de calor.

El proceso de rolado produce una cinta mediante la reduccion mecénica del espesor de una

mezcla hecha con un polvo cerdmico con un aditivo orgénico. También a través de este
proceso se pueden fabricar substratos para diferentes aplicaciones.
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6.6.2 Maquinado en verde

El proceso de maquinado en verde se refiere al maquinado de una parte ceramica previo al
proceso de sinterizacion o densificacién de la misma. Ya que en esta etapa el ceramico es
mds blando de lo que seria en su etapa posterior al sinterizado y asi puede ser maquinado
mas facilmente y ser mas econémico también ya que no siempre son necesarias
herramientas muy duras como las de diamante para tal propésito. Sin embargo, el material
aqui es relativamente fragil y es necesario un manejo cuidadoso del mismo, a la vez que se
requiere de un disefio adecuado de las herramientas con las cuales habré que dérsele forma
durante las diferentes operaciones del maguinado. Asimismo, los pardmetros del
maquinado deben ser controlados cuidadosamente para evitar dafios en la pieza como son
grietas, fisuras, sobreesfuerzos, o un acabo superficial pobre.

Las formas cerdmicas que se pueden obtener mediante el maquinado son muy variadas y
pueden ser conseguidas por métodos diferentes como son: torneado, fresado, rectificado,
barrenado, etc. El maquinado se puede llevar a cabo en hiumedo o en seco, dependiendo de
la pieza y el método empleado. Cabe mencionar que dado que los ceramicos son altamente
abrasivos el desgaste de las herramientas es considerable y se debe tener especial cuidado
en posibles fuentes de contaminacion por el desgaste de las herramientas utilizadas. Las
herramientas de corte pueden estar fabricadas a base de diamante, carburo de tungsteno
ligado con cobalto, carburo de titanio, nitruro de boro ciibico y algunos otros materiales
mas cuya principal caracteristica es que deben ser muy duros.

Un método de maquinado en verde ampliamente utilizado es llevado a acabo mediante el
uso de esmeriles los cuales contienen multiples particulas abrasivas las que previamente
han sido ligadas mediante el uso de alguna resina o una matriz metilica. Este proceso tiene
la caracteristica de que se lleva a cabo a una alta velocidad superficial y un amplio contacto
del esmeril con la parte cerimica lo que resulta en un buen acabado superficial y una menor
posibilidad de dafio en la pieza. Cuando se emplea el diamante como herramienta de
magquinado se tienen resultados muy buenos en las piezas finales, ya que se tienen
superficies tersas y las posibilidades de dafio en las mismas son menores dada la dureza del
diamante, ademas se pueden obtener maquinados facilmente reproducibles. Sin embargo,
el uso del diamante es algo que encarece la operacion dado los costos del mismo.
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7
Sinterizado

7.1 Teoria del sinterizado

La densificacion de un cerdmico de particulas compacto es conocida técnicamente como
sinterizado. El sinterizado esencialmente es la remocion de los poros que se encuentran
entre las particulas iniciales (esto casi siempre viene acompafiado de un encogimiento del
componente), combinado con el crecimiento unido a un fuerte enlace entre las particulas
adyacentes. Los criterios siguientes deben ser satisfechos para que el sinterizado ocurra:

1. Se debe tener presente un mecanismo para el transporte de materia.
2. Se debe disponer de una fuente de energia que active y sostenga ese transporte de
materia.

Los mecanismos primarios para el transporte de materia son difusién y flujo viscoso.
Mientras que el calor es la fuente de energia, que mantendra el transporte de material. Este
se da por los gradientes de energia existentes entre las particulas y a la diferencia de
tensiones superficiales en las mismas.

Aunque, los cerdmicos han sido utilizados durante siglos, el entendimiento cientifico y el
control de la sinterizacion se ha dado hasta hace 40 6 50 afios. Un modelo para explicar lo
que ocurre cuando se sinteriza un material se presenta en la Figura 32.

|

1
e

¥

Figura 32. Modelo para el proceso de sinterizado. Dos esferas de radio r
han sido sinterizadas formando una area de contacto X, una drea
lenticular de radio p aparece entonces en la interfase y ahora el centro
de cada esfera se ha movido hacia su vecino por la distancia y.
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El sinterizado puede ocurrir mediante los diferentes mecanismos que se resumen en la
Tabla 13. Cada mecanismo puede actuar sélo o en combinacién con otros para alcanzar la
densificacion.

Tabla 13. Mecanismos de sinterizacion.

Tipo de sinterizado M i de transporte Energia impulsora
de material
Fase vapor Evaporacion-condensacion | Diferencias en fase vapor
Estado solido Difusién Diferencias en energia

libre o potencial quimico

Fase liquida Flujo viscoso, difusién Presion capilar, tensién
superficial

Liquido reactivo Flujo viscoso, Presion capilar, tensién
solucién-precipitacion superficial

7.1.1 Sinterizacién en fase vapor

La sinterizacion en fase vapor es importante s6lo para pocos sistemas cerdmicos por lo
mismo se discute brevemente. La energia impulsora aqui es la diferencia en la presién de
vapor que se tiene en las particulas en funcién de la curvatura de su superficie. En este caso
la materia es transportada de la superficie de las particulas que tienen un radio de curvatura
positivo y una relativa alta presién de vapor a la region de contacto entre las mismas, en
donde se tiene un radio de curvatura negativo y una mucha menor presion de vapor. Por lo
que la diferencia ente los tamafios de particulas y sus radios de curvatura son la fuerza
impulsora para el transporte de la fase vapor.

El transporte de fase vapor cambia la forma de los poros y provoca el enlace de particulas
adyacentes por lo que se incrementa la resistencia del material y decrece la permeabilidad
debido a la desaparicion de la porosidad abierta. Sin embargo, este mecanismo no provoca
un encogimiento marcado y por lo tanto tampoco produce una gran densificacion.

7.1.2 Sinterizacion en estado sélido

La sinterizacién en estado solido involucra el transporte de materia por difusién. La
difusién puede ser debida al movimiento de 4tomos o vacancias a lo largo de la superficie o
limites de grano, asi como también se puede dar a través del volumen del material. La
difusion superficial al igual que el transporte en fase vapor no resultan en el encogimiento
de la muestra. Por el contrario la difusién en volumen ya sea a través de los limites de grano
o de las redes de dislocaciones si resulta en un encogimiento del material. Estos
mecanismos de difusion se presentan en la Tabla 14 y en la Figura 33.
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La fuerza impulsora para que ocurra la sinterizacion en estado sélido es la diferencia en
energia libre o potencial quimico entre las superficies de las particulas y los puntos de
contacto entre particulas adyacentes. Diferentes modelos matematicos han sido derivados
satisfactoriamente de manera tal que hay un buen acercamiento entre los datos predichos
por éstos y los resultados experimentales obtenidos. Por ejemplo, Kingery derivé la
siguiente ecuacién para el mecanismo de transporte de material de difusién en la red

partiendo de la linea de contacto entre dos particulas hacia la regién de formacién del
cuello.

AL/Ly = (20ya’D ™3 /2" 2 T)r 5 (25)

Donde: AL/Lg es el encogimiento lineal (equivalente a la velocidad de sinterizacién), y es
la energia superficial, a’ es el volumen atémico de la vacancia que se esta difundiendo, D'
coeficiente de difusion, k es la constante de Boltzman, T es la temperatura, r es el radio de
la particula (considerando particulas iniciales de igual tamafio esférico) y t es el tiempo.

Tabla 14. Diferentes patrones del transporte de material durante el sinterizado en estado

solido.

'

Mecanismo Patrén de Fuente de materia | Densificacién
transporte
1 Difusion superficial Superficie No
2 Difusién en la red Superficie No
3 Transporte de vapor Superficie No
4 Difusién en la red Limite de grano Si
5 Difusién en la red Volumen del grano Si
6 Difusién en la red Dislocaciones Si
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Figura 33. Diferentes patrones del transporte de material
durante el sinterizado en estado solido.

7.1.3 Sinterizacion en fase liquida

La sinterizacion en fase liquida implica la presencia de un liquide viscoso a la temperatura
de sinterizacion, siendo este el mecanismo primario de densificacién en la mayoria de los
sistemas con silicatos. La sinterizacion en fase liquida ocurre con mayor facilidad cuando
el liquido puede mojar las particulas sélidas a la temperatura de sinterizado, el liquido que
se encuentra en los canales entre las particulas resulta en una presién de capilaridad
substancial, que provoca densificacién por diferentes mecanismos como son:

- Reacomodo de las particulas para alcanzar un mayor empaquetamiento.

- Incrementa la presién de contacto entre las particulas, aumentando a su vez la velocidad
de transferencia de material por solucién/precipitacién, termofluencia y deformacion
plastica, transporte de vapor y crecimiento de grano.

La magnitud de la presion capilar producida por liquidos de silicatos puede ser mayor a 7
MPa. Las particulas pequefias provocan alta presién capilar y también presentan una alta
energia superficial debido a su pequefio radio de curvatura, por lo tanto tienen una mayor
energia impulsora para la densificacién que las particulas grandes. Los materiales que
requieren alta resistencia y minima porosidad generalmente son procesados partiendo de
particulas con tamaiios promedio menores a 5 um y dreas superficiales menores a 5 m*/g.



La velocidad de la sinterizacién en fase liquida es fuertemente afectada por la temperatura.
Para la mayoria de los sistemas, pequefios incrementos en la temperatura resultan en
substanciales incrementos del liquido presente. En algunos casos esto puede ser benéfico
porque se incrementa la velocidad de densificacién. Pero en otros tantos esto puede ser
perjudicial porque causa un excesivo crecimiento de grano que reduce la resistencia o
porque se puede deformar la pieza. La cantidad de liquido presente siempre se puede
determinar con ayuda de los diagramas de equilibrio de fases del sistema en cuestién.

7.1.4 Sinterizacion reaccién
Otros métodos de sinterizacion son aquellos en donde se ve implicada durante el
calentamiento una reaccién quimica la que ayuda a la sinterizacion del ceramico via
formacién de nuevos productos los cuales generalmente vienen acompafiados de un
cambio positivo en volumen favoreciendo asi la eliminacién de porosidad en el sistema.
Algunos ejemplos de este método son:

a) Produccién de SizN, en este método, polvos de Si son compactados y calentados a
temperaturas superiores a los 1200°C, y se les hace pasar una corriente de nitrégeno
de manera tal que la siguiente reaccién ocurre:

1

38i + 2N; — Si3N,

b) Produccion de SiC: aqui se compactan polvos elementales de Si y C y se calientan a
la temperatura adecuada para que la siguiente reaccion ocurra:

Si+C—S8iC

¢) Obtencion de mullita reforzada con ZrO; de manera similar a los métodos
anteriormente descritos, en este proceso se compactan los polvos de los reactivos y
se calientan a una temperatura previamente determinada para que ocurra la
sinterizacién y la reaccion del producto.

Z18i04 + Al;03—3 Al,0,-28i0; + ZrO;

Algunos problemas que presentan estos métodos son que en muchas ocasiones la
densificacion del producto y la reaccion, son procesos que ocurren de manera simultanea
durante el tratamiento térmico, lo que hace dificil controlar el proceso. Sin embargo,
cuando se llega a dominar bien la técnica y se tiene sobre todo un buen conocimiento qle]
tipo y las reacciones que se llevan a cabo durante el proceso, el método‘ presenta varias
ventajas; como seria la obtencién de un gran numero de productos ceramicos, proceso
ficil, econémico y reproducible, ademds de que las caracteristicas de los productos
obtenidos son altamente satisfactorias en cuanto a propiedades y dimensionamiento.
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7.2 Parametros que influyen sobre el proceso de sinterizado

El tratamiento térmico principal, habitualmente llamado coccion, quemado o simplemente
calentamiento es el proceso de sinterizado fundamental, aplicable a todo tipo de ceramico.
Durante el tratamiento se producen modificaciones muy importantes en la estructura y en
las propiedades del material, dando lugar a los productos ceramicos tipicos, duros y con
fractura fragil, resistentes al agua y a los productos quimicos y de variadas caracteristicas
mecénicas, eléctricas, 6pticas y térmicas. El pardmetro fundamental en el proceso es la
temperatura de tratamiento: el tratamiento térmico principal implica el calentamiento
segun el programa preestablecido, de las piezas en verde, seguido de un enfriamiento de
acuerdo a otro programa igualmente bien definido. Estos ciclos térmicos deben tener en
cuenta no sélo las modificaciones permanentes que se quieren producir en el material para
tener un producto de caracteristicas deseadas, sino también las transformaciones que tienen
lugar durante el calentamiento, fundamentalmente las dilataciones y contracciones que
sufren las piezas al calentarse y enfriarse. Si éstas no se producen en forma gradual y
controlada, provocardn su deformacién o la aparicién de tensiones internas que actiian
como causa de disminucion de su resistencia mecanica, llevando a la aparici6n de fisuras y
anticipando su rotura en servicio. Este factor, asi como en muchos casos la necesidad de
eliminar el agua residual de la primera etapa del calentamiento, pone sus limites a la
velocidad del proceso, aspecto tecnolégicamente importante debido a que esté ligado con
la productividad industrial. Para cada material y para cada tipo de pieza debe determinarse
la curva de sinterizado mas adecuada, compatible con la economia del proceso. Otro
aspecto a tener en cuenta es el intervalo de sinterizado, es decir, el intervalo de temperatura
entre el inicio del sinterizado y el inicio de la deformacion, producido por el ablandamiento
del material. Lo ideal es que este intervalo sea lo mas amplio posible, para poder fijar,
dentro del mismo, la temperatura 6ptima de tratamiento.

La capacidad calorifica y la conductividad térmica del material son factores que deben
tenerse en cuenta para asegurar que las zonas centrales de la pieza alcancen la temperatura
requerida, asi como para garantizar que el transporte de energia sea el mas eficiente entre
las piezas y la atmosfera del horno. Para cerdmicos que no son 6xidos es necesario usar
atmosferas neutras o reductoras. Teniendo en cuenta los pardmetros indicados, ademas de
la forma y dimensiones de la pieza, se estar en condiciones de establecer la curva o ciclo
de sinterizado. En la Figura 34, se da un esquema ejemplificado de diferentes tratamientos
que se pueden seguir para sinterizar una pieza cerdmica. Como puede observarse en esta
figura los tiempos y las temperaturas de tratamiento para lograr un determinado



encogimiento no estin bien definidos y estos dependerdn del sistema en cuestion y de los
requerimientos de densificacion de cada material, asi se tiene que cada ciclo de
sinterizacion deber4 escogerse y disefiarse de acuerdo a las necesidades que se tengan
durante y después de la sinterizacion del material.
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Figura 34. Ejemplos de ciclos de calentamiento seguidos
para el sinterizado de piezas ceramicas.
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7.3 Clasificacion de los sinterizados
En la Tabla 15 se presenta una clasificacién de los distintos tipos de sinterizado. Aqui debe
considerarse que en la préctica, en muchos casos los mecanismos se superponen.

Tabla 15. Diferentes tipos de sinterizado.

TIPO LIGA EJEMPLOS
Cementos, yesos, cales
(liga hidraulica).
Quimica Refractarios especiales
(liga fosfatica)
Sinterizado con fases Abrasivos (resina
liquidas orgénica)

Metélica Herramientas de corte
Vitrea Porcelanas, productos de
loza, ceramicas blanca y
roja, etc. Refractarios
electro fundidos

Oxidos ceramicos
Ceramicos no oxidos
Sinterizado en fase sélida | Cerdmica como boruros, carburos,
nitruros, etc.

Grafito

7.3.1 Sinterizado por liga quimica
Este tipo de sinterizado se puede llevar a cabo a temperatura ambiente o no muy elevada;
algunos ejemplos del mismo son:

a) Cuando se hace uso de aglomerantes orgéanicos, como las resinas epoxicas; éstos en
ocasiones constituyen la primera etapa (pre-sinterizado) de un sinterizado por liga
ceramica. Algunos productos abrasivos se fabrican por este método, asi como diversos
materiales de construccién, para microelectronica, odontologia, etc.

b) Cuando se hace uso de aglomerantes inorganicos, el mas cominmente usado es el icido
silicico o el silicato de sodio (vidrio soluble). Como ejemplos se tienen las placas
impermeabilizantes para techos, capas dieléctricas, impermeabilizacién de terrenos y
subsuelos, etc. En algunos casos también se emplean aqui aditivos orgédnicos.



¢) Ligas fosfaticas. Ciertos materiales refractarios en polvo se compactan con soluciones
de 4cido fosférico o fosfatos (a veces con el agregado de silicatos y productos orgénicos),
estos materiales se aplican por las técnicas de proyeccion en la reparacidn de hornos.

d) Ligas aluminosas. Se utiliza aluminato de sodio en solucion, que al reaccionar con el
polvo y por efecto de la temperatura forma una liga de alimina muy estable. También aqui
se utilizan aditivos orgdnicos. Uno de los usos més frecuentes es sinterizar polvo de
alimina, evitando asi el uso de altas temperaturas. Si bien es conocido desde hace mucho
tiempo, el sinterizado por liga quimica de materiales ceramicos (CBC o Chemical Bonded
Ceramics) ahora tienen un notable desarrollo; el principal atractivo de estas tecnologias es
su bajo costo y su adaptabilidad.

¢) Liga hidraulica. Los materiales como cementos, yesos, cales y similares, reaccionan con
el agua hidratandose (fraguando) para dar productos compactos de alta resistencia. La
mezcla se hace a temperatura ambiente, pero las reacciones quimicas de hidratacién son
fuertemente exotérmicas y producen una elevacion considerable de la temperatura. Dada
su importancia practica, por su uso en la industria de la construccion, estas reacciones han
sido ampliamente estudiadas. Aunque se trata de procesos complejos, puede decirse que
en general se forman hidratos de los compuestos de calcio.

7.3.2 Sinterizado por liga metalica

En este sinterizado se emplea un metal como puede ser Co, Ni, Fe o Cr el cual se funde y
sirve como medio para ligar o unir polvos de carburos de tungsteno, titanio, tantalio y otros
elementos. Los productos aqui obtenidos se emplean para fabricar herramientas de corte.

7.3.3 Sinterizado por liga vitrea

En este caso se forma una fase liquida que esta constituida principalmente por un silicato,
la cantidad de liquido formado depende de la composicion de los polvos empleados y de la
temperatura de sinterizacién. El proceso es ampliamente utilizado en la fabricacion de lo
que se conoce comiinmente como cerdmicas rojas o blancas cuyos principales usos son los
tradicionales, como es la loza, materiales de construccion, muebles de bafio, etc. Algunos
de los efectos que tiene la fase vitrea sobre los polvos son los siguientes:
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. Mojado de las particulas y su posterior disolucion.
. Disminucién o eliminacién de la porosidad y disminucién del tamaiio de los poros.

. Incremento de la cinética de los procesos.

. Disolucién de gases (aire de los poros y gases de los productos de las reacciones) en
el liquido

. Consolidacion del material por efectos de la tensién superficial

. Incremento en la densidad.

Las interpretaciones tedricas de estos fendmenos son complejas, dada la cantidad de
variables que intervienen. En la practica, se busca incrementar la formacion de fase liquida
mediante el agregado de alcalis o sustancias que los contengan (fundentes), de boratos,
fluoruros y otras sustancias que disminuyen el punto de fusién.

7.3.4 Sinterizado por liga cerimica

Este podria definirse como el sinterizado puro, sin formacién de una fase vitrea. La
eficiencia del sinterizado se mide siguiendo la variacion de alguna propiedad,
generalmente la densidad. Es importante tener en cuenta que el aumento de temperatura
aumenta la cinética del proceso, pero no necesariamente la densidad del producto final.

Sin embargo, la densidad del producto final (sinterizado) también depende del grado de
compactacién del material (antes de sinterizar), el tipo de porosidad que se tenga (abierta o
cerrada). La densificacién de una parte cerdmica ocasiona un encogimiento de la pieza
debido a la disminucién de los poros en la misma. Esta contraccién se comporta por lo
general linealmente con respecto al logaritmo del tiempo:

(=) /=K (26)
Donde:
lo = Longitud inicial
1, = Longitud final

T = Temperatura

n = Varia, entre 0.4 y 0.5.

K = Constante que depende de la temperatura y de la energia de activacion del proceso de
difusion involucrado, siguiendo una ley tipo Arrhenius.



K = cte e =RT @n

Existen teorias muy completas sobre el mecanismo de sinterizado puro, que involucra
transporte de materia por difusion desde la superficie del grano a la zona de contacto entre
grano y grano. Cuyas bases elementales ya se discutieron lineas arriba.

El sinterizado por liga cerdmica se utiliza para obtener en forma consolidada materiales
formados por 6xidos puros (Al;03, ZrO,, UO;, ThO,, MgO, etc.) y por no 6xidos (SisNa,
BN, SiC, B4C;, C grafito y otros). En general se requieren altas temperaturas y el agregado
de pequefias cantidades de sustancias que activen la cinética de estos procesos,
generalmente lentos, o bien que formen fases vitreas incipientes. La formacién de fases
vitreas no siempre esta presente, como en el caso de sinterizado de algunas de las formas
cristalinas de Si0O;.

7.4 Otros métodos de sinterizado

En la Tabla 16 se presentan'algunos otros métodos alternativos para la sinterizacién de
partes ceramicas. Si bien estos métodos no son de alta produccion si se puede comentar que
cada vez son mas importantes y su desarrollo ha ido creciendo durante los tiltimos afios, de
manera tal, que en la actualidad se puede tener un buen control del proceso, lo que permite
la obtencién de cuerpos cerdmicos con excelentes caracteristicas fisicas, quimicas y
mecénicas.
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8

Caracteristicas de Control de Calidad y
Disefio con Ceramicos

El control de calidad es necesario en cualquier proceso de fabricacién de productos ya sean
metales, polimeros y por supuesto ceramicos. El grado de control de calidad que se lleve a
cabo durante el procesamiento del material dependera del tipo de aplicacion del producto
final. La mayoria de las aplicaciones requieren de un procedimiento de manufactura escrito
y de uno o més ensayos de certificacién que aseguren que el procedimiento de manufactura
fue seguido al pie de la letra y que el material retine las especificaciones solicitadas.

8.1 Control de calidad en el proceso

El paso fundamental del contyol de calidad en un proceso, es la preparacién formal por
escrito del procedimiento de manufactura. Este documento describe cada operacién
requerida en el proceso desde el manejo de las materias primas hasta el paso final de
obtencion del producto. En este documento también se encuentran definidas las hojas de
trabajo relacionadas con el producto a través de cada etapa del proceso y la lista de las
personas que certificaron que cada operacion fue cumplida como estaba especificado o los
cambios que hayan sido necesarios de efectuar a alguna operacion durante el
procesamiento. La hoja de trabajo se guardara en un expediente y servird como la guia para
conocer los diferentes pasos y operaciones a través de los cuales el producto fue procesado.

El control de calidad en el proceso empieza con procedimientos de rutina en las materias
primas originales. Estos pueden consistir simplemente en la verificacion del analisis
quimico y la distribucién del tamaiio de particula proporcionada por el proveedor y de esta
forma asegurar que el material se encuentra dentro de la especificacion del documento de
operacién de manufactura. Dependiendo de que tan criticas sean las caracteristicas del
producto final, el control en las materias primas puede implicar analisis adicionales. Para
aplicaciones eléctricas, magnéticas, opticas y estructurales la pureza y el tamafio de
particula de las materias primas son extremadamente importantes y un cuidadoso control
de calidad en las mismas es necesario ademas de justificado.

El control de calidad continua en el siguiente paso del proceso de fabricacion, que es el
procesamiento del polvo, Nuevamente, la pureza y tamafio de particula son normalme'm.:e
importantes en esta etapa, por lo que el control de calidad aqui consiste de andlisis
quimicos a través de alguna de las técnicas existentes para llevar a cabo el mismo como:
absorcién atomica, difraccion de rayos-x, espectroscopia, etc. y de medicién de tamaiios de
particulas por medio de métodos tales como: difraccion rayos-x, area superficial por BET,

sedimentacion, etc.
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La naturaleza del control de calidad cambia radicalmente con los pasos de conformado y
sinterizacion del proceso de manufactura. Donde ahora habra menos interés en el analisis
quimico global y un mayor interés en la formacion de defectos aislados, dimensiones y
propiedades. La formacidn de defectos tales como grietas, poros, inclusiones, laminaciones
y lineas de unién pueden ser muchas veces detectados por medio de inspeccion visual. Las
dimensiones se pueden verificar mediante el uso de galgas, graficas de sombras y con otros
instrumentos de inspeccion estandar.

Las propiedades eléctricas, magnéticas, pticas y fisicas pueden ser determinadas a través
de su medicion directa, ya sea en cada pieza fabricada o en el lote total. Las propiedades
mecénicas son normalmente dificiles de determinar ya que la forma final del producto no
siempre presenta las caracteristicas de la probeta necesaria para llevar a cabo el ensayo
requerido. Las opciones son procesar muestras con las formas requeridas por el ensayo
mecanico en conjunto con las piezas deseadas, cortar muestras de ensayo a partir de los
productos o conducir algin tipo de ensayo directamente sobre el producto.

Actualmente el control de calidad no tiene el enfoque que tenia hace algunos afios en donde
el mismo sélo servia para rechazar piezas con componentes inaceptables y aceptar aquellas
con buenos componentes. En la actualidad lo que se busca con el control de calidad es
hacer del mismo una herramienta que sirva para conseguir que cada etapa del
procesamiento de un producto sea hecha de manera tal que se asegure la obtencién de
productos sanos. Esto en teoria seria lo mejor desde puntos de vista econémicos. Sin
embargo, no siempre es fécil de conseguir. Por lo que para el aseguramiento de un buen
control de calidad durante el procesamiento de un producto cerdmico es necesaria una
mutua retroalimentacion entre todas las personas involucradas en el proceso incluso una
buena comunicacién con el usuario final ayudard en la obtencién de productos con las
caracteristicas que el usuario final desea en el producto. La Tabla 17 muestra algunos
ejemplos de los ensayos de certificacion y el control de calidad general que se lleva a cabo
en un proceso de manufactura de piezas cerdmicas.

8.2 Ensayos no destructivos

Debido a que el conocimiento de la poblacion de grietas y la morfologia de las mismas son
importantes para asegurar una aplicacion exitosa de los ceramicos ingenieriles, el
desarrollo y la aplicacién de técnicas de ensayos no destructivos es esencial. Las grietas
pueden ser detectadas en el estado en verde o en el estado sinterizado de un producto
ceramico. Si las grietas son detectadas en el cuerpo en verde, un elevado gasto debido al
procesamiento del ceramico es evitado, de manera contraria si la grieta se detecta una vez
que el producto final es obtenido los gastos de procesamiento son mayores ya que
regularmente una parte cerdmica con grietas no desarrollara al maximo las propiedades
mecdnicas para las que fue disefiada debiendo ser rechaza la pieza en la mayoria de las
veces.
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Tabla 17. Integracion del control de calidad y certificacién dentro del proceso de

manufactura.

Etapas del proceso

Control de calidad en el
proceso

Ensayo de certificacién

Materias primas
iniciales

Analisis quimico
Difraccién de rayos-X
Distribucién de tamafios de
particulas

Analisis quimico

Procesamiento del
polvo

Anélisis quimico
Distribucién de tamaiios de
particula

Distribucién de tamafios de
particular

Conformado Visual y dimensional Visual y dimensional
Radiografia
Densidad en verde

Sinterizacion Visual Densidad final total
Densidad final total Medicién de propiedades
Medicién de propiedades criticas
criticas

i
Magquinado final Dimensional Dimensional

8.2.1 Radiografia

La radiografia convencional usa fuentes energéticas de rayos gama o rayos-x y peliculas
muy delgadas de granos para detectar las grietas en cuerpos solidos. Un diagrama simple
de la inspecci6n radiografica es mostrado en la Figura 35 El tamafio del defecto que puede
ser detectado de esta manera depende del espesor de la parte, sus absorciones
caracteristicas de rayos-x, el tamafo de la grieta y la opacidad de rayos-x de la grieta
relativa a la parte. La imagen de rayos-x tiene que ser tomada en més de una orientacién
para observar todos los defectos, ya que defectos muy delgados como lo serian grietas muy
cerradas no se observan cuando los rayos-x son paralelos a la grieta.
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Figura 35 Esquema de un equipo convencional de radiografia por rayos-x.

Cerémicos constituidos por elementos con bajos niimeros atémicos tales como: Si, Al, C,
N y O son relativamente transparentes a los rayos-X, mientras que el W, Fe y otros metales
densos son relativamente opacos. La capacidad de resoluciéon se expresa como un
porcentaje del espesor de la parte; Entonces la inspeccion al nivel 2T significa que el
método debe ser capaz de detectar grietas con un tamafio del 2% del espesor o largo de la
parte. El micro enfoque de rayos-X emplea un tubo de rayos-X especial que enfoca el haz
de rayos-X a un ancho de 0.05 mm de didmetro. Este es especialmente usado para la
inspeccion de regiones criticas muy pequefias, tales como los bordes de arrastre de rotores
ceramicos o el filo de los estatores de las turbinas de gas.

Las técnicas de mejoramiento de la imagen también se encuentran disponibles. Aqui el
plato fotografico es iluminado de negro y montado en una camara de video. La imagen es
entonces digitalizada en un arreglo de pixeles de 480 por 512. A la intensidad de cada pixel
se le asigna un valor de gris que va dentro del intervalo de 0 (negro) a 255 (blanco). Estos
datos pueden ser manipulados en un programa computacional para mejorar la imagen. La
imagen mejorada es entonces desplegada en un tubo de video y es entonces fotografiada
para tener una foto permanente. La lectura de esta imagen asi como la de la radiografia
original requiere de destreza y experiencia para interpretar la informacién apropiadamente.
Un diagrama esquematico de la técnica de mejoramiento de una imagen es mostrado en la
Figura 36 Una imagen mejorada de una inclusion de grafito en Si;Ny4 prensado en caliente
se muestra en la Figura 37 b y se compara con la imagen original que se presenta en la
Figura 37 a.



Ensayos no destructivos

- Computadora
Diglitzador | s

H T L—— Teclado

Radiografia de Cursor
luz negra electrénico

Imagen de TV —— Camara

Figura 36. Esquema de un sistema de mejoramiento de iméagenes.

(@) (b)

Figura 37. Imagen mejorada de 500 um de inclusiones
de grafito en Si;N4 prensado en caliente. (a) y (b)

8.2.2 Evaluacion no destructiva por ultrasonido

La evaluacién no destructiva por ultrasonido puede ser usada para detectar grietas justo por
debajo de la superficie de los cerdmicos. Un esquema que muestra el principio de este
método es dado en la Figura 38. Aqui un transductor piezoeléctrico colocado cerca de la
parte ceramica emite ondas de ultrasonido que pasan a través de la misma. En el momento
en que estas ondas golpean una discontinuidad del material se generan ondas secundarias
debido a una reflexion de las mismas. Un receptor de estas ondas secundarias las convierte
en una imagen. Como en el caso de la radiografia, la inspeccion deberd realizarse en més de
una orientacién. Un asistente computacional puede ser empleado para mejorar la
resolucién de la imagen. La inspeccién ultrasbmica es mejor para partes con lados
complejos y lisos los cuales presentan patrones que son dificiles de interpretar.
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Figura 38. llustracion esquematica de los principios basicos
de la inspeccién no destructiva por ultrasonido.

8.2.3 Liquidos penetrantes

Los fluidos penetrantes son usados para detectar grietas superficiales. En este método la
parte es pintada con un liquido fluorescente esperando posteriormente a que se seque. Enel
lugar que se encuentre una grieta o un poro el liquido es atrapado y se observa con ayuda de
una luz ultravioleta. Sin embargo, si la parte tiene porosidad interconectada, el método no
trabajard hasta que la parte entera presente fluorescencia bajo la inspeccién por rayos
ultravioletas.

8.2.4 Imagen por resonancia magnética

La imagen por resonancia magnética es una técnica para analizar la imagen de la parte
ceramica en tres dimensiones y proveer una representacion plana de la misma. Esta técnica
opera por medio del encendido y apagado de campos magnéticos y pulsos de radio
frecuencia. La formacién de la imagen es sensitiva a la densidad y la composicion quimica,
por lo tanto puede ser empleada para el estudio detallado de la composicién quimica de las
partes cerdmicas fabricadas. Esta técnica se aplica a los procesos de inyeccion de moldes
para asegurar la homogeneidad quimica de los diferentes aditivos organicos que se agregan
a los polvos para la preparacion de las pastas. Si estas pastas no son homogéneas afectaran
los subsiguientes pasos del procesamiento y las propiedades mecénicas finales de la parte.
La resonancia magnética es una técnica muy costosa por lo que normalmente se le utiliza
en trabajos de investigacion y desarrollo de nuevos materiales cerdmicos.

104



8.2.5 Anilisis de superficies

La quimica de las superficies puede ser caracterizada por diferentes técnicas. En estas
técnicas, una radiacion primaria excita la superficie la que a su vez emite una respuesta. La
respuesta es observada como un espectro que puede ser detectado, grabado e identificado.
Diez técnicas diferentes son mostradas en la Figura 39 En estas figuras los simbolos
siguientes son usados: ¢', electrén; hy, fotén; . frecuencia e I, ion, positivo (+), negativo
(+), neutral (°), primario (y), secundario (,), ion de argén (Ar+). Estos métodos
espectroscopicos son esencialmente no destructivos. Y el tamafio de la muestra puede ser
tan grande como la misma quepa en el instrumento. En el caso de la microscopia
electrénica de transmision o la difractometria, se deben preparar muestras especialmente
delgadas.
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Figura 39. Técnicas de andlisis de superficies.

8.3 Diseiio con cerdamicos )
La seleccién de un material y del proceso de fabricacion para un componente cerfimlco con
aplicaciones ingenieriles es gobernada por una gran variedad de factores y no sélo por las
propiedades del material. Las limitaciones en cuanto a forma y costo del material en
conjunto con los requerimientos de la aplicacién, incluyendo factores tales como:
distribucién de cargas, medio ambiente y tolerancias se deben cor;slflera:. ‘Iguakmem’r., la
confiabilidad de las propiedades del producto se debe tomar en consideracion. Es asi que
en los pérrafos siguientes se hace un breve analisis de los diferentes factores que se deben
tener en cuenta cuando se disefia un componente cerdmico para cierta aplicacion ingenieril.
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En la Tabla 18 se enlistan algunas de las caracteristicas de disefio que un ingeniero debe
considerar para cierta aplicacién usando materiales ceramicos.

Tabla 18. Ejemplos de caracteristicas de disefio que deben ser consideradas.

Carga Tolerancias

Distribucion de esfuerzos Acabado superficial

Interfaces Requerimientos de vida

Friccién Requerimientos de seguridad
Ambiente quimico Toxicidad

Temperatura Contaminacién

Choque térmico Requerimientos propiedades eléctricas
Fluencia Requerimientos propiedades magnéticas
Tolerancia a la deformacién Requerimientos propiedades dpticas
Impacto Costo

Erosion Cantidad

8.3.1 Consideraciones de disefio

Requerimientos de la aplicacion.- Definir claramente y priorizar los requerimientos de la
aplicacion. Usualmente una o dos caracteristicas del material son las mds criticas y
permiten una seleccién inicial posible del material.

Limitaci de las propi - En este punto se deben comparar las propiedades del
material ceramico candidato con los requerimientos de la aplicacion.

Limitaciones de la fabricacién.- Una comparacion de los requerimientos de disefio con
las limitaciones de las propiedades, dardn los requerimientos de fabricacion. A este
respecto surgen dos preguntas:

a).- Existe experiencia en la fabricacion y la tecnologia para obtener en el material las
propiedades requeridas?

b).- Existe experiencia en la fabricacién y la tecnologia permite obtener la configuracién
requerida, la cantidad necesaria y a un costo aceptable?

Si la respuesta a la primer pregunta es “si” el ingeniero entonces se puede concentrar en la
segunda pregunta. Pero si la respuesta es “no™ entonces serd necesario considerar las
opciones siguientes:

1.- Alcanzar las propiedades requeridas mediante el mejoramiento de un material
comercial ya existente o mejorando el proceso de fabricacion.



2.- Continuar el desarrollo de algin proceso o material emergente (es decir que no se
encuentre bien desarrollado).

3.- Desarrollar un material nuevo o proceso.

Consideraciones de costo.- El costo de un producto es una consideracién importante de
disefio y debe ser evaluada conjuntamente con otros factores tales como: propiedades,
fabricacion y requerimientos de confiabilidad.

Requerimientos de confiabilidad.- Los requerimientos de confiabilidad son también
parte importante de los requerimientos iniciales de la aplicacion y deben ser considerados
dentro de las especificaciones o la garantia. Los factores siguientes se deben tomar en
cuenta cuando se evalian los requerimientos de confiabilidad.

1.- Que tan aceptable es la frecuencia de una falla para determinada aplicacién.

2.- Como es el tipo de garantia para el sistema y sus componentes.

3.- Cuales son las expectativas de consumidores potenciales.

4.- Se deben definir los requerimientos de seguridad para regulaciones de la industria y
gubernamental. s

8.3.2 Resumen de diseiio

La posibilidad de desarrollar un componente cerdmico nuevo puede incrementarse
positivamente a través de un disefio sistematico en donde se definan los requerimientos de
la aplicacién y entonces se evaliien materiales posibles para la aplicacion en términos de
propiedades y limitaciones de fabricacion asi como de costo y de los requerimientos de
confiabilidad.
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