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1. RESUMEN

En las ultimas décadas, las acciones del hombre han afectado negativamente al
medio ambiente. La industria genera gran cantidad de residuos que provocan un
importante problema de almacenamiento, aunque muchos de estos residuos se pueden
reutilizar. Su impacto negativo se ve agravado por la dificultad de su degradacion en la

naturaleza, siendo nocivo tanto para el medio ambiente como para los seres humanos.

La principal medida que se debe considerar, es la de generar menos residuos. Sin
embargo, en ocasiones es inevitable, y se hace imprescindible su aprovechamiento en

otros procesos de fabricacion.

En base a esto, el presente proyecto propone el estudio de la sinterabilidad de
materiales que provienen de residuos de procesos industriales como el procedente de la
segunda fusion del aluminio y escoria de soldadura, obteniendo las propiedades mas
o6ptimas mediante la utilizaciéon de distintas composiciones de cada constituyente (8%,
10%, 12%, 15%, 20%, 30%, 40% y 50% en peso de escoria de soldadura y el restante de
escoria procedente del aluminio). Para dicho fin, las probetas se sometieron a ensayos
acusticos, de desgaste y de dureza. Ademas, una vez conocidas las propiedades de cada
material fabricado, se elaboré una placa refractaria para su utilizacién como solera en el

horno de sinterizado.
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2. OBJETIVOS

El objetivo fundamental de este proyecto es evaluar la viabilidad de emplear
residuos de la segunda fusién del aluminio y escoria de soldadura o flux para realizar
mezclas susceptibles de aplicacién industrial, aportando de este modo otra via para la

reduccion de residuos industriales. Para lo cual se proponen como objetivos a cumplir:

- Realizar un estudio de la sinterabilidad de las probetas compuestas por residuos
industriales provenientes de la segunda fusién del aluminio, con una adicién de
escoria de soldadura en las proporciones de 8%, 10%, 12%, 15%, 20%, 30%,
40% y 50%.

- A partir de los resultados obtenidos de la sinterabilidad, fabricar una placa
refractaria del material mas adecuado para ser utilizado como solera en el horno
de sinterizado.

- Estudiar el comportamiento acustico de las probetas, mediante el estudio del
coeficiente de absorcién lineal.

- Determinar la dureza de las probetas.

- Evaluar la fiabilidad mediante el calculo del médulo de Weibull a partir de los
datos de dureza y del coeficiente de absorcién lineal.

- Conocer el comportamiento triboldgico, con la ayuda de un estudio de las pistas

de desgaste.
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3. RECICLAJE DE LOS RESIDUOS INDUSTRIALES

3.1. RESIDUOS INDUSTRIALES

A modo de introduccidn, se define como residuo a cualquier sustancia u objeto que
su poseedor deseche o tenga la intencién o la obligaciéon de desechar, por lo que se
considera productor de residuos a cualquier persona fisica o juridica cuya actividad
produzca residuos o que efectiie operaciones de tratamiento previo, de mezcla o de otro
tipo, que ocasionen un cambio de naturaleza o de composicién de esos residuos. Estos
residuos se pueden clasificar en funcion de su composicion, su peligrosidad y la manera en
que se generan éstos. Seglin esta dltima clasificacién pueden ser domésticos, comerciales e

industriales. Este proyecto se centra en los residuos industriales.

Segun la ley 22/2011 de 29 de julio, de Residuos y Suelos Contaminados [1], se
definen los residuos industriales como aquellos que son resultantes de los procesos de
fabricaciéon, de transformaciéon, de utilizacién, de consumo, de limpieza o de
mantenimiento generados por la actividad industrial, excluidas las emisiones a la

atmosfera.

Las sociedades modernas se caracterizan por poseer un gran desarrollo y una
industria que le suministra bienes y servicios para satisfacer sus necesidades, sin importar
las repercusiones ambientales de los procesos de extraccién de la materia prima ni de los
procesos de produccion. La actividad industrial genera una gran cantidad de residuos con
incidencia en el entorno natural: aire, agua y suelo, ademds de originar otros impactos

como los ruidos. Estos residuos industriales se han clasificado en tres grandes bloques:
- Residuos inertes.
- Residuos asimilables a residuos urbanos.
- Residuos especiales.

Los residuos inertes los integran escorias, escombros, chatarras, vidrios y cenizas.
No presentan grandes riesgos al medio ambiente debido a su composicion y
caracteristicas, ademas de no afectar a la salud humana. Estos residuos se pueden

depositar, verter o almacenar sin tratamiento previo.

Los residuos industriales asimilables a residuos urbanos se generan principalmente

en las industrias de los sectores de alimentacion, papel, cartdn, plastico y textiles. Tienen
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una composicién degradable, que con el uso de tecnologias similares a las empleadas en

los procesos de tratamiento de los residuos urbanos permiten su tratamiento.

Los residuos especiales son considerados como residuos peligrosos, puesto que
poseen un potencial contaminante alto y ponen en riesgo la salud humana y el medio

ambiente [2].

3.2. RECICLADO Y VALORIZACION

El reciclado y la valorizacién se definen como todo procedimiento que permite el
aprovechamiento de los recursos contenidos en los residuos, sin poner en peligro la salud
humana y sin utilizar métodos que puedan causar perjuicios en el medio ambiente. Por
consiguiente, si no puede evitarse la produccién de residuos, éstos deben reutilizarse o
debe recuperarse su material o su energia. Ademas, lleva asociado beneficios que protegen
al medio ambiente al reducir el consumo de recursos tanto de materias primas como del
uso de energia y evitar la producciéon de contaminantes perjudiciales para la salud

humana. Hay varios tipos de reciclado:

- Reciclado primario: consiste en la recuperaciéon del material para su uso en la

misma aplicacion.
- Reciclado secundario: el material se recupera para un uso menos exigente.

- Reciclado quimico: se utiliza en plasticos y pretende la recuperacion de las

materias primas que lo originaron.

- Valorizacidn energética: son las acciones que se realizan para recuperar la
energia contenida en los residuos, bien como combustible alternativo o como

incineracién con recuperacion de energia.
- Destruccion del residuo sin recuperacion.
Las etapas mas habituales en el reciclado son:
- Recogida, identificacién y separacién de los residuos.
- Acondicionamiento.

- Procesado y transformacion de los materiales recuperados.
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- Medida de las propiedades del nuevo producto, siendo esta etapa el objetivo de

este trabajo.

Como en todos los aspectos de la sociedad, hay que tener en cuenta la viabilidad
econdmica. Por ello, hay que evaluar los costes de separacién y acondicionamiento del
material, coste del procesado del producto, caracteristicas y aplicacién del producto

resultante y por ultimo, la demanda del mercado para el material valorizado [3].

3.3. RECICLADO DE ALUMINIO

En la industria se denomina aluminio primario, cuando se produce a partir de su
mineral bauxita, y de segunda fusién o secundario, cuando su materia prima se obtiene a
partir de la transformaciéon del aluminio y chatarras de piezas ya usadas, o tienen su
origen en el proceso de fabricaciéon de materiales de aluminio como virutas, recortes, etc.
[4]. Una de las ventajas del aluminio, es que se puede realizar su reciclado sin que se
produzca una pérdida de la calidad del producto final. Ademas, mediante la produccién de
aluminio secundario se consigue ahorrar un 5% de la energia en comparacién con la

produccién de aluminio primario y reducir la cantidad de residuos producidos [5, 6].

En la actualidad, el aluminio reciclado constituye un tercio del aluminio total que se
consume en el mundo, existiendo una gran variedad de materias primas y de hornos que
se pueden utilizar. En la Figura 1, se muestra un esquema del proceso de obtencién de la

segunda fusion del aluminio.

Sales fundentes

Chatarra de aluminio

»! Homo rotatorio o

v

basculante Aluminio
Escorias salinas Homo de alcacién l—p
———| Molienda _’
Carbonato Gascs
e Escorias salinas
y Espumas
Filtro Vertedero

Filtro
Recuperacion
A Vertedero  Recuperacién

Vertedero Recuperacion

Fig. 1. Esquema del proceso de obtencién de la segunda fusién del aluminio [7].
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Durante el proceso de obtencién de aluminio secundario se pueden generar varios

tipos de residuos, que se pueden observar en la Tabla 1.

Tabla 1. Tipos de residuos generados en la produccién secundaria del aluminio [7].

Residuo Origen
Polvos de filtro de molienda Pretratamiento de escorias de aluminio
Polvos de filtro de gases de horno Horno de fundicion
Espuma Horno que no utiliza sal
Escorias salinas Fundicion en horno rotatorio

3.4. ESCORIAS SALINAS GENERADAS EN EL ALUMINIO SECUNDARIO

Las escorias salinas se generan cuando se usan mezclas de sales como fundente para
cubrir el material fundido y prevenir la oxidacién (Figura 2), incrementando el

rendimiento y aumentando la eficacia térmica.

e e W s b S/T::?TW&:\-:

Fig. 2. Formacién de escoria salina en la obtencién de aluminio secundario [8].
a) Oxidacion de la superficie.
b) Trituracién de la superficie del 6xido por el movimiento del bafio.
c) Hundimiento y flotacidn de las particulas oxidadas.
d) Conglomerado de particulas oxidadas.
e) Rellenado de particulas de aluminio metalico.

f) Oxidacion del aluminio.
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g) Formacion de escoria en la superficie del bafio fundido.

h) Goteo de aluminio metdlico y oxidacion de los s6lidos durante el enfriamiento de

la escoria.

Dependiendo de la mezcla de materia prima y del tipo de horno utilizado, la cantidad
de escorias salinas producidas por tonelada de aluminio secundario es muy variable,
segin la pureza de la materia prima y la cantidad de sales fundentes necesarias. La

composicidon también varia, siendo habitual encontrarse en las escorias [7]:
- Metales libres como aluminio, hierro, silicio, cobre, etc.
- Oxidos metalicos: Al03, Na;0, K20, SiO,, MgO.
- Fundentes: NaCl, KCl, MgCl;, NaF, AlCl3, CaCl..
- Otros derivados: Nal, C3Al4, Al;Ss.
- Otras sales: Na;S04, NazS, criolita.
- Otros elementos: C.

En la lista europea de residuos (LER), las escorias salinas se encuentran dentro del
capitulo 10 donde se engloban los residuos de procesos térmicos. Este capitulo se divide
en otros subcapitulos donde se hallan los residuos de la termometalurgia de aluminio, en

el cual se localizan las escorias de la produccidn secundaria del aluminio (Tabla 2).

Tabla 2. Lista europea de residuos (LER) [9].

CODIGO RESIDUOS
10 Residuos de procesos térmicos
10.03 Residuos de la termometalurgia del aluminio
10.03.08 Escorias salinas de la produccién secundaria
10.03.09 Granzas negras (Dross) de la produccién secundaria

Estas escorias procedentes del aluminio secundario se consideran residuos
peligrosos, lo que impide que puedan ser enviadas a vertedero por su reactividad con el
agua. Haciendo necesaria una reutilizacion de las escorias y de este modo, conseguir un
subproducto que haga econémicamente mas viable el reciclado del aluminio [6]. En

Espafia, hay varias empresas que trabajan con escorias salinas, una de ellas es Idalsa,
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situada en Pradilla del Ebro (Zaragoza), que consigue en el proceso de valorizacién de las

escorias salinas tres subproductos (Figura 3):
- Aluminio metalico.
- Sales fundentes.

- Oxidos (productos no metalicos)

Aluminio
metalico
6%

Sales fundentes
28%

Fig. 3. Subproductos de las escorias salinas [10].

Se pueden reciclar las escorias reincorporandolas al horno de fusién, o bien por

trituracién, molienda y clasificaciéon granulométrica.

Fig. 4. Pila de escorias salina [11].

Tras la recepcidon de la escoria salina se realiza la trituracién mecanica del material y
su clasificacion (Figura 4). Con estas operaciones se consigue extraer el aluminio metalico
no recuperado (Figura 5) durante la produccién secundaria, siendo separado del resto

para comercializarlo de nuevo en otros sectores.
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Fig. 5. Aluminio no recuperado [11].

Se realiza una molienda con la intencién de reducir el tamafio de las particulas para
que se asegure una perfecta disolucién de las sales. La siguiente etapa consiste en la
disolucién con agua de las particulas molidas, su reaccién controlada y el filtrado a vacio
para obtener los 6xidos. Durante la disolucién se crea salmuera que se cristaliza mediante

evaporadores.

Durante todo el proceso se ha generado un material de fino de granulometria
inferior a 100 um, obteniéndose un polvo o filler de aluminio cuya composicién depende
de la calidad de la materia prima. Segin Befesa, localizada en Cabezén de Pisuerga
(Valladolid), que es la empresa que lo ha desarrollado, denomina paval a este material
fino, cuya definicion segin la propia empresa seria el 6xido de aluminio recuperado a
partir de la escoria salina generada como consecuencia del empleo de sal comin en

calidad de fundente y protector del aluminio durante el proceso de fusién [12].

S

Fig. 6. Montones de paval [11].
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Fig. 7. Diagrama del proceso realizado por la empresa Befesa [11].

En términos generales, el polvo de aluminio estd compuesto por una mezcla de
diferentes compuestos de aluminio como aluminio metalico (Al), aldmina (Al;03); cuarzo
(Si0y); silicio metalico; hierro y otros metales como magnesio, cobre; cloruros y fluoruros

de sodio, potasio y calcio [13].

Una de las problematicas que presenta el paval es que es considerado como un
residuo peligroso por la Unién Europea. Segun la directiva 91/689/CEE se define como
residuo peligroso aquel que tenga como caracteristica: ser explosivo, comburente,
facilmente inflamable, irritante, nocivo, toéxico, cancerigeno, corrosivo, infeccioso,
sustancias o preparados que emiten gases toxicos al entrar en contacto con el aire, con el
agua o con un acido, sustancias o preparados susceptibles de dar lugar a otra sustancia por

un medio cualquiera [14].

De las caracteristicas descritas anteriormente, el polvo de aluminio es tdxico,
reactivo y contaminante, ademas de desprender espontaneamente metano (CHa4),
amoniaco (NHs3), hidrégeno (H:) y sulfuro de hidrogeno (H:S) en presencia de agua o

humedad ambiental [13].

Se encuentran pocos estudios realizados sobre este material [7, 13]. En esta Escuela
se ha abierto una linea de investigacién sobre paval [15], tras analizar los resultados de
dicho estudio, se ha intentado disminuir la temperatura de sinterizacion de los residuos de

paval con la adicion de escoria de soldadura.
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3.5. RECICLADO DE ESCORIA DE SOLDADURA

El proceso de soldadura por arco sumergido consiste en la fusién de un electrodo

continuo que se encuentra protegido por la escoria generada que se denomina flux.

En la soldadura por arco sumergido se cubre la zona a soldar con una capa de
fundente y se introduce a través de éste un alambre que actiia como electrodo, de tal modo

que el arco eléctrico quede cubierto bajo la capa de escoria fundida.

Una de las caracteristicas mas importantes de este tipo de soldadura es el
aprovechamiento que se hace de la energia del arco eléctrico, al no producirse pérdidas

por radiacidn, llegando a conseguir un rendimiento calérico del 80-90 %.

Gracias al fundente en la soldadura por arco sumergido (Figura 8) se logra proteger
del medio ambiente al bafio de soldadura y al cordén. Esto limita la oxidaciéon de los

elementos metdlicos aleantes y ayuda a transferir el calor en las superficies a soldar [16].

To automatic Alimentador
wire food

de fundente

Toflux Fundente Electrodo

recuperable continuo

Escoria

7
~ Welding wire

plate Travel

Fig. 8. Esquema de soldadura por arco sumergido [17, 18].

Los fabricantes de flux no facilitan la composicién quimica de sus productos aunque
estdn compuestos por diversos minerales mezclados. Entre ellos se encuentra SiO, TiO,

Ca0, Mg0, Al;03, MnO, K:0, Naz0, Li;0, FeO, ZrO; y CaF-.

Durante la soldadura se genera como residuo flux no fundido (Figura 9) que se
recoge mediante equipos de recuperacion que extrae el residuo a través de aspiracion por
vacio. Este residuo puede ser reciclado aunque antes debe ser depurado de cualquier tipo

de contaminante [19].
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Fig. 9. Particulas de flux.

El flux se encuentra en la lista europea de residuos (LER) (Tabla 3) dentro del
capitulo 12 donde se sitian los residuos del moldeado y del tratamiento fisico y mecanico
de superficie de metales y plasticos. Este capitulo se divide en otros subcapitulos donde se
localizan los residuos del moldeado y tratamiento fisico y mecanico de superficie de

metales y plasticos, y por ultimo, en otro subcapitulo se encuentran los residuos de

soldadura.
Tabla 3. Lista europea de residuos (LER) [9].
CODIGO RESIDUOS
12 Residuos del moldeado y del tratamiento fisico y mecanico de
superficie de metales y plasticos
1201 Residuos del moldeado y tratamiento fisico y mecanico de superficie de
' metales y plasticos
12.01.13 Residuos de soldadura

Este residuo no es considerado como peligroso, pero son necesarias unas
condiciones de almacenamiento a fin de evitar una absorcion excesiva de humedad por

parte del flux [19].

- La temperatura debe ser superior en 5°C como minimo, en relacién a la

temperatura ambiente.

- Debe almacenarse a cubierto, sin contacto directo con el agua de lluvia o

condensacion.

Miguel Benito Alfonso 17



ESTUDIO DE SINTERABILIDAD Y COMPORTAMIENTO ACUSTICO DE MATERIALES FABRICADOS

VNIVERSIDAD A PARTIR DE RESIDUOS INDUSTRIALES CON ADICION DE ESCORIA DE SOLDADURA

Existen pocos datos y estudios relacionados con la escoria de soldadura [20, 21]. En
la Escuela Politécnica Superior de Zamora se inicid el estudio sobre este material en una

linea de investigacion [22], prosiguiéndose con este proyecto, entre otros en desarrollo.
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4. PROCESADO DE MATERIALES CERAMICOS

4.1. INTRODUCCION

Una definicién amplia de materiales cerdmicos seria que son sélidos inorganicos no
metalicos producidos mediante tratamientos térmicos [23]. Los materiales ceramicos son
compuestos quimicos formados por una combinacién de elementos metalicos y no
metalicos, unidos entre si por enlaces i6nicos o covalentes. En comparaciéon con los
metales y plasticos son materiales duros, no combustibles y no sufren oxidacién [23, 24].

Las caracteristicas generales que presentan los materiales ceramicos son:
- Enlace iénico y/o covalente.
- Presentan estructura cristalina de base compleja.
- Formados por elementos metéalicos y no metalicos.
- No experimentan deformacidn plastica.
- Tienen fractura fragil.

En cuanto a las propiedades mas relevantes de los materiales ceramicos nos

encontramos [25]:

Elevada resistencia a compresidn.

- Baja conductividad eléctrica y térmica.

- Opacidad.

- Elevada fragilidad y dureza.

- Bajatenacidad.

- Buenaresistencia a la corrosion y al desgaste.
- Alta temperatura de fusion.

Estos materiales se pueden clasificar por diversos pardmetros, una de las
clasificaciones mas utilizadas es dividirlas en ceramicas tradicionales y ceramicas
avanzadas. Se consideran ceramicas tradicionales a las derivadas de las arcillas como son

las porcelanas, ladrillos, baldosas y vidrios; mientras que las ceramicas avanzadas son las
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descubiertas en los ultimos afios encontrandose en este grupo los materiales eléctricos,

magnéticos y Opticos [26].

4.2. TECNICAS DE PROCESADO DE MATERIALES CERAMICOS

Las técnicas de procesado de los materiales cerdmicos son similares entre si
presentado pocas variaciones en los procesos basicos. El método mas habitual en la
fabricacién de cerdmicos con el material de partida en forma de polvo o particulas, es la
compactacion en una matriz con la forma requerida, y posterior realizaciéon de un proceso
térmico a elevadas temperaturas para conseguir que las particulas se enlacen entre si [24].

Las etapas basicas para el procesado son:
1) Fabricacién de polvos.
2) Mezcla de polvos.
3) Conformado del material: compactacién, moldeo, etc.
4) Tratamiento térmico: secado, sinterizacion, etc.
5) Operaciones de acabado.

Aunque estas son las etapas basicas en el proceso de fabricacion de un material

ceramico, existen casos en las que no son necesarias todas [26].
4.2.1. PREPARACION DEL MATERIAL

Para poder realizar el procesado de fabricacion habitual es necesario disponer de los
materiales en forma de polvo, por lo que serd necesario adecuar nuestro material a una
granulometria determinada. Este tamafio reducido de particula permite una mejor
sinterizacion, ademas de evitar que se aglomeren las particulas. Para conseguir este

tamarfio de particula se dispone de varias opciones cuya elecciéon depende de:
- Durezay tenacidad de la materia prima.
- Tamafio de materia prima y tamafio final deseado.
- Humedad del material.
- Cantidad de producto necesaria.

- Impurezas de la materia prima.
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Los mecanismos por los cuales se reduce el tamafio de particula por los procesos de

trituracién y molienda son:
- Por corte y cizalla.
- Por compresion.
- Por abrasion y desgaste.
- Por impacto.

En los distintos procesos de trituraciéon y molienda puede haber una mezcla de los
cuatro mecanismos [27]. Esto es lo que sucede en el molino de bolas, que es el método que

se utilizé en este trabajo.

Molino de bolas

Es el molino industrial mas comun. Se encarga de moler el material procedente de
las diferentes etapas de trituraciéon y reducir el tamafio del mismo. Su principal
caracteristica es que permite pulverizar material mas fino que otros tipos de molino, esto
es debido a que las bolas presentan mas superficie de contacto con el material. Este molino

es muy utilizado en productos de silicato, cemento, vidrio, ceramica, etc.

El molino de bolas (Figura 10) esta compuesto por una carcasa cilindrica que gira
sobre su propio eje. Dentro de esta carcasa se introduce el material. Ademas de bolas
esféricas que deben ser de mayor tamano y dureza que el material a triturar, el molino

debe estar entre un 35% - 45% de nivel de llenado [28].

Fig. 10. Esquema de molino de bolas [29].
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El material a su paso por el molino puede ser fracturado por impacto con las bolas y
por abrasion, desgastandose de manera paulatina [28]. En el proceso hay que tener en
cuenta algunas variables como las revoluciones de giro, tiempo, velocidad, etc. Por
ejemplo, si la velocidad fuese muy baja, las bolas apenas se moverian y no machacarian el
material; mientras que si la velocidad fuese muy alta, se produciria un efecto de
centrifugado y por tanto, el material y las bolas se pegarian a las paredes del molino

evitando que se produjese la molienda del material [30].
4.2.2. MEZCLA DEL POLVO

Tras las operaciones de trituracion y molienda se debe acondicionar el material para
su tratamiento posterior. Para ello, se puede realizar una distribuciéon granulométrica
mediante tamizado, que es un método fisico para separar las particulas de diferente

tamafio [27].

Para lograr resultados 6ptimos en el compactado y sinterizado, se necesita que los
polvos estén lo mas homogéneos posible antes del proceso. Para ello, se deben mezclar y
combinar. Entendiéndose por mezclado, a la uniéon de polvos de la misma composiciéon
quimica; y por combinar, a la mezcla de polvos con diferente composicién quimica. Los

objetivos del mezclado son:

- Obtener uniformidad, ya que la mezcla ideal es aquella en la que todas las

particulas de cada material se distribuyen uniformemente.
- Introducir polvos de distintos materiales.
- Mezclar los polvos con lubricantes, para mejorar sus caracteristicas.

El mezclado se puede realizar por medios mecanicos, aunque un mezclado excesivo
puede modificar la forma de las particulas y endurecerlas, lo que dificultaria la operacién

de compactacion [31].
4.2.3. TECNICAS DE CONFORMADO DEL MATERIAL.

Existe una gran cantidad de técnicas con las que se pueden fabricar los materiales
ceramicos. Los métodos de conformado se pueden clasificar de diversas maneras, a

continuacion se expone una de las mas tipicas [26]:
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e Compactacién:
» Compactacién Uniaxial (Dry Pressing).
» Compactacion isostatica.
» Moldeo por gravedad.
e Moldeo de pastas:
» Moldeo en barbotina.
» Proceso Starch.
e Conformado plastico
» Moldeo por inyeccion.
» Moldeo por extrusion.

Compactacion

Mediante las técnicas de compactacion o compresion, se pretende dar forma a las
particulas y obtener una densidad necesaria para que la pieza tenga la resistencia
suficiente para poder seguir procesandola. Esta pieza compactada recibe el nombre de
pieza en verde, aunque todavia no tiene todas las propiedades mecanicas deseadas. Se

conoce como densidad en verde, a la densidad que posee la pieza en verde [31].

La representacion grafica de la densidad en funcién de la carga de compactacion de
los polvos se denomina curva de compresibilidad. Mediante esta curva se puede conocer la

presién minima que hay que aplicar para obtener la maxima densidad de los especimenes.
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Fig. 11. Curva de compresibilidad de Al-Al;03 [32].
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En base a la curva de compresibilidad (Figura 11), los materiales ceramicos no
soportan grandes presiones, puesto que se pueden producir fisuras e incluso llegar a
romperse, a diferencia de lo que sucede con los materiales metalicos ya que pueden

soportar presiones mas elevadas [33, 34].

Existen diferentes técnicas de compactacién, que se pueden clasificar segin la

manera de aplicar la presion o si la técnica se realiza en frio o en caliente.

Compactacién uniaxial (Dry Pressing)

Es el método de compactaciéon mas habitual. El polvo es compactado en una matriz
metalica mediante presion aplicada en una sola direccion. La pieza conformada toma la
geometria de la matriz de la superficie a través de las que se aplica presién. Las
velocidades de produccion son altas y se trata de un proceso de bajo coste, aunque uno de
los inconvenientes de este método esta en las formas, que s6lo pueden ser sencillas y poco

esbeltas.

L~

< ,
(b) ©

Fig. 12. Esquema compactacién uniaxial [35].

Compactacion isostdtica

En este método (Figura 13), el polvo estd contenido en un envoltorio de goma o de
aluminio (“lata”) perfectamente sellado al que se le aplica presiéon mediante un fluido. La
fuerza de la presion aplicada compacta el polvo uniformemente en todas las direcciones,
gracias a la Ley de Pascal, obteniendo el producto la forma del contenedor. Con este
proceso se pueden fabricar piezas con formas mas complejas que con la compactacion
uniaxial y una densidad en las piezas mas uniforme, pero con el inconveniente de que se

trata de una técnica mucho mas lenta y cara.
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Fig. 13. Esquema compactacion isostatica en frio [31].

Tras los procesos de compactacion uniaxial como de compactacion isostatica, es
necesario una operacion de sinterizacién después de la operacion de prensado. Es una de

las técnicas mas idéneas para compactar materiales de tipo ceramico [33].

Moldeo por gravedad

Este proceso consiste en verter la materia de manera que llene la cavidad del molde
por la accién de su propio peso. En este método se realiza la sinterizaciéon con los polvos
dentro del molde, lo que provoca ciertas dificultades al retirar la pieza del molde tras la
sinterizacion. A diferencia de los métodos anteriores en éste no se realiza compactaciéon

[33].

Moldeo de pastas

Moldeo en barbotina (Slip casting)

Se utiliza principalmente para polvos ceramicos. Este proceso (Figura 14) se
compone de varias etapas, en las que es necesaria la preparacién de una pasta mezclando
un material pulverulento y un liquido en una suspension estable. Este liquido se vierte en
un molde poroso, normalmente de escayola. Al absorberse la parte liquida de la pasta se
queda adherido a la superficie del molde una pelicula de material semiduro. Mientras que
el liquido restante se elimina. Tras el secado del material en el molde la pieza es

manipulable para posteriormente realizar la sinterizacién.

Este proceso tiene la desventaja de que no se tiene precision dimensional de las
piezas finales, teniendo un caracter artesanal, tratdndose de un método ideal para obtener

piezas complejas [26].
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Fig. 14. Moldeo en barbotina [36].
Proceso Starch

Este proceso es una variante del moldeo en barbotina. La diferencia fundamental
entre ambos métodos es la eleccién del ligante y el molde, que en este caso suele ser de
silicona, plastico o de metal, mientras que en el moldeo por barbotina es de escayola. Se
pueden utilizar como ligante, almidones extraidos de granos de cereales como maiz, trigo
o arroz; de raices como patata; y pueden ser quimicos [37]. Las propiedades del almidén
por su capacidad de dispersion en agua, como gelificante y por ser una técnica de bajo
coste, hacen que este método se pueda convertir en uno de los mas usados en las técnicas

de conformacién de materiales ceramicos [33].

Los granos de almidén son insolubles en agua a temperatura ambiente, pero si lo
son cuando se calienta la disolucion entre 55 y 80°C. Al disolverse los granos en el agua,
éstos la absorben, aumentando el tamafio de los granos [37-39]. Utilizar almidén como
ligante mejora el manejo de las piezas en verde, aunque todavia no adquiera buenas

propiedades mecanicas.

Este método ha sido el utilizado para fabricar las piezas ceramicas del presente
estudio. En otras lineas de investigacion realizadas en la Escuela también se eligié esta
técnica para la fabricacién de las mismas, debido a la sencillez y bajo coste de la técnica

ademas de la facilidad de eliminacion del ligante durante la sinterizacién [15, 22, 40-42].
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Conformado pldstico

Moldeo por inyeccion

Es una técnica que permite producir a costes bajos, componentes de geometria
complejas con alta precision. Se trata de un método similar al moldeo por inyeccién de
plasticos. Una vez mezclado los polvos ceramicos con un ligante, se calientan para formar
una masa de baja viscosidad y se inyectan bajo presiéon en un molde de acero. La mezcla
adopta la forma del molde, que se deja enfriar y solidifica. El ligante puede ser extraido de
la pieza por métodos térmicos o quimicos, obteniéndose la pieza en marrdn, que es el
nombre que recibe la pieza sin ligante. Esta pieza en marrén es sometida a procesos de

sinterizacion para aumentar su densidad [43].

POLVO
! A —
AGLOMERANTE a —a GRANULADO

MEZCLADO ==.
2 Feedstock

SINTERIZADO ELIMINACION A
OPERACIONES qe e -—
o} «+— [g] +—| o-ambim—

DE ACABADO i ’
INYECCION

Pieza en marrén Pieza en verde

Fig. 15. Moldeo por inyeccién [44].

Moldeo por extrusion

El moldeo por extrusién de cerdmicos es similar al de polimeros, en él se utiliza un
transportador de tornillo helicoidal, por donde el polvo es transportado desde la tolva
hasta la boca de descarga, por una cdmara de calentamiento. Como la abertura de la boca
de la matriz tiene la forma del producto que se desea obtener, el proceso es continuo.

Posteriormente se corta el producto en la medida adecuada [43].
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Fig. 16. Moldeo por extrusién con una matriz para placas ceramicas [45].
4.2.4. SINTERIZACION

La sinterizacion es la unién de particulas sélidas a altas temperaturas, por debajo
del punto de fusidén, mediante mecanismos de transporte atémico en estado sdlido. A
escala microestructural la unién se realiza gracias al crecimiento de cuellos de unién que
se forman entre las particulas que entran en contacto. Los cambios estructurales asociados

al crecimiento del cuello de unién durante el sinterizado se rigen por procesos de difusion.

La sinterizacidon se inicia al ponerse dos particulas en contacto y aumentar la
temperatura, haciendo que se forme una zona comun en poco tiempo, que crece de forma
relativamente rapida. La segunda etapa que necesita un tiempo mas largo, va eliminando
aristas en la zona de contacto de ambas particulas, a la vez que crece la superficie de la
misma y se empiezan a desarrollar, en la zona comun, propiedades diferentes a las que

tenian las particulas por separado [46].

Teoria de la sinterizacion

Si se consideran dos particulas esféricas en contacto de un material pulverulento
cualquiera, cada particula tendra varios puntos de contacto como el que se puede observar
en la Figura 17. Durante la sinterizacién, cada punto de contacto se agranda, dando origen
a un borde de grano. El estado final, que se alcanza te6ricamente en un tiempo infinito, da
como resultado una tnica esfera con un diametro igual a 1,26 veces el didmetro original de
las particulas, debido a que de esta manera, la energia de superficie es la minima posible

[47].
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Fig. 17. Unidn de dos particulas esféricas durante la sinterizacién: (a) Contacto puntual
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inicial. (b) Formacion del cuello y creacion del borde de grano. (c) Crecimiento del cuello y

acercamiento de los centros. (d) Condicién final [47].

La funcién principal de la sinterizacion, es la de obtener la unién maxima posible
entre las particulas, a través del contacto entre ellas, que a su vez, genera la difusién de los

atomos, cohesionando de este modo las particulas.

La etapa inicial de la sinterizaciéon se caracteriza por la formacion y el rapido
crecimiento de cuellos entre particulas (Figura 18), dando lugar a los primeros enlaces
atomicos entre ellas. Por lo general, en esta etapa no hay aumento de densidad, ya que los

centros de las particulas no se acercan entre ellos [47].

Fig. 18. Formacion de cuellos entre particulas durante la sinterizacion [48].

En la etapa intermedia de la sinterizacion, la estructura de poros se suaviza,
adquiriendo formas redondeadas, pero adn interconectadas entre si. Impulsado el
material a reducir su energia de superficie, los poros adquieren formas cilindricas, dando
lugar a una estructura similar a una red. Es comun que ocurra el crecimiento del tamafio
de grano en la ultima parte de la etapa intermedia, y que algunos poros queden aislados al

interior de los granos, separados de la red de porosidad.
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La existencia inicamente de poros aislados indica que el material ha ingresado en la
etapa final de la sinterizacién. En esta etapa apenas se aprecia variacion de densidad y de
sus dimensiones. Por otro lado, el gas atrapado en los poros aislados limita la densidad
maxima alcanzable, por ello es posible conseguir una mayor densidad si se realiza el

proceso en vacio [47].

Problemas en el sinterizado

Varias condiciones pueden dar lugar a un sinterizado inadecuado disminuyendo las

propiedades del material. Estos problemas son [33, 49]:

- Densidad variable: ocasionado por un apoyo inadecuado durante el sinterizado o

por las variaciones en la densidad de las piezas al densificar.

- Quemado: es uno de los problemas mas comunes. Cuando se sobrepasa la
temperatura 6ptima de sinterizacion se produce un crecimiento de grano excesivo
que disminuye las propiedades deseadas o incluso reacciones quimicas no

previstas.

- Quemado de los aglutinantes: se debe al afiadir ceras o grafito en exceso, ya que si
se trata de un material metdlico su eliminacién es compleja, sucediendo lo

contrario en los materiales cerdmicos.

- Transformaciones polimorficas: este problema puede darse tras el sinterizado, en

la etapa de enfriamiento, si se produce un cambio de volumen.

En esta Escuela se han realizado varios estudios relacionados con la sinterizacion de
materiales ceramicos [15, 22, 40-42], produciéndose en todos ellos sinterizacion en

presencia de fase liquida.

La sinterizacién con fase liquida se produce en sistemas bifasicos que contienen
polvos mixtos en los que una de las fases tiene un bajo punto de fusién. Esta fase, que debe
ser la procedente del polvo minoritario, se transforma en liquido dando lugar a un sistema
mixto sélido-liquido. En dicho sistema, el liquido puede permitir el transporte rapido de
materia y, en consecuencia, acelerar el sinterizado [46]. Se consigue un aumento de la

densificacion en tres etapas [50]:
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- La primera etapa consiste en la redistribucion del liquido y el reordenamiento de
las particulas sélidas bajo la influencia de gradientes de tensién debidos a la

capilaridad.

- En la segunda etapa se produce una densificaciéon y acomodacién de la forma de

grano por la reprecipitacion y disoluciéon de particulas.

- Por ultimo, en la etapa final de la sinterizacién se produce la eliminacién de los

poros, debido a la coalescencia de las particulas.

Etapa O: Materias primas
Etapa |. Reapilamiento
Etapa Il. Disolucion y reprecipitacion

Etapa lll Coalescencia

c

= i
g

E, [] Etapall.

£

‘g [ Etapa ll.

=4

g ] Etapa Il

Tiempo

Fig. 19. Etapas de la sinterizacién con fase liquida [15].
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5. COMPORTAMIENTO ACUSTICO

En muchos casos los materiales cerdmicos tienen que cumplir una serie de
especificaciones técnicas relativas a su comportamiento acustico para su puesta en

servicio. A continuacion se expondran una serie de conceptos basicos sobre esta disciplina.

Se define la actstica como la parte de la ciencia que estudia la generacion,
transmision y recepcion de energia en forma de ondas vibratorias en la materia y el efecto

que dicha energia pueda producir [51].

Los materiales acusticos son aquellos que poseen propiedades de absorcién de
ondas sonoras. Los materiales absorbentes mas utilizados son las espumas, fibras de
vidrio y lanas minerales. Se consideran absorbentes debido a que estan formados por una
estructura de celda abierta que el sonido puede atravesar y como consecuencia, son
materiales altamente transmisores del sonido. La propagacion de las ondas acusticas se

ven afectadas por los siguientes fendmenos fisicos:

- Absorcion: Cuando una onda sonora incide contra una superficie, una parte de su
energia se refleja pero otra es absorbida. Para cuantificar las propiedades
absorbentes de un material se utiliza el coeficiente de absorcion del sonido (a),
que es la relacion entre la energia absorbida y la energia incidente. Se considera
como energia absorbida la porcidn de energia que no es reflejada hacia el interior.
Los valores para el coeficiente de absorcién estan comprendidos entre 0 y 1, que

son el cien por cien de reflexién y absorcion, respectivamente.

- Difusién: Este fendmeno se produce cuando la onda sonora choca con una

superficie irregular y la energia se refleja en multiples direcciones [52].

- Reflexi6on: Si una onda sonora se encuentra un obstaculo una parte de la energia es
reflejada. El sonido se refleja como la luz y el angulo de incidencia es igual al

angulo de reflexion.

- Difraccién: Cuando las ondas que se propagan en un medio encuentran obstaculos
a su paso que impiden su propagacion, se produce un fendmeno denominado
difraccion. El borde del obstaculo o el orificio cuando el obstaculo esta perforado,
pasa a ser una fuente secundaria que emite ondas de misma frecuencia y longitud

de onda, pero con la amplitud media de las ondas originales [53].
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Fig. 20. Difraccién de ondas [53].

Refracciéon: Cuando en la propagaciéon de la onda sonora existe un cambio del

medio de propagacion, su velocidad y direccién pueden variar.

Transmisién: Si la onda sonora incide en una superficie, parte de su energia pasa a

través de ella, para continuar propagandose al otro lado del obstaculo [52].

Energia
Reflejada

Energia
Total

7

A

Energia
Transmitida

/,/‘7

™~ Energia

5

Fig. 21. Divisién de la energia

Una de las propiedades que se analiza
Es por ello, que a continuacién se realiza

acustico de los materiales porosos.

L

Disipada
incidente en una superficie [52].

n en este estudio, es la porosidad de las piezas.

una somera descripciéon del comportamiento

Cuando una onda acustica encuentra un material poroso, el aire contenido en las

células se pone en vibracidn y una parte de

la energia acustica incidente se transforma en

calor debido a la friccién que se produce. Para que la reflexiéon sea minima, es necesario

que el material sea muy poroso, con el objetivo de que contenga el mayor volumen de aire

posible [53].

A continuaciéon, se muestra el coe

frecuencias de algunos materiales tipicos ut

ficiente de absorcion lineal para diferentes

ilizados en construccion:
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Tabla 4. Valores del coeficiente de absorcién para materiales de construccion [54].

: Coeficientes
Materiales
125Hz | 250Hz | 500Hz | 1000Hz | 2000Hz | 4000Hz
Ladrillo, sin enlucir 0,03 0,03 0,03 0,04 0,05 0,07
Revoque de cal y arena 0,04 0,05 0,06 0,08 0,04 0,06
Placa de yeso 0,29 0,10 0,05 0,04 0,07 0,09
Moqueta sobre hormigén 0,02 0,06 0,14 0,37 0,60 0,65

Bloque de hormigén ligero poroso | 0,36 0,44 0,31 0,29 0,39 0,25

Suelo de hormigén 0,01 0,01 0,015 0,02 0,02 0,02
Marmol o azulejos 0,01 0,01 0,01 0,01 0,02 0,02
Madera 0,15 0,11 0,10 0,07 0,06 0,07
Panel de madera aglomerada 0,47 0,52 0,50 0,55 0,58 0,63
Parquet 0,04 0,04 0,07 0,06 0,06 0,07

Parquet de madera sobre listones 0,20 0,15 0,12 0,10 0,10 0,07

Alfombra de goma de 0,5 cm de

0,04 0,04 0,08 0,12 0,03 0,10
espesor

Cortina 475 g/m? 0,07 0,31 0,49 0,75 0,70 0,60

Espuma de poliuretano de 50 mm | 0,15 0,25 0,50 0,94 0,92 0,99

Lana de vidrio de 14 kg/m3 y 50

0,25 0,45 0,70 0,80 0,85 0,85
mm de espesor

Ventana de vidrio 0,35 0,25 0,18 0,12 0,07 0,04

Pared de ladrillo enlucida con

0,013 | 0,015 | 0,02 0,03 0,04 0,05
yeso

Puertas y ventanas abiertas 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00
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6. COMPORTAMIENTO TRIBOLOGICO

Por otro lado, algunos materiales ceramicos deben poseer un buen comportamiento
frente al desgaste. Si en el caso del comportamiento acustico una de las propiedades mas
influyentes es la porosidad, en el caso del comportamiento frente al desgaste, la dureza y
la densidad son unas de las variables mas importantes. El campo que estudia estos

fendémenos se denomina como Tribologia.

El término “Tribologia” corresponde a la ciencia que estudia la interaccién entre
superficies en contacto y en movimiento, asi como los problemas que surgen relacionados

con ellos tales como la friccidon, adhesion, desgaste y lubricacién.

Un sistema tribologico se compone del material, un cuerpo opuesto que es el
contramaterial y la intercara material-contramaterial. También existe la posibilidad de la
presencia de un lubricante o incluso otras particulas entre ambos cuerpos. Ademas, el
desgaste del material no es una propiedad intrinseca. El tipo de desgaste que se va a
producir varia segun la carga aplicada, el movimiento que se produzca entre el material y

el contramaterial, la temperatura y la influencia del entorno [55].

Es importante destacar que existen algunos factores que provocan el aumento del
desgaste. Cuanto mayor es la dureza de un material, en la mayor parte de los casos mejora
su resistencia al desgaste. De la misma manera, un aumento de la carga aplicada provocara
un mayor desgaste. La resistencia al desgaste por abrasion se ve favorecida por un
incremento de la tenacidad de fractura. Asimismo, un aumento de la velocidad produce un

mayor desgaste si en la superficie de contacto se alcanza una mayor temperatura [43, 56].

Fig. 22. Sistema tribolégico [57].

1. Material.
2. Cuerpo opuesto: Contramaterial.

3. Influencias del entorno: Temperatura, humedad relativa, presion, etc.
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4. Lubricante o particulas intermedias.
5. Carga aplicada.

6. Caracteristicas del movimiento.

El objetivo de la lubricacion es la separacion de las dos superficies con deslizamiento
relativo entre si, de forma que se evite el dafio en ellas, es decir, para lograr que el
rozamiento y el desgaste sea el minimo posible. Para ello, es necesario que exista una
pelicula de lubricante de espesor suficiente entre las dos superficies en contacto para

evitar el desgaste.

Se define fuerza de friccion entre dos superficies en contacto a la fuerza opositora al
movimiento de una superficie sobre la otra, cominmente llamada fuerza de friccion
cinética o a la fuerza que se opone al inicio del movimiento denominada fuerza de friccién

estatica [58].

El desgaste es el dafio de la superficie por remociéon de material de una o ambas
superficies sdlidas en movimiento relativo. La evaluacion del desgaste producido de
manera cuantitativa se realiza por medio de la pérdida de masa, este método se aplica sélo

al comparar materiales semejantes en régimen abrasivo-adhesivo [59, 63].

masa perdida (g)

densidad (%) x carga(N) x distancia(m)

k(M) = x 1000 (1)

Segun su origen se puede hacer una clasificaciéon de los tipos de mecanismos de

desgaste:

Desgaste abrasivo: Es el dafio generado a superficies que deslizan por accién de

particulas sélidas que se encuentran presentes en la zona de rozamiento. Por este motivo,
también forma parte de este desgaste las particulas que se desprenden durante el proceso
de rozamiento. Estas particulas que se separan del conjunto, tienen una gran dureza y se
mueven libremente por la zona de rozamiento o incluso se trasladan en la zona de
rozamiento por uno de los elementos del par triboldgico, actuando asi como

microasperezas [60].

En base a esto, un sistema de clasificacion establece dos tipos de abrasion: abrasion
de dos cuerpos y abrasion de tres cuerpos (Figura 23). En la abrasion de dos cuerpos la
protuberancia abrasiva esta fija a uno de los cuerpos en movimiento relativo. Mientras que

en la abrasion de tres cuerpos, una particula abrasiva suelta es atrapada entre las dos
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superficies en movimiento. El desgaste es mucho mayor en un sistema abrasivo de dos
cuerpos que en uno de tres, debido a que en este dltimo la particula abrasiva puede rodar

la mayor parte del tiempo causando un desgaste menor [61].

—— —
m\‘ mﬁ
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R ——

@ (b)

Fig. 23. Desgaste abrasivo; a) entre dos cuerpos, b) entre tres cuerpos [62].

Dependiendo del comportamiento de los materiales que forman el sistema
tribologico, se pueden distinguir dos tipos de desgaste abrasivo. El primer mecanismo es
propio de los metales al producirse deformacion plastica. En el otro mecanismo se
produce rotura fragil, comportamiento tipico de los materiales ceramicos. En algunas
ocasiones nos podemos encontrar con el primer mecanismo acompafiado del segundo,
cuando los materiales tienen mayor fragilidad. En el primer caso, el volumen eliminado se
ve influenciado por la carga aplicada, geometria, dureza de las particulas abrasivas y
fraccion de material desplazado, también denominado surcos. No obstante, en el
mecanismo propio de materiales ceramicos este volumen depende de la formacion de
fracturas y grietas laterales. Como se puede observar en la Figura 24, la forma de las
particulas puede producir fenémenos de corte, cufias, surcos e incluso la formacién de

grietas.

Fig. 24. Tipos de abrasién: a) corte, b) acufiado c) surcado [33].

Desgaste adhesivo: Es el proceso mediante el cual se transfiere material de una a
otra superficie durante su movimiento relativo, como resultado de una unién en frio en los
puntos de interaccion de asperezas de manera que a veces, parte del material que se ha
separado vuelve a la superficie original y en otros, se libera en forma de virutas o rebaba.

Durante este tipo de desgaste puede suceder una cadena de procesos como adhesiones,
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roturas superficiales o peliculas de transferencia que pueden incitar un cambio a régimen

abrasivo [60].

En algunos casos, al superar el limite elastico del material las asperezas se deforman
plasticamente hasta que el area real de contacto incrementa lo suficiente para soportar la
carga aplicada, de tal modo que las superficies pueden adherirse, dando lugar a una
soldadura en frio. Los continuos deslizamientos causan que las uniones entre asperezas
sean cizalladas y se formen nuevas uniones. La presencia de particulas contaminantes
puede ayudar a minimizar esta adhesion, que se dispersan del area de contacto por el
movimiento relativo que sucede en la interfase. La rotura se producira siempre en el

material donde las uniones presenten una menor resistencia [33, 63].

Dura “Transferencia
Suave de metal (posible
' fragmento
& de desgaite)
Fig. 25. Esquema de (a) dos asperezas que se tocan, (b) adhesion entre dos asperezas, y (c) la
formacion de una particula de desgaste [64].

Durante el mecanismo de adhesién se crea una interconexién mecanica por las
irregularidades. Se produce una difusién de moléculas a través de la interfase y una vez
que tiene lugar la transferencia electrénica a través de la interfase de contacto, se forma la
adsorcion por las uniones mediante enlaces fuertes o fuerzas del tipo Van der Waals [33,

63].

Desgaste triboquimico: Es el desgaste que se produce en presencia de un agente

agresivo. Cuando existe corrosidon y desgaste simultdneamente, la pérdida de material se
incremente de tal forma que se produce un efecto sinérgico. Pertenece a este grupo el
desgaste por oxidacion que se observa en un par deslizante sujeto a la accién del aire de la
atmésfera o contenidos de oxigeno en un lubricante, donde el 6xido formado en la
superficie experimente desgaste. Un proceso de desgaste triboquimico se puede dividir en

tres etapas [43, 60]:

e Ladifusion del oxigeno hacia la superficie del metal.
e El crecimiento de la pelicula de 6xido y su ruptura durante el

deslizamiento.
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e Y por udltimo, la formacién de productos de reacciéon y micropilas de
corrosién, que pueden producir picaduras con la posterior formacion de
microgrietas.

Desgaste por fatiga: Este tipo de desgaste se debe a la accién de grandes esfuerzos o

tensiones superficiales que producen la aparicion de cavidades o grietas.

—_—

—_—
g nad—
Fig. 26. Desgaste por fatiga entre dos superficies en deslizamiento [65].

Desgaste erosivo: Consiste en el desgaste producido por una corriente de particulas

abrasivas. Las propiedades del material que sufre el desgaste, tienen un efecto

significativo en la relacion entre el desgaste y el angulo de ataque de las particulas.

Fig. 27. Esquema del desgaste por erosion [65].
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7. PROCESO EXPERIMENTAL

7.1. MATERIAS PRIMAS.

Los materiales que se han empleado en este estudio han sido los residuos
industriales paval y flux, que provienen de la escoria de la segunda fusién del aluminio y

de la escoria de soldadura respectivamente.
- Paval

Este polvo de aluminio se obtiene por el reciclado de chatarra de aluminio para la
obtencion del llamado aluminio secundario en el que se produce inevitablemente una
escoria al mismo tiempo. Esta escoria consiste fundamentalmente en una mezcla de sales y
alumina (Al;03). Mediante un proceso industrial, se trata la escoria salina para obtener por
un lado las sales y por otro lado un filler de aluminio (paval), siendo este polvo de color

gris y muy homogéneo, en cuanto a su aspecto fisico [66].

En el presente proyecto, el paval que se ha utilizado procede de trabajos anteriores
realizados en el laboratorio de la Escuela Politécnica Superior de Zamora [15]. Este
material fue suministrado por la planta de Befesa Escorias Salinas que se encuentra en la
localidad de Cabezén de Pisuerga en Valladolid para valorizar el filler de aluminio y

aprovechar este residuo.

Fig. 28. Muestra de paval disponible del laboratorio.

En la Tabla 5 se muestra la composicion quimica del filler de aluminio, en porcentaje

en peso de los 6xidos.
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Tabla 5. Composicion paval.

Paval
Si02 3%
Al;03 67%
CaO 5%
MgO 8%
Otros 17%

Esta composicidn es orientativa, ya que la empresa productora de este residuo no
facilita sus proporciones de forma concisa. Analizando los estudios sobre este material que
han realizado otros autores [66, 67], se decidid trabajar con esta composiciéon en el
presente proyecto debido a la similitud de la composicién aportada. Adema3s, el Servicio de
Difraccién de Rayos X de la Facultad de Ciencias de la Universidad de Salamanca, nos
facilité un difractograma realizado a una muestra del filler de aluminio que se ha utilizado
en este estudio (Figura 29). En el que se puede observar hidréxidos de aluminio y algunas

sales, aunque la multitud de picos impiden ver con facilidad el resto de los componentes.
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D) - Corundum, syn - Al203 - Y: 33.20 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Rhombo.H.axes - a 4.75
1) - Bayerite, syn - AI(OH)3 - Y: 31.85 % - d x by: 1. - WL: 15406 - Monoclinic - a 5.06200 - b
1) - Nordstrandite, syn - AI(OH)3 - Y: 87.31 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Triclinic - a 5.08200
D) - Gibbsite - A(OH)3 - Y: 156.33 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Monoclinic - a 8.65900 - b 5.
(*) - Halite, syn - NaCl - Y: 22.35 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Cubic - a 5.64020 - b 5.64020 -
D) - Sylvite, syn - KCI - Y: 24.63 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Cubic - 2 6.29310 - b 6.29310

Fig. 29. Difractograma de la muestra de paval.

Antes de adecuar el material, se introdujo en el horno de secado a 110°C durante 24

horas para asi asegurarnos que se encontraba completamente seco, debido a que el polvo

Miguel Benito Alfonso 42



ESTUDIO DE SINTERABILIDAD Y COMPORTAMIENTO ACUSTICO DE MATERIALES FABRICADOS
A PARTIR DE RESIDUOS INDUSTRIALES CON ADICION DE ESCORIA DE SOLDADURA

B SALAMANCA

de aluminio desprende espontdneamente metano, amoniaco, hidrégeno y sulfuro de

hidrégeno en presencia de agua o humedad ambiental [13].

Ademas, al tratarse de un residuo considerado como peligroso, durante las
operaciones de adecuacion de este material, fue necesaria la utilizaciéon de una mascarilla

para evitar intoxicaciones respiratorias provocadas por el polvo de aluminio.

- Escoria de soldadura o flux

Se entiende por flux, a la escoria generada durante el proceso de soldadura por arco
sumergido que consiste en la fusiéon de un electrodo que se encuentra protegido por dicha
escoria. La escoria de soldadura o flux, que se encuentra en el laboratorio fue suministrada por

la empresa Alstom Wind Altamira.

Fig. 30. Flux del laboratorio.

Tabla 6. Composicién Flux.

Flux
SiO2 5%
Al;03 25%
Ca0 0%
MgO 25%
Otros 45%

En la Tabla 6 se presenta una composicion aproximada de esta escoria. En el
apartado de “Otros” se encuentran manganeso, hierro, fluoruros y otros compuestos que
pueden aparecer en el flux. Al igual que sucedia con el paval, la composicién exacta de la

escoria de soldadura no se conoce, al no ser facilitada por la empresa que suministré este
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residuo. En este proyecto, se utilizé esta composicion basandonos en estudios realizados
por otros autores [22]. Para conocer mejor la composicién del flux, el Servicio de
Difraccién de Rayos X de la Facultad de Ciencias de la Universidad de Salamanca realizé un
difractograma a una muestra del polvo de flux que se ha usado para realizar las probetas
(Figura 31). En dicho difractograma se puede ver que aparecen distintos 6xidos: silice,

alimina, magnesia, xido de hierro, etc., entre otros dxidos y fluorita.
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Fig. 31. Difractograma de la muestra de flux.

7.2. ADECUACION DEL MATERIAL

Para obtener una 6ptima sinterizacién es necesario trabajar con tamafios de
particulas inferiores a 0,063 mm. Para ello, el material se sometié a las operaciones de
trituracién y molienda en un molino de bolas convencional. Segtin la carga de material se
introdujo la carga de las bolas, siendo necesarios 5 Kg de acero inoxidable en forma de
esferas para una carga de 3 Kg de escoria de soldadura. Sin embargo, el paval no fue
necesario molerlo ya que el material suministrado por Befesa ya se encontraba en forma

de polvo.

Miguel Benito Alfonso 44



ESTUDIO DE SINTERABILIDAD Y COMPORTAMIENTO ACUSTICO DE MATERIALES FABRICADOS

gg‘;‘gﬁ\"f\'ﬁ(g A PARTIR DE RESIDUOS INDUSTRIALES CON ADICION DE ESCORIA DE SOLDADURA

Una vez molida la materia prima, se procedié a tamizarla para obtener el polvo
deseado. Para ello, se utilizaron la serie de tamices de la marca CISA, que cumplen la

normativa UNE-EN 993-1:1998 [68], colocando el tamiz de 63 pum en la dltima posicidn.

Fig. 32. Operacion de tamizado para el flux.

Debido a la gran cantidad de particulas de hierro que se encuentran en el flux, una
vez tamizado, se procedié a pasar un iman ferromagnético para poder retirarlas. Este
procedimiento se realiz6 en torno a tres pasadas, para asegurar que la cantidad separada
fuese la mayor posible, aunque no se puede quitar el hierro en su totalidad. El elevado
peso de estas particulas férreas provocaria un aumento de la densidad de las probetas
alterando el resultado de la investigacion y dando lugar a reacciones no deseadas como se

vi6 en estudios anteriores [22].

Fig. 33. Particulas ferromagnéticas retiradas del flux.

7.3. FABRICACION DE LAS PIEZAS

Una vez obtenidos los polvos de cada materia prima, se empez6 con la fabricacion de
las piezas de cada una de las composiciones de 8%, 10%, 12%, 15%, 20%, 30%, 40% y

50% en peso de flux y el correspondiente paval.
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Tabla 7. Composicion de 6xidos (%) de cada una de las mezclas elegidas.

Composicion (%)

SiO2 Al203 CaO MgO Otros
PV92FL8 3,16 63,64 4,6 9,36 19,24
PVI0FL10 3,2 62,8 4,5 9,7 19,8
PV88FL12 3,24 61,96 4,4 10,04 20,36
PV85FL15 3,3 60,7 4,25 10,55 21,2
PVBOFL20 3,4 58,6 4 11,4 22,6
PV70FL30 3,6 54,4 3,5 13,1 25,4
PV60FL40 3,8 50,2 3 14,8 24,8
PV50FL50 4 46 2,5 16,5 31

En la Tabla 7, se observan las composiciones, en porcentaje en peso, de cada uno de
los 6xidos para las combinaciones de paval con flux con las que se han realizado las
probetas. A partir de ella, se puede representar un tridngulo de reparto para cada
combinacién y asi observar, su situacién aproximada en el diagrama ternario Si0O,-MgO-
Alz03 [69].

cristobalite
tridymite

Si0,

1708

2020

1850 1925

M¢O e spinel ALO,
periclase sapphirine corundum

Fig. 34. Diagrama ternario SiO,-MgO0-Al,03 para composicién PV92FL8.
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A la vista del diagrama ternario de la Figura 34, se observa que nos encontramos en
la parte inferior, donde la temperatura de fusiéon se sitia en torno a 2000°C. No obstante,
como vamos a realizar una sinterizaciéon no serd necesario llegar a temperaturas tan altas,
porque la presencia de fase liquida y encontrarnos fuera de equilibrio produciran

reacciones que permitan alcanzar la sinterizacién a temperaturas mas bajas.

cristobalite
tridymite
Si0,

1703

f e 0
sapphirine

050 . 0%
McO / spinel ALO.

periclase sapphirine corundum

Fig. 35. Diagrama ternario SiO;, MgO, Al;03 para composiciéon PV70FL30.

En la Figura 35, se representa el diagrama ternario de la composicion PV70FL30,
observandose que al aumentar la cantidad de flux, el triangulo de reparto se desplaza a la
izquierda y ligeramente hacia la parte superior, lo que significa una disminucién en la
temperatura de fusion, circunstancia provocada por la adicién de fundente. Este hecho se
repite en la Figura 36, donde se muestra el diagrama ternario de la combinacion

PV50FL50.
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Fig. 36. Diagrama ternario SiO,, MgO, Al;03 para composicién PV50FL50.

Una vez determinado el porcentaje de cada una de las composiciones, se calcul6 el
peso que se precisaba de cada materia prima y con ese valor, se realizé la pesada del
material en una balanza de precision de marca Kern mod. ALS-220-4N (Figura 37 izq.), la
cual es capaz de determinar hasta 10-4 gramos con una sensibilidad de £0,0001 gramos,
aunque el peso maximo que puede medir esta balanza es de 220 gramos. En el laboratorio
se contaba con otra bascula para realizar las pesadas de mayor cantidad, siendo también

de la marca Kern mod. KB (Figura 37 dcha.), capaz de medir hasta 0,01 gramos y un peso

maximo de 1,61 Kg.

Fig. 37. Basculas utilizadas en el estudio.

Miguel Benito Alfonso 48



gl
i’;}j ESTUDIO DE SINTERABILIDAD Y COMPORTAMIENTO ACUSTICO DE MATERIALES FABRICADOS ‘\@

}):';‘Lifi\q;\'&'i A PARTIR DE RESIDUOS INDUSTRIALES CON ADICION DE ESCORIA DE SOLDADURA s

Las piezas en verde se obtuvieron mediante el proceso de moldeo Starch. Una vez
pesados los dos materiales se introdujeron en un recipiente para mezclar los polvos. Con
el fin de mejorar la etapa de mezcla se afiadieron unas varillas de acero inoxidable que
actuaron como “mezcladores”. Dicha etapa, se realiz6 agitando enérgicamente durante
tiempos de mas de veinte minutos, ya que una buena mezcla facilita el trabajo al repartirse

todo el material y obteniendo piezas mas homogéneas.

Fig. 38. Mezcla de paval y flux en la fase de mezclado de polvos.

Como ligante se utilizé una disoluciéon de almidon de arroz y agua destilada en las
proporciones de 9 g de almidén de arroz por cada 225 ml. de agua destilada (Figura 39
izq.). La cantidad de ligante que se us6 fue alrededor de 10 ml. por cada 14 g. de mezcla,
siendo ésta la cantidad necesaria para conseguir una pasta cerdmica que no sea ni

demasiado fluida ni muy espesa.

Fig. 39. Disolucion de almid6n de arroz y agua destilada (izq.); operacion de vertido del ligante en la

mezcla de polvos (dcha.).

Los moldes que se destinaron para conformar las pastas, son de teflén con forma

cilindrica de 30 mm de didmetro y 25 mm de altura (Figura 40).
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Fig. 40. Molde de teflon con tapa extraible.

Una vez colocada la pasta en los moldes, se le dieron pequefios golpes para que
quedase la menor cantidad de burbujas posible y también se busc6 que la pasta se situase
lo mas plano-paralela a la base. Tras esto, se introdujeron alrededor de cuatro horas en el
horno de secado de la marca MEMERT, modelo 100-800 (Figura 41), de esta manera se

eliminé el agua con la que se realiz6 la mezcla.

Fig. 41. Horno de secado y detalle de la operacién.

Tras desmoldarlas se observé que en la parte superior de la pieza se encontraba una
zona irregular, de distinta tonalidad y mas dura que el resto de la probeta, siendo
necesario eliminarla con una lija. Este fendmeno es debido a un exceso de mezcla de
almidén y agua suministrado durante el moldeo, ascendiendo hacia la parte superior por
su ligereza, del mismo modo que las particulas mas gruesas se depositan en el fondo. Estas
piezas en verde, son manipulables aunque tienen muy poca resistencia por la gran

cantidad de poros que poseen, que disminuiran con el posterior sinterizado.

Las piezas desmoldadas y eliminada la costra de la parte superior, se cortaron a la
mitad utilizando una sierra con el fin de conseguir el doble de probetas, y de este modo
optimizar tiempo y material. Tras el corte, las dos piezas se lijaron para eliminar posibles

irregularidades ocasionadas por el corte y restos de particulas.
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Fig. 42. Pieza recién extraida del horno (izq.); lijada (centro); cortada y lijada (dcha.).

Por ultimo, antes de poder introducir las piezas en el horno de sinterizado, se
determinaron las densidades en verde de cada una de las piezas. Para obtener el volumen,
se utilizé un calibre digital de marca MITUTOYO (Figura 43) con precisién + 0,01 mm y
para conocer la masa de las piezas se pesaron en la balanza de precision descrita

anteriormente.

Fig. 43. Operacion de medida tras el proceso de secado, donde se observa una ligera contraccién

con respecto a los 30 mm de diametro.

Con todos los datos obtenidos, se calcul6 la media de las densidades alcanzadas con
cada composicion y se desecharon todas aquellas que daban un resultado alejado de la
media, con la intencién de conseguir resultados mas precisos y tener las minimas

dispersiones posibles.

En las piezas que no tenian forma regular o que se habian fracturado debido a su
poca consistencia, se calculé la densidad por el método de inmersion, utilizando la balanza
de precision. De esta manera, se aplico el principio de Arquimedes, por el cual el peso es
proporcional al peso del volumen de liquido que desaloja al ser sumergido en éste [70]. El
volumen de la probeta se determiné mediante la diferencia de peso antes y después de la

inmersion. Al tratarse de un material poroso, es necesario sellarlo previamente.
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La balanza utilizada es la misma de precision utilizada antes, pero con un accesorio
que permite medir el peso sumergido en agua (Figura 44). El calculo de la densidad se

realiz6 de acuerdo con la siguiente ecuacién [33, 87]:

M

Ppieza = [ (Ptot — Pagua> B (ptot - M)]
pagua Psell

(2)

Siendo:
Ppieza: Densidad de la pieza.
M: Peso de la pieza.
Pt Peso del material con sellante.
Pagua: Peso del material sumergido.
psei: Densidad del sellante, 1,1 g/cm3.

Pagua: Densidad del liquido de inmersién, 1 g/cms3.

Fig. 44. Balanza de precision con el utillaje necesario para realizar método de inmersidn.

7.4. SINTERIZACION

Una vez que se han conseguido las piezas en verde y conociendo los valores de las
densidades de cada pieza, se comienza con la sinterizaciéon para poder determinar su
curva de sinterabilidad, en la que se representaran desde la temperatura de 1100°C,

llegando hasta 1300°C en incrementos de 50°C.

El horno utilizado para la sinterizaciéon es el disponible en el laboratorio de
materiales de la Escuela Politécnica Superior de Zamora, de la marca Microtest (Figura

45), que dispone de un controlador programable de temperatura, Call 9500 P Process
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Controller. El horno estd compuesto por varias resistencias de SiC y fabricado con

refractario ceramico.

Fig. 45. Horno de sinterizado.

El proceso de sinterizacion consiste en calentar el horno hasta la temperatura a la
que queremos que sinterice en distintas etapas. Como se puede ver en la Figura 46, en la
primera etapa es en la que se calienta mas rapidamente hasta llegar a los 600°C. Lo que se
busca en esta etapa es eliminar el ligante que se habia incorporado a la pieza para
consolidarla en verde, obteniéndose de esta manera la pieza en marrén. Después de esta
etapa, para asegurarnos de que se elimina el ligante, el horno permanece a esa
temperatura durante dos horas. En la siguiente etapa, se sube la temperatura hasta 800°C
en una hora y permanece a dicha temperatura durante las dos horas posteriores. Por
ultimo, se calienta hasta alcanzar la temperatura objetivo encontrandonos en nuestro caso
entre 1100°C y 1300°C. Y como en las etapas anteriores, se mantiene la temperatura
constante durante dos horas. Tras el ciclo de sinterizado, se deja enfriar el horno hasta que
alcanza la temperatura ambiente para poder abrirlo y manipular las piezas. El proceso

total tiene una duracién aproximada de 24 horas.
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Fig. 46. Ciclo de sinterizacion.

Para no dafiar la solera del horno, las probetas se colocaron sobre bases de piezas
presinterizadas de paval resistentes a altas temperaturas, que habian sido fabricadas para
este fin en un proyecto anterior [15]. También es necesario colocar las piezas en el horno
separadas unas de otras (Figura 47), para que se pueda repartir el calor uniformemente

por todas las muestras, y de este modo, intentar que sintericen todas por igual.

Fig. 47. Piezas en el horno de sinterizado.

Una vez terminado todo el proceso de sinterizacion, se sacaron las probetas del
horno y se tomaron de nuevo todas las medidas de cada una de ellas, para calcular la
densidad de sinterizacion del mismo modo, que se procedi6é anteriormente para obtener la

densidad en verde.

7.5. ENSAYO ACUSTICO

El objetivo de este ensayo es obtener el coeficiente de absorcion acustica, siendo de
gran aplicacion en investigacion y desarrollo de productos. Ademas se trata de un ensayo
que necesita un espacio reducido y poco tiempo para su realizaciéon y obtencion de los

resultados. El coeficiente de absorcién acustica se puede definir como el valor del cociente
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entre la energia acustica absorbida por la superficie de la muestra del ensayo y la energia

acustica incidente [71].

Para realizar el ensayo se ha utilizado un tubo de impedancia de la marca Microtest
modelo ACAB3000 con amplificador, dos micréfonos y una fuente de alimentacién de
100W (Figura 48), obteniendo los resultados mediante el software de adquisicion y
tratamiento de datos VALab2. Ademas de facilitar el coeficiente de absorcién, también se
puede conseguir el coeficiente de reflexion, la impedancia y la admitancia. La toma de
datos que realiza el equipo es cada 10Hz, en un rango de frecuencias que se encuentra
entre 800 y 6300 Hz, que corresponde al rango de frecuencias que es capaz de captar el

oido humano [72].

eqQ - ee

Fig. 48. Tubo de impedancia.

En la norma UNE-EN ISO 10534-2[73] se recoge una serie de condiciones que es

necesario tenerlas en cuenta para realizar correctamente el ensayo:

- Se debe encender diez minutos antes del ensayo la fuente de alimentacién del

altavoz para que se adapte la membrana.
- Los micréfonos se deben calibrar antes del ensayo.
- Cada micréfono medira en las dos posiciones para corregir posibles errores.
- Las muestras deben quedar en el tubo de impedancia perfectamente estancas.

Las dimensiones de las probetas son ligeramente inferiores al tamafio del
portamuestras del tubo de impedancia, siendo necesario envolverlas con esparadrapo o
rectificarlas con vaselina o silicona, como se indica en la norma [73], para conseguir que la

muestra quede completamente estanca (Figura 49).
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Fig. 49. Preparacidn de piezas para ensayo acustico.

El método de ejecucidn del ensayo consiste en calibrar los dos micréfonos con un
calibrador que emite un tono de 114 dB y 1000 Hz (Figura 50), quedando guardada la
calibracion en el programa del equipo informatico. Ademas, se necesita suministrar al
software la humedad, temperatura y presion atmosférica para que pueda realizar

correctamente los calculos ajustando el valor de la velocidad del sonido.

Fig. 50. Operacién de calibracién de los micr6fonos.

A continuacidn, se introduce la probeta en el portamuestras y se ajusta en la parte
posterior. Una vez que se colocan los micréfonos se inicia el ensayo que tiene una duracién
de dos minutos, y una vez pasado este tiempo se cambian de posicidn los micréfonos y se
vuelve a iniciar el ensayo otros dos minutos. Tras esto, se muestran los resultados de

forma continua mediante el software.

7.6. ENSAYO DE DESGASTE

Los factores o variables mas importantes para evaluar o caracterizar el

comportamiento frente al desgaste son los siguientes:
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- Coeficiente de friccidon.
- Coeficiente de desgaste.
- Andlisis macroscépico y microscopico de las pistas de desgaste.

Se selecciona el tipo de ensayo pin-on-disk para realizar el ensayo de desgaste. Para
el calculo de los coeficientes de friccidn se utilizé un tribémetro de la marca Microtest
MT/60/NI (Figura 51). El tribdmetro estd disefiado para que el pin y la muestra giren
entre si; como consecuencia de ello, se origina una pista de desgaste en la superficie de la
probeta. El contramaterial o pin presiona una carga determinada sobre la muestra
mientras ésta se encuentra sujeta mediante unas mordazas al disco para impedir que se
mueva durante el ensayo. En nuestro caso, se utilizé un pin esférico de acero al carbono

541HV de 6 mm de didmetro y una carga de 5 N.

Fig. 51. Tribémetro.

Como fase previa al comienzo del ensayo triboldgico, se debe realizar una etapa de
adecuacién del material en la que se realiza el pulido de la pieza. Esto se debe a que las
superficies de las muestras deben ser lo mas uniformemente posible, para que todas las
piezas se encuentren en el mismo estado inicial antes del ensayo, porque en caso de que

tuviesen diferentes rugosidades se podrian obtener distintos resultados [74].

Para realizar el pulido se utilizé una pulidora autonémica Struers LabPol-1 (Figura
52 izq.), que tiene una velocidad de 250 rpm. Las lijas empleadas fueron de carburo de
silicio (SiC) de granulometria 180#, 500# y 1000#. Cada vez que se cambi6 de una lija a
otra, fue necesario girar la pieza para poder borrar las huellas del desbaste anterior.
Durante el pulido, se utiliz6 agua como refrigerante, por lo que se hizo necesario
introducir las probetas en el horno secador para eliminar el agua que se hubiese

introducido en los poros.
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b

Fig. 52. Pulidora (izq.); comparacion de pieza pulida y pieza sin pulir (dcha.).

Los valores del ensayo se obtuvieron a través del software conectado al equipo de
ensayo que realiza un tratamiento y procesado de datos, obteniéndose de manera

continua durante el ensayo, los datos de friccién e incremento de temperatura.

Antes de realizar el ensayo, fue necesario tomar medidas del peso de la muestra y de
la bola que se empledé como pin, en la balanza de precision. Ademas, se observé en un
higrémetro el valor de la humedad relativa, ya que para el tipo de ensayo pin-on-disk se
sigui6 la norma ASTM G99-05 [75], la cual recomienda para la elaboracién de este ensayo
una humedad relativa en el ambiente menor del 30%, y una temperatura ambiente
inferior a 30°C. Para conseguir estas condiciones, el tribdmetro se encuentra dentro de una
campana de metacrilato y se utilizaron sales desecantes para poder disminuir la humedad
por debajo del 30%, segin dicta la norma [75]. En la Tabla 8 se describen las condiciones y

parametros elegidos para la elaboracion de los ensayos.
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Tabla 8. Condiciones de ensayo tribolégico.

Medio Aire (Condiciones atmosféricas)
Temperatura < 30°C
Humedad <30%
| CONDICIONGSMECANICAS |
Muestra Paval+Flux
Pin Acero
Didmetro 6 mm
Carga 5N
Radio de friccién 6 cm
Lubricante Ninguno
Velocidad angular 320 rpm
Velocidad lineal 0,2m/s
Distancia recorrida 720 m
Duracion 1h

Para realizar el ensayo, se colocd la muestra en el plato del tribémetro y se fijd, para
que no se moviese durante el ensayo. Posteriormente, se comprob6 que tanto el plato
como el equipo se encontrasen perfectamente nivelados. A continuacion, se colocé el piny
las pesas con las que se iban a realizar el ensayo, siendo de 5N las utilizadas en este
proyecto. Una vez colocados el pin y la probeta, se limpiaron con alcohol para eliminar la
suciedad. Después, se introdujo el termopar de tal forma que estuviese en contacto con la
bola del pin y se puso en funcionamiento el ensayo. Durante el ensayo, el software
informatico muestra de forma continua la evoluciéon del coeficiente de fricciéon y la
variacion de la temperatura en funcién de la distancia recorrida por el pin. Al terminar el
ensayo, se tomaron medidas del peso tanto de la probeta como del pin para observar la
variacion que habian sufrido durante el ensayo y de este modo poder calcular el

coeficiente de desgaste.
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7.7. ENSAYO DE DUREZA

Ademas del estudio tribolégico, otra manera de determinar la resistencia de las
probetas es mediante el ensayo de dureza, variable que influye de forma determinante
sobre el comportamiento tribolégico. Existe una amplia variedad de métodos de ensayo
para evaluar las diferentes durezas que se pueden encontrar dependiendo del tipo de

material en cada caso [76].
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da acero o carburg
}\\l F cementado
Oy . Forma de la
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o
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2 -
X e
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(e} Vickara {d) Knoop

Fig. 53. Métodos mas habituales de ensayo de dureza [76].

Una de las ventajas del ensayo Brinell es que es posible medir la dureza sobre una
superficie extensa sin reflejar variaciones a pequefia escala. No obstante, también tiene
una serie de limitaciones ya que el ensayo no se considera valido cuando se aplica sobre

materiales demasiado duros o blandos [77].

En el ensayo de Vickers el indentador es un diamante con geometria piramidal,
dejando una huella en la superficie de la muestra. En las técnicas Brinell y Rockwell, las
cargas aplicadas son mayores que para la técnica Vickers. Por este motivo en el ensayo de
dureza de materiales ceramicos se suele utilizar la técnica Vickers o Knoop, puesto que los
materiales ensayados podrian fracturarse [78]. Como consecuencia, es necesario que la
superficie donde se realice la huella se encuentre en unas condiciones de pulido éptimas

[35, 76].

En la Tabla 9 se muestra la dureza de distintos materiales dispuesta en orden

ascendente de dureza.
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Tabla 9. Valores de dureza de algunos materiales [76].

Dureza Dureza
Material
Vickers, HV Knoop, HK
Acero de herramienta endurecido 800 850
Carburo cementado 2000 1400
Alimina, Al;03 2200 1500
Carburo de tungsteno, WC 2600 1900
Carburo de silicio, SiC 2600 1900
Nitruro de titanio, TiN 3000 2300
Carburo de titanio, TiC 3200 2500
Nitruro de boro ctbico, BN 6000 4000
Diamante, policristalino sinterizado 7000 5000
Diamante, natural 10000 8000

En este caso, para medir la dureza se utiliz6 un durémetro de ultrasonidos con
escalas intercambiables de marca Krautkramer-Branson Mod. Microdrull (5Kgf) (Figura
54), en este proyecto se realizé6 microdureza Vickers al tener una carga inferior a 1 kg,
concretamente 0,5 kg (HVos). Antes de hacer los ensayos, se debe calibrar el durémetro. El
equipo esta formado por una base donde se coloca la muestra a ensayar y un penetrador
que incide perpendicular a la superficie de la pieza. El durémetro estd conectado a un

equipo donde se visualizan los resultados.

Fig. 54. Equipo para el ensayo de dureza.

Para obtener resultados mas precisos se deben realizar sobre superficies pulidas del
mismo modo que para el ensayo tribolégico, ya que la rugosidad puede influir en el
ensayo. En nuestro caso, se aprovechd la zona interior a las pistas de desgaste, que ya se

encontraban pulidas y no se habian visto alteradas por dicho ensayo.
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También hay que tener en cuenta que para materiales ceramicos no se produce
endurecimiento por deformaciéon como en el caso de los materiales metalicos [79], aunque
se procurd no acercarse a los bordes y mantener un separaciéon entre las huellas, del
mismo modo que se intenté no realizar medidas en zonas con posibles imperfecciones
como grietas, poros visibles, etc. Para la realizacién del ensayo se efectuaron 25
penetraciones y una vez obtenidos los resultados se hizo un estudio de fiabilidad mediante

la distribuciéon de Weibull.

7.8. MICROSCOPIA OPTICA

Para estudiar con mas detalle las muestras, se observaron con un microscopio
optico Zeiss Axiovert 100 (Figura 55) con cuatro objetivos de 4x, 10x, 20x y 50x. El
microscopio estd equipado con una camara adaptada Moticam 2300 3.0 M Pixel conectada

a un ordenador donde las fotos son tratadas por el software MOTIC Image 2.0.

Fig. 55. Microscopio éptico.

Con la microscopia dptica se realizé un barrido de algunas de las pistas de desgaste,
y se observaron las piezas antes y después del ensayo triboldgico con el fin de detectar

algin fenémeno inusual.

7.9. DETERMINACION DE LA FIABILIDAD MEDIANTE LA
DISTRIBUCION DE WEIBULL: MODULO DE WEIBULL.

La dureza y el coeficiente de absorcidén acustica se utilizaron para evaluar la
fiabilidad de los resultados obtenidos a partir de los materiales a través de la
determinacién de su moédulo de Weibull. La distribucién de Weibull es un tipo de
distribucion estadistica que se aplica al estudio de la fiabilidad en datos relativos a las
propiedades y vida 1til de componentes y materiales. Se caracteriza por considerar la tasa

de fallos variable o la variabilidad de una propiedad determinada, y es utilizada por su
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gran flexibilidad al poder ajustarse a una gran variedad de funciones de fiabilidad de

dispositivos o sistemas [80].

La funcidn de distribucién acumulativa de Weibull se obtiene por la integracion de la
funcién de densidad. E1 método se basa en el valor del parametro de forma o médulo de

Weibull.

e o
Funcién de densidad — F(x,a,8) =1 — e_(3> 3)

“u_n

El parametro “B” de la distribucion de Weibull es un parametro de escala y “X” es un

«“ II

parametro de ubicacion. Por ultimo, el parametro “a”es el que se conoce como parametro
de forma [81]. La funcién de densidad de la distribucién de Weibull se puede convertir en
una recta de la forma “y=mx+n”, mediante el uso de unos estimadores, que en este

proyecto son los siguientes:

j

Fj; = CEE) 4)
(G-03)
2= m+04) )

0,5
F, = G- L )( 6)
G-Cly
v ozs) )

La utilizaciéon de estos estimadores es bastante 6ptima, como muestran los
resultados que se han obtenido tras ser empleados en otras lineas de investigacién [15, 22,

41,42, 82].
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Fig. 56. Distribuciéon de Weibull para materiales compuestos base SiC [83].

Un ejemplo de una distribuciéon de Weibull se muestra en la Figura 56. Si se realiza
un analisis de los valores que se obtienen, el coeficiente de correlacion lineal se sitda entre
0y 1, cuanto mas préximo sea el valor a uno, los datos se ajustaran mejor a la recta de su
estimador. Respecto a la pendiente de las rectas, cuanto mas elevada, los datos tomados
seran menos dispersos. Mientras que si el valor de la pendiente es bajo, habra gran

variabilidad de datos.

7.10. FABRICACION DE UNA PLACA CERAMICA SUSCEPTIBLE DE SER
EMPLEADA COMO REFRACTARIO

Una vez realizado todo el proceso experimental con lo referente a las piezas de paval
y escoria de soldadura. Se decidié realizar una placa de paval de mayores dimensiones que
las piezas empleadas para los distintos ensayos que son de 30 mm de didmetro, para que
su funcidn fuese la de actuar como refractario dentro del horno de sinterizacién. Como se
puede observar en la Figura 57, la solera presenta el deterioro habitual de los hornos de
sinterizacion. Ademas, otro objetivo era conseguir que la placa de paval no sufriese
problemas de rotura o fractura tras su sinterizacién debido a sus grandes dimensiones

como sucedio en otros estudios anteriores [15].
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Fig. 57. Aspecto de la solera del horno.

Previamente a la explicacién del proceso experimental para la realizaciéon de la
misma, es importante indicar que se efectué una mezcla de paval y escoria de soldadura o
flux para que el punto de fusién fuese mas bajo y de esta manera, conseguir que
sinterizase a menor temperatura. Por lo tanto, la mezcla utilizada para la elaboracién de la
pieza fue PVO0FL10, aprovechando la cantidad de fundente molido y tamizado sobrante

de la realizacion de las piezas.

En primer lugar, se escogio el tipo molde mas idéneo para su moldeo. Se tuvieron en
cuenta una serie de factores con respecto a sus dimensiones. El molde debia tener
dimensiones suficientemente considerables para ser utilizado como base de colocacién de
probetas en el momento de su sinterizacion en el horno. No obstante, existian limitaciones
para que la placa resistiese sin agrietamientos su propia etapa de sinterizado. Las

dimensiones del molde seleccionado fueron 160x110 milimetros (Figura 58).

Fig. 58. Molde elegido para la elaboracién de la solera.

A continuacién, se realiz6 la mezcla de paval con la escoria de soldadura mediante
un recipiente lo bastante grande como para que contuviese en su interior la totalidad de la
mezcla, y ademas, permitiese el libre movimiento de los polvos al agitarlo de manera

energética.
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Seguidamente, se procedio a realizar la mezcla del almidon con el agua destilada, ya
que se utilizoé la técnica de moldeo Starch de la misma manera que en anteriores ocasiones.
Con la salvedad de que en este caso, el almidén se introdujo en el horno a la temperatura
de 55-80°C aproximadamente durante un periodo de tiempo de 10 minutos debido a que
algunos estudios mostraban que la mezcla era mas homogénea y por ello, se obtenian

mejores resultados durante el secado y posterior sinterizado [84, 85].

Fig. 59. Disoluciéon de almidon/agua destilada (izq.); disolucién dentro del horno (dcha.).

El siguiente paso fue el de elaborar una mezcla homogénea de los polvos con la
disolucién de almidén y agua, de la misma manera que para las piezas de geometria
cilindrica realizadas con anterioridad. Se utilizé una espatula y mediante una pipeta
graduada se incorpor6 la mezcla de almidén a los polvos. La duracién de esta etapa fue
mayor que en ocasiones anteriores, debido a que es imprescindible una mezcla totalmente
homogénea y las cantidades tanto de los polvos como de la disoluciéon fueron muy

superiores.

A continuacidn, se llen6 el molde con la mezcla para poder proceder a introducirlo
en el horno de secado durante 4 horas. Como se detalla a continuacion en la Figura 60.
Aunque pasadas las primeras 2 horas dentro del horno, se procedié al desmolde de la

placa para conseguir que se secase homogéneamente.

' 4

Fig. 60. Proceso moldeo y secado de la mezcla.

Miguel Benito Alfonso 66



i@% ESTUDIO DE SINTERABILIDAD Y COMPORTAMIENTO ACUSTICO DE MATERIALES FABRICADOS @

;t‘;‘{:ﬁf&tg A PARTIR DE RESIDUOS INDUSTRIALES CON ADICION DE ESCORIA DE SOLDADURA

Finalizada la etapa de secado, se observdé con detenimiento el aspecto y
manipulabilidad de la placa en verde, siendo ambas perfectamente 6ptimas. Por lo que se
procedié a eliminar el almidéon mediante una lija de grano medio en la medida de lo
posible. Y seguidamente, se tomaron las medidas tanto de sus dimensiones como de su

masa, con objeto de detallar los cambios producidos tras la sinterizacion.

Fig. 61. Lijado de la pieza en verde (izq.), pesado (centro) y colocacién en el horno (dcha.).

Finalmente, se procedié a sinterizar la placa utilizando el mismo ciclo de

sinterizacion que en procesos anteriores a la temperatura de 1300°C.
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8. RESULTADOS Y DISCUSION

En este capitulo se describen los resultados obtenidos en el analisis de las muestras
fabricadas a partir de escoria procedente de la segunda fusién del aluminio y escoria de
soldadura, tras realizar todos los pasos descritos en el proceso experimental. Las
propiedades estudiadas han sido las referentes a la curva de sinterizacion, las propiedades

acusticas, resistencia al desgaste y dureza.

Los resultados han sido comparados con los obtenidos en otras vias de investigacion
que se han realizado en el Laboratorio de Ciencia de Materiales de la Escuela Politécnica

Superior de Zamora.

8.1. ACONDICIONAMIENTO DEL MATERIAL

En primer lugar, hay que destacar que durante el tamizado de la escoria de
soldadura se separaron las particulas ferromagnéticas que se encontraban en el flux. Las
particulas fueron retiradas, y se calculé el porcentaje que se encontraba tras realizar cada
tamizado. Esta operacion se realizo a la vista de lo ocurrido en el estudio previo sobre
escoria de soldadura [22], donde se observé que debido a la presencia de particulas de
hierro se producian fendmenos indeseables de rechupe y coronas negras en las probetas

(Figura 62).

Fig. 62. Probeta con fenémeno de rechupe [22].

En los resultados que se exponen en la Figura 63, se observa que en la primera
pasada con el iman fue donde mayor porcentaje de particulas ferromagnéticas se
separaron de la escoria de soldadura siendo hasta de un 30% del peso total. Pero en las
sucesivas, el porcentaje fue cada vez menor hasta llegar a cero tras el undécimo tamizado.
Esta diferencia es debida a la reutilizacion de la escoria de soldadura que debido a su

tamafio, no ha pasado por el tamiz. Este sobrante, se volvio a moler en el molino de bolas y
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tamizar con el fin de conseguir una escoria de soldadura con la menor cantidad posible de

hierro.
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Fig. 63. Porcentaje en peso de particulas férreas separadas magnéticamente en cada pasada por

tamiz < 0,063 mm.

En la Figura 64 se puede observar la diferencia de particulas férreas que se separé

tras el primer tamizado y con el segundo.

Fig. 64. Particulas férreas separadas en el primer tamizado (izq.) y el segundo (dcha,).

8.2. ESTUDIO DE SINTERABILIDAD

Para realizar este estudio, es necesario conocer la densidad de las piezas tanto antes
como después de la sinterizaciéon. Como ya se ha explicado en el proceso experimental, las
piezas se consideraron cilindros perfectos por lo que se realizaron las medidas del
didmetro, la altura y la masa para poder calcular su densidad. El proceso de obtencién de
las piezas es manual, por lo que es muy complicado conseguir dos piezas iguales, por ello

los valores de las densidades no seran completamente uniformes, pero si muy préximos.
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Densidad en verde

Uno de los motivos por el que se realiza el calculo de la densidad en verde es para
poder compararla con la densidad de sinterizado y observar la variaciéon que se produce al
realizar la sinterizacién. Como ya se ha explicado, no se obtiene una densidad Unica para
cada composicién de las piezas realizadas, sino que fue necesario calcular la media de
todas, exceptuando aquellas que tenian un valor muy alejado al resto que fueron

desechadas.
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Fig. 65. Densidad en verde (media) de los materiales estudiados.

En la Figura 65, se pueden observar los valores medios de la densidad de cada una
de las composiciones para las que hemos fabricado probetas. Se obtuvieron densidades en
torno a 1,05 g/cm3, siendo la densidad mas baja 0,995 g/cm3 para la composicién formada
por 85 % de paval y 15% de flux; mientras que la densidad mayor se obtiene para el 50%
de ambos materiales, concretamente de 1,127 g/cm3. Esta diferencia de densidades, como
ya se ha dicho, se entiende por tratarse de un procedimiento manual, aunque las
desviaciones extremas se encuentran en torno a +0,03 g/cm3, exceptuando el caso de las
probetas de mayor contenido en escoria de soldadura que tienen una desviacién mayor,
que puede ser debida a un menor tiempo de amasado, dificultad en la mezcla de

componentes en esa proporcion y a la realizacién de un menor nimero de probetas.
Curva de sinterabilidad

Mediante el proceso de sinterizacién se mejoran las propiedades mecanicas de las
piezas al aumentar la densidad, siendo éste el objetivo que se persigue. Para realizar la
curva de sinterizaciéon de cada combinacidn, se introdujeron en el horno las piezas en

verde entre las temperaturas de 1100°C y 1300°C, en incrementos de 50°C.
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Fig. 66. Evolucion de los materiales en funcion de la temperatura.

1150°C

1200°C

1250°C

1300°C

En la Figura 66 lo primero que llama la atencion, es la variacién de color que tienen
las piezas, adquiriendo un color blanquecino en las temperaturas mas bajas y en las piezas
con menor contenido en escoria de soldadura. Segin se va aumentando la temperatura de
sinterizado, las piezas se oscurecen hasta llegar a un tono mas marrén, aunque soélo las
piezas que se metieron en el horno a 1300°C y de mayor contenido en flux, llegaron a tener
una coloracién totalmente marrén. Al igual que pasaba con el color, las piezas introducidas
a menor temperatura y menor contenido en escoria de soldadura liberaban més polvo,
aunque ya no habia ninguna pieza que lo desprendiese a partir de la temperatura de
1200°C. Por un lado, se intuye que a estas temperaturas se ha podido producir oxidacion
de Al metdlico (gris), que pueda tener el paval, ademas de la eliminaciéon de algun
componente a baja temperatura (CaF, o sales), blanqueando las piezas. A mayor
temperatura, se produce la aparicion de nuevas fases de coloracion marron,
probablemente debido a las trazas de materiales férreos que pudiesen quedar en
combinacién con otros componentes de la mezcla. Esto es coherente ya que a 1100°C la

pieza con mayor contenido en flux, adquiere una coloracién amarillenta.
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Otro aspecto que también se observa a simple vista, es la variacién del tamaio.
Debido a la sinterizacién las piezas se contraen, siendo uno de los motivos por el que se
produce el aumento de la densidad. Practicamente todas las piezas conservan su forma,

pero no su tamafio, que segin aumenta la temperatura de sinterizacion se va reduciendo.

Una vez calculados los valores de la densidad de cada una de las piezas tras
introducirlas en el horno, se traza la curva de sinterabilidad para cada composiciéon

(Figuras 67 y 68).
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Fig. 67. Curva de sinterabilidad de las piezas con menor contenido en fundente.

En la Figura 67 se muestran las curvas de sinterizacién para la gama de menor
contenido en flux, observindose un comportamiento practicamente idéntico entre ellas.

Esto se debe a que la diferencia de composiciones entre las muestras es muy pequeia.

Como se puede ver, a 1300°C no se consigue una densidad de sinterizado muy
elevada, esto es debido a que el paval tiene un punto de fusién muy alto y tiene poco
porcentaje de fundente que le ayude a sinterizar. Para trazar correctamente la curva seria
necesario introducir mas piezas a temperaturas superiores, pero esto no se pudo realizar
debido a que el horno que se encuentra en el Laboratorio de Materiales en la Escuela
Superior Politécnica de Zamora no alcanza temperaturas mayores. Por este motivo se opt6

a realizar piezas con mayor cantidad de fundente.
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Fig. 68. Curva de sinterabilidad de las piezas con mayor contenido en fundente.

En la Figura 68 se observa como para estas composiciones si se produce un mayor
aumento en la densidad. La temperatura éptima de sinterizacién de las piezas es todavia
superior a la temperatura de 1300°C, aunque para la composicion de cincuenta por ciento
en cada material se puede ver que se estd muy préximo a su 6ptimo de sinterizacion,
obteniéndose unas piezas mucho mas resistentes que las de la gama de menor contenido
en fundente. Al igual que sucedia en la Figura 67, se puede apreciar como en las
temperaturas mas bajas, la densidad de las piezas es inferior que la densidad en verde.
Esto se debe a que las probetas todavia no han sinterizado y tan sélo se ha producido la
eliminacion del ligante y la formacién de los cuellos de unién entre particulas, por lo que

baja el peso de las muestras, provocando un descenso en la densidad.

Para poder comparar mejor las dos gamas de piezas se muestran las curvas de

sinterabilidad en su conjunto (Figura 69).
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Fig. 69. Curvas de sinterabilidad.

En la Figura 69, se observa que el aumento de la densidad es méas evidente para los
valores con un 40% y 50% de adicién de escoria o flux, mientras que los valores inferiores

se encuentran todos en valores préximos de densidad.

Ademas de estudiar la sinterizaciéon a partir de la densidad, también se puede
analizar mediante otra propiedad, como es el caso del volumen que se contraen las piezas
tras sacarlas del horno de sinterizacidn. Por ello se presenta la contraccién volumétrica

que han sufrido las probetas tras la operacion de sinterizado (Figura 70).
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Fig. 70. Contraccion volumétrica de las muestras.

Del mismo modo que sucedia con las curvas de sinterabilidad (Figura 69), se
observa que la gama de menor contenido en fundente tiene un comportamiento muy
similar. También, la serie de mayor composicién de escoria de soldadura es la que mas se
contrae. Una vez alcanzada la temperatura de 1200°C, es cuando las muestras empiezan a
tener una mayor contraccién volumétrica, siendo la temperatura a partir de la cual

empiezan a suceder los primeros fendmenos de sinterizacion.

El material con mayor contenido en fundente es la que mas se contrae, llegando
incluso a reducir su volumen a la mitad, aunque en las temperaturas de 1100°C y 1150°C
apenas tiene variacion de volumen. Por el contrario, como cabia esperar, la pieza con

menor contenido en flux es la que menos volumen contrae.

Se observa en la Figura 71 lo explicado anteriormente, siendo a partir de 1200°C
cuando se produce la mayor diferencia de volumen entre el material con 50% en flux con

la que s6lo tiene un 8% de escoria de soldadura.
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Fig. 71. Comparacidn de las contracciones volumétricas entre los materiales con mayor y menor

contenido en flux.

La contraccion volumétrica que se produce en los materiales sinterizados esta ligada
con la porosidad de las probetas. Por lo tanto, las piezas sinterizadas a mayor temperatura
muestran menos poros que en las temperaturas inferiores. Esto se puede observar
facilmente visualizando las muestras con un microscopio 6ptico. En la Figura 72 se
presentan las imagenes tomadas a 10x aumentos de la probeta 1250-PV60FL40 y 1300-
PV60FL40, donde se aprecia claramente que la pieza sinterizada a 1250°C muestra un
aspecto difuminado debido a la profundidad de los poros, mientras que en el otro material

se observa una superficie con menor cantidad de poros.

Fig. 72. Detalle de la pieza 1250-PV60FL40 (izq.) y 13000-PV60FL40 (dcha.).

8.3. FABRICACION DE UNA PLACA CERAMICA SUSCEPTIBLE DE SER
EMPLEADA COMO REFRACTARIO

Durante el desarrollo del estudio de sinterabilidad se decidi6, en funcién de los
resultados obtenidos y teniendo como precedente el estudio realizado anteriormente
sobre paval [15] fabricar una placa ceramica al ver que los resultados de adicion de

fundente influian positivamente sobre el comportamiento del paval para obtener piezas
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manipulables y a la vez térmicamente resistentes. En este caso es conveniente no
adicionar una gran cantidad de material debido a que lo interesante es que sirva como
solera a elevada temperatura con lo cual el contenido de fundente debe estar limitado a la
gama baja. En funcién de los resultados de sinterabilidad obtenidos se propuso el valor de
90% de paval por corresponder con una densidad baja pero aceptable y un valor bajo de

fundente.

A continuacién, se presentan los resultados de la placa fabricada para su uso como

solera dentro del horno. Dicha pieza ya sinterizada se muestra en la Figura 73.

Fig. 73. Placa dentro del horno tras su sinterizacion.

A pesar de que examinando detalladamente la placa se apreci6é alguna pequefia
grieta superficial (Figura 74), no dificulté que la pieza fuese manipulable (Figura 75) y
tampoco fue impedimento para su posterior utilizacién como solera dentro del horno.

Puesto que para su eliminacién bastaria con realizar un desbaste y pulido de la misma.

5 " A

Fig. 74. Placa con grieta superficial después de su sinterizado.

Miguel Benito Alfonso 78



ESTUDIO DE SINTERABILIDAD Y COMPORTAMIENTO ACUSTICO DE MATERIALES FABRICADOS &@
¥

VNIVERSIDAD A PARTIR DE RESIDUOS INDUSTRIALES CON ADICION DE ESCORIA DE SOLDADURA

aa—W

Fig. 75. Placa obtenida tras la sinterizacidn. Se observa que es perfectamente manipulable.

Tabla 10. Medidas realizadas sobre la placa en verde y sinterizada.

Longitud | Anchura Altura
Composicion Masa (g)
(mm) (mm) (mm)
de la placa
En verde 150 100 7,45 126,05
PV90FL10
Sinterizado 140 97 7,00 103,09

En la Tabla 10 se muestran las medidas realizadas sobre la pieza antes y después de
la sinterizacién. Se aprecia que se ha producido una importante reduccién en sus
dimensiones, lo que nos indica una contraccién volumétrica del 15% y al mismo tiempo la
esperada pérdida en peso debida a la eliminacién de ligante y otros compuestos volatiles
que pudiese tener el paval original. En base a estos datos, se determinaron de forma
aproximada la densidad en verde y de sinterizado de la placa. La densidad en verde
conseguida fue de 1,128 g/cm3 mientras que la densidad de sinterizado estuvo en torno a
1,084 g/cm3. Se puede apreciar que el resultado de la densidad de sinterizado es inferior a
la que se obtuvo con la misma composicién para las probetas cilindricas (1,234 g/cm3).
Este hecho, se explica debido a que se trata de una pieza con distinta geometria y
dimensiones mayores, ademas existe un gradiente de temperatura de la periferia al centro
y se tarda mds tiempo en sinterizar la placa. Aun asi, el factor mas influyente es la forma de

la placa, que impide su correcta medida con las herramientas disponibles.

8.4. COMPORTAMIENTO ACUSTICO

Una vez fabricadas las probetas y analizado su aspecto, los materiales mas idéneos
como aislantes acusticos debido a su porosidad, fueron estudiados con respecto a su
comportamiento acustico; y a los mas resistentes se les realizé un estudio para conocer su

comportamiento frente al desgaste.
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De los resultados que se obtienen a la hora de realizar el ensayo acustico con el tubo
de impedancia, se estudiara la absorcion sonora que tienen los materiales en funcion de la
frecuencia. Se obtendra mayor coeficiente de absorcién actstica en aquellas piezas que

ademas de poseer gran porosidad, ésta sea superficial e interconectada.

Para cometer el menor error posible se realizaron tres ensayos por cada pieza y se
calcul6é la media de los resultados obtenidos. Ademas, éstos se hicieron en diferentes
condiciones al realizarse en dias distintos. Una de las condiciones que se debe cumplir al
realizar los ensayos es que las piezas no deben desprender polvo, por lo que se
descartaron aquellas que se habian sinterizado a un temperatura igual o inferior a 1200°C,
a excepcién de la pieza que contiene un 50% en peso de fundente, que si tenia una

morfologia mas consistente.

Otra condicidn, es la necesidad de que las piezas poseyesen un tamafio adecuado
para poder introducirlas en el tubo de impedancia. Por ello, se descartaron tres piezas que
no se podian ensayar debido a que su tamafo se habia contraido demasiado. Afiadir a esto
que su porosidad se presuponia baja comparada con el resto de las piezas se alejaban

menos de sus dimensiones originales.

A continuacion, se muestran los resultados obtenidos para cada uno de los
especimenes empezando por la de menor temperatura y continuando segin se aumenta el

contenido de fundente.

Muestra 1200-PV50FL50

0,40

0,35

)

o
w
o

0,25
0,20

0,15

Coef. absorcion (a

0,10

0,05 |--------mmmmmmm

0,00
800 1.300 1.800 2.300 2.800 3.300 3.800 4.300 4.800 5.300 5.800 6.300
Frecuencia (Hz)

Fig. 76. Coeficiente de absorcion lineal (o) Muestra 1200-PV50FL50.
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En la Figura 76 se observa que el coeficiente de absorcién aumenta progresivamente
con la frecuencia hasta llegar a un maximo en 6000 Hz donde alcanza un coeficiente de

absorcién de 0,37. Mientras que el coeficiente de absorciéon medio tiene un valor de 0,259.

Al principio se aprecian grandes fluctuaciones debido a que a esas frecuencias, el
tubo de impedancia se esta ajustando. A partir de 1500 Hz se estabiliza con un valor

aproximado de a=0,20.

Muestra 1250-PV92FL8
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Fig. 77. Coeficiente de absorcion lineal (o) Muestra 1250-PV92FL8.

Se trata de la pieza con menor contenido en fundente y sinterizada a menor
temperatura de las que se han estudiado en este proyecto. Mediante la observacién de la
Figura 77, se puede apreciar que el coeficiente de absorcién lineal es estable entre las
frecuencias 1800 Hz y 4000 Hz con un valor aproximado de 0,12 a diferencia de lo que
ocurria para la muestra 1200-PV50FL50. A continuaciéon de dicho rellano los valoren
crecen progresivamente hasta alcanzar un coeficiente de absorcién de 0,22 como maximo.
En este caso, el coeficiente de absorcién medio es de 0,13. De igual manera que en la pieza
anterior, los valores de a no se estabilizan hasta aproximadamente la frecuencia de 1500

Hz.
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Muestra 1250-PV90FL10
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Fig. 78. Coeficiente de absorcion lineal (o) Muestra 1250-PV90FL10.

En la Figura 78, se observa que la muestra tiene un comportamiento muy parecido a
la pieza anterior, con un tramo lineal entre las frecuencias 1800 Hz y 4000 Hz, que
adquiere un valor de a=0,12. Respecto al valor del coeficiente de absorcidn lineal medio,
en este caso se sitda en 0,14 y el valor maximo se alcanza en la frecuencia 6000 Hz siendo
de 0,22. Determinandose de este modo que los valores son similares a los de la muestra

1250-PV98FL2, debido a que la adicion de fundente es muy baja.

Muestra 1250-PV88FL12
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Fig. 79. Coeficiente de absorcion lineal (o) Muestra 1250-PV88FL12.
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Para esta pieza (Figura 79), el coeficiente de absorcidn lineal se estabiliza con un
valor de 0,15. A partir de la frecuencia de 4000 Hz, el coeficiente crece paulatinamente
hasta un dnico maximo que se alcanza en la frecuencia 6000 Hz con un valor de a=0,23.

Mientras que el valor del coeficiente de absorcion lineal medio es de 0,16.

Muestra 1250-PV85FL15
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Fig. 80. Coeficiente de absorcion lineal (o) Muestra 1250-PV85FL15.

Los resultados que se muestran en la Figura 80, corresponden a la muestra 1250-
PV85FL15 que adquiere valores ligeramente superiores a los de la pieza anterior, con un
coeficiente de absorcidon lineal medio de 0,18. El valor maximo de a se encuentra para la
frecuencia de 6100 Hz, con un valor de 0,28. Y la meseta se registra en un valor

aproximado de 0,16.

Muestra 1250-PV80FL20

Esta probeta tiene un comportamiento distinto al de piezas analizadas
anteriormente. En este caso, en la Figura 81 no se aprecia una meseta en las frecuencias
mas bajas, sino que se puede observar un maximo aproximadamente a 1800 Hz, siendo
algo inferior a 0,25. Tras alcanzar este maximo, el coeficiente de absorcién desciende hasta
0,20. Una vez que alcanza este valor, la pieza vuelve a tener un comportamiento similar al

resto llegando a un valor de 0,25. El valor medio del coeficiente de absorcion lineal es 0,22.
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Fig. 81. Coeficiente de absorcion lineal (o) Muestra 1250-PV80FL20.

En resumen, la pieza tiene mejor absorcién para frecuencias bajas, pero un maximo

en el coeficiente de absorcion inferior que las piezas anteriores.

Muestra 1250-PV70FL30
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Fig. 82. Coeficiente de absorcion lineal (o) Muestra 1250-PV70FL30.

En la Figura 82, se observa que la pieza vuelve a mostrar un comportamiento mas
tipico, en el que el coeficiente de absorcion se estabiliza aproximadamente en 0,19 a una
frecuencia de 1800 Hz. Posteriormente, crece desde la frecuencia de 4000 Hz hasta 6100
Hz donde se encuentra el maximo que tiene un valor de 0,28. El coeficiente de absorcién

lineal medio es de 0,21. A las vista de estos resultados se pueden sacar las primeras
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conclusiones, en las que se determina que segin ha aumentado el contenido de escoria de
soldadura se mejora el comportamiento acustico en las temperaturas y composiciones

estudiadas.

Muestra 1250-PV60FL40

La Figura 83 presenta un comportamiento como el de la muestra 1250-PV80FL20,
con la diferencia de que el maximo que se encuentra en las frecuencias mas bajas es
superior al de las frecuencias mayores, al tener un valor de 0,36 mientras que el otro es de
0,29. El minimo que se sitla entre los dos maximos tiene un valor de 0,25

aproximadamente. Y el coeficiente de absorciéon medio es de 0,29.
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Fig. 83. Coeficiente de absorcion lineal (o) Muestra 1250-PV60FLA40.

Para esta temperatura, no fue posible realizar ensayos acusticos a la pieza 1250-
PV50FL50 debido a que sus dimensiones eran muy reducidas por la contraccién
volumétrica que habia experimentado y porque no se ajustaba bien al portamuestras del
tubo de impedancia. Por otro lado, se presuponia un valor de porosidad bajo debido a su

densificacion.

Comparacion de los resultados:

A continuacion y a modo de resumen de todos los resultados expuestos
anteriormente, se afiade una comparativa (Figura 84) de todas las piezas sinterizadas a la

temperatura de 1250°C, representandose el coeficiente de absorcion lineal maximo, medio
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y el valor en el que se estabiliza en las frecuencias entre 1800 Hz y 4000 Hz, para cada uno

de los materiales ensayados.
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Fig. 84. Comparacion de los coeficientes de absorcion lineal de las piezas sinterizadas a 1250°C.

Como se puede ver en la Figura 84, el comportamiento acustico de las probetas
mejora segun aumenta el contenido de fundente. Las piezas tienen un coeficiente de
absorcién maximo alrededor de 0,25; aunque para la muestra 1250-PV60FL40 adquiere

un valor superior a 0,35; debido a que posee un comportamiento distinto al resto.

En cuanto al coeficiente de absorcion medio de las piezas, también aumenta con
mayor cantidad de escoria de soldadura desde el valor de 0,14 hasta 0,29 para la pieza con
menor contenido en paval. El coeficiente de absorcion con el que se estabilizan entre las
frecuencias de 1800 Hz y 4000 Hz tiene un comportamiento similar al coeficiente de

absorcion medio siendo ligeramente inferior.

Todos estos resultados estan dentro del rango esperado, si son comparados con los
que se han obtenido en el estudio previo sobre el comportamiento actstico de una
muestra compuesta de paval en su totalidad [15]. En dicho estudio se obtuvo un valor del
coeficiente de absorcién maximo de 0,29 y un valor medio de 0,16. En resumen, las piezas
fabricadas con adicion de escoria de soldadura tienen un comportamiento acuistico similar,

pero con mejores propiedades mecanicas.
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Muestra 1300-PV92FL38
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Fig. 85. Coeficiente de absorcion lineal (a) Muestra 1300-PV92FL8.

Para las frecuencias mas bajas se observa en la Figura 85, que el tubo de impedancia
estd ajustando valores y por eso se contemplan grandes fluctuaciones. Segin aumenta la
frecuencia, la pieza tiene un comportamiento acustico muy anadlogo a las muestras
sinterizadas a 1250°C, con un valor de 0,11 hasta los 4300 Hz, frecuencia a partir de la
cual, el coeficiente acustico crece hasta registrar un valor maximo de 0,21 con una
frecuencia de 6200 Hz. El coeficiente de absorcion lineal medio tiene un valor de 0,12. Al
aumentar la temperatura de sinterizacidn, las piezas adquieren menos porosidad por lo

que se espera un peor comportamiento acustico.

Muestra 1300-PV90FL10

En la Figura 86 se observa una mayor dispersion en los resultados obtenidos
durante el ensayo. Incluso a la frecuencia de 3800 Hz, el tubo de impedancia registré un
valor negativo, que fue eliminado al no ser coherente, esto se debe a que el tubo no es
capaz de mostrar en la grafica que la reflexion ha variado. El coeficiente de absorcién
lineal medio tiene un valor de 0,13; mientras que el maximo se encuentra a 6100 Hz con

un valor de 0,22.
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Fig. 86. Coeficiente de absorcion lineal (o) Muestra 1300-PV90FL10.

Muestra 1300-PV88FL.12

Esta pieza tiene un comportamiento tipico al de las muestras con mayor contenido
de paval, las cuales tienen una meseta, con un valor en este caso de 0,11 hasta la
frecuencia de 4300 Hz, y luego crece hasta un maximo situado a la frecuencia de 6100 Hz

con un valor de 0,21. El coeficiente de absorcion lineal medio para esta muestra es de 0,13.
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Fig. 87. Coeficiente de absorcion lineal (o) Muestra 1300-PV88FL12.
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Muestra 1300-PV85FL15
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Fig. 88. Coeficiente de absorcion lineal (o) Muestra 1300-PV85FL15.

El material presenta un maximo de absorcién de 0,26 que se consigue con la
frecuencia 6100 Hz, tras permanecer estable en las frecuencias mas bajas con un valor
ligeramente inferior a 0,15. Se calculé un valor medio para el coeficiente de absorciéon
lineal igual a 0,16. De la misma forma que sucedia con las muestras sinterizadas a 1250°C,
segun va aumentando el contenido de escoria de soldadura, las probetas presentan mejor

comportamiento acustico.

Muestra 1300-PV80FL20
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Fig. 89. Coeficiente de absorcion lineal (o) Muestra 1300-PV80FL20.
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Al igual que en todas las muestras, en la Figura 89 se presentan altibajos en las
frecuencias mas bajas hasta que el tubo de impedancia se consigue estabilizar con un valor
de a=0,15. El valor mas alto del coeficiente de absorciéon lineal, exceptuando las
fluctuaciones en las frecuencias inferiores es de 0,22. El coeficiente de absorcién medio

tiene un valor de 0,17.

Muestra 1300-PV70FL30
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Fig. 90. Coeficiente de absorcion lineal (o) Muestra 1300-PV70FL30.

La grafica de la Figura 90, tiene un comportamiento acustico parecido al de las
probetas 1250-PV85FL15 y 1250-PV60FL40, en el que se encuentran dos maximos, que
tienen valores semejantes, en torno a 0,33. Entre los dos maximos se encuentra un minimo

con el valor de 0,23. El coeficiente de absorciéon medio es de 0,26.

Al igual que sucedia para la temperatura de 1250°C, no se pudieron realizar ensayos
acusticos a las piezas 1300-PV50FL50 y 1300-PV60FL40, por no ajustarse al
portamuestras debido a la contraccién volumétrica sufrida durante la sinterizacion, pero
de igual forma se presuponia una baja porosidad. En estas muestras con mayor

densificacion se realiz6 un pequeiio estudio tribolégico.

Comparacion de los resultados:

A continuacién, se representan los resultados del coeficiente de absorcién lineal

maximo, medio y el valor en el que se estabiliza en las frecuencias entre 1800 Hz y 4000
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Hz, para cada una de las piezas ensayadas que habian sinterizado a la temperatura de

1300°C.
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Fig. 91. Comparacion de los coeficientes de absorcion lineal de las piezas sinterizadas a 1300°C.

Lo primero que se observa en la Figura 91, es un comportamiento similar al de las
piezas sinterizadas a 1250°C. Aunque los valores son ligeramente inferiores, como era de
esperar, al tratarse de piezas que han sinterizado a una temperatura mayor, tienen menor
cantidad de poros, empeorandose el comportamiento actstico y su coeficiente de

absorcion lineal.

El coeficiente de absorcién medio aumenta desde 0,12 hasta 0,25 para la pieza
1300-PV70FL30. Respecto al valor maximo del coeficiente de absorcidn lineal se registra

para la pieza 1300-PV70FL30 un valor de 0,33.

Si comparamos los resultados (Figura 92) con los obtenidos en otras lineas de
investigacion para distintos materiales [40], el coeficiente de absorcion lineal del presente
proyecto se sitiia en valores superiores a los obtenidos para el material fabricado a partir
de residuos de ladrillo que s6lo alcanza el valor de 0,18. Si ademas se realiza una
comparativa del material fabricado en su totalidad de paval [15] y el material 1200-
PV50FL50, que es con el que mejores resultados en cuanto al comportamiento acustico se
ha obtenido en este proyecto, se observa que se alcanzan mayores coeficientes de
absorcion lineal en todo el rango de frecuencias. En conclusion, se ha obtenido un material
con mejor comportamiento acustico que el ladrillo convencional y que el material 100%

de paval.
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Fig. 92. Comparacidn de los coeficientes de absorcion lineal entre distintos materiales.

Determinacién de fiabilidad respecto al coeficiente de absorcién lineal

Como se ha dicho anteriormente el mddulo de Weibull permite determinar la
variabilidad de una propiedad, y conocer si su comportamiento para una determinada
aplicacion es fiable. A partir de los datos acusticos obtenidos se puede estudiar la
fiabilidad de un material empleando la distribucién de Weibull, o dicho de otra forma, si

un material acustico podria ser fiable cuando se pone en servicio.

Para su aplicacién es necesario comparar como minimo veinte resultados. Debido a
que no se podian realizar esa cantidad de ensayos para todas las muestras, se escogié la
pieza con la que se habia obtenido mayor coeficiente de absorcién lineal, que fue la
probeta 1200-PV50FL50. Se efectuaron veinte ensayos en el tubo de impedancia y a partir
de éstos, se seleccion6 el valor del coeficiente de absorcion lineal mas alto de cada uno de

ellos y se compararon los veinte resultados.

Como se explicé anteriormente, la funcién de densidad de la distribucién de Weibull

se puede convertir en una recta de la forma “y=mx+n”. Los estimadores utilizados fueron

(4), F _ G- 03)()F (105) (6), Fiy = (- (/8)()

los siguientes: Fj; = = nt04) (n+0,25)

(n +1)
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Fig. 93. Distribucion de Weibull para la absorcién acustica del material 1200-PV50FL50.

En la Figura 93 se presentan los estimadores de Weibull, con su correspondiente
ecuacién. Debajo de cada una, se muestra el coeficiente de correlacién de cada recta, cuyo
valor maximo alcanzable es uno. En este caso, nos encontramos con un valor de “R2?” para
los estimadores cercanos a 0,90, muy cercano al valor maximo por lo que se puede decir

que se adapta de forma aceptable.

Mediante un andlisis del valor de la pendiente que se ha obtenido para los
estimadores, se observa un valor maximo de 8,43 y un minimo de 7,46, lo que significa que
los resultados tienen pequeiia variabilidad, ya que cuanto mayor sea la pendiente menor
sera la dispersion de los datos. Como conclusién, se puede considerar que el material

presenta una fiabilidad adecuada para aplicaciones acusticas.

8.5. COMPORTAMIENTO TRIBOLOGICO

A continuacién, se muestran los resultados obtenidos en los diferentes ensayos
tribologicos. Estos resultados estan influenciados por otras propiedades como son la
densidad y la dureza, por ello, sélo se pudo realizar este ensayo para las piezas 1300-
PV50FL50, 1300-PV60FL40, 1250-PV50FL50 y 1250-PV60FL40. Estos materiales tienen
una densidad superior a 1,4 g/cm3, excepto la de 1250-PV60FL40 que era algo inferior.

Para el estudio del comportamiento triboldgico de las probetas, se ha realizado un

analisis macroscdpico de la pista de desgaste y un andlisis microscépico antes y después
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de efectuar el ensayo. Ademas, se han obtenido los valores de los coeficientes de friccion y
variacion de la temperatura de las piezas y se han calculado los coeficientes de desgaste,

con la férmula [59, 63]:

masa perdida (g)

densidad (%) x carga(N) x distancia(m)

k(M) = x 1000 (1)

8.5.1. CONDICIONES DE LOS ENSAYOS

Las condiciones en las que se realizaron los cuatro ensayos fueron: 0,2m/s, 720
metros de distancia recorrida y 5 N de carga. El resto de condiciones que la norma
establece como necesarias para considerar el ensayo valido se muestran en la Tabla 8 de
este texto (ver. Procedimiento Experimental). En la Tabla 11 se exponen las condiciones
ambientales durante los ensayos realizados, exceptuando los correspondientes a la

probeta 1250-PV60FL40, ya que el ensayo no se pudo finalizar por la rotura de la misma.

Tabla 11. Condiciones del ensayo tribolégico.

Inicial | Intermedia | Final Inicial |Intermedia Final
1300-PV50FL50 | 25,1 25,4 26,1 23 23 22
1300-PV60FL40 | 23,7 24,3 25,2 24 23 23
1250-PV50FL50 | 25,9 26,5 27,1 26 25 24

En todos los ensayos se puede observar que hay un aumento de aproximadamente
1°C en el interior de la urna. Esto se debe a que existe un foco de calor provocado por la
friccion del material cerdmico y el pin durante el ensayo. Aunque este foco de calor sea
pequefio, es capaz de incrementar la temperatura dentro de la urna. Ademas de este
fendmeno, se observa que la humedad también desciende durante el ensayo, provocado de

igual forma, por este aumento de la temperatura.
8.5.2. ENSAYOS TRIBOLOGICOS

El material 1300-PV50FL50 es el que presentaba la mayor densidad. Antes de
realizar el ensayo, la superficie de la pieza fue acondicionada para que la rugosidad no
tuviese influencia en los resultados, como ya se explicO durante el procedimiento

experimental.
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En la Figura 94, se muestran los resultados obtenidos durante el ensayo. En el eje
horizontal se representa la distancia en metros recorrida por el pin durante el ensayo,
mientras que en el eje vertical izquierdo se muestra el incremento de Temperatura (°C),
que se produce en la pieza por la friccién. Por ultimo, en el eje vertical de la derecha se

observa el coeficiente de friccién de la probeta.
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Fig. 94. Coeficiente de friccion y variacion de la temperatura de la muestra 1300-PV50FL50.

Desde el principio la probeta 1300-PV50FL50 esta sometida a un régimen abrasivo,
con un coeficiente de friccién de 0,4 en los primeros cien metros de recorrido. A partir de
esta distancia, se observa un incremento de la fricciéon debido a que existe arrancamiento
de particulas de la pista de desgaste y deposicién metdlica procedente del pin, al tratarse
de un comportamiento abrasivo-adhesivo. El coeficiente de friccién llega a un maximo de
0,51. En el grafico se observa la formacién de microsoldaduras que se identifican con las
fluctuaciones que tiene la curva que representa el coeficiente de desgaste. El coeficiente de

friccion medio de la pieza es de 0,46.

Respecto a la temperatura se observa que aumenta hasta casi 10°C durante el

régimen abrasivo y se mantiene estable en el régimen abrasivo-adhesivo.

El valor del coeficiente de desgaste de la pieza es K= 3,65-10-* mm3/Nm, mientras
que el coeficiente de desgaste del pin es K= 2,49-10-> mm3/Nm. En los dos casos, se
producen pérdidas de material tanto en la pieza como en el pin. Pero al existir deposiciéon
metalica sobre la pista de desgaste del material ceramico se estaria midiendo un
coeficiente de desgaste “aparente” menor que el real, ya que se deposita material metalico

del pin pero también se han producido pérdidas de material arrancado durante el ensayo.
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Esto es debido a que el par tribolégico muestra un mecanismo de desgaste abrasivo-
adhesivo, con una componente adhesiva importante. La norma ASTM [75] dice que la
medida gravimétrica no se suele emplear para medir sistemas con adhesidn salvo en el

supuesto de comparar materiales semejantes, caso que nos ocupa.

En la Figura 95 se muestra la pista de desgaste que dej6 el pin en la probeta

ensayada.

Fig. 95. Muestra 1300-PV50FL50: estado inicial (izq.) y tras el ensayo de desgaste (dcha.).

Se puede observar una pista de desgaste de color negro con zonas brillantes, lo que
significa que la pista se ha oxidado poco, ademas de tener una forma muy regular a
excepcion de algin poro que se puede encontrar en el trazado de la pista. También, se

aprecia que se ha adherido material del pin en la pieza.

En la Figura 96 se puede observar la microestructura de la pieza y en la Figura 97 un
barrido de la zona después del ensayo tribolégico. Se muestra que el material no tiene
demasiados poros (Figura 96), aunque algunos sean de gran tamafio. Ademas, se trata de
una porosidad heterogénea presentando areas con porosidad angular y también poros

redondeados.

Fig. 96. Micrografia de la muestra 1300-PV50FL50.
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Fig. 97. Barrido microscopico de la pista de desgaste de la muestra 1300-PV50FL50.

La pista que se ha realizado durante el ensayo de desgaste se observa en la zona
central de la Figura 97, siendo de un color mas oscuro que el resto de la imagen. En la pista
de desgaste se aprecia una gran cantidad de metal adherido, que en la fotografia se
identifica por los restos brillantes que hay en la pista de desgaste. Se pueden observar
fendmenos de deformacién y agrietamiento del material metalico depositado. De igual
forma también existen areas de material depositado que se ha oxidado (de color mas

rojizo).

La muestra denominada como 1300-PV60FL40 alcanza la mayor densidad a la
temperatura de 1300°C para una adicion del 40% de flux. Al igual que todas las piezas
ensayadas a desgaste se le realizé un tratamiento de pulido en la superficie que iba a ser
ensayada. En la Figura 98, se analiza la evolucién del coeficiente de friccion y de la

variacién de la temperatura para la muestra 1300-PV60FL40 durante el ensayo de

desgaste.
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Fig. 98. Coeficiente de friccion y variacion de la temperatura de la muestra 1300-PV60FL40.

Al comenzar este ensayo se observa que el pin intent6 deslizar y que a partir de los

sesenta metros se produjo un desplazamiento de la pista de desgaste y un comienzo de
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régimen abrasivo con un coeficiente de friccién de 0,46. Después de doscientos metros de
recorrido comenzoé el comportamiento abrasivo-adhesivo, en el que se deposité material
metalico procedente del pin y se despeg6 material de la pista de desgaste. El coeficiente de
friccion maximo es 0,52. El coeficiente de friccion medio es 0,46; siendo el mismo que para

la muestra 1300-PV50FL50.

Durante el régimen abrasivo la temperatura producida por la friccién asciende. Una
vez que empieza el comportamiento abrasivo-adhesivo, la temperatura comienza a
estabilizarse debido a que se deposita metal que disipa mas el calor que el material
cerdmico. Sin embargo, el crecimiento continuo de la temperatura se debe a que el

material que se va depositando se va oxidando a medida que transcurre el ensayo.

El valor del coeficiente de desgaste de la pieza es K= -3,74-10-5> mm3/Nm, mientras
que el coeficiente de desgaste del pin es K= 3,56:10-5 mm3/Nm. El pin pierde material al
depositarse sobre la pista de desgaste, y por esto, el coeficiente de desgaste de la pieza se
toma como negativo (el calculo del coeficiente de desgaste esta en funcién del volumen

desgastado) debido a que su peso ha aumentado, aunque su valor es muy bajo.

En la Figura 99 se puede observar el aspecto del material antes del ensayo y la pista

de desgaste dejada sobre la pieza 1300-PV60FL40.

Fig. 99. Muestra 1300-PV60FL40: aspecto inicial de la pieza (izq.) y pista de desgaste (dcha.).

Del mismo modo que la pieza anterior, se trata de una pista bastante regular en la
que se ha adherido metal procedente del pin. Por ello, nos encontramos con una pista de
color oscuro y brillante debido a que el metal depositado no se ha oxidado completamente.
Ademas, se observa un poro de gran tamafio en medio de la pista de desgaste. El aspecto

visual es similar al de la pista de desgaste de la pieza 1300-PV50FL50.
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En la Figura 100 se observa la muestra 1300-PV60FL40 y en la Figura 101 se
presenta un barrido de una zona de la pieza realizado con el microscopio antes de efectuar

el ensayo tribolégico.

Fig. 100. Micrografia de la muestra 1300-PV60FL40.

Mediante la observacion de la microscopia de esta pieza se determiné que es muy
parecida a la de la muestra 1300-PV50FL50, en la que no se puede considerar muy porosa

si se compara con el resto de probetas fabricadas, aunque los poros son de gran tamaiio.

Fig. 101. Barrido microscépico de la pista de desgaste Muestra 1300-PV60FL40.

En el centro de la Figura 101, se puede apreciar la pista de desgaste que ha dejado el
pin en la pieza. Ademas se aprecia que se han producido deposiciones de material metalico
en la pista, ubicindose sobre todo en la parte exterior de la misma. La pelicula de
transferencia metalica es menos extensa que en el caso anterior y casi todo el material

metalico se observa oxidado.

La probeta denominada como 1250-PV50FL50 al estar sinterizada a menor
temperatura tiene propiedades mecanicas inferiores a la pieza que se sinteriz6 a 1300°C,
luego es de esperar un peor comportamiento triboldgico. En la Figura 102, se analiza la
evolucion del coeficiente de friccion y de la variacion de temperatura para la muestra

1250-PV50FL50 durante el ensayo de desgaste.
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Fig. 102. Coeficiente de friccién y variacién de la temperatura de la muestra 1250-PV50FL50.

Al inicio se produce un aumento brusco del coeficiente de friccién con un régimen
abrasivo, pero se observan saltos en la grafica que son debidos a los altibajos en la zona de
contacto (el contacto entre pin y disco no es continuo), quedando con una forma muy
irregular. Al igual que en las otras pistas de desgaste se produce también un régimen
abrasivo-adhesivo con deposicién metalica del pin y desprendimiento de particulas. El
maximo coeficiente de friccion se observa al final con un valor de 0,52. El coeficiente de
friccion medio tiene un valor de 0,43 siendo levemente inferior al resto de piezas
ensayadas. Debido a los botes y movimientos que se han producido en el ensayo, la

temperatura ha ascendido durante todo el recorrido llegando a un maximo de 12°C.

Este comportamiento distinto al de las otras piezas ensayadas es a causa de que esta
probeta ha sido sinterizada a menor temperatura por lo que tiene mas porosidad, y por

ello, el pin es capaz de arrancar mas material durante el desgaste.

El valor del coeficiente de desgaste de la pieza es K= 3,72:10-2 mm3/Nm, mientras
que el coeficiente de desgaste del pin es K= 4,27-10-> mm3/Nm. En los dos casos se
producen pérdidas de material tanto en la pieza como en el pin. En este caso el valor del
coeficiente de desgaste de la pieza es el mas alto en comparacion con el resto de ensayos
realizados, esto es debido a que durante el ensayo el pin ha sido capaz de arrancar mas
cantidad de material de la pieza, debido a la gran cantidad de poros que presentaba la

muestra.

En la Figura 103 se muestra el aspecto de la pieza asi como de la pista de desgaste

que dejo el pin en la muestra ensayada.
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Fig. 103. Muestra 1250-PV50FL50: aspecto de la muestra (izq.) y pista de desgaste (dcha.).

Al tratarse de la pieza que ha sinterizado a menor temperatura, es una muestra con
mayor cantidad de poros y de dimensiones mas grandes. Esto ha influido en la pista de
desgaste que ha quedado con una forma muy irregular debido a que el pin, al encontrarse
con los poros, oscilaba mas durante el ensayo. La pista tiene un color oscuro pero también
zonas brillantes, al igual que el resto de piezas ensayadas, lo que significa que parte del

material de la pista no se ha oxidado.

En la Figura 104 se puede observar el aspecto microscépico que presenta el material
1250-PV50FL50. A diferencia de las piezas anteriores, en esta se observa mayor cantidad

de poros y mas predominancia de poros de gran tamafio.

. - 5 \ | \ kA 2

Fig. 105. Barrido microscépico de la pista de desgaste de la muestra 1250-PV50FL50.

A la izquierda de la imagen de la Figura 105 se puede observar la pista de desgaste,

que tiene mas espesor que las pistas anteriores, que como ya hemos dicho, se debe a la
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mayor presencia de poros en la pieza que ha provocado que el pin oscilase mas durante el

ensayo, también es mucho mas irregular (Figura 103).

Al igual que en todas las pistas de desgaste analizadas, se contemplan restos
metalicos que han sido depositados por el contramaterial. En comparaciéon con las dos
anteriores, existen menos depoésitos metalicos sin oxidar. El pin ha contribuido menos a
los depdsitos si consideramos el coeficiente de desgaste (K= 4,27-10-5> mm3/Nm), con lo

cual el incremento de temperatura en la zona de contacto ha sido mayor (2 °C).

La pieza 1250-PV60FL40 (Figura 106) tiene un color menos oscuro y es menos
compacta que el resto de piezas que se ensayaron a desgaste, por lo que se espera un peor

comportamiento al desgaste.

Fig. 106. Muestra 1250-PV60FL40

En esta pieza no se puede mostrar el grafico de evolucién del coeficiente de friccién
debido a que antes de que el pin recorriese cien metros la pieza se rompid, convirtiéndose
en polvo a causa de su poca resistencia y sus malas propiedades mecanicas. Este fen6meno
era previsible y por ello no se realiz6 este ensayo al resto de piezas, porque tenian

propiedades inferiores a esta probeta y de este modo evitar que sucediese lo mismo.

Miguel Benito Alfonso 102



ESTUDIO DE SINTERABILIDAD Y COMPORTAMIENTO ACUSTICO DE MATERIALES FABRICADOS ‘\@

B’:‘;‘{:ﬁ&mﬂ A PARTIR DE RESIDUOS INDUSTRIALES CON ADICION DE ESCORIA DE SOLDADURA

Fig. 108. Muestra 1250-PV60FL40.

Como se puede ver la pieza es muy porosa (Figura 108) y por eso se aprecia la
imagen tan difuminada. Al tratarse de una pieza que no ha llegado a la temperatura de
sinterizacion 6ptima se encuentra todavia con mucha porosidad ocupando la mayoria de

la superficie de la pieza, provocando que todavia sea una pieza poco resistente.
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8.5.3. COMPARACION DE LOS COEFICIENTES DE FRICCION
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Fig. 109. Comparativa de los coeficientes de friccion de las muestras ensayadas.

En la Figura 109 se observa la evolucion de los coeficientes de fricciéon para cada una
de las muestras a las que se les ha realizado el ensayo tribolégico. Todas ellas tienen un
comportamiento muy parecido a excepcion de la gran cantidad de saltos que tiene la
probeta 1250-PV50FL50, aunque muestra un cierto paralelismo con su homdloga de
1300°C. También se puede observar que a diferencia de las otras dos piezas, en el material
1300-PV60FL40 el pin ha deslizado en los primeros metros. Todas las muestras tienen un
comportamiento abrasivo al principio, finalizando con un régimen abrasivo-adhesivo y

aparicién de microsoldaduras.

En base a todo lo anterior, se puede concluir que el coeficiente de friccion maximo
para todas las muestras se encuentra muy proximo a 0,52. Este valor esta dentro de los
coeficientes de friccién esperados, ya que para materiales ceramicos los coeficientes de

friccion se encuentran entre 0,9 y 0,5 [63].

A diferencia de lo que ocurri6 en la linea de investigacién previa en la que se estudi6
un material formado Unicamente con paval [15], se ha conseguido mediante la adicion de
escoria de soldadura que algunas probetas pudiesen soportar el ensayo tribolégico (1300-

PV50FL50, 1300-PV60FL40 y 1250-PV50FL50).
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8.5.4. COMPARACION DE LOS COEFICIENTES DE DESGASTE
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Figura 110. Coeficientes de desgaste.

El material 1300-PV60FL40 presenta un coeficiente de friccion negativo. Se debe a
que la pieza ha ganado masa durante el ensayo. Esta masa proviene del pin de acero, que
tiene una densidad de 7,8 g/cm3, cuyas particulas se introducen en los poros que tiene la
probeta. Del mismo modo, durante el ensayo se pierde material de la muestra, que tiene
una densidad de 1,5 g/cm3. La diferencia de densidades es tan importante, que el material
finalizado el ensayo, ha ganado mas masa del pin, que la que ha perdido durante el mismo.
Para los otros materiales los coeficientes de desgaste son superiores a 10-3, por lo que se
trata de un desgaste severo [63]. Los coeficientes de desgaste del pin entran dentro de la
normalidad porque en todos los ensayos ha sufrido desgaste y ha perdido material que se
ha depositado en el disco, su desgaste es suave salvo en el caso del material 1300-

PV50FL50 que es algo mas severo.

Como conclusién en cuanto al desgaste, se puede decir que estos materiales no
muestran un buen comportamiento tribolégico, puesto que su desgaste es severo en las
condiciones estudiadas. Es posible que cambiando el método de procesado (compactacion
uniaxial o extrusion) y aumentando la temperatura de sinterizacion por encima de 1300°C
se mejorarse su comportamiento sin variar su composicion. Como se ha podido

comprobar, el factor critico es la elevada porosidad que poseen.
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8.6. DUREZA

La dureza es una propiedad que influye de forma decisiva sobre el comportamiento
frente al desgaste, y asi mismo es una de las propiedades basicas, junto con la densidad,
que sirven para caracterizar en primer término cualquier material tecnolégico. En los

anexos se encuentran todas las medidas que se realizaron de la dureza.

Las medidas sélo se realizaron en estas piezas por ser las mas resistentes y para que
fuesen capaces de soportar la fuerza ejercida sin dafar la muestra, ya que si se realizasen
en las piezas mas porosas, éstas se destruirian. Se tomaron 25 medidas en la misma cara
donde se realiz6 el ensayo tribolégico, calculandose al final la media de todas las medidas

para obtener la dureza de la pieza que se refleja en la Tabla 12.

Tabla 12. Dureza media de los materiales ensayados.

1300-PV50FL50 627
1300-PV60FL40 848
1250-PV50FL50 3950

Se ha utilizado la escala Vickers para la realizacion de las medidas al aplicar 5 Kgf y
obtener valores muy bajos de dureza. En las piezas sinterizadas a la temperatura de
1300°C se obtuvieron durezas inferiores a 1000 HV, mientras que en la otra pieza se
obtuvo un valor de dureza demasiado alto que no concuerda con los valores esperados.
Este hecho puede ser debido a la aparicidn de fases de mayor dureza con la composiciéon
elegida, o que la elevada porosidad de la probeta aumenta las probabilidades de que el
indentador penetrase en alguno de los poros y diese como resultado, una medida errénea
en cuanto al posicionamiento del indentador (la medida debe ser perpendicular con la
superficie). Esto motivd que se determinase la fiabilidad de los resultados de dureza

mediante la distribuciéon de Weibull.
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8.7. DETERMINACION DE FIABILIDAD RESPECTO A LA DUREZA

Al igual que en el ensayo acustico, se determiné el médulo de Weibull a partir de los
resultados de dureza. Este método permite comprobar la fiabilidad de las piezas respecto

a dicha propiedad e indirectamente también nos habla de la fiabilidad de la medida.

Se emplearon los mismos estimadores que para los ensayos acusticos:

(), Fo = 522 (5), By = 522 (6), B = 002 (7)

= (n+1) (n+0,4) (n+0,25)

2
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Fig. 111. Distribucién de Weibull para la dureza en la muestra 1300-PV50FL50.

En la Figura 111 se muestra la representacion de los estimadores de Weibull y la
ecuacion de cada uno de ellos para el material 1300-PV50FL50. Ademas, se presenta el
coeficiente de correlacion de cada recta “R2?”, cuyo valor maximo puede ser uno. En este
caso, los valores correspondientes a “R2” para los estimadores se sitian entre 0,94 y 0,92.

Se consideran valores altos, por lo que se puede decir que se adapta de forma aceptable.

También, hay que comprobar el valor de la pendiente o mddulo de Weibull que se ha
obtenido para cada estimador. Se observa un valor maximo de 5,02 y un minimo de 4,53,

lo que indica que los resultados tienen una variabilidad alta, porque cuanto mayor sea la
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pendiente menor sera la dispersion de los datos. Estos valores del médulo de Weibull son

entre los que se encuentran las ceramicas convencionales [33, 86].

En la Figura 112 se observa la representacion de los estimadores de Weibull para el

material 1300-PV60FL40.

2
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Fig. 112. Distribucién de Weibull para la dureza en la muestra 1300-PV60FL40.

Se han obtenido los coeficientes de correlacion de 0,97 para tres de estos
estimadores y 0,98 para el otro restante. Para este caso, se consiguen unos coeficientes

superiores a 0,95 por lo que se considera un ajuste excelente para esta distribucion.

Los valores de las pendientes estan entre 5,30 y 4,75; estos valores significan que, al
igual que en el caso anterior, la variabilidad es alta, porque cuanto mayor sea la pendiente
los datos analizados son mas parecidos. Pero este hecho es algo tipico para las ceramicas

tradicionales.

En comparacién con los resultados anteriores, en este caso se adaptan mejor que en
el anterior y tienen una pendiente algo superior (poseeria una mejor fiabilidad), pero los

valores del m6dulo de Weibull son muy préximos.

En la Figura 113 nos encontramos con una grafica diferente a los casos anteriores.
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Fig. 113. Distribucién de Weibull para la dureza en la muestra 1250-PV50FL50.

Los coeficientes de correlacién son bastante inferiores al ser de 0,80 el valor
maximo, encontrandose muy alejado del valor 6ptimo que es 1, por lo que la dispersion de

estos resultados es alta.

A simple vista, se observan dos series de valores desplazados entre si que tienen una
buena correlacion entre ellos. Por un lado corresponden a los valores mas bajos de dureza
(inferiores a 1200 HV), mientras que en la otra serie se encuentran los valores de dureza
entre 3600 HV y 5800 HV. Esto hace que la correlacién sea baja y la variabilidad de los

datos también.

Este fendmeno es bastante comun en los materiales sinterizados con elevada
porosidad y fases de elevada dureza. Son poco fiables en cuanto a la dureza, pero en
general también desde un punto de vista mecanico. La porosidad puede ser el origen de
fisuras y por otro lado la fragilidad inherente a las fases de mayor dureza hace que la

rotura sin previo aviso sea mas probable.

Los resultados obtenidos se explican al tratarse de una pieza que ha sinterizado a
una temperatura inferior a las otras dos, lo que significa que tiene mayor cantidad de
poros, que han influido en la toma de los valores de la dureza, provocando que no sean

validos. Por otro lado, tenemos un material con elevada cantidad de fases duras (alimina,
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silice, etc.). Lo que parece suceder con estas mezclas (paval y flux) es que la integridad de
las fases duras se pierde a mayores temperaturas porque se producen reacciones durante

la sinterizacion dando lugar a fases mas blandas.

Asi pues, nos encontramos con valores muy bajos del médulo de Weibull y por lo

tanto de la fiabilidad del material.

Por ultimo, a modo de resumen de todos los ensayos que se han realizado, en este
proyecto, en la Tabla 13 se presentan los resultados obtenidos tras la sinterizacién para
los distintos materiales paval-flux, con el objeto de mostrar una comparativa general de

los mismos.

Tabla 13. Propiedades de los materiales estudiados susceptibles de aplicacion.

Densidad Coef. Coef. Coef. Coef. Dureza
sinterizado Abs,m.'ci()n Absorc_i(')n Fricgi()n Fricci.()n (HV)
(g/cm3) Maximo Medio Maximo Medio

1200-PV50FL50 1,08 0,37 0,26 - - -
1250-PV92FL8 1,15 0,23 0,14 - - -
1250-PV90FL10 1,14 0,23 0,14 - - -
1250-PV88FL12 1,15 0,24 0,16 - - -
1250-PV85FL15 1,06 0,28 0,18 - - -
1250-PV80FL20 1,14 0,25 0,22 - - -
1250-PV70FL30 1,09 0,28 0,21 - - -
1250-PV60FL40 1,18 0,36 0,29 - - -
1250-PV50FL50 1,44 - - 0,52 0,43 No fiable
1300-PV92FL8 1,24 0,21 0,12 - - -
1300-PV90FL10 1,23 0,22 0,13 - - -
1300-PV88FL12 1,23 0,21 0,13 - - -
1300-PV85FL15 1,24 0,26 0,16 - - -
1300-PV80FL20 1,30 0,22 0,17 - - -
1300-PV70FL30 1,20 0,33 0,26 - - -
1300-PV60FL40 1,49 - - 0,52 0,46 848
1300-PV50FL50 1,88 - - 0,51 0,46 627

A la vista de todos los resultados, se obtiene el material mas denso (1,88 g/cm3) con
la mayor adicién de fundente (50%), tras ser sinterizado a la mayor temperatura posible
(1300°C). Sin embargo, se consiguen mejores coeficientes de absorcidn actstica cuando las
piezas se sinterizan a menor temperatura (1200-PV50FL50), ademas de observarse un
mejor comportamiento acistico a medida que la adicién de escoria de soldadura es mas

elevada. Respecto a los materiales que han podido soportar el ensayo de desgaste, se ha
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observado un comportamiento tribolégico similar, obteniéndose un bajo coeficiente de
fricciéon. Del mismo modo no se han conseguido piezas de gran dureza, siendo el material

mas duro 1300-PV60FL40.
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9. CONCLUSIONES

Una vez realizados todos los ensayos y a la vista de los resultados que se han

obtenido, se ha llegado a las siguientes conclusiones:

- El residuo industrial paval, es un material que tiene un alto punto de fusién y
mediante la adicién de escoria de soldadura o flux, se consigue un descenso en

su temperatura de sinterizacion.

- Las piezas que contenian un menor porcentaje de fundente registran una curva
de sinterabilidad con la misma tendencia, siendo las de mayor contenido en flux

las que alcanzan una densidad mas elevada.

- Latemperatura de sinterizacidn para las muestras de mayor contenido en flux es

1300°C.

- Se consigui6 fabricar satisfactoriamente una placa refractaria de paval con un

10% de adicion de flux (PV90FL10) a la temperatura de 1300°C.

- No se aprecia una gran variaciéon de volumen en las probetas hasta alcanzar una
temperatura de sinterizacion de 1200°C, hecho que coincide con la aparicién de

una fase liquida.

- Las piezas con mas cantidad de fundente tienen un mejor comportamiento

acustico al presentar valores mayores de absorcién acustica.

- Las muestras sinterizadas a menor temperatura presentaron mejores
propiedades para su utilizacién como aislante acustico, debido a su mayor

porosidad.

- Todas las piezas ensayadas a desgaste tienen un comportamiento abrasivo al
inicio, a excepcion de la muestra 1300-PV60FL40 que durante los primeros

metros deslizaron las superficies de la muestra y del contramaterial.

- Los valores maximos del coeficiente de fricciéon de las piezas ensayadas se
encuentran muy proximos a 0,52; valor que se sitia dentro del rango de los

materiales ceramicos comprendido entre 0,9 y 0,5.

- Los materiales estudiados presentan un desgaste severo en las condiciones de

ensayo y de fabricacién.
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- El material 1200-PV50FL50 presenta una fiabilidad aceptable desde un punto de

vista acustico.

- Los materiales PV50FL50 y PV60FL40 sinterizados a 1300°C muestran unos
valores fiables de dureza dentro de los valores esperados para las ceramicas

convencionales.
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10. LINEAS FUTURAS DE INVESTIGACION

En el presente proyecto hemos estudiado las propiedades que nos ofrece el residuo
industrial paval, residuo generado por la utilizacién de escorias salinas en la produccién

del aluminio secundario.

El estudio se ha centrado en la sinterabilidad, haciendo necesaria la adiciéon de
escoria de soldadura para conseguir la sinterizacion de las piezas. Ademas de la
sinterabilidad, se ha estudiado su comportamiento acustico y sus propiedades mecanicas

como son, la dureza y comportamiento frente a desgaste.

En futuras lineas de investigacién, se podria seguir este estudio mediante:

Fabricacion de piezas refractarias o actsticas de mayor tamafio.

- Modificar la adicién de fundente o el tipo del mismo.

- Evaluar otro tipo de residuos industriales como aditivos.

- Elaborar las probetas con un tamafo de particula inferior a 63 um.

- Realizar la sinterizacién a temperaturas superiores a las estudiadas (1300°C).

- Mayor duraciéon del periodo de tiempo de la dltima meseta en el ciclo de

sinterizado, una vez alcanzada la temperatura maxima de sinterizacion.

- Realizacion de un estudio dilatométrico para controlar las variaciones

dimensionales de las piezas en funcion de la temperatura.

- Utilizar un proceso de conformado distinto al proceso Starch, como por ejemplo

la compresion uniaxial, extrusiéon o compresion isostatica en frio.

- Adicion de otro material para mejorar las propiedades mecanicas de las

probetas.

- Empleo del andlisis de imagen para evaluar la porosidad o caracterizar las pistas

de desgaste empleando técnicas de analisis mediante colorimetria.
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DENSIDADES EN VERDE

Tabla 1. Medidas de las piezas en verde.

Didmetro Altura Masa (g) Volumen Densidad
(mm) (mm) (mm?3) (g/cm?)
29,08 8,39
PV92FL8_1 29,11 8,57 6,123 5661,160 1,082
29,24 8,50
29,21 8,61
PV90FL10_4 29,13 8,56 6,048 5731,510 1,055
29,05 8,63
28,97 7,92
PV88FL12_24 29,04 7,91 5,488 5209,500 1,053
28,90 7,88
29,33 8,19
PV85FL15_28 29,45 8,30 5,542 5592,320 0,991
29,39 8,24
29,22 8,01
PV80FL20_55 29,21 7,99 5,484 5337,000 1,028
29,15 7,92
29,29 7,88
PV70FL30_38 29,28 7,84 5,219 5286,480 0,987
29,37 7,78
29,42 5,34
PV60FL40_49 29,33 531 3,759 3598,28 1,045
29,26 5,32
29,49 5,55
PV50FL50_71 29,47 5,49 4,294 3764,930 1,140
29,42 5,53
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Tabla 2. Medidas de las piezas en verde.

Didmetro Altura Masa (g) Volumen Densidad
(mm) (mm) (mm?3) (g/cm?)
28,94 7,28
PV92FL8_2 29,17 7,27 5,428 4822977 1,125
29,10 7,25
29,33 7,29
PV90FL10_3 29,18 7,41 5,311 4932,028 1,077
29,06 7,41
29,04 7,58
PV88FL12_26 29,05 7,44 5,430 5019,601 1,082
29,06 7,70
29,32 8,75
PV85FL15_35 29,34 8,72 5,904 5905,115 1,000
29,28 8,78
29,15 7,22
PV80FL20_58 29,12 7,19 4,951 4786,242 1,034
29,13 7,13
29,32 7,98
PV70FL30_44 29,26 8,05 5,268 5369,744 0,981
29,14 7,96
29,36 7,57
PV60FL40_47 29,22 7,60 5,445 5098,31639 1,068
29,27 7,54
29,47 6,81
PV50FL50_70 29,55 6,81 5,355 4645,124 1,153
29,39 6,81
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Tabla 3. Medidas de las piezas en verde.

Didmetro Altura Masa (g) Volumen Densidad
(mm) (mm) (mm?3) (g/cm?)
29,09 7,64
PV92FL8_7 29,12 7,65 5,594 5093,251 1,098
29,06 7,70
29,17 591
PV90FL10_10 29,03 5,91 4,200 3392,925 1,068
29,15 5,90
29,26 6,61
PV88FL12_12 29,29 6,41 4,676 4386,909 1,066
29,28 6,53
29,10 9,45
PV85FL15_40 29,13 9,45 6,079 6294,568 0,966
29,09 9,48
29,26 8,22
PV80FL20_50 29,43 8,27 5,686 5573,419 1,020
29,42 8,19
29,16 7,66
PV70FL30_32 29,34 7,68 5,249 5169,821 1,015
29,29 7,72
29,22 6,51
PV60FL40_54 29,33 6,50 4,586 4343,285 1,056
29,27 6,35
29,39 8,15
PV50FL50_68 29,16 8,16 5,989 5487,945 1,091
29,31 8,13
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Tabla 4. Medidas de las piezas en verde.

Didmetro Altura Masa (g) Volumen Densidad
(mm) (mm) (mm?3) (g/cm?)
28,98 7,52
PV92FL8_20 29,01 7,41 5,276 4906,480 1,075
28,98 7,37
29,00 7,71
PV90FL10_16 28,97 7,72 5,406 5082,218 1,064
28,96 7,69
29,06 9,39
PV88FL12_18 28,95 9,40 6,505 6217,694 1,046
28,99 9,45
29,15 7,06
PV85FL15_34 29,23 7,05 4,596 4714,500 0,975
29,20 7,02
29,29 7,20
PV80FL20_30 29,51 7,16 5,017 4872,293 1,030
29,28 7,23
29,15 6,35
PV70FL30_45 29,28 6,34 4,360 4249,830 1,026
29,19 6,34
29,21 5,61
PV60FL40_53 29,26 5,62 3,920 3740,45187 1,048
29,20 5,50
29,43 6,03
PV50FL50_67 29,45 6,04 4,320 4091,928 1,056
29,40 5,98
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Tabla 5. Medidas de las piezas en verde.

Didmetro Altura Masa (g) Volumen Densidad

(mm) (mm) (mm3) (g/cm3)
28,90 7,89

PV92FL8_21 28,88 8,00 5,727 5221,762 1,097
28,94 7,98
28,94 7,91

PV90FL10_22 28,90 7,90 5,562 5181,594 1,073
28,91 7,86
29,14 6,40

PV88FL12_27 29,30 6,39 4,566 4297,026 1,063
29,32 6,39
29,20 6,39

PV85FL15_63 29,11 6,36 4,532 4252,680 1,066
29,11 6,38
29,27 6,98

PV80FL20_37 29,27 7,09 4,955 4771,564 1,038
29,34 7,17
29,30 8,15

PV70FL30_39 29,32 8,16 5,447 5486,899 0,993
29,43 8,02
29,46 5,75

PV60FL40_48 29,42 5,78 4,031 3916,085 1,029
29,36 5,76
29,04 7,67

PV50FL50_72 29,09 7,68 6,088 5094,974 1,195
29,06 7,69
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DENSIDADES DE SINTERIZADO

Tabla 6. Medidas de las piezas tras sinterizado a 1100°C.

Diametro Altura Masa (g) Volumen Densidad
(mm) (mm) (mm?3) (g/cm?)
28,72 8,37
1100-PV92FL8_1 28,67 8,64 4,986 5445,088 0,916
28,66 8,27
28,75 8,39
1100-PV90FL10_4 28,84 8,45 4,958 5481,690 0,905
28,80 8,41
28,39 7,75
1100-PV88FL12_24 28,31 7,73 4,442 4911,867 0,904
28,65 7,70
28,86 8,23
1100-PV85FL15_28 28,82 8,14 4,529 5344,539 0,847
28,83 8,18
28,76 7,83
1100-PV80FL20_55 28,81 7,90 4,489 5107,892 0,879
28,78 7,82
29,08 7,77
1100-PV70FL30_38 29,20 7,82 4,304 5180,997 0,831
29,02 7,78
29,10 5,38
1100-PV60FL40_49 28,95 5,34 3,174 3540,283 0,897
29,03 5,33
29,46 5,61
1100-PV50FL50_71 29,49 5,60 3,673 3818,914 0,962
29,45 5,59
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Tabla 7. Medidas de las piezas tras sinterizado a 1150°C.

Didmetro Altura Masa (g) Volumen Densidad
(mm) (mm) (mm?3) (g/cm?)
28,30 7,10
1150-PV92FL8 2 28,43 7,08 4,398 4480,770 0,981
28,39 7,08
28,43 7,10
1150-PV90FL10_3 28,51 7,29 4,306 4553,738 0,945
28,39 7,11
28,43 7,35
1150-PV88FL12_26 28,43 7,34 4,433 4675,633 0,948
28,50 7,37
28,66 8,46
1150-PV85FL15_35 28,73 8,48 4,801 5472,698 0,877
28,64 8,48
28,57 7,02
1150-PV80FL20_58 28,62 7,00 4,046 4498,018 0,899
28,62 6,98
28,88 7,79
1150-PV70FL30_44 29,03 7,88 4,404 5188,352 0,849
28,97 7,86
29,19 7,53
1150-PV60FL40_47 29,04 7,57 4,602 5027,29244 0,915
29,16 7,53
29,36 6,83
1150-PV50FL50_70 29,39 6,81 4,579 4623,894 0,990
29,35 6,84
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Tabla 8. Medidas de las piezas tras sinterizado a 1200°C.

Didmetro Altura Masa (g) Volumen Densidad
(mm) (mm) (mm?3) (g/cm?)
27,93 7,38
1200-PV92FL8_7 27,96 7,41 4,561 4508,659 1,011
27,97 7,25
27,82 5,63
1200-PV90FL10_10 27,80 5,67 3,419 3426,251 0,998
27,79 5,63
27,91 6,27
1200-PV88FL12_12 27,85 6,34 3,800 3807,820 0,998
27,84 6,12
27,80 9,01
1200-PV85FL15_40 27,78 9,08 4,921 5481,195 0,898
27,79 9,02
28,12 7,86
1200-PV80FL20_50 28,24 7,86 4,635 4882,372 0,949
28,17 7,77
28,11 7,44
1200-PV70FL30_32 28,09 7,41 4,330 4608,127 0,940
28,16 7,41
28,28 6,30
1200-PV60FL40_54 28,21 6,27 3,832 3940,46269 0,973
28,26 6,29
27,83 7,75
1200-PV50FL50_68 27,89 7,69 5111 4712,508 1,085
27,88 7,74
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Tabla 9. Medidas de las piezas tras sinterizado a 1250°C.

Didmetro Altura Masa (g) Volumen Densidad

(mm) (mm) (mm?3) (g/cm?)
26,15 6,76

1250-PV92FL8 20 26,18 6,72 4,162 3608,159 1,154
26,09 6,69
26,24 7,08

1250-PV90FL10_16 26,26 6,98 4,341 3800,819 1,142
26,23 7,02
26,17 8,53

1250-PV88FL12_18 26,18 8,50 5,249 4580,355 1,146
26,20 8,49
26,49 6,63

1250-PV85FL15_34 26,58 6,42 3,740 3516,070 1,064
26,44 6,34
26,58 6,61

1250-PV80FL20_30 26,46 6,60 4,164 3641,119 1,144
26,47 6,59
26,88 5,92

1250-PV70FL30_45 26,67 5,88 3,599 3313,713 1,086
26,72 5,88
26,33 5,08

1250-PV60FL40_53 26,25 5,09 3,275 2773,395 1,181
26,36 513
24,65 5,56

1250-PV50FL50_67 24,54 5,33 3,701 2576,399 1,437
24,66 5,35
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Tabla 10. Medidas de las piezas tras sinterizado a 1300°C.

Didmetro Altura Masa (g) Volumen Densidad

(mm) (mm) (mm?3) (g/cm?)
25,71 7,10

1300-PV92FL8 21 25,55 7,23 4,589 3687,543 1,245
25,67 7,09
25,70 6,95

1300-PV90FL10_22 25,68 6,95 4,431 3600,977 1,234
25,60 6,99
25,81 5,75

1300-PV88FL12_27 25,93 5,79 3,728 3032,330 1,294
25,89 5,74
25,46 5,90

1300-PV85FL15_63 25,47 5,77 3,694 2974,784 1,242
25,58 5,80
25,55 6,23

1300-PV80FL20_37 25,41 6,25 4,105 3168,163 1,296
25,50 6,15
25,44 7,39

1300-PV70FL30_39 25,34 7,23 4,481 3732,528 1,201
25,73 7,30
23,60 5,25

1300-PV60FL40_48 23,79 5,14 3,403 2290,490 1,486
23,77 516
23,52 6,31

1300-PV50FL50_72 23,59 6,28 5,142 2736,518 1,879
23,46 6,30
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. DUREZAS

Tabla 11. Resultados de dureza pieza 1300-PV50FL50.

Dureza (HVo;5) 1300-PV50FL50
893 438 502 638 402
779 697 590 482 493
657 647 697 596 916
649 421 523 454 658
695 893 503 778 672
Media 627

Tabla 12. Resultados de dureza pieza 1300-PV60FL40.

Dureza (HVo;5) 1300-PV60FL40
717 725 811 598 893
534 852 887 665 501
1028 968 869 891 1131
602 1097 958 1118 903
932 836 1154 676 847
Media 848

Tabla 13. Resultados de dureza pieza 1250-PV50FL50.

Dureza (HVo;5) 1250-PV50FL50
5093 4684 5817 4405 5173
837 926 1201 5085 4500
4094 4776 4621 3883 4385
5053 3685 502 4117 5197
3709 3853 3690 4066 5392
Media 3950
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v. CONDICIONES ENSAYO TRIBOLOGICO

Masa Disco (g) Masa bola (g) Temperatura (°C) Humedaod relativa
Muestra (%)
Antes | Después | Antes | Después | Inicial | Media | Final |Inicial | Media | Final
1300-
PVSOFLS0 49072 | 4,8825 |0,8809| 0,8802 | 25,1 | 254 | 26,1 23 23 22
1300-
PV6OFL40 4,7707 | 4,7709 |0,8791| 0,8781 | 23,7 | 24,3 | 25,2 24 23 23
1250-
PVSOFLS0 3,6197 | 3,4271 |0,8802| 0,8790 | 25,9 | 26,5 | 27,1 26 25 24

v. COEFICIENTES DE ABSORCION

Tabla 14. Resultados coeficientes de absorcion I.

f(H2) 1200-PV50FL50 | 1250-PV92FL8 | 1250-PV90FL10 | 1250-PV88FL12 | 1250-PV85FL15
a a a a a
800 0,1826 0,1461 0,1000 0,1292 0,1845
1000 0,1952 0,0688 0,1507 0,1329 0,0901
1250 0,1871 0,0931 0,1040 0,1373 0,1537
1600 0,2025 0,1000 0,1093 0,1506 0,1470
2000 0,2039 0,1084 0,1040 0,1530 0,1637
2500 0,2254 0,1261 0,1175 0,1572 0,1642
3150 0,2381 0,1178 0,1082 0,1503 0,1642
4000 0,2622 0,1220 0,1284 0,1486 0,1660
5000 0,2987 0,1565 0,1537 0,1736 0,1986
6300 0,3680 0,2197 0,2185 0,2266 0,2735
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Tabla 15. Resultados coeficientes de absorcion II.

f(Hz) 1250-PVBOFL20 | 1250-PV70FL30 | 1250-PV60FL40 | 1300-PV92FL8 | 1300-PV90FL10
a o a o a
800 0,1472 0,1461 0,2132 0,0611 0,1289
1000 0,1623 0,1388 0,2924 0,0867 0,1665
1250 0,2171 0,1730 0,3448 0,0787 0,1058
1600 0,2345 0,1834 0,3612 0,0908 0,1062
2000 0,2353 0,1853 0,3530 0,1078 0,1201
2500 0,2229 0,1956 0,3117 0,1057 0,1260
3150 0,2084 0,1921 0,2737 0,1047 0,1114
4000 0,2022 0,2033 0,2591 0,1090 0,1061
5000 0,2133 0,2251 0,2566 0,1269 0,1257
6300 0,2525 0,2757 0,2839 0,2071 0,2031
Tabla 16. Resultados coeficientes de absorcion III.
f(H7) 1300-PV88FL12 | 1300-PV85FL15 | 1300-PV80FL20 | 1300-PV70FL30
a a a a

800 0,0927 0,0937 0,1184 0,1289

1000 0,1985 0,1491 0,2178 0,2505

1250 0,0940 0,1384 0,1607 0,2848

1600 0,1162 0,1314 0,1434 0,2843

2000 0,1176 0,1336 0,1485 0,2757

2500 0,1255 0,1474 0,1458 0,2486

3150 0,1237 0,1378 0,1460 0,2330

4000 0,1151 0,1479 0,1514 0,2266

5000 0,1431 0,1800 0,1712 0,2566

6300 0,2024 0,2480 0,2116 0,3302
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