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RESUMEN

La ciencia y la tecnologia fundamentada en la escala nanométrica han transformado
profundamente el ramo de los materiales, posibilitando el disefio y fabricacion de productos
con propiedades superiores a las de los materiales convencionales. Entre las estrategias
nanotecnologicas mas relevantes destaca la incorporacion de particulas con dimensiones
nanométricas, cuyo efecto en la mejora de sus caracteristicas fisicas, quimicas y mecanicas ha
sido ampliamente demostrado en sistemas cerdmicos. No obstante, la aplicacion de esta
metodologia en sistemas porcelanicos hibridos, particularmente en porcelanas triaxiales de uso
eléctrico, contintia siendo un area poco explorada.

En el presente trabajo de investigacion se plantea desarrollar una formulacion hibrida de
porcelana eléctrica con propiedades fisico-mecénicas y microestructurales optimizadas mediante
la adicion controlada de nanoparticulas ceramicas. Se evalu6 el efecto de incorporar 6xidos
nanométricos de alimina alfa (a-Al20s) y titania (Ti02) en distintas concentraciones dentro de
la mezcla base, con el objetivo de establecer su efecto en la microestructura y el comportamiento
final del material.

Las probetas experimentales fueron obtenidas mediante un procedimiento a escala laboratorio
empleando la presion uniaxial como método de conformado, seguidas de un tratamiento térmico
de sinterizacion a 1250°C wusando un horno industrial. Posteriormente, se realizaron
caracterizaciones fisicas (densidad aparente y porosidad), asi como andlisis de fases cristalinas
y examinaciones microestructurales mediante las técnicas de difraccion de rayos-X (DRX) y
microscopia electronica de barrido (MEB). Finalmente, se llevaron a cabo ensayos mecanicos de
resistencia a la compresion (CCS por sus siglas en inglés), dureza Vickers y tenacidad a la
fractura.

Los hallazgos obtenidos evidenciaron que la incorporacion de nanoparticulas de alimina y titania
promueve un reforzamiento significativo en la matriz porcelanica hibrida, mejorando
notablemente su resistencia mecanica. Estos hallazgos sugieren que la utilizacion de particulas a
escala nanométrica simboliza una opcion tecnoldgica viable para optimizar el rendimiento de
materiales porcelanicos empleados en aplicaciones eléctricas, como los aisladores de alta
tension.
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Capitulo I. INTRODUCCION

La industria ceramica contemporanea enfrenta desafios significativos para satisfacer las
demandas crecientes de aplicaciones tecnoldgicas avanzadas, donde las caracteristicas
mecanicas, eléctricas y térmicas de los ceramicos tradicionales resultan insuficientes. En este
contexto, la ceramica de porcelana, reconocida historicamente por su excelente combinacion de
propiedades estéticas y funcionales, ha evolucionado hacia formulaciones hibridas que
incorporan tecnologias de nanomateriales para superar las limitaciones inherentes de los sistemas

ceramicos convencionales !,

Los cuerpos porcelanicos hibridos representan una nueva generacion de materiales ceramicos
que combinan la matriz triaxial tradicional compuesta por arcilla, cuarzo y feldespato, con
aditivos nanoestructurados estratégicamente seleccionados. Esta aproximacion permite mantener
las caracteristicas beneficiosas de la porcelana cldsica mientras se introducen mejoras
sustanciales en propiedades criticas como resistencia mecanica, tenacidad a la fractura y
estabilidad térmica 2. La incorporacién de nano-6xidos cerdmicos emerge como una estrategia
particularmente prometedora debido a su capacidad para actuar como agentes de refuerzo a nivel
microestructural sin comprometer significativamente la procesabilidad del material.

La nanotecnologia aplicada a materiales ceramicos ha demostrado efectos transformadores en
las propiedades finales de productos tradicionales. Los nano-oxidos, con dimensiones tipicas
menores a 100 nandmetros, exhiben propiedades superficiales y volumétricas unicas que difieren
sustancialmente de sus contrapartes micrométricas. Estas caracteristicas incluyen alta area
superficial especifica, reactividad quimica aumentada y efectos cuanticos de confinamiento que

se traducen en mecanismos de refuerzo novedosos cuando se incorporan en matrices ceramicas
131

La investigacion en materiales ceramicos reforzados con nanoparticulas ha vivido un crecimiento
significativo en las ultimas dos décadas, promovida tanto por avances en técnicas de sintesis y
caracterizacion nanoscopica como por la demanda industrial de materiales de alto desempeiio.
Los primeros estudios sistematicos sobre la incorporacion de nano-6xidos en matrices ceramicas
fueron desarrollados por Niihara I, quien establecio los fundamentos tedricos para comprender
los mecanismos de refuerzo operativos a escala nanométrica.

Investigaciones posteriores han demostrado que la incorporacion controlada de nano-6xidos
ceramicos como Al:QOs, TiO2, ZrO: y SiO: puede resultar en mejoras significativas de las
propiedades mecanicas de diversos sistemas ceramicos. Wang et al. 5! reportaron incrementos
del 40% en la resistencia a la flexion de porcelanas técnicas mediante la insercion de 3% en peso
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de nano-alumina, mientras que Gonzalez y Lopez ® observaron incrementos del 35% en la
tenacidad a la fractura con la incorporacion de nano-circonia parcialmente estabilizada.

Los mecanismos de refuerzo asociados con nano-6xidos incluyen el refinamiento del tamafio de
grano, la deflexion de grietas, el enlace o puente de fisuras. Estos mecanismos operan de manera
sinérgica para incrementar la resistencia a la iniciacion y propagacion de defectos, resultando en
materiales con propiedades mecanicas superiores !’ Sin embargo, la efectividad de estos
mecanismos depende criticamente de factores como la distribucion homogénea de las
nanoparticulas, la compatibilidad quimica con la matriz y las condiciones de procesamiento
empleadas.

Dentro de este marco nanotecnologico, los nano-6xidos ceramicos han emergido como
materiales de refuerzo prometedores para el desarrollo de cuerpos porcelanicos hibridos con
propiedades mecanicas mejoradas. Estos nanomateriales, que incluyen 6xidos de aluminio
(Al205), didxido de titanio (TiO:), 6xido de zirconio (ZrO:) y o6xido de silicio (SiO2),
presentan caracteristicas Unicas debido a su elevada relacién superficie/volumen y su
capacidad para actuar como agentes nucleantes durante los procesos de sinterizacion. A nivel
microestructural, la incorporacion controlada de estos nano-6xidos en matrices porcelanicas
genera interfaces hibridas que modifican significativamente los mecanismos de densificacion,
promoviendo la formacion de fases cristalinas de alta resistencia y mejorando la cohesion
intercristalina del material compuesto resultante.

En la Facultad de Ingenieria Mecanica y Eléctrica (FIME) de la Universidad Auténoma de Nuevo
Ledn se han llevado a cabo estudios sobre diferentes enfoques nanotecnoldgicos para reforzar
mecanicamente la matriz porceldnica triaxial de grado eléctrico. La adicion de particulas a escala
nanométricas de alimina (Al>Os3), circonia (ZrO,) y titania (TiOz) ha mostrado respuestas
sobresalientes en la mejora de las propiedades mecénicas tanto en flexion como en compresion,
asi como en el comportamiento dieléctrico del material #19!,

Aun considerando los avances significativos en el area de cerdmicas nanocompuestas, persisten
desafios técnicos importantes que limitan la implementacion exitosa de nano-6xidos en cuerpos
porcelanicos hibridos. La tendencia natural de las nanoparticulas a producir aglomerados
atribuidos a fuerzas de van der Waals y atraccion electrostatica representa uno de los obstaculos
principales, ya que la aglomeracion compromete la dispersion homogénea y reduce la efectividad

del refuerzo M,

La compatibilidad quimica entre los nano-6xidos y la matriz porcelanica constituye otro aspecto
critico que requiere investigacion detallada. Las reacciones quimicas que pueden ocurrir durante
el tratamiento térmico, incluyendo la formacion de fases secundarias indeseadas o la alteracion
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de la cinética de sinterizacion, pueden afectar negativamente las propiedades finales del material

121 Adicionalmente, la determinacion de concentraciones 6ptimas de nano-6xidos representa un
equilibrio complejo entre la maximizacion del efecto de refuerzo y la preservacion de otras
propiedades importantes como translucidez, estabilidad dimensional y resistencia térmica.

Con base en lo anterior, el proyecto presente tiene como objetivo reemplazar las materias primas
tradicionales por ceniza volante y chamota, para desarrollar matrices porcelanicas hibridas
sostenibles, de bajo impacto ambiental y con caracteristicas similares a las de las matrices
convencionales. Este enfoque estd respaldado por la compatibilidad quimica entre la ceniza
volante, la chamota y la porcelana. El proyecto también contempla la evaluacién de las
caracteristicas fisicas y mecénicas de las matrices hibridas, asi como el analisis de sus
caracteristicas microestructurales. Para ello, se realizaran pruebas de densidad y porosidad, asi
como ensayos mecanicos de compresion, y se llevard a cabo el andlisis de fases y
microestructural.

1.1 Hipotesis

La incorporacion de nano-6xidos cerdmicos de dioxido de titanio (Ti0O2) y alimina (Al.Os) en
concentraciones controladas menores a un 10% mejoraran significativamente las caracteristicas
fisicas, mecanicas y microestructurales de los cuerpos porcelanicos hibridos de grado eléctrico,
sin comprometer su procesabilidad y manteniendo sus caracteristicas estéticas.

1.2 Objetivo General

Evaluar la influencia de la incorporacion de nano-6xidos ceramicos de didxido de titanio (TiO»)
y alimina (Al,O3) sobre las caracteristicas fisico-mecénicas, térmicas y microestructurales de
cuerpos porcelanicos hibridos de grado eléctrico, con el fin de optimizar su composicion para
aplicaciones ceramicas de alto desempefio.
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1.3 Objetivos Especificos

*

% Caracterizar fisicoquimicamente las materias primas iniciales (arcilla, caolin, silice,

X/

feldespato, chamota y ceniza volante) mediante analisis quimico, mineralogico y
granulométrico.

¢ Determinar las propiedades y caracteristicas de los nano-6xidos ceramicos (TiO2 y Al2Os)
incluyendo tamafio de particula y pureza.

% Desarrollar formulaciones de cuerpos porcelanicos hibridos con diferentes
concentraciones de nanoparticulas (1%, 3%, 5% y 8% en peso).

% Determinar las caracteristicas fisicas (densidad y porosidad) de los cuerpos ceramicos
sinterizados.

>

Evaluar las caracteristicas mecanicas (resistencia a la compresion, dureza, tenacidad a la
fractura).

¢ Caracterizar la microestructura mediante microscopia electronica de barrido (MEB) y
analisis de fases por difraccion de rayos X (DRX).

o
*

>

1.4 Justificacion

El desarrollo de materiales ceramicos avanzados ha vivido un crecimiento incesante en las
ultimas décadas, catapultado por la demanda de materiales con propiedades superiores para
aplicaciones en la industria de la construccion, aeroespacial, automotriz y de recubrimientos
protectores. Los materiales cerdmicos tradicionales, aunque poseen caracteristicas valiosas como
resistencia quimica y estabilidad térmica, presentan limitaciones significativas en términos de
tenacidad a la fractura y resistencia mecanica, lo que restringe su aplicaciéon en componentes
estructurales criticos.

La incorporacion de nanoparticulas ceramicas en matrices ceramicas convencionales ha
emergido como una estrategia prometedora para superar estas limitaciones. Los nanocompuestos
ceramicos han demostrado propiedades excepcionales debido a las vias de reforzamiento inicos
que operan a nivel nanométrico '}l La incorporacion de nanofases como fases secundarias
puede inducir incrementos significativos en las propiedades mecéanicas de los materiales, en
términos de dureza, resistencia mecanica a la compresion, tenacidad a la fractura y resistencia a
la fluencia.

El dioxido de titanio (TiO2) y la alimina (Al:Os) nanométrica han sido identificados como
refuerzos particularmente efectivos para materiales ceramicos. Las nanoparticulas de alimina
dispersas refuerzan la matriz vitrea proporcionando una barrera fuerte que causa la deflexion de
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grietas cuando se somete a carga. Las formulaciones ceramicas nanoestructuradas exhiben mayor
resistencia a la flexion y superior voltaje de ruptura que las porcelanas convencionales. Por su
parte, el TiO2 nanométrico ha demostrado ser un agente de reforzamiento efectivo, alcanzando
una mejora del 15% en la microdureza mediante la adicion de nano-TiOs..

La tendencia actual en la industria cerdmica se orienta hacia el desarrollo de composiciones
hibridas que incorporen materiales de desecho industrial, como la ceniza volante y la chamota,
no solo por consideraciones ambientales sino también por las ventajas técnicas que pueden
ofrecer.

La ceniza volante es un subproducto de la combustion del carbon proveniente de las instalaciones
termoeléctricas. Es un residuo particulado fino que representa importantes desafios ambientales
debido a su volumen y composicion quimica. Las caracteristicas de la ceniza volante —como su
morfologia, distribucion de tamano y densidad— dependen de factores como el tipo de carbén
utilizado, la temperatura de combustion y las condiciones de enfriamiento 4151 (Krasnyi et al.,
2021; Chao et al., 2023).

Tipicamente compuesta por microesferas huecas o sélidas con tamafios que varian entre 1y 200
um y densidades comprendidas entre 1.1 y 1.78 g/cm?, la ceniza volante contiene altos niveles
de silice (SiO2) y alumina (Al:Os), lo que la convierte en una materia prima potencial para
aplicaciones en construccion y ceramica %17l (Guzman-Carrillo et al., 2018; Mathapati et al.,
2022). Segun la norma ASTM C618 (2003), la ceniza volante se clasifica como Clase C o Clase
F. La Clase C, derivada del carbon sub-bituminoso o lignito, contiene entre 50—70 % de SiOs,
Al:Os y Fe20s, junto con altos contenidos de CaO y MgO. La Clase F, producida a partir de
carbon bituminoso o antracita, contiene mas del 70 % de los mismos 6xidos, pero con un
contenido de CaO inferior al 10 %, y solo trazas de oxidos alcalinos 416 (Guzméan-Carrillo et
al., 2018; Krasnyi et al., 2021).

Aunque las tasas de reciclaje de ceniza volante han mejorado en los ultimos afios —alcanzando
entre 30-50 % en algunas regiones—, este valor sigue siendo bajo comparado con los més de
500 millones de toneladas generadas anualmente a nivel mundial. La mayor parte de la ceniza
no reciclada termina en vertederos, donde representa riesgos para la calidad del suelo, del aire y
del agua '5171 (Mathapati et al., 2022; Chao et al., 2023).

Algunos paises desarrollados han implementado politicas progresivas para mitigar este
problema. Por ejemplo: China ha desarrollado estrategias industriales verdes centradas en bajas
emisiones y alta eficiencia "8 (Tang et al., 2019); Rusia se ha propuesto reciclar al menos el 50
% de su ceniza volante para 2035; Alemania aplica prohibiciones estrictas de vertido, lo que ha
permitido alcanzar tasas de reciclaje de hasta el 100 %, especialmente en la industria de la
construccion 161 (Krasnyi et al., 2021; Valeev et al., 2022).
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Historicamente, la ceniza volante se utilizaba principalmente como un microrelleno inerte,
debido a su tamafio de particula y morfologia, contribuyendo a la gestion de residuos y generando
beneficios ambientales mediante la sustitucion de materiales ?° (Gupta & Chaudhary, 2020).
Sin embargo, a partir de la década de 1980, su actividad puzoldnica y composicion mineraldgica
llevaron a su adopcién como materia prima secundaria, especialmente en el sector de la
construccion. Desde entonces, sus aplicaciones se han ampliado para incluir: sustitucion parcial
del cemento Portland, sintesis de geopolimeros, baldosas cerdmicas vidriadas, fibras ceramicas,
y refractarios aislantes 1*1-331 (Akhtar et al., 2022; Shukla et al., 2023; Grabias-Blicharz & Franus,
2023). No obstante, algunos usos —como catalizadores y zeolitas— requieren un pretratamiento
costoso, lo que limita su viabilidad econémica 4?51 (Nguyen et al., 2023; Das & Rout, 2023).

Por otro lado, desde mediados del siglo XIX, la porcelana ha sido el material dominante para los
aisladores eléctricos, valorada por su resistencia mecanica, desempeno dieléctrico y resistencia
a la intemperie #6321, Siendo el aislador eléctrico mas utilizado, los aisladores de porcelana
silicea estan tipicamente compuestos por 40—50 % en peso de arcilla, 10-15 % en peso de cuarzo
y 35-45 % en peso de feldespato 31, China es actualmente el mayor productor, fabricando
mas de 1.8 millones de unidades anualmente desde 2017, con un crecimiento proyectado del 16
% para 2022 01 Sin embargo, la rdpida expansion de esta industria también ha generado una
acumulacion significativa de residuos de porcelana, generados tanto durante la fabricacion (por
rechazos en el control de calidad) como al final de su vida til.

A pesar de representar solo alrededor del 5 % del costo de capital de una linea de transmision,
los aisladores pueden llegar a representar hasta el 70 % de los gastos asociados a interrupciones
y aproximadamente el 50 % de los costos de mantenimiento. Su vida util promedio es de
aproximadamente una década !, después de la cual requieren ser reemplazados. Solo en Brasil,
se estima que anualmente se desechan unas 25,000 toneladas de aisladores de porcelana
obsoletos, que en su mayoria terminan en vertederos o basureros ilegales, generando desafios
ambientales y logisticos 42431,

Desde una perspectiva de materiales, estos aisladores desechados constituyen una fuente
potencialmente valiosa de materia prima secundaria. Sus cuerpos ceramicos cocidos—
comunmente denominados chamota—son ricos en fases de mullita y cuarzo, formadas mediante
sinterizacion a alta temperatura (<1200 °C), lo que disminuye la absorcion de agua e incrementa
la resistencia mecanica 4. Investigaciones previas han explorado la valorizacion de aisladores
de porcelana desechados provenientes de la industria eléctrica como materiales cementantes
suplementarios (SCMs, por sus siglas en inglés) o como agregados en compuestos basados en
cemento Portland. Estos estudios han demostrado que el residuo de porcelana finamente molido
exhibe reactividad puzolanica, permitiendo la formacion de fases adicionales de silicato calcico
hidratado (C—S—H) durante la hidratacion del cemento. Esta reaccion contribuye a una mayor
resistencia mecanica, menor porosidad y una mejor durabilidad a largo plazo de los materiales
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resultantes 5481, Dichos hallazgos destacan el potencial del residuo de aisladores de porcelana
como una alternativa viable y sostenible a las materias primas convencionales, apoyando
estrategias de economia circular y reduciendo la huella ambiental de los sectores cementero y de
la construccién. Aunque la reutilizacion de residuos de porcelana en aplicaciones refractarias
sigue siendo poco explorada, estudios aislados han reportado resultados prometedores. Por
ejemplo, Xu et al. (2015) demostraron que los residuos triturados de aisladores eléctricos podrian
emplearse como agregados en fundibles porosos livianos, mejorando el desempefio de
aislamiento térmico 491,

La adicion de ceniza volante y chamota en formulaciones cerdmicas aborda preocupaciones
ambientales importantes.

La industria ceramica es uno de los principales consumidores de materias primas naturales, pero
también tiene la capacidad y el potencial para hacer contribuciones significativas en la solucion
de problemas ambientales mediante el consumo de rechazos sélidos de varias industrias. Este
enfoque de economia circular es cada vez mas valorado tanto por consideraciones regulatorias
como de responsabilidad corporativa.

Si bien existen estudios sobre reforzamiento ceramico con nanoparticulas individuales y sobre
el uso de ceniza volante y chamota en ceramicas, la combinacion especifica propuesta en esta
investigacion - incorporacion simultanea de nano-TiO: y nano-Al:Os en cuerpos porcelénicos
hibridos que incluyen ceniza volante - representa una contribucion original al conocimiento
cientifico.

Los hallazgos de esta investigacion podrian facilitar el desarrollo de nuevos materiales cerdmicos
para aplicaciones estructurales avanzadas, contribuir a la disminucioén del impacto ambiental de
la industria cerdmica mediante la valorizacion de residuos industriales, y proporcionar bases
cientificas para posteriores investigaciones en el area de los nanocompuestos ceramicos hibridos.
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Capitulo II. ANTECEDENTES

2. Introduccion

El desarrollo de materiales ceramicos avanzados representa uno de los desafios mas
significativos en la ciencia e ingenieria de materiales contemporanea, particularmente en la
busqueda de sistemas que combinen propiedades mecanicas superiores con sostenibilidad
ambiental. Este capitulo examina los fundamentos tedricos y experimentales que sustentan la
investigacion sobre la incorporacion de nano-6xidos ceramicos en cuerpos porcelanicos
hibridos, estableciendo el marco conceptual necesario para comprender las innovaciones
propuestas en este campo.

La porcelana, material cerdmico que ha acompanado el desarrollo de la civilizacién durante
mas de dos milenios, constituye el punto de partida de esta revision. Su evolucion desde las
antiguas formulaciones chinas hasta los sistemas contemporaneos de alta tecnologia ilustra
una trayectoria continua de refinamiento técnico y adaptacién a nuevos requerimientos
funcionales. La composicion triaxial tradicional basada en caolin, feldespato y cuarzo, aunque
efectiva para muchas aplicaciones, presenta limitaciones intrinsecas que han motivado la
busqueda de estrategias de modificacion y reforzamiento. En este contexto, la nanotecnologia
emerge como una herramienta transformadora, ofreciendo posibilidades sin precedentes para
la manipulacion de propiedades a escala nanométrica.

La incorporacién de nano-6xidos como alimina, circonia, titania y silice ha demostrado
capacidad para modificar sustancialmente las propiedades mecanicas, térmicas y eléctricas de
las matrices porceldnicas. Los mecanismos de reforzamiento operan a través de fenomenos
complejos que incluyen el refinamiento microestructural, la deflexion de grietas y las
transformaciones de fase inducidas por tension. Estos procesos, documentados
extensivamente en la literatura especializada, establecen las bases cientificas para el disefio de
materiales ceramicos con propiedades optimizadas. Paralelamente, la creciente preocupacion
por la sostenibilidad ambiental ha impulsado investigaciones sobre la incorporacion de
materiales reciclados y subproductos industriales en formulaciones ceramicas, representando
una convergencia entre innovacion tecnologica y responsabilidad ecoldgica.

El presente capitulo sintetiza estos desarrollos, proporcionando una revision comprehensiva
que abarca desde los aspectos fundamentales de la porcelana hasta las aplicaciones mas
sofisticadas de nanotecnologia ceramica, estableciendo asi el contexto necesario para evaluar
el potencial de los sistemas hibridos reforzados con nano-6xidos en aplicaciones industriales
avanzadas.
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2.1 La Porcelana y sus clasificaciones

La porcelana es un material ceramico de naturaleza inorganica que ha ejercido un rol crucial en
el desarrollo de la humanidad, destacando por su belleza, blancura, translucidez,
impermeabilidad, resistencia al choque térmico-quimico y versatilidad. De hecho, es
considerado como el salto tecnologico mas importante dentro de la cerdmica tradicional al
desplazar a la arcilla cocida. Su desarrollo abarca siglos y culturas, desde su nacimiento en la
antigua China hasta su expansion y adaptacion en Europa y otras regiones del mundo.

La invencion de la porcelana se atribuye a China, donde su desarrollo fue un proceso gradual
que comenzd hace aproximadamente 2,000 afios. Su invencion marcd un hito en la historia de
los materiales ceramicos, estableciendo estandares de calidad y belleza que perduran hasta la
actualidad 131,

Durante la dinastia Tang (618-907 d.C.), se lograron avances significativos en la produccion de
ceramica, alcanzando niveles de blancura y translucidez que caracterizan a la porcelana
moderna. Estos logros se consolidaron durante la dinastia Song (960-1279 d.C.), cuando la
porcelana alcanzé una perfeccion técnica y estética notable. La ciudad de Jingdezhen, rica en
depositos de caolin, se transformd en el principal centro de manufactura de porcelana,
manteniendo su prestigio hasta la actualidad.

La composicidn basica de la porcelana china incluye caolin y feldespato, materiales que, al ser
cocidos a temperaturas entre 1,200 y 1,400 °C, producen un material duro, translucido y
vitrificado. Esta combinaciéon de materiales y técnicas de coccién permitid a los artesanos
chinos crear piezas de una calidad y belleza excepcionales, que pronto se convirtieron en
objetos de lujo y deseo en diversas culturas.

La porcelana china no tard6 en convertirse en un bien altamente valorado fuera de sus fronteras.
A través de la Ruta de la Seda, estas piezas llegaron a regiones como Persia y el Imperio
Otomano, donde eran apreciadas por su calidad y estética. En Europa, la porcelana hizo su
aparicion en el siglo XVI, introducida por comerciantes portugueses. Su rareza y belleza la
convirtieron en un simbolo de estatus entre la €lite europea, lo que incentivé a los europeos a
intentar descifrar los secretos de su fabricacion.

La fascinacion europea por la porcelana llevo a numerosos intentos de replicar su produccion.
Sin embargo, fue hasta 1709 cuando el alquimista aleman Johann Friedrich Béttger, bajo el
patrocinio de Augusto el Fuerte de Sajonia, logré desarrollar una formula para producir
porcelana de alta calidad en Meissen. Este logro marco el inicio de la produccion europea de
porcelana, que posteriormente se expandid a otras regiones, incluyendo Inglaterra y Francia.
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En Inglaterra, la busqueda de una porcelana de alta calidad llevé al desarrollo de la "bone china"
o porcelana de hueso. Esta variante se caracteriza por la inclusion de ceniza de hueso en su
composicion, lo que le confiere una mayor blancura y resistencia. Aunque originalmente
desarrollada en Inglaterra en 1748 para competir con la porcelana importada, la porcelana de
hueso se produce actualmente en todo el mundo, incluyendo China.

La porcelana no solo transform¢ las artes decorativas, sino que también impuso un impacto
fehaciente en el comercio y la economia global. Su produccion y comercio fomentaron el
intercambio cultural entre Oriente y Occidente, influyendo en las tendencias artisticas y en la

creacion de rutas comerciales. Ademas, la demanda de porcelana llevo al desarrollo de nuevas
técnicas y estilos en diferentes regiones, adaptandose a los gustos y preferencias locales.

En la actualidad, la porcelana sigue siendo valorada por su estética y funcionalidad. Ademas de
su uso en vajillas y objetos decorativos, sus propiedades la hacen ideal para aplicaciones
tecnologicas e industriales, como en la fabricacion de aislantes eléctricos y equipos de
laboratorio, incluyendo la industria aeroespacial, electronica y biomédica. La evolucion de la
porcelana refleja una combinacion de tradicion y adaptacion a las necesidades contemporaneas,
manteniendo su relevancia en diversas areas.

La complejidad de la porcelana atn radica en su composicién quimica especifica y en los
procesos de fabricacion que requieren un control preciso de las variables de temperatura, tiempo
y atmosfera de coccion. Esta complejidad ha dado lugar a multiples sistemas de clasificacion
que permiten categorizar los diferentes tipos de porcelana segin criterios técnicos,
composicionales y de aplicacion especifica.

2.2 Definicion y Caracteristicas Fundamentales

La porcelana se precisa como un material ceramico elaborado a partir de una mezcla especifica
de materias primas que incluye fundamentalmente caolin, feldespato y cuarzo, cocido a
temperaturas superiores a 1200°C P11,

Los diagramas de equilibrio para ceramicas triaxiales son diagramas ternarios que representan
las composiciones de tres componentes principales, arcilla, cuarzo y feldespato.

Componentes del Sistema Triaxial y sus funciones:

1. Arcilla:
» Proporciona plasticidad para el conformado.
» Aporta alimina (Al2Os) al sistema.
» Se transforma en mullita durante la coccidn.
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2. Cuarzo (Silice):

YV V VYV

Actua como esqueleto o relleno.

Reduce la contraccion de secado.

Facilita el escape de gases durante la coccion.

La adicién de arena silica disminuye su resistencia no cocida y
plasticidad, pero ayuda a facilitar el escape de gases durante el
secado y coccion.

3. Feldespato: Feldespato es un material fundente importante y comun para cuerpos
ceramicos, asi como esmaltes y uno de los tres materiales primos esenciales para el

cuerpo triaxial. El feldespato proporciona la fase vitrea para los cuerpos ceramicos y se
afiaden para disminuir la temperatura de coccion y asi reducir costos.
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Figura 1. Diagrama de equilibrio triaxial
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Este material se caracteriza por presentar las siguientes propiedades distintivas:

Propiedades fisicas: La porcelana presenta una densidad elevada (2.3-2.5 g/cm?), baja
porosidad (<0.5%), y alta resistencia mecanica con valores de resistencia a la flexion que
pueden alcanzar los 160 MPa en porcelanas de alto rendimiento 12!,

Propiedades térmicas: Exhibe excelente resistencia al choque térmico, con coeficientes de
expansion térmica controlados entre 2.0-6.6 pm/m-K, y capacidad de operacion a temperaturas
de hasta 1800°C en aplicaciones industriales especializadas 33!,

Propiedades quimicas: Presenta alta estabilidad quimica, siendo resistente a la mayoria de
acidos y bases, asi como a la corrosion atmosférica, lo cual, la convierte en un producto idéneo

para ser utilizado en entornos agresivos 34,
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2.3 Clasificacion Segun la Composicion y Temperatura de Coccion
2.3.1 Porcelana Dura (Pasta Dura)

La porcelana dura, también conocida como porcelana verdadera o porcelana de pasta dura,
representa el estandar técnico mas elevado en la familia de las porcelanas. Se caracteriza por
contener un minimo del 50% de caolin (Al:Si2Os(OH)4) en su composicion, mezclado con

feldespato como fundente y cuarzo como desengrasante 551,

Figura 2. Plato de porcelana de la dinastia Qing (1644-1911) elaborado con pasta dura decorada en
azul cobalto bajo vidriado.

Composicion tipica:

e Caolin: 50-60%.
o Feldespato: 20-30%.
e Cuarzo: 15-25%.

Caracteristicas tecnicas: La porcelana dura se cuece a temperaturas entre 1300-1500°C,
alcanzando en algunos casos industriales hasta 1800°C. Este proceso de coccion a alta
temperatura produce una completa vitrificacion del material, resultando en un producto
impermeable sin necesidad de esmaltado adicional !'¥. Su resistencia mecanica superior, con
valores de dureza Vickers de hasta 600 HV, la hace adecuada para aplicaciones estructurales y
de alta demanda.

Aplicaciones: Se utiliza en vajillas de alta gama, aplicaciones industriales como aisladores
eléctricos, componentes aeroespaciales, y material de laboratorio que requiere alta resistencia
quimica y térmica 5.
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2.3.2 Porcelana Blanda (Pasta Blanda)

La porcelana blanda constituye una categoria técnicamente distinta que, segun algunos autores,
deberia clasificarse mas apropiadamente dentro del grupo del gres debido a sus caracteristicas
de coccién y microestructura 381,

Subcategorias:

Porcelana artificial de pasta blanda: Desarrollada en Europa durante los intentos de imitar la
porcelana china, utiliza una composicion basada en frita vitrea como sustituto de los materiales
feldespaticos tradicionales. La frita se produce mezclando arena de Fontainebleau, salitre, sal
marina, sosa de Alicante, alumbre de Roma y astilla de alabastro, calentada gradualmente

durante 50 horas hasta vitrificacion 7!,

Figura 3. Porcelana blanda de biscuit blanco de Alcora,

Porcelana natural de pasta blanda: Incorpora fosfato de calcio obtenido por calcinacion de
huesos de ganado como fundente principal, presentando un color caracteristico similar al marfil.
Este tipo incluye la famosa "Bone China" britanica, que contiene tipicamente 25-40% de ceniza
de hueso en su composicion %81,

Parametros de coccion:
e Temperatura de coccion: 1100-1250°C.

e Absorcion de agua: 0.1-0.5%.
e Menor resistencia mecanica comparada con la porcelana dura.

e Mayor translucidez debido a la menor temperatura de vitrificacion 11,
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2.3.3 Porcelana de Ceniza de Hueso (Bone China)

La Bone China representa una innovacion técnica desarrollada principalmente en Inglaterra,
caracterizada por la incorporacion de ceniza de hueso calcinada (Cas(OH)(POa4)s) como
componente fundamental %81,
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Figura 4. Vajilla de porcelana tipo Bone China.

Composicion caracteristica:

e Ceniza de hueso: 25-45%.
e Caolin: 20-25%.

o Feldespato: 25-30%.

e Cuarzo: 15-20%.

Propiedades distintivas: La ceniza de hueso, procesada a aproximadamente 1000°C antes de su
incorporacion, aporta propiedades Unicas que incluyen mayor translucidez, resistencia superior
al impacto, y un caracteristico color blanco calido. Los valores tradicionales de resistencia

mecanica a la flexion oscilan entre 80-120 MPa, con una notable resistencia al desconchado
[58]

2.4 Clasificacion por Aplicacion Técnica
2.4.1 Porcelana Doméstica y Decorativa

Esta categoria abarca la porcelana destinada a vajillas, objetos decorativos y usos domésticos
generales. Se caracteriza por priorizar las propiedades estéticas como la blancura, translucidez

y facilidad de decoracion, manteniendo propiedades mecédnicas adecuadas para el uso cotidiano
1591
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Figura 5. Jarron de porcelana con tapa del siglo XIX pintado con esmaltes
y dorados (Provincia de Canton).

Especificaciones técnicas:

e Absorcién de agua: <0.5%.

e Resistencia a la flexion: 40-80 MPa.

o Temperatura de uso: hasta 150°C.

o Resistencia al lavavajillas: excelente.

e Compatibilidad con microondas: variable segiin composicion.

2.4.2 Porcelana Técnica e Industrial

La porcelana técnica representa la evolucion hacia aplicaciones de alto rendimiento, donde las

propiedades mecdanicas, térmicas y quimicas son prioritarias sobre las consideraciones estéticas
[60]

Subcategorias principales:

Porcelana eléctrica: Optimizada para aplicaciones como aisladores de alta tension,
portalamparas, y componentes electronicos. Presenta valores de rigidez dieléctrica superiores a
15 kV/mm vy resistividad volumétrica >10" Q-cm 71,

Figura 6. Aisladores de la porcelana montados en una subestacion eléctrica.
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Porcelana refractaria: Disenada para aplicaciones a alta temperatura, incluyendo toberas de
reactores, crisoles de laboratorio, y componentes de hornos industriales. Resiste temperaturas
operativas de hasta 1800°C con minima deformacion viscosa 11,

Figura 7. Articulos de porcelana refractaria.

Porcelana quimica: Formulada para maxima resistencia quimica, utilizada en equipos de

proceso, valvulas, y componentes que requieren contacto con medios corrosivos. Cumple con

normas ISO 4791 para material de laboratorio 621,

Figura 8. Articulos de porcelana quimica.

2.4.3 Porcelana Biomédica

Las aplicaciones biomédicas representan uno de los sectores mas exigentes para la porcelana,
requiriendo biocompatibilidad, resistencia al desgaste, y propiedades mecanicas especificas
para cada aplicacion 631,

Figura 9. Implantes para pacientes.
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Porcelana dental: Constituye una aplicacion especializada que utiliza el sistema triaxial

tradicional (feldespato 75-85%, cuarzo 12-22%, caolin >4%) optimizado para propiedades

estéticas y mecanicas especificas del entorno oral 641,

-

Figura 10. Coronas dentales de porcelana.

Clasificacion segun composicion quimica:

e Feldespaticas: Base tradicional con excelentes propiedades opticas.
e Aluminosas: Reforzadas con 6xido de aluminio para mayor resistencia.
e Circoniosas: Incorporan circonia para maxima tenacidad.

Las porcelanas dentales modernas incorporan modificaciones como la sustitucion parcial de
feldespato por hueso bovino tratado térmicamente, demostrando mejoras en blancura y brillo

sin comprometer las propiedades mecanicas ¢4,

2.5 Clasificacion por Proceso de Manufactura
2.5.1 Porcelana Tradicional

El proceso tradicional implica conformado manual o semi-automatizado, secado controlado, y
coccion en hornos convencionales con ciclos térmicos de larga duracion (tipicamente 12-24

horas para completar el ciclo de coccién) 61,

2.5.2 Porcelana Industrial Avanzada

Los procesos industriales modernos incorporan tecnologias de conformado como prensado
isostatico, colada en barbotina de alta densidad, y técnicas de sinterizacién avanzada que

incluyen sinterizacion asistida por microondas y procesos de atmosfera controlada 63,
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Porcelana técnica vs. esmaltada:

e Porcelana técnica: Color homogéneo en masa, alta densidad, absorcion <0.1%
e Porcelana esmaltada: Recubrimiento superficial vitreo, mayor variedad decorativa,

absorcion <0.5% 1661,

2.6 Control de Calidad y Clasificacion Industrial
2.6.1 Sistemas de Clasificacion por Calidad

La industria porcelanera ha desarrollado sistemas estandardizados de clasificacion de calidad

basados en criterios objetivos de evaluacién visual y funcional 321,

Primera calidad: Cuerpo plano y recto sin deformaciones, esmalte uniforme, ausencia de
defectos superficiales, dimensiones dentro de tolerancias especificadas.

Segunda calidad: Ligeras deformaciones admisibles, variaciones menores en el esmalte,
pequeias imperfecciones que no afectan la funcionalidad.

Tercera calidad: Defectos visibles, pero funcionalidad conservada, utilizada frecuentemente
para aplicaciones industriales donde la estética es secundaria.

2.7 Porcelana para Aisladores Eléctricos: caracteristicas, propiedades, composicion

La porcelana ha cumplido un papel fundamental en el desarrollo de los aisladores eléctricos,
como componentes indispensables en la transmision y distribucion de energia eléctrica. Este
material ceramico ha sido valorado por sus excepcionales propiedades aislantes, durabilidad y
resistencia a condiciones ambientales adversas. A lo largo de la historia, la porcelana ha sido
el material preferido para la fabricacion de aisladores eléctricos, contribuyendo
significativamente al desarrollo y expansion de las redes eléctricas a nivel mundial.

Origenes de los Aisladores Eléctricos de Porcelana

La necesidad de aisladores eléctricos surgidé con la implementaciéon de las primeras lineas
telegraficas en el siglo XIX. Inicialmente, se utilizaron materiales como vidrio y madera
impregnada de resina para aislar los conductores eléctricos de los postes de soporte. Sin
embargo, estos materiales presentaban limitaciones en términos de durabilidad y rendimiento
en condiciones climaticas adversas. La porcelana emergié como una solucién superior debido
a sus caracteristicas aislantes y de resistencia mecanica.

La adopcion de la porcelana en la manufactura de aisladores eléctricos se afianz6 a finales del
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siglo XIX y principios del XX, coincidiendo con la expansion de las redes de transmision de
energia eléctrica. Empresas pioneras en la produccion de aisladores de porcelana comenzaron

a establecerse en Europa y América, sentando las bases para una industria especializada en
este campo.

A lo largo del siglo XX, el desarrollo de los aisladores de porcelana experimentd avances
significativos. La investigacion en materiales y procesos de fabricacion permitio mejorar las
caracteristicas dieléctricas y mecanicas de la porcelana utilizada en aisladores. Se

desarrollaron diferentes tipos de aisladores de porcelana para adaptarse a diversas

aplicaciones, incluyendo:

Aisladores de poste: utilizados para soportar conductores en lineas de transmision y
distribucion. Empleados en lineas de distribucion de media y baja tension, los
aisladores de poste estan disenados para soportar conductores de forma rigida. Se
montan directamente sobre estructuras de soporte y estan disefiados para resistir
esfuerzos mecanicos significativos, incluyendo el peso de los conductores y las fuerzas
ambientales. Su construccidén robusta y su capacidad para soportar cargas mecanicas
los hacen ideales para aplicaciones donde la estabilidad y la resistencia son cruciales.
Aisladores de suspension: empleados en lineas de alta tension para sostener los
conductores desde estructuras de soporte. Estos aisladores se utilizan principalmente en
lineas de transmision de alta tension. Consisten en una serie de discos de porcelana
conectados en cadena, donde cada disco soporta una parte del voltaje total. Este disefio
modular permite ajustar el nimero de discos segiin el nivel de tension requerido.
Ademas, su configuracion suspendida proporciona flexibilidad ante cargas dinamicas,
como las causadas por el viento o el hielo, reduciendo el riesgo de fallos mecénicos.
Los aisladores de suspension son especialmente utiles en lineas de alta tension, donde se
requiere una distancia de aislamiento considerable.

Aisladores de pasamuros: disefiados para permitir el paso de conductores a través de
paredes o estructuras, manteniendo el aislamiento eléctrico Estos aisladores permiten
el paso seguro de conductores eléctricos a través de paredes o estructuras,
manteniendo el aislamiento adecuado. Son comunes en subestaciones y equipos
eléctricos donde es necesario separar fisicamente diferentes secciones mientras se
mantiene la continuidad eléctrica. Su disefio asegura que no haya fugas de corriente y
que las diferentes partes del sistema estén adecuadamente aisladas entre si.

Aisladores de espiga: utilizados en lineas de distribucidon de baja tension, los aisladores
de espiga se montan sobre una espiga o perno y sostienen el conductor en su ranura
superior. Son adecuados para aplicaciones donde las cargas mecanicas no son
excesivas y se requiere una instalacion sencilla y econdmica. Su disefio compacto y
facilidad de instalacion los hacen populares en 4reas rurales y en sistemas de
distribucion menos complejos.
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La estandarizacion de disefios y especificaciones técnicas contribuy6 a la produccion en masa
y a la intercambiabilidad de componentes, facilitando el mantenimiento y expansion de las
redes eléctricas.

La eleccion de la porcelana como material para aisladores eléctricos se debe a una
combinacion de propiedades fisicas, quimicas y eléctricas que la hacen ideal para este
proposito:

e Alta resistencia dieléctrica: la porcelana puede soportar altos voltajes sin permitir el
paso de corriente eléctrica.

e Durabilidad y resistencia mecanica: es capaz de soportar cargas mecanicas
significativas, incluyendo el peso de los conductores y las fuerzas generadas por el
viento

e Estabilidad Térmica: La porcelana mantiene sus caracteristicas mecanicas y eléctricas
en un extenso rango de temperaturas, lo que es esencial para su desempefio en
diferentes condiciones climaticas y operativas.

e Resistencia a la intemperie y a la corrosion: la porcelana mantiene sus propiedades en
diversas condiciones ambientales, incluyendo humedad, contaminacion y variaciones
de temperatura.

e Baja absorcion de agua: su estructura densa y vitrificada minimiza la absorcion de
humedad, reduciendo el riesgo de fallos eléctricos.

Estas caracteristicas aseguran un desempefio confiable y una larga vida util de los aisladores de
porcelana en instalaciones eléctricas.

Ademas del disefio y la aplicacion, los aisladores de porcelana se clasifican segin sus
propiedades técnicas y materiales especificos utilizados en su fabricacion.

Composicion de la Porcelana:

La porcelana utilizada en aisladores eléctricos suele estar compuesta por una mezcla de caolin,
feldespato y cuarzo. Esta combinacion proporciona una alta resistencia mecanica y excelentes
propiedades dieléctricas. La proporcidon exacta de estos componentes puede variar segun las
especificaciones requeridas, permitiendo ajustar caracteristicas como la resistencia mecanica a
la flexion, la porosidad y la resistencia al impacto.

Dependiendo de las exigencias especificas de cada aplicacion, la composicion de la porcelana
puede ajustarse para optimizar ciertas propiedades. Estas variaciones permiten que los
aisladores se adapten a diferentes niveles de tension, condiciones ambientales y requisitos
mecanicos.

e Aisladores para Alta Tension: En aplicaciones de alta tension, es crucial que la
porcelana tenga una alta resistencia dieléctrica y mecanica. Para lograr esto, se puede
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aumentar la concentracion de alimina en la mezcla, lo que mejora la resistencia
eléctrica y la durabilidad del aislador.

e Aisladores para Ambientes Contaminados: En zonas con alta contaminacion industrial
o salina, los aisladores estdn expuestos a condiciones que pueden comprometer su
rendimiento. Para estos entornos, se desarrollan porcelanas con superficies altamente
vitrificadas y lisas, que reducen la acumulacion de contaminantes y facilitan la
limpieza, minimizando el riesgo de descargas superficiales.

e Aisladores de Linea de Transmision: Estos aisladores requieren una combinacion de
resistencia mecénica y eléctrica, asi como una alta resistencia a la flexion para resistir
el peso de los conductores y las fuerzas ambientales. La composicion de la porcelana en
este caso se ajusta para proporcionar una estructura robusta y una superficie que minimice
las pérdidas eléctricas.

Resistencia Mecdnica:

La resistencia a la compresion es una de las principales ventajas de la porcelana. Por ello, los
disefios de aisladores suelen estar orientados a maximizar la capacidad de la porcelana para
soportar cargas compresivas. Esta propiedad es especialmente relevante en aisladores de poste
y de pasamuros, donde las fuerzas mecanicas son predominantes.

Resistencia a la Contaminacion:

En entornos con altos niveles de contaminaciéon, como areas industriales o costeras, los
aisladores de porcelana pueden estar disefiados con perfiles especiales que minimizan la
acumulacion de contaminantes. Estos disefios incluyen superficies lisas y formas que facilitan
el escurrimiento del agua, reduciendo el riesgo de formacion de caminos conductores en la
superficie del aislador. Ademas, se pueden aplicar recubrimientos hidrofébicos para mejorar
ain mas su rendimiento en condiciones adversas.

Resistencia Térmica:

La porcelana posee una alta estabilidad térmica, lo que le posibilita desempefiarse en un
extenso rango de temperaturas sin degradarse. Esta propiedad es crucial en aplicaciones donde
los aisladores estdn expuestos a variaciones térmicas significativas, sosteniendo un
rendimiento constante y una larga vida util. La capacidad de la porcelana para mantener sus
propiedades mecanicas y eléctricas bajo condiciones de calor extremo, la convierte perfecta
para su aplicacion en diferentes condiciones ambientales.

Ventajas de los Aisladores de Porcelana
La eleccion de la porcelana como material para aisladores eléctricos se debe a una serie de
ventajas inherentes:

e Durabilidad: la porcelana es resistente al envejecimiento y mantiene sus propiedades a
lo largo del tiempo, incluso bajo condiciones ambientales adversas.
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e Resistencia a la Corrosion: a diferencia de otros materiales, la porcelana no se corroe,
lo que la hace ideal para entornos hiimedos o contaminados.

e Mantenimiento Reducido: gracias a su durabilidad y resistencia, los aisladores de
porcelana requieren menos mantenimiento, lo que se traduce en costos operativos mas
bajos.

e Estabilidad Eléctrica: la porcelana ofrece un rendimiento eléctrico consistente,
esencial para la fiabilidad de los sistemas de transmision y distribucion de energia.

Los aisladores de porcelana se emplean en una extensa diversidad de aplicaciones dentro de la
industria eléctrica:

e Lineas de transmision y distribucion: soportan y aislan los conductores eléctricos en
sistemas de alta y media tension.

e Subestaciones eléctricas: utilizados en equipos como interruptores, seccionadores y
transformadores para garantizar el aislamiento adecuado entre componentes
energizados y estructuras de soporte.

e Sistemas ferroviarios: empleados en lineas de electrificacion para trenes,
proporcionando aislamiento y soporte a los cables de alimentacion.

e Equipos de medicion y proteccion: como transformadores de medida y aparatos de
proteccion que requieren aislamiento confiable para su correcto funcionamiento.

La versatilidad de la porcelana permite su adaptacion a diversas necesidades y condiciones
operativas en el sector eléctrico.

2.7.1 Componentes principales y su influencia en la microestructura

La microestructura de la porcelana es un factor determinante en el rendimiento y la
durabilidad de estos aisladores. Esta sintesis aborda en detalle la microestructura de la
porcelana utilizada en aisladores eléctricos, incluyendo sus componentes principales, la
influencia de los procesos de fabricacion y las propiedades resultantes que hacen de la
porcelana un material ideal para este proposito.

La porcelana para aisladores eléctricos se compone principalmente de tres materiales basicos:
caolin, feldespato y cuarzo. La proporcion y pureza de estos componentes son fundamentales
para obtener las propiedades eléctricas y mecénicas deseadas.

e Caolin: Es una arcilla rica en caolinita que aporta plasticidad a la mezcla y facilita el
modelado durante el proceso de fabricacion. Durante la coccion, el caolin se
transforma en una matriz de mullita y vidrio, proporcionando una estructura
homogénea y mejorando las propiedades mecanicas y dieléctricas del aislador.

e Feldespato: Actia como fundente, reduciendo la temperatura de vitrificacion durante la
coccion. Esto contribuye a la formacion de una fase vitrea que incrementa la densidad
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y la resistencia mecénica del aislador, ademds de incrementar su impermeabilidad. La
cantidad y distribucion de la fase vitrea son cruciales para la microestructura final, ya
que afectan directamente la resistencia mecénica y la durabilidad del aislador.

Cuarzo (Silice): Proporciona rigidez y estabilidad dimensional al aislador. La silice
permanece en gran parte inalterada durante la coccion, actuando como un refuerzo
dentro de la matriz ceramica. La distribucion y el tamafio de las particulas de cuarzo
influyen en la resistencia a la fractura y en la capacidad del aislador para soportar
tensiones térmicas.

El proceso de fabricacion de aisladores de porcelana implica varias etapas clave que afectan
directamente la microestructura y, por ende, las caracteristicas del producto resultante.

Preparacion de la Mezcla: Los materiales base se muelen y se mezclan en
proporciones especificas para obtener una pasta homogénea. La finura de molienda
y la uniformidad de la mezcla son esenciales para asegurar una distribucion homogénea de
las fases en la microestructura final.

Moldeo: La pasta se conforma en moldes que le dan al aislador su forma final. Durante
esta etapa, es esencial controlar la humedad y la plasticidad de la mezcla para evitar
defectos estructurales que puedan comprometer la integridad microestructural del
aislador.

Secado: Una vez moldeado, el aislador se somete a un proceso de secado controlado
para eliminar la humedad residual. Un secado inadecuado puede provocar tensiones
internas y la formacion de grietas, afectando negativamente la microestructura y las
propiedades mecénicas del producto.

Coccion: El aislador seco se cuece en hornos a temperaturas que oscilan entre 1200°C y
1400°C. Durante la coccion, se producen reacciones quimicas y transformaciones de
fase que determinan la microestructura final. La formacion de mullita y la cantidad de
fase vitrea son aspectos criticos que dependen de la temperatura y la duracion de la
coccion. Deshidroxilacion del Caolin (450- 600°C): El caolin pierde agua estructural,
transformandose en metacaolin. Esta reaccion endotérmica es fundamental para las
posteriores formaciones de fases cristalinas. Formacion de mullita y fase vitrea (950-
1250°C): El metacaolin reacciona para formar mullita (3Al205:2Si02), una fase
cristalina que aporta resistencia mecanica y estabilidad térmica. Simultdneamente, el
feldespato se funde parcialmente, generando una fase vitrea que actia como matriz,
mejorando la cohesion y reduciendo la porosidad del material. Sinterizacion y
Vitrificacion (1250-1400°C): La fase vitrea se expande, envolviendo las particulas de
cuarzo y mullita, lo que densifica la estructura y minimiza la porosidad. Este proceso
de sinterizacion es esencial para obtener las propiedades mecénicas y eléctricas
Optimas de la porcelana eléctrica.

La curva de coccion, que define la velocidad de calentamiento y los tiempos de
permanencia en cada etapa, es crucial para controlar las transformaciones de fase y
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evitar defectos en la microestructura. Un control preciso de estos parametros garantiza
una distribucion optima de las fases vitrea, mullita y cuarzo, resultando en un material
con propiedades mecanicas y eléctricas superiores.

La microestructura de la porcelana eléctrica basada en cuarzo estd compuesta por una matriz
vitrea en la que se dispersan cristales de mullita y particulas de cuarzo residual. El control
preciso de la composiciéon y los parametros de coccion es esencial para obtener una
microestructura optima:

e Fase Vitrea: Una cantidad adecuada de fase vitrea es crucial para garantizar la
cohesion de las particulas y eliminar la porosidad. Se recomienda que la porcelana
contenga al menos un 10% en volumen de fase vitrea para asegurar estas propiedades.
Dentro de su microestructura, la fase vitrea lleva a cabo un rol importantisimo en la
optimizacion de estas propiedades. La cantidad, distribucion y composicion de la fase
vitrea pueden afectar significativamente la resistencia mecénica, la porosidad, la
conductividad eléctrica y la resistencia al envejecimiento de estos materiales. La fase
vitrea en las porcelanas eléctricas base cuarzo se forma a partir de fundentes como
feldespato y caolin, que reaccionan durante la sinterizaciéon. Su influencia en la
microestructura incluye:

¢ Relleno de poros: La fase vitrea disminuye la porosidad total, mejorando la
densidad del material.

¢ Distribucion homogénea del cuarzo: Favorece una interfaz estable entre la
matriz ceramica y los cristales de cuarzo, reduciendo tensiones internas.

.

¢ Desarrollo de una red vitrea resistente: Mejora la cohesion de los componentes
ceramicos y reduce la susceptibilidad a fracturas.

La presencia de fase vitrea puede mejorar o deteriorar las propiedades mecanicas de la
porcelana dependiendo de su cantidad y distribucion:
¢ Mayor tenacidad y resistencia a la flexion: Una fase vitrea optimizada permite
absorber esfuerzos mecénicos sin fracturarse.
%+ Control de microfisuras: Reduce la propagacion de grietas al actuar como una
barrera cohesiva.

En concentraciones elevadas, la fase vitrea puede disminuir la rigidez del material y
reducir la resistencia a impactos mecanicos.

La fase vitrea tiene una fuerte influencia en las propiedades dieléctricas de la porcelana
eléctrica:

% Mejora la resistencia dieléctrica: Reduce defectos internos y minimiza la
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presencia de impurezas conductoras.

Disminuye la absorcion de humedad: La continuidad de la fase vitrea impide la
penetracion de agua, lo que mejora la estabilidad eléctrica.

Efecto de una fase vitrea inadecuada: Si contiene inclusiones conductoras o es
excesivamente porosa, puede generar fugas de corriente y disminuir la
eficiencia como aislante.

Para lograr un equilibrio adecuado de la fase vitrea en porcelanas eléctricas base
cuarzo, se utilizan diversas estrategias:
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Eleccion de las adecuadas materias primas: La proporcion de fundentes como
feldespato y caolin debe ajustarse para generar una fase vitrea estable.

Control del proceso de sinterizacion: La temperatura y el tiempo de
sinterizacion determinan la cantidad y distribucion de la fase vitrea.

Disefio de la composicién cerdmica: Se puede incorporar alimina u otros
estabilizadores para mejorar la resistencia mecdnica sin comprometer la
conductividad eléctrica.

Mullita: La formacion de mullita en forma de agujas interconectadas refuerza la matriz

ceramica, mejorando la resistencia mecanica y la estabilidad térmica. Reduce la expansion
térmica y mejora la resistencia al choque térmico.

Cristobalita: Se forma a partir del cuarzo y puede influir en la expansion térmica,
afectando la resistencia al choque térmico. Su transformacion de fase puede inducir

cambios volumétricos que afectan la estabilidad del material.

Cuarzo Residual: Es fundamental controlar la cantidad de cuarzo residual después de la
coccidn, ya que un exceso puede generar tensiones internas y afectar negativamente
las propiedades mecanicas y dieléctricas.

El tamafio de particula del cuarzo afecta la distribucion de fases y la densidad del
material final. Sus principales efectos incluyen:

*
A X4

>

o
25

>

Tamafio de particula grueso (> 45 pm): Favorece la formacion de microfisuras y
defectos internos durante la sinterizacion, lo que reduce la resistencia mecanica
y la uniformidad estructural.

Tamafio de particula fino (< 10 pm): Favorece la densificacion de la porcelana,
reduciendo la porosidad y mejorando la resistencia mecanica.

Distribucion bimodal de particulas: Una mezcla de particulas finas y gruesas
mejora el empaquetamiento de la estructura, aumentando la compactacion y
reduciendo defectos internos.
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El tamafio del cuarzo influye significativamente en la resistencia mecédnica de la
porcelana eléctrica:

¢ Un cuarzo de tamafio fino mejora la resistencia mecanica a la flexion y a la
compresion, ya que reduce la presencia de defectos criticos.

% El cuarzo grueso aumenta la fragilidad, ya que actia como sitios de
concentracion de esfuerzos, facilitando la iniciacioén y propagacion de grietas.

RS

% Una distribucion controlada del tamafio de particula permite optimizar la
relacion entre resistencia mecanica y estabilidad térmica.

La capacidad de aislamiento eléctrico de la porcelana se ve afectada por la distribucion
del cuarzo en la matriz cerdmica:

¢ Un cuarzo fino mejora la continuidad de la fase vitrea, reduciendo la presencia
de defectos y aumentando la resistencia dieléctrica.

% Particulas de cuarzo mas grandes pueden generar discontinuidades en la
estructura, facilitando descargas parciales y disminuyendo la eficiencia del
material como aislante eléctrico.

+¢ La distribucion uniforme de particulas de cuarzo ayuda a mejorar la estabilidad
de la constante dieléctrica y minimizar la absorcion de humedad.

Para optimizar las caracteristicas de la porcelana eléctrica base cuarzo, se emplean

diferentes estrategias de control del tamafio de particula:
% Molienda y clasificacion de cuarzo: Permite ajustar el tamafio de particula
antes de la mezcla con otros componentes ceramicos.

% Optimizacion de la composicion de la mezcla: La combinacion de particulas de
diferentes tamafios puede mejorar la compactacion y reducir defectos.

%+ Control del proceso de sinterizacion: Un adecuado ajuste de la temperatura y el
tiempo de sinterizacion influye en la redistribucion del cuarzo en la matriz y en
la densificacion del material.

2.7.2 Influencia de las fases en las propiedades de la porcelana eléctrica

La proporcion y distribucion de las fases resultantes tras la coccion determinan las
caracteristicas funcionales de la porcelana eléctrica:

e Resistencia Mecanica: La mullita, con su estructura acicular, refuerza la matriz
ceramica, incrementando la resistencia a la flexion y la dureza del material.

e Propiedades Dieléctricas: Una fase vitrea homogénea y una baja porosidad reducen las
pérdidas dieléctricas, mejorando la capacidad de aislamiento eléctrico de la porcelana.

40



Estabilidad Térmica: La presencia equilibrada de mullita y cuarzo confiere al material
una baja expansion térmica, permitiendo que los componentes soporten fluctuaciones
de temperatura sin deformaciones significativas.

Durabilidad y Resistencia a la Intemperie: Una microestructura densa y una superficie
vitrificada protegen al material de agentes ambientales agresivos, prolongando su vida
util y manteniendo sus propiedades a lo largo del tiempo.

La microestructura de la porcelana, definida por la distribucion y la interaccion de
sus fases constituyentes, determina una serie de propiedades que la hacen ideal para su uso en
sistemas eléctricos:

Alta Resistencia Dieléctrica: Una microestructura densa y homogénea minimiza la
presencia de poros y defectos, reduciendo las posibilidades de descargas disruptivas y
mejorando la capacidad del aislador para soportar altos voltajes.

Resistencia Mecénica: La presencia de mullita y una fase vitrea bien distribuida en la
microestructura proporcionan al aislador una alta resistencia mecéanica a la compresion
y a la flexion, permitiéndole soportar cargas mecénicas significativas sin fracturarse.

Estabilidad Térmica: Una microestructura equilibrada con una adecuada proporcion de
fases cristalinas y vitreas asegura que el aislador mantenga sus propiedades mecanicas

y eléctricas en un amplio rango de temperaturas, resistiendo eficazmente las tensiones
térmicas.

Resistencia a la Intemperie y a la Corrosion: Una superficie vitrificada y una

microestructura densa impiden la penetracién de agentes agresivos, protegiendo al
aislador de la degradacion en ambientes adversos y prolongando su vida util.

Influencia de la Microestructura en el Desemperio de los Aisladores
La microestructura de la porcelana no solo afecta las propiedades intrinsecas del material,
sino que también influye en su desempefio operativo en diversas condiciones:

Comportamiento Bajo Cargas Mecénicas: Una microestructura con una distribucion
uniforme de fases y sin defectos criticos permite al aislador resistir esfuerzos
mecanicos, como los causados por el peso de los conductores y las fuerzas
ambientales, sin sufrir danos.

Rendimiento en Condiciones Ambientales Adversas: La densidad y la vitrificacion de
la microestructura reducen la absorcion de humedad y la acumulacion de
contaminantes en la superficie del aislador, disminuyendo el riesgo de descargas
superficiales y mejorando el rendimiento en ambientes contaminados o hiimedos.
Durabilidad y Vida Util: Una microestructura optimizada minimiza la propagacién de
grietas y otros mecanismos de degradacion, asegurando que el aislador mantenga sus
propiedades a lo largo del tiempo y reduciendo la necesidad de reemplazos o
mantenimiento frecuente.
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La microestructura de la porcelana eléctrica basada en cuarzo estd compuesta por una matriz
vitrea en la que se dispersan cristales de mullita y particulas de cuarzo residual. El control
preciso de la composicion y los parametros de coccion es esencial para obtener una
microestructura optima:

e Fase Vitrea: Una cantidad adecuada de fase vitrea es crucial para garantizar la
cohesion de las particulas y eliminar la porosidad. Se recomienda que la porcelana
contenga al menos un 10% en volumen de fase vitrea para asegurar estas propiedades.

e Mullita: La formacion de mullita en forma de agujas interconectadas refuerza la matriz
ceramica, mejorando la resistencia mecanica y la estabilidad térmica.

e Cuarzo Residual: Es fundamental controlar la cantidad de cuarzo residual después de la
coccidn, ya que un exceso puede generar tensiones internas y afectar negativamente
las propiedades mecanicas y dieléctricas.

En las ultimas décadas, la industria de los aisladores eléctricos ha experimentado la
introduccion de nuevos materiales, como los polimeros compuestos, que ofrecen ventajas en
términos de peso y resistencia a vandalismo. Sin embargo, la porcelana continia siendo
ampliamente utilizada debido a su historial comprobado de rendimiento y durabilidad.

Empresas especializadas en la fabricacion de aisladores de porcelana han invertido en
investigacion y desarrollo para mejorar atin mas las propiedades del material y optimizar los
procesos de produccion. Por ejemplo, se han implementado técnicas avanzadas de extrusion y
vitrificado para producir aisladores de mayor tamafo y complejidad, adaptandose a las
demandas de sistemas eléctricos modernos de ultra alta tension.

A medida que las redes eléctricas evolucionan para integrar fuentes de energia renovable y
adaptarse a nuevas demandas, los aisladores de porcelana seguiran desempefiando un papel
crucial. La combinacion de su fiabilidad, durabilidad y capacidad para operar en condiciones
extremas asegura su relevancia continua en el sector eléctrico.

Ademas, la sostenibilidad y el reciclaje de materiales se han convertido en consideraciones
importantes en la industria. La porcelana, siendo un material inerte y no toxico, ofrece
ventajas en términos de impacto ambiental al final de su vida 1til, lo que refuerza su posicion
como material preferido para aisladores eléctricos.
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2.8 Porcelana Hibrida para Aisladores Eléctricos: Innovaciones en Materiales Ceramicos
para Aplicaciones de Alta Tension

Los aisladores eléctricos constituyen elementos fundamentales en los sistemas de transmision
y distribucion de energia eléctrica, siendo responsables de mantener la separacion eléctrica
entre conductores energizados y estructuras de soporte puestas a tierra. Durante décadas, la
porcelana tradicional ha sido el material predominante en la fabricacion de estos componentes
criticos, debido a sus excelentes propiedades dieléctricas, resistencia mecéanica y durabilidad en

condiciones ambientales adversas !¢7l. Sin embargo, los desafios crecientes en la industria
eléctrica, incluyendo el aumento de los niveles de voltaje, la exposicion a ambientes mas
contaminados y la necesidad de reducir los costos de mantenimiento, han impulsado el
desarrollo de materiales cerdmicos avanzados.

La porcelana hibrida emerge como una respuesta tecnoldgica a estas demandas, representando
una evolucion significativa en la ciencia de materiales aplicada a aisladores eléctricos. Este
material innovador combina la matriz tradicional de porcelana con aditivos modernos,
incluyendo o6xidos metdlicos especializados, materiales nanoestructurados y refuerzos
ceramicos, resultando en propiedades superiores que superan las limitaciones de los materiales
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Figura 11. Tipos de aisladores eléctricos.

2.8.1 Composicion y Microestructura de la Porcelana Hibrida

La porcelana hibrida para aisladores eléctricos se caracteriza por una composiciéon quimica
cuidadosamente disefiada que mantiene la base triaxial tradicional mientras incorpora
elementos modificadores estratégicos. La formulacion tipica comprende arcilla caolinitica en
proporciones del 25 al 35%, que proporciona plasticidad durante el conformado y contribuye a
la formacion de la fase vitrea durante la sinterizacion. El cuarzo, presente en concentraciones
del 35 al 45%, actua como material de relleno inerte y contribuye a la reduccion del coeficiente

de expansion térmica del producto final 11,
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El feldespato, incorporado en proporciones del 15 al 25%, funciona como fundente, facilitando
la formacion de fase liquida durante el proceso de coccion y promoviendo la densificacion del
material. La innovacidon en la porcelana hibrida radica en la adicidon controlada de 6xidos
modificadores, como 6xido de titanio (TiO2), 6xido de circonio (ZrO2) y 6xido de aluminio
(AL:Os), que pueden representar hasta un 15% adicional de la composicion total.

La microestructura resultante presenta una matriz vitrea continua reforzada con cristales de
mullita y cuarzo residual, complementada por fases cristalinas secundarias derivadas de los
aditivos hibridos. Esta arquitectura microestructural compleja confiere al material propiedades
mecanicas y eléctricas superiores, mientras mantiene la estabilidad quimica y térmica

caracteristica de la porcelana tradicional [,

2.8.2 Propiedades Eléctricas Mejoradas

Las propiedades eléctricas de la porcelana hibrida representan una mejora sustancial respecto a
los materiales convencionales. La rigidez dieléctrica, pardmetro critico que determina la
capacidad del material para resistir la ruptura eléctrica, alcanza valores superiores a 15 kV/mm
en la porcelana hibrida, comparado con los 12-13 kV/mm tipicos de la porcelana estandar 711,
Esta mejora se atribuye a la reduccion significativa de la porosidad residual y a la formacién de

una microestructura mas homogénea.

El factor de pérdidas dieléctricas, que cuantifica la energia disipada como calor cuando el
material se somete a un campo eléctrico alterno, muestra valores reducidos en la porcelana
hibrida. Los aditivos nanoestructurados contribuyen a minimizar las pérdidas por conduccién y
polarizacion, resultando en un comportamiento dieléctrico mas eficiente "2\, La resistencia
volumétrica, medida de la capacidad del material para resistir el flujo de corriente continua,
supera consistentemente los 10'> Q-cm a temperatura ambiente, manteniéndose estable incluso
a temperaturas elevadas.

La resistencia a descargas parciales constituye otra ventaja significativa de la porcelana hibrida.
Estas descargas, que pueden ocurrir en cavidades o interfaces dentro del material dieléctrico,
representan un mecanismo de degradacion importante en aisladores convencionales. La
microestructura optimizada de la porcelana hibrida reduce la incidencia y severidad de estos

fendmenos, contribuyendo a una mayor confiabilidad operacional ™3I,
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2.8.3 Resistencia Mecanica y Durabilidad

Las propiedades mecanicas de la porcelana hibrida muestran mejoras notables en comparacion
con la porcelana tradicional. La resistencia a la flexion, parametro fundamental para aisladores
sometidos a cargas mecanicas durante su instalacién y operacion, alcanza valores entre 100 y
150 MPa, representando un incremento del 20 al 30% respecto a los materiales convencionales

741 Esta mejora se debe tanto a la reduccion de defectos microestructurales como a los efectos
de refuerzo proporcionados por los aditivos ceramicos.

La tenacidad a la fractura, que mide la resistencia del material a la propagacion de grietas,
muestra incrementos significativos debido a mecanismos de endurecimiento como la deflexion
de grietas y el puente por parte de las fases cristalinas secundarias. Estos mecanismos
contribuyen a una mayor tolerancia al dafio y a una propagacion mas lenta de defectos
preexistentes [,

La resistencia al impacto térmico representa una caracteristica crucial para aisladores expuestos
a variaciones térmicas bruscas. La porcelana hibrida demuestra un comportamiento superior
debido a su coeficiente de expansion térmica optimizado y a su mayor resistencia mecénica.
Los ensayos de choque térmico muestran que el material puede resistir diferencias de

temperatura de hasta 200°C sin experimentar agrietamiento significativo 7%,
2.8.4 Comportamiento en Ambientes Contaminados

La resistencia a la contaminacion ambiental constituye uno de los aspectos mas criticos en el
desempefio de aisladores eléctricos, particularmente en aplicaciones costeras, industriales o
urbanas donde la acumulaciéon de contaminantes puede comprometer las propiedades
dieléctricas. La porcelana hibrida exhibe caracteristicas superficiales mejoradas que reducen la
adherencia de contaminantes y facilitan los procesos de autolimpieza natural.

La incorporacion de aditivos especificos modifica la energia superficial del material,
promoviendo un comportamiento hidrofébico que dificulta la formacién de peliculas
conductivas de humedad sobre la superficie del aislador. Estudios comparativos han
demostrado que la porcelana hibrida mantiene una resistencia superficial superior en

condiciones de alta humedad y contaminacion salina, factores criticos en ambientes marinos
[771

La resistencia a la erosion por factores ambientales, incluyendo lluvia, viento y radiacion
ultravioleta, muestra mejoras sustanciales. La microestructura densificada y la presencia de
fases cristalinas resistentes contribuyen a una menor tasa de degradacion superficial, traducida
en una vida 1til extendida y menores requerimientos de mantenimiento preventivo 78I,
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2.8.5 Proceso de Fabricacion y Control de Calidad

La fabricaciéon de porcelana hibrida requiere adaptaciones especificas en los procesos
tradicionales de manufactura ceramica. La preparacion de las materias primas incluye etapas
de molienda y mezcla optimizadas para garantizar la dispersion homogénea de los aditivos
hibridos. El control granulométrico resulta critico, ya que la distribucion de tamanos de

particula influye directamente en las propiedades del producto final ™!,

El proceso de conformado, tipicamente realizado mediante prensado isostatico o colado en
moldes de yeso, debe considerar las caracteristicas reologicas modificadas de la suspension
hibrida. Los pardmetros de secado requieren ajustes para acomodar las diferentes cinéticas de
eliminacion de humedad asociadas con la presencia de aditivos nanoestructurados.

La etapa de coccion representa el aspecto mas critico del proceso, requiriendo perfiles térmicos
cuidadosamente disefiados para promover las reacciones quimicas deseadas sin comprometer
la integridad dimensional del producto. Las temperaturas maximas tipicamente oscilan entre
1250y 1300°C, con tiempos de permanencia optimizados para cada formulacion especifica 8.

2.8.6 Aplicaciones y Perspectivas Futuras

La porcelana hibrida encuentra aplicaciones preferenciales en sistemas de transmision de extra
alta tension, donde las demandas de desempefio son mas exigentes. Los aisladores de
suspension y tensor fabricados con este material han demostrado un desempefio superior en
lineas de 500 kV y superiores, particularmente en regiones con alta contaminacién ambiental.

Las aplicaciones en subestaciones eléctricas representan otro campo prometedor, donde la
confiabilidad operacional y la reduccion de mantenimiento justifican la inversion en materiales
avanzados. Los aisladores de soporte y paso utilizados en estas instalaciones criticas se
benefician significativamente de las propiedades mejoradas de la porcelana hibrida B,

Las perspectivas futuras incluyen el desarrollo de formulaciones especializadas para
aplicaciones especificas, como ambientes con alta radiacidén, temperaturas extremas o
exposicion a productos quimicos agresivos. La incorporacion de materiales nanoestructurados
avanzados y el desarrollo de recubrimientos funcionales complementarios prometen expandir
alin mas las capacidades de este material innovador.

La porcelana hibrida representa un avance significativo en la tecnologia de materiales para
aisladores eléctricos, ofreciendo mejoras sustanciales en propiedades eléctricas, mecéanicas y de
resistencia ambiental. Su desarrollo exitoso demuestra el potencial de la ingenieria de
materiales para abordar los desafios crecientes de la industria eléctrica moderna.
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La implementacion de la porcelana hibrida en aplicaciones criticas de alta tension contribuye
no solo a la mejora del desempefio operacional, sino también a la sostenibilidad econémica y
ambiental de los sistemas eléctricos mediante la extension de la vida util de componentes
criticos y la reduccion de requerimientos de mantenimiento. Los resultados obtenidos hasta la
fecha validan el enfoque de desarrollo de materiales hibridos como una estrategia efectiva para
la evolucion continua de la tecnologia de aisladores eléctricos.

2.9 Tendencias recientes de conceptos de nanotecnologia para aisladores ceramicos

El advenimiento de la nanotecnologia en las ultimas dos décadas ha creado nuevas oportunidades
para mejorar las ceramicas mas alld de los limites convencionales. Las nanoparticulas,
nanorecubrimientos y otras nano estrategias disefiadas han sido investigadas para mejorar la
resistencia mecanica, propiedades dieléctricas, hidrofobicidad y resistencia a la degradacion
ambiental en diversos sistemas, incluyendo refractarios, vidrios, bioceramicas, cementos y

materiales basados en porcelana B, En la Tabla 1 se resumen los enfoques nanotecnolégicos
para aisladores exteriores de porcelana.
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Tabla 1. Resumen de los enfoques nanotecnologicos para aisladores exteniores de porcelana.
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2.10 Reuso de deshechos o subproductos industriales en matriz porcelanica

La incorporacion de desechos y subproductos industriales en matrices porcelanicas representa
una estrategia fundamental para la sostenibilidad ambiental y la optimizacién de recursos en la
industria ceramica contemporanea. Esta practica, que combina principios de economia circular
con innovacioén tecnologica, ha demostrado ser efectiva tanto para la reduccion de residuos
como para la mejora de propiedades especificas en productos ceramicos.

Diversos residuos industriales han sido evaluados para su incorporacion en la fabricacion de
porcelanas eléctricas:

Residuos de la Industria Ceramica: Incluyen fragmentos de porcelana defectuosa, lodos
resultantes del pulido y polvos de esmalte. Estos desechos, al ser reincorporados,
reducen la necesidad de materias primas virgenes y disminuyen la generacion de
residuos.

Cenizas Volantes: Subproducto de la combustion del carbon en plantas termoeléctricas.
Su alto contenido en silice y alimina las hace adecuadas para reemplazar parcialmente
el caolin en la mezcla ceramica.

Escorias Metalurgicas: Residuos de procesos de fundicion y refinacion de metales.
Pueden aportar 6xidos que actian como fundentes, mejorando la sinterizacion y las
propiedades mecénicas de la porcelana.

Vidrio Reciclado: Fragmentos de vidrio desechado que, al ser molidos, pueden sustituir
al feldespato debido a su capacidad para formar fases vitreas a temperaturas mas bajas.

La utilizacion de residuos industriales en la fabricacion de porcelanas eléctricas ofrece multiples

ventajas:

Ambientales: Se reduce la cantidad de desechos que requieren disposicion final,
minimizando el impacto ambiental. Ademas, disminuye la explotaciéon de recursos
naturales.

Econdmicos: La sustitucién de materias primas tradicionales por residuos puede reducir
los costos de produccion.

Técnicos: Algunos residuos mejoran las propiedades de la porcelana, como la densidad,
resistencia mecanica y conductividad térmica.

A pesar de los beneficios, la incorporacion de residuos industriales presenta desafios:

Variabilidad en la Composicion: Los residuos pueden tener composiciones quimicas
inconsistentes, afectando la calidad del producto final.

Procesamiento Adicional: Algunos desechos requieren tratamientos previos, como
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molienda o purificacion, antes de su uso.

e Regulaciones Ambientales: Es esencial garantizar que los materiales reciclados no
introduzcan contaminantes que puedan liberarse durante la produccién o uso de la
porcelana.

La chamota, tradicionalmente definida como material cerdmico cocido y molido que se
reincorpora a nuevas formulaciones, constituye uno de los ejemplos mas consolidados de

[98]

reutilizacién en la industria ceramica. Segun Dondi et al.”™, la adicion de chamota en

porcentajes del 10 al 30% en peso puede mejorar significativamente la resistencia al choque
térmico y reducir la contraccion durante el secado, mientras que simultdneamente disminuye el
consumo de materias primas virgenes. Esta practica no solo optimiza las propiedades técnicas
del producto final, sino que también contribuye a la gestion eficiente de los residuos generados
durante el proceso productivo.

La chamota porcelanica es un material refractario obtenido a partir de porcelana cocida y
triturada, que puede mejorar la resistencia térmica y mecanica de nuevas formulaciones
ceramicas. La chamota porceldnica estd compuesta principalmente por:

e Silice (Si02)

e Alumina (Al20s)

e Oxidos de hierro (Fe:05)
e Calcio (CaO)

e Magnesio (MgO)

Dependiendo del tipo de porcelana reciclada, la chamota puede presentar diferentes grados de
refractariedad y tamafos de particula, lo que influye en la calidad final del producto ceramico.

Las ventajas de la incorporacion de chamota porcelanica en porcelanas eléctricas son:

e Sostenibilidad ambiental: Reduce la acumulacion de residuos industriales.

e Mejora de propiedades mecanicas: Incrementa la resistencia a la flexion y la dureza del
material.

e Reduccion de costos: Disminuye la dependencia de materias primas virgenes.

e Modificacion en la microestructura: Favorece la formacion de fases vitreas que mejoran
la resistencia a impactos térmicos y mecanicos.

El proceso de incorporacion de chamota porcelanica en la fabricacion de porcelanas eléctricas
comprende varias etapas:
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Preparacion de materias primas: Mezcla homogénea de caolin, feldespato, cuarzo y chamota
porcelanica en proporciones controladas.

e Molienda y tamizado: Reduccion del tamafio de particula para mejorar la reactividad.
e Formado de piezas: Utilizacion de técnicas como prensado o extrusion.

e Secado y coccion: Coccion a temperaturas superiores a 1200°C para favorecer la
sinterizacion y formacion de fases cristalinas y vitreas.

Estudios han demostrado que la incorporacion de hasta un 30% de chamota porceldnica mejora
las propiedades dieléctricas sin afectar negativamente la resistencia mecanica. A
concentraciones mayores, se pueden generar defectos en la estructura cristalina que afectan la
resistencia eléctrica.

Los desafios y consideraciones de la incorporacion de chamota en porcelana eléctrica:

e Variabilidad en la composicion quimica: Las diferencias entre lotes de chamota pueden
afectar la calidad del producto final.

e Reactividad de la chamota: Algunos compuestos pueden afectar la formacion de la fase
vitrea.

e Necesidad de optimizacion de temperaturas de sinterizacion: Para garantizar una
estructura homogénea y libre de defectos.

Por otro lado, la incorporaciéon de ceniza volante procedente de centrales térmicas ha emergido
como una alternativa prometedora para la formulacion de matrices porcelanicas. Heikal et al.
B documentaron que la ceniza volante, rica en silice y alimina, puede sustituir parcialmente
el feldespato en formulaciones ceramicas, reduciendo la temperatura de sinterizacion entre 50-
100°C y mejorando la resistencia mecanica del producto final. Esta sustituciéon no solo
representa una solucion para la disposicion de millones de toneladas de ceniza volante
generadas anualmente, sino que también puede reducir los costos energéticos del proceso de
coccion.

La ceniza volante es un subproducto de la combustion del carbon en plantas termoeléctricas.
Su alto contenido en silice y alimina la hace un material potencialmente viable para la

fabricacion de porcelanas eléctricas.

La ceniza volante esta compuesta principalmente por:

e Silice (Si02)
e Alumina (Al20s)
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e Oxidos de hierro (Fez0s)
e C(Calcio (CaO)
e Magnesio (MgO)

Dependiendo del tipo de carbon utilizado, se pueden clasificar en dos tipos principales:

e Ceniza volante de tipo F: Alto contenido de silice y alimina, con menor cantidad de cal.

e C(Ceniza volante de tipo C: Contiene mayor proporcion de cal, lo que le confiere
propiedades cementantes.

Las ventajas de la incorporacion de ceniza volante en porcelanas eléctricas son:

e Sostenibilidad ambiental: Reduce la acumulacion de residuos industriales.

e Mejora de propiedades mecanicas: Incrementa la resistencia a la flexion y la dureza del
material.

e Reduccion de costos: Disminuye la dependencia de materias primas virgenes.

e Modificacion en la microestructura: Favorece la formacion de fases vitreas que mejoran
la resistencia a impactos térmicos y mecanicos.

El proceso de incorporacion de ceniza volante en la fabricacién de porcelanas eléctricas
comprende varias etapas:

e Preparacion de materias primas: Mezcla homogénea de caolin, feldespato, cuarzo y
ceniza volante en proporciones controladas.

e Molienda y tamizado: Reduccion del tamafio de particula para mejorar la reactividad.
e Formado de piezas: Utilizacion de técnicas como prensado o extrusion.

e Secado y coccion: Coccion a temperaturas superiores a 1200°C para favorecer la
sinterizacion y formacion de fases cristalinas y vitreas.

Estudios han demostrado que la incorporacion de hasta un 30% de ceniza volante mejora las
propiedades dieléctricas sin afectar negativamente la resistencia mecanica. A concentraciones
mayores, se pueden generar defectos en la estructura cristalina que afectan la resistencia

eléctrica.

Los desafios y consideraciones de la incorporacion de ceniza volante en porcelana eléctrica:

e Variabilidad en la composicion quimica: Las diferencias entre lotes de ceniza volante
pueden afectar la calidad del producto final.

52



e Reactividad de la ceniza volante: Algunos compuestos pueden afectar la formacion de
la fase vitrea.

e Necesidad de optimizacion de temperaturas de sinterizacion: Para garantizar una
estructura homogénea y libre de defectos.

La viabilidad técnica de estos materiales secundarios depende fundamentalmente de su
composicion quimica y mineralégica. Cultrone y Sebastian 1% establecieron que la efectividad
de los subproductos en matrices porceldnicas esta directamente relacionada con su contenido
de fase vitrea y la presencia de o0xidos fundentes, que facilitan la formacion de fase liquida
durante la coccion y promueven la densificacion del cuerpo cerdmico. Los autores enfatizan
que la caracterizacion exhaustiva mediante técnicas como difraccion de rayos X y analisis
térmico diferencial es esencial para predecir el comportamiento de estos materiales durante el
procesamiento.

Desde una perspectiva microestructural, la incorporacion de desechos en matrices porceldnicas
genera modificaciones significativas en la porosidad y distribucion de fases del material
resultante. Karamanov et al. "] observaron mediante microscopia electronica de barrido que
la adicion controlada de residuos vitreos puede generar microestructuras mas homogéneas, con
reduccion en el tamafio promedio de poros y mejor interconexion entre las fases cristalinas y
vitreas presentes en el sistema.

La optimizacién de formulaciones que incorporan subproductos requiere consideraciones
especificas respecto a los pardmetros de procesamiento. Andreola et al. "%l demostraron que
la temperatura y tiempo de coccion deben ajustarse cuidadosamente cuando se utilizan
materiales reciclados, ya que estos pueden presentar comportamientos de sinterizacion
diferentes a los materiales convencionales. Los autores reportaron que formulaciones con 15-
20% de residuos ceramicos requieren incrementos de temperatura de 20-40°C para alcanzar
niveles de densificacion equivalentes a las composiciones estandar.

El impacto ambiental positivo de estas practicas ha sido cuantificado mediante analisis de ciclo
de vida. Marzouk et al. "% calcularon reducciones de hasta 35% en las emisiones de CO-
asociadas a la produccion de baldosas ceramicas cuando se incorpora 25% de ceniza volante en
la formulacion, considerando tanto la reduccion en el consumo de materias primas como la
menor temperatura de procesamiento requerida.

Las propiedades funcionales de los productos resultantes han sido ampliamente estudiadas,
evidenciando que la incorporacion de desechos puede mantener o incluso mejorar el desempefio
técnico. Phonphuak y Chindaprasirt 1% reportaron que formulaciones porceldnicas con 20%
de ceniza de cascara de arroz exhibieron resistencias a la flexion superiores en 15% comparadas
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con formulaciones convencionales, atribuyendo este comportamiento a la alta reactividad
puzolanica de la ceniza y su contribucion a la formacion de fases densas durante la coccion.

La implementacion industrial de estas tecnologias enfrenta desafios relacionados con la
variabilidad composicional de los residuos y la necesidad de sistemas de control de calidad
adaptados.

Pontikes y Angelopoulos %]

enfatizaron la importancia de establecer protocolos de
caracterizacion estandarizados para subproductos destinados a aplicaciones ceramicas,
incluyendo analisis quimico, mineraldgico y evaluaciéon de comportamiento térmico, como

prerrequisitos para su incorporacion exitosa en procesos industriales.

En sintesis, la reutilizacion de desechos y subproductos en matrices porcelanicas representa una
estrategia técnicamente viable y ambientalmente beneficiosa que requiere enfoques integrados
de caracterizacion, optimizacién de formulaciones y control de procesos para maximizar tanto
el desempefio técnico como el impacto ambiental positivo de estas innovaciones.

2.11 Adicion de nanoparticulas en la porcelana eléctrica

En 2004, Goeuriot y su equipo de investigacion '?8! examinaron cémo la incorporacion de
nano-aliimina afectaba la reactividad y caracteristicas mecanicas de una porcelana eléctrica
con alto contenido de alimina. Los hallazgos revelaron que la incorporacion de nano-alimina
derivada de gel de bohemita increment6 la resistencia flexural del material porcelanico sin
procesar gracias al desarrollo de puentes de hidréogeno en las combinaciones cerdmicas.
Adicionalmente, se observd una mejora en la resistencia flexural del 10% en las piezas crudas
y del 15% en las sinterizadas comparadas con aquellas sin nanoparticulas. Este reforzamiento
se atribuy¢ al incremento en la generacion de mullita y la reduccion del didmetro de los poros
en el material ceramico.

Zhuang y su grupo?®!, en 2010, exploraron el uso de un revestimiento nanométrico de
dioxido de titanio para optimizar el funcionamiento de aisladores cerdmicos en ambientes
contaminados. Los experimentos demostraron que las capas de n-TiO; aplicadas en los
aisladores potenciaron su capacidad de autolimpieza y mejoraron en un 6% el voltaje de
descarga en condiciones humedas de corriente alterna, comparado con aisladores no tratados.

Contreras!®!, en 2014, incorporé nanoparticulas de 6xido de aluminio y éxido de circonio en
una formulacidon ceramica triaxial rica en silice, analizando su impacto en las caracteristicas
eléctricas y mecanicas mediante pruebas de laboratorio y prototipos. En laboratorio, las
incorporaciones (0-8% por peso) incrementaron la resistencia flexural hasta en 38% respecto
a la muestra control. Los prototipos exhibieron aproximadamente 20% de mejora mecanica
con adiciones del 0-1% por peso comparado con la formulacidn original. Las caracteristicas
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dieléctricas mejoraron hasta 30% gracias a estas nanoparticulas. El fortalecimiento mecanico
y microestructural resulté de una mayor compactacion del material y el incremento de mullita.

Alonso de la Garza®!, en 2020, analiz6 como la incorporacion de nano-diéxido de titanio (en
proporciones de 1, 3, 5y 8% en peso) afectaba el proceso de sinterizaciéon en muestras
compactadas uniaxialmente de porcelana triaxial para usos eléctricos. Las formulaciones
nanoestructuradas presentaron una resistencia mecanica superior en aproximadamente 65%
respecto a la porcelana silicea convencional. Las nanoparticulas de TiO> generaron esfuerzos
compresivos (actuando como pretensores) en la matriz vitrea, producto de las diferencias en
sus coeficientes de dilatacion térmica. Asimismo, estas particulas distribuidas funcionaron
como obstaculos efectivos, provocando el desvio de fisuras bajo carga.

En mayo de 2020"3% Desouky y su equipo analizaron las propiedades aislantes y fisicas de
materiales ceramicos dieléctricos de alto voltaje modificados con nanosilice. Se elaboraron
muestras con adiciones del 5, 10 y 15% por peso, evaluandose sus caracteristicas fisicas y
dieléctricas bajo diferentes temperaturas de sinterizacion (1100-1400°C). Los datos obtenidos
indicaron que mayores cantidades de nanosilice resultaron en mejores propiedades fisicas y
dieléctricas, ya que las temperaturas de sinterizacion mas elevadas incrementaron la
proporcion de fase vitrea en la estructura del material.

La presente investigacion busca verificar los efectos positivos que produce la incorporacion
de nanoparticulas de 6xido de aluminio y 6xido de titanio en una formulacion ceramica
hibrida elaborada a partir de chamota y ceniza volante de origen industrial. Este trabajo se
fundamenta en los resultados favorables documentados en estudios previos, donde se ha
demostrado que la adicion de estos nanomateriales genera mejoras significativas en las
propiedades mecanicas y eléctricas de las porcelanas. Tal como evidenciaron investigadores
como Goeuriot con nano-alimina, Alonso de la Garza con nano-titania, y otros autores que
reportaron incrementos en la resistencia mecanica de hasta 65%, mejoras en propiedades
dieléctricas del 30%, y optimizacion del rendimiento bajo condiciones adversas, este estudio
pretende confirmar que dichos beneficios también se manifiestan cuando se emplean
materiales reciclados industriales como base de la matriz ceramica, contribuyendo asi al
desarrollo de materiales sostenibles con propiedades mejoradas.
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Capitulo ITII. EXPERIMENTACION

A través de este capitulo, se reporta la caracterizacion de las materias primas que seran usadas
para la fabricacion de las probetas experimentales porceldnicas hibridas. Posteriormente, se
establecerd la dosificacion de cada materia prima para elaborar las formulaciones de matrices
porcelanicas experimentales con el objetivo de evaluar el impacto en las propiedades mecano-
fisicas finales al incorporar las nanoparticulas ceramicas en la matriz porcelanica hibrida.
Seguido a esto, se describe el proceso de fabricacion de las probetas experimentales
porcelanicas hibridas. Finalmente, se describiran las técnicas de caracterizacion utilizadas para
el analisis de propiedades de las matrices hibridas con adicion de nanoparticulas.

3. Caracterizacion de las materias primas

Basados en la literatura cientifica y principalmente al estudio realizado por Bastida Bernal en
el 2021, se seleccionaron las materias primas utilizadas en la presente investigacion para la
elaboracidon de una matriz porcelanica hibrida de grado eléctrico, la cual opera como muestra
de control o referencia, cuyos constituyentes son: arcilla, caolin, silice, feldespato, chamota y

ceniza volante 191,

Por otro lado, numerosos estudios han constatado la efectividad del uso de los conceptos
nanotecnologicos, tales como la incorporacion de nanoparticulas para mejorar las propiedades
finales de cuerpos ceramicos. En algunos de estos estudios, abordan el mejoramiento especifico
de cuerpos porcelanicos de grado eléctrico a través de la adicion de nanoparticulas.

En base al andlisis de informacion®*128121 ge eligi6 el uso y los porcentajes de particulas a
escala manométrica de dioxido de titanio (TiO»-titania) y alimina (Al>Os3) para evaluar la

influencia de su incorporacion en las propiedades de la matriz porcelanica hibrida de control.

En la Tabla 2 se describe de forma general la funcionalidad de cada materia prima en la matriz
porcelanica hibrida.

Como es bien sabido en las matrices porceldnicas, la arcilla, que en este caso se hizo de una
arcilla conocida como K-blend aporto la plasticidad en el conformado. Asi mismo, se destaca
la adicion de la arcilla Caolin, la cual provee alta concentracion de Al>O;. El cuarzo realiza un
papel clave en el desarrollo de cuerpos porcelanicos, ya que reduce la contraccion y funge como
esqueleto, soportando los cambios piroplasticos. Por ultimo, el material de reuso, la chamota
posee una quimica similar a los cuerpos porcelanicos sinterizados, mediante su uso se
pretende aprovechar los beneficios de las fases cristalinas presentes en ella, principalmente, la
mullita. Y la ceniza volante, la cual contiene mullita.
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Es importante sefialar que el tamano de particula medio que se presenta en las tablas fue
determinado con la ayuda del método granulométrico de difraccion por laser (HORIBA laser
modelo LA-950). El andlisis fue llevado a cabo en medio acuoso usando una proporcion de 250
ml de agua destilada por cada 5 g de material, hexametafosfato de sodio como agente
dispersante y una agitacion mecanica a alta velocidad (17,000 rpm) fue usada durante 10 min.

Tabla 2. Materias primas para la elaboracion de matrices porcelanicas hibridas nanoestructuradas y
sus principales caracteristicas.

Materias Primas Funcién Tamaiio de

particula
(GE)

Arcilla (K-blend) Plasticidad de conformado

_ Resistencia en verde 1.60pm Uso industrial
Caolin Plasticidad de conformado

_ Resistencia en verde 11.43um Uso industrial
Feldespato Fundente

_ Reductor de porosidad 21.24pm Uso industrial
Cuarzo Relleno

_ Reduce la contraccion 21.74pm Uso industrial
Chamota Origen de mullita Desecho industrial
Ceniza volante Origen de mullita Desecho industrial
Nano-aliimina Mejorar desempefio mecanico

e | e
Nano-titania Mejorar desempefio mecéanico

_ 10-30nm Analitico

3.1 Fluorescencia de rayos X (FRX)

La técnica de Fluorescencia de Rayos X se basa en el estudio de las emisiones de
fluorescencia generadas después de la excitacion de una muestra mediante una fuente de rayos
X. La radiacion incide sobre la muestra excitando los dtomos presentes en la misma, que
emiten a su vez radiacion caracteristica denominada Fluorescencia de Rayos X.

Esta radiacion, convenientemente colimada, incide sobre un cristal analizador (con espaciado
interatomico d) que la difracta en un dngulo (8) dependiente de su longitud de onda (1) por la
ley de Bragg (sen 6 =n)\/2d). Un detector que puede moverse sobre un determinado rango de
dicho angulo mide el valor de la intensidad de radiacion en un angulo determinado y por tanto
para una longitud de onda especifica, que es funcion lineal de la concentracion del elemento
en la muestra que produce tal radiacion de fluorescencia.
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El espectro de emision de rayos X caracteristicos es relativamente sencillo y la emision de
rayos X es gobernada por las reglas de seleccion definidas por la teoria de la mecéanica
cuantica. Asi, la energia de los rayos X emitida es convertida a longitud de onda especifica, la
cual es unica para cada elemento y esto nos permite hacer una clara e inequivoca
identificacion de los elementos presentes en el material a analizar. Ademas de utilizar la
energia o longitud de onda de los rayos X emitidos para la identificacion de elementos, la
intensidad de los rayos X permite el andlisis cuantitativo. Las intensidades de los rayos X son
directamente proporcionales a la concentracion del elemento. En cuanto mas intensa es la
emision o fluorescencia en mayor cantidad se encuentra el elemento a cuantificar. Para la
cuantificacion elemental en una muestra se requieren de estandares; eso es, un determinado
elemento en algin material en concentraciones conocidas. Los estandares se utilizan para
hacer una comparacion directa con la muestra a analizar. Esto se realiza mediante la
comparacion con una curva de calibracion.

Previo a la fabricacion de probetas experimentales, se realizo el analisis quimico por medio de
la técnica de fluorescencia de rayos-X a las materias primas utilizadas, las cuales son
constituyentes de la matriz porcelanica hibrida. El equipo de fluorescencia de rayos-X utilizado
para el analisis de composicion quimica es un espectrometro de la marca Philips con nimero
de modelo PW 2400 como el mostrado en la ilustracion 1.

Iustracién 1. Espectrometro de Fluorescencia de Rayos X-Philips PW 2400
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La procedencia de la materia prima es la siguiente: la chamota fue proveida por la empresa
Prolec GE-Celeco, la cual es referida como porcelana de grado eléctrico sinterizada de rechazo
por los sistemas de calidad. La ceniza volante fue adquirida a través de la empresa Comision
Federal de Electricidad (CFE) “Carbon II” Nava, Coahuila. El caolin, cuarzo y feldespato
fueron proveidos por Covia, Nuevo Ledn, México. Mientras que la arcilla denominada K-blend
fue proveida por Imerys Ceramics México (KT clay), Nuevo Leon, México. Las nanoparticulas
de Titania (n-TiO2) fueron adquiridas en Sky Spring Nanoparticles grado reactivo con una
pureza del 99.9%. Mientras que las nanoparticulas de alumina fueron también adquiridas en
Sky Spring Nanoparticles grado reactivo con una pureza del 99.9%.

3.2 Difraccion de rayos-X (DRX)

La radiacion procedente de un tubo de rayos X de longitud de onda A incide sobre la muestra
con un espaciado interplanar, si tiene estructura cristalina, este haz sale reflejado con un
angulo 0 de acuerdo con la ley de Bragg (sen 6 =n)A/2d). Un detector se mueve, variando el
angulo que forma con la muestra y va registrando dicho haz reflejado. El resultado de
intensidad en funcién del dngulo proporciona informacion sobre la estructura cristalina de la
muestra.

La difraccion en una direccion dada se debe esencialmente a la relacion entre las fases de
todas las ondas reflejadas por cada celda unidad del cristal en esa direccion. Los rayos que
han atravesado distintos puntos del cristal siguen caminos opticos de diferente longitud y esta
diferencia da lugar a un cambio en la amplitud de la onda resultante; cuando la diferencia de
fase es de 180 grados, las ondas se anulan entre si. Por el contrario, cuando las ondas estan en
fase, la amplitud de la onda final es la suma de las amplitudes para cada onda. Puesto que un
cristal esta compuesto de un gran nimero celdas unidad, la interferencia constructiva entre
todas ellas resulta en un haz lo suficientemente intenso para poder ser medido con un detector
de rayos X.

La condicién para que las ondas estén en fase es que la diferencia de sus caminos Opticos sea
cero o un multiplo entero de la longitud de onda. En un cristal, la diferencia en el camino
optico entre atomos situados en posiciones equivalentes en distintas celdas unidad es donde es
la distancia entre los planos imaginarios que unen los puntos equivalentes de la red cristalina.
Es decir, para que se observe interferencia constructiva de rayos X a un angulo de
observacion, se debe cumplir la expresion conocida como Ley de Bragg:

nA=2d Sen ©
Como en el caso de la dispersion elastica por un atomo, la difraccion cristalina se puede

interpretar como la reflexion especular de los rayos X por todos los planos del cristal a un
angulo del haz incidente y separados entre si por la distancia que cumple la ley de Bragg. Por
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este motivo, los puntos del patron de difraccion se denominan «reflexiones». Para el presente
trabajo, la identificacion de las materias primas fue realizada mediante la técnica con muestras
pulverizadas; cada una de ésta fue molida en un pulverizador con la finalidad de obtener un
tamafo de particula fino, y después colocada en un porta-muestras de acero para proceder a su
analisis.

El estudio por difraccion de rayos-X se llevo a cabo para establecer las fases cristalinas
presentes en cada materia prima. Asi mismo, a través de ella, se pueden realizar cuantificaciones
de fases para determinar la concentracion de cada fase presente ya sea cristalina o en casos
especiales fase amorfa. Ademads, brinda datos de la estructura de cada una de las fases, tales
como el tamafo de cristal, planos preferenciales entre otras caracteristicas. Para el caso
particular de los ceramicos, se deben realizar la molienda de cada material para evaluar en la

forma de polvo fino; esta técnica es llamada difraccion de rayos-X, método de polvos.

El analisis por difraccion de rayos-X se efectud utilizando un difractometro Empyrean
PANalytical, equipado con una fuente de radiacién de cobre (Cu Ko = 1.789 A), como el
mostrado en la ilustracion 2. Las mediciones se realizaron bajo condiciones operativas de 40
kV y 40 mA, empleando un detector PIXcel 1D. El registro de los patrones de difraccion se
llevo a cabo en un rango angular de 5° a 90°, con un incremento de paso de 0.013° y un
tiempo de permanencia de 20 s por punto en modo continuo.

Ilustracion 2. Equipo para difraccion de rayos X "PANalytical X Pert 3 Powder"
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3.3 Microscopia Electronica de Barrido (MEB)

La microscopia electronica de barrido (MEB) es una técnica de andlisis superficial, que
consiste en enfocar sobre una muestra electrodensa (opaca a los electrones) un fino haz de
electrones acelerado con energias de excitacion desde 0.1kV hasta 30kV.

El haz de electrones se desplaza sobre la superficie de la muestra realizando un barrido que
obedece a una trayectoria de lineas paralelas. La variacion morfologica de la muestraentrega
diversas sefiales (electrones secundarios, electrones retrodispersados, emision de rayos X, etc.)
que son recogidas por distintos detectores; los cuales permiten la observacion, caracterizacion
y microanalisis superficial de materiales tanto organicos como inorgénicos.

Un microscopio electronico de barrido funciona con un haz de electrones producido por una
fuente de electrones que puede ser un cafion termoidnico (filamento de tungsteno o de
hexaboruro de lantano) o un caiiéon de emision de campo FEG, de las siglas en inglés Field
Emission Gun. Al caiién se le aplica un potencial eléctrico que acelera el haz de electrones
hacia la columna, éste es focalizado por medio de lentes electromagnéticas sobre la muestra
(toda la trayectoria de los electrones debe estar en vacio, de lo contrario, los electrones
colisionarian con las moléculas de aire y seran absorbidos). Los electrones chocan e
interactiian con la muestra produciendo varias sefales que podran ser recogidasde acuerdo a
los detectores presentes. La amplificacion de la imagen se produce por un conjunto de lentes
electromagnéticas que mediante un tratamiento adecuado de las sefales electronicas son
proyectadas en un tubo de rayos catodicos (CRT).

Cuando los electrones colisionan con la muestra se producen varios fenémenos:

1. Electrones secundarios: La propia muestra emite electrones secundarios debido a la
colision con el haz incidente para generar imagenes tridimensionales de alta resolucion
SEI (Secundary Electron Image), la energia de estos electrones es muy baja, inferior a
50 eV, por lo que los electrones secundarios provienen de los primeros nanometros de
la superficie.

2. Electrones retrodispersados: Algunos electrones primarios son reflejados o
retrodispersados tras interactuar con los atomos de la muestra. La intensidad de
emision de estos electrones estd directamente relacionada con el niimero atémico
medio de los atomos de la muestra (Z promedio), asi los atomos mas pesados
producen mayor cantidad de electrones retrodispersados, permitiendo la obtencion de
imagenes planas de composicion y topografia de la superficie BEI (Backscattered
Electron Image).
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3. Absorcion de electrones: La muestra absorbe electrones en funcion del espesor y la
composicion; esto produce la diferencia de contraste en la imagen.

4. Emision de rayos X: Cuando los electrones de niveles internos son expulsados por la
interaccion de los electrones primarios, habrd transiciones entre los niveles de
energia con emision de rayos X, esta energia y longitud de onda estan relacionadas
con la composicion elemental del espécimen, permitiendo realizar andlisis quimicos
mediante espectroscopia por dispersion de energia y de longitud de onda (EDS y
WDS).

5. Emision de electrones Auger: Cuando un electron es expulsado de un atomo, otro
electron mas externo puede saltar hacia el interior para llenar esta vacancia
resultando enun exceso de energia. Esta energia extra puede ser liberada emitiendo
un nuevo electron de la capa mdas externa (electron Auger). Son utilizados para
obtener informacién sobre lacomposicion de pequeiiisimas partes de la superficie de
la muestra.

El equipo de microscopia electronica de barrido utilizado es un HITACHI SU8020, mostrado
en la ilustracion 3. Los parametros utilizados para realizar el analisis de las imagenes fueron
los siguientes: voltaje de 10.0 kV, corriente de 0.7 YA, con los detectores secundarios (SEI-
secondary electron image) y retrodisoersados (BSE- back scatering electron) y el detector de
energia dispersiva EDS (Energy dispersive spectrometer)

Segtin la ficha de datos técnicos facilitada por los proveedores, la nano-titania tiene una pureza

>99%, con un dso entre 10-30 nm. A través de la microscopia electronica de barrido (MEB) se
pudo verificar estos datos. Las nanoparticulas fueron adquiridas en Sky Spring Nanoparticles
grado reactivo con una pureza del 99.9%.

Hustracion 3. Equipo para microscopia electronica de barrido "HITACHI SU8020"
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3.4 Disefio de formulaciones experimentales

Basado en la investigacion realizado por Bastida Bernal en el 2021, se definid la formulacion
porceléanica hibrida de control de grado eléctrico, la cual est4 constituida en porcentaje en peso
por: arcilla tipo K-blend (27%), caolin (20.22%), cuarzo (20.4%), feldespato (20.38%),

chamota (6%), ceniza volante (6%) %I,

Seglin la literatura cientifica, las concentraciones de nanoparticulas utilizadas usualmente en
sistemas ceramicos se presentan en porcentaje en peso de 0.5% al 10 %. A partir de estos datos,
en la presente investigacion se optd por la adicion maxima de 8% en peso de nano-titania y
nano-alimina con el fin de analizar su influencia en la microestructura y desempefio en las
caracteristicas finales del cuerpo porcelanico hibrido.

En resumen, se anadieron las nanoparticulas en cantidades de 1, 3, 5, y 8% en peso. Por
consiguiente, se establecieron un total de 9 formulaciones: un sistema de control o base
(porcelana hibrida) mas 8 formulaciones con adiciones de nanoparticulas de nano-6xidos de
alimina y titania. El disefio de formulaciones se plasma en la Tabla 4.

Tabla 3. Porcentajes de composiciones en peso de las formulaciones experimentales
% en peso

Matriz porcelanica

Formulacion base 20.4 20.38 27 20.22 12 -
Hibrida

FP-T2 20.38 20.22

FP-T4 20.38 20.22

Sistema FP-T1 20.38 20.22

ek -————

FP-T3 20.38 20.22
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3.5 Fabricacion de probetas experimentales

Para la fabricacion de las probetas experimentales se realizaron pesajes en porcentaje en peso
de cada materia prima basandose en el disefio de formulaciones, el cual es mostrado en la Tabla
4. Las materias primas fueron pesadas en una balanza de precision marca Explorer OHAUS,
considerando un peso total de 20 gramos por cada probeta experimental. Posteriormente al
pesaje de cada uno de los polvos correspondientes a cada materia prima, se formularon mezclas,
las cuales fueron vertidas en un vaso de precipitado y a través de agitacion mecénica manual
durante un periodo de 10 minutos, se logré6 homogenizar las materias primas que constituian
las mezclas porceldnicas sin ain haber anadido las nanoparticulas. Una vez finalizado el tiempo
de mezclado, se adicionaron las nanoparticulas segun los porcentajes fijados para cada
formulacion, homogenizando de forma mecdnica (mediante un proceso manual) todo el
conjunto final (mezcla final) por un tiempo total de 5 minutos.

La mezcla homogénea resultante sera conformada a través del método por prensado uniaxial.
Para llevar a cabo este proceso, se us6é un dado de acero tipo D2, el cual se encuentra libre de
impurezas gracias a una etapa inicial de limpieza. Al dado se le unt6 vaselina con la finalidad
de proveerle un efecto lubricante para conseguir un mejor acabado de la probeta experimental
al momento de ser extraida. Después del acondicionamiento del dado, se vertid la mezcla
porcelanica en el interior del dado y se traslad6 a una prensa hidraulica marca Dogo Tuls con
capacidad de 14 ton. Ahi, la mezcla se sometié a una presion uniaxial de 25 MPa por un
tiempo de 2 minutos (ver ilustracion 4). Transcurrido este tiempo, la probeta experimental se
expulso cuidadosamente con la intencidn de evitar cualquier defecto de conformado, tal como
delaminacion, corona u otro defecto comun de prensado uniaxial. Ese mismo proceso descrito
fue llevado a cabo hasta elaborar 8 probetas experimentales por cada formulacién propuesta
con la finalidad de brindar repetibilidad y confiabilidad en los resultados. Las probetas
cilindricas experimentales tienen tamafios aproximados de 25 mm de diametro x 30 mm de
altura.

Iustracién 4. A) Pesaje de la materia prima en balanza electronica marca “Explorer”.
B) Conformado de probetas en prensa hidraulica marca “DOGO TULS”.
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El total de probetas experimentales fue de 72. Al finalizar la etapa de conformado de las mezclas
se obtiene como resultado las probetas porceldnicas hibridas-nanoestructuradas para cada
formulacion propuesta.

Una vez conformadas los especimenes experimentales en verde, se sometieron a un tratamiento
térmico de secado para eliminar el agua saturada. Esto se realiz6 haciendo uso de un horno
eléctrico en donde en su interior se colocaron las probetas experimentales bajo un parametro de
temperatura correspondiente a 120°C por un lapso de 24 horas (ver ilustracion 5), teniendo
como finalidad, la prevencion de grietas por la rapida expulsion de vapor de agua durante la
etapa de sinterizacion.

I x
Iustracion 5. A) Secado de probetas dentro del horno convencional a 120 °C.

B) Probetas en “verde”.

Para completar las etapas de fabricacion de los especimenes experimentales, éstos fueron
colocados en un horno industrial para su tratamiento térmico de sinterizacion o quemado. Las
probetas experimentales fueron expuestas a una temperatura maxima de sinterizado de 1250°C
con una rampa de calentamiento industrial a un tiempo de permanencia en el horno de
aproximadamente 36 horas. En la ilustraciéon 6 se observa un lote sinterizado de probetas
experimentales porcelanicas hibridas-nanoestructuradas.

Tlustracion 6. Probetas sinterizadas.
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3.6 Caracterizacion de las probetas porcelanicas

Ya procesadas los especimenes experimentales de las 9 formulaciones propuestas, se realizo la
caracterizacion de los mismos con la finalidad de establecer el efecto de la adicion de
nanoparticulas de titania y alimina en las propiedades finales de una porcelana hibrida de grado
eléctrico.

En la primera etapa de la caracterizacion de las probetas porcelanicas hibridas
nanoestructuradas, se evaluaron las propiedades fisicas: densidad en bulto, y porosidad
aparente. En lo que respecta a las propiedades mecanicas, se llevaron a cabo pruebas de
resistencia mecanica a la compresion, dureza Vickers y tenacidad a la fractura (Kic).
Finalmente, se llevo a cabo la determinaciéon de las caracteristicas cristalograficas y
microestructurales mediante las técnicas de caracterizacion por DRX y MEB.

3.6.1 Propiedades fisicas
Para determinar la densidad en bulto y porosidad aparente de las probetas porceldnicas hibridas
nanoestructuradas se llevaron a cabo evaluaciones por el método de Arquimedes, variante agua

hirviente segun la norma ASTM C20.

El procedimiento que segui consiste en obtener el peso de las muestras en seco (D) después de
realizar el sinterizado de las probetas (ver ilustracion 7).

WEIGH
184527

Iustracion 7. Pesado de probetas experimentales en seco (D).
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Una vez registrado el peso en seco de cada probeta experimental se realiza la saturacion de las
probetas. Para esto, se requiere colocar las probetas en el interior de un recipiente con agua, la
suficiente cantidad de agua para alcanzar a cubrirlas en su totalidad. Una vez que las probetas
estan cubiertas con agua, éstas se someteran a un calentamiento hasta que alcanzar el hervor.
Aqui es importante asegurar que las muestras estén separadas entre si y no tengan contacto con
la base del recipiente que esté expuesta directamente a la llama directa. Una vez que el agua
estd hirviendo, las probetas experimentales permanecieron un tiempo de 120 minutos bajo esta
condicion, monitoreando cuidadosamente que las probetas siempre permanecieran sumergidas
en el agua y no tuviesen contacto entre si. Dicho proceso se muestra en la ilustracion 8. Al
finalizar el periodo de hervor se deben enfriar las muestras manteniéndolas dentro del recipiente
con agua durante un periodo minimo de 12 horas.

Tlustracion 8. Colocacion de muestras a saturar.

Posteriormente se deben determinar los pesos suspendidos (S) y saturados (W) de cada probeta
experimental. Para el caso del peso suspendido se utiliza el aditamento con el que se logra
mantener suspendidas y sumergidas en agua (agua a temperatura ambiente) las probetas sin
tocar el fondo del recipiente como es mostrado en la ilustracion 9. Se prosigue a registrar el
peso suspendido (S) de cada probeta experimental.

Finalmente, se extraen las probetas del recipiente y enseguida se debe remover el exceso de
agua superficial con un pafio limpio para poder ser pesadas nuevamente y obtener el peso

htimedo (W).

Para el calculo de las propiedades fisicas se utilizan las siguientes ecuaciones de acuerdo con
la especificacion de la norma ASTM C20 171,
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Hustracion 9. Pesaje de probeta suspendida (peso suspendido).

Volumen exterior
V,em3 =W —S Ecuacion 1

Porosidad aparente
P,% =[(W —-D)+V]x100 Ecuacion 2

Densidad de bulto
g
B’_3 =D=V Ecuacion 3
cm
Doénde:

W = Peso saturado (Peso himedo)
D = Peso en seco

V = Volumen exterior

S = Peso suspendido

3.6.2 Propiedades mecanicas

Para poder evaluar la respuesta mecanica de las probetas experimentales sinterizada, se
realizaran las siguientes evaluaciones: resistencia a la compresion en frio (CCS por sus siglas
en inglés), evaluacion de microdureza Vickers y tenacidad a la fractura.

3.6.3 Resistencia a la compresion en frio (CCS)

La evaluacion mecanica se realizéd bajo el estindar ASTM C773 “M¢étodo de ensayo estandar
para la resistencia a la compresion (aplastamiento) de materiales de gres cocido”. Esta
propiedad mecanica es la medida de mayor resistencia de un material ceramico al ser sometido
a una carga aplicada por unidad de area hasta alcanzar la fractura.
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Previo al ensayo de compresion, las probetas experimentaron un proceso de desbaste para lograr
obtener superficies planas antes de realizar la resistencia a la compresion. Una vez lograda el
acabado necesario de la superficie se llevaron a secar las muestras durante 12 horas dentro de
un horno convencional a 120°C.

Para evaluar la resistencia mecéanica a la compresion en frio se hizo uso de una maquina de
ensayos mecanicos “INSTRON 600DX”, con una capacidad de 600 kN. La aplicacion de carga
se llevod a cabo a una velocidad de 0.3601 mm/min. El ensayo se realiz6 a 5 probetas por
formulacion con la finalidad de lograr una repetibilidad y confiabilidad en los resultados. Se
colocaron las probetas experimentales cuidando su alineacion con el centro del cabezal de
presion, tal y como es mostrado en la ilustracion 10. El valor reportado es la carga maxima
que puede ser soportada hasta que se presente la ruptura.

Tlustracion 10. A). Equipo “INSTRON 600DX”.
B) Colocacion de la muestra al centro del cabezal.

Una vez alcanzado la fractura de las muestras se realizo el calculo de resistencia obtenida
usando la siguiente ecuacion:

Resistencia a la compresiéon (MPa) = F + A Ecuacién 4
Dénde:

F= Carga total aplicada (N)
A= Area de contacto (mm?)
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3.6.4 Microdureza Vickers

El ensayo de microdureza en materiales nos brinda informacion sobre propiedades que influyen
en el disefio y aplicacion de éstos. A través de aplicar cargas pequefas y controladas se produce
una huella de la cual se realizan mediciones a las diagonales usando un microscopio 6ptico o
electronico, resultando en un nimero de dureza.

La determinacion de las propiedades de microdureza se realizaron conforme al método estandar
para dureza Vickers, se realizd el ensayo usando el microdurometro “SHIMADZU
Microhardness tester HMV” con indentador de diamante piramidal (ver ilustracion 11). Las
probetas experimentales fueron adecuadas superficialmente mediante pulido de la superficie
para facilitar la visualizacion y medicién de la huella caracteristica. Durante el ensayo se
requiri6 pintar la superficie de cada probeta con un marcador para poder distinguir de manera
mas clara la huella dejada por el indentador. Una vez preparadas las probetas se llevaron a cabo
15 indentaciones por probeta con tiempo de carga de 15 segundos y una carga total de 9.807 N.
Se registro el valor promedio de dureza de estas 15 indentaciones.

Tlustraciéon 11. A) Microdurometro “SHIMADZU Microhardness tester HMV™".
B) Probeta preparada.

3.6.5 Evaluacion de la tenacidad a la fractura (Kic)

La tenacidad a la fractura nos brinda informacion sobre la facilidad en la que se puede alcanzar
a propagar una grieta en un material ceramico. Para realizar la evaluacion de esta propiedad, se
aprovechan las imagenes de las huellas de indentacion obtenidas del equipo de microdureza.
Para esta evaluacion se relacionan las longitudes de las grietas como se muestra en el esquema
de la ilustracion 12.
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Se utiliza el método IF para calcular la estimacion semi-empirica del Kic, con la siguiente
ecuacion:

Kic = 0.0752P =+ C3/2 Ecuacién 5

Doénde:

Kic= Tenacidad a la fractura (MPam
P = Carga aplicada (Kgf)

C = Longitud de la grieta (Um)

1/2)

Grieta

Tlustracion 12. Huella caracteristica de indentacion Vickers.

Es importante mencionar que el uso del método IF, se ha utilizado debido a su facilidad de
aplicacion, aunque no esté normalizado, la medida de esta propiedad en los materiales esta
regulada por el estandar ASTM C1327-99 141,

3.7 Analisis microestructural y fases
3.7.1 Microscopia electronica de barrido (MEB)

Se llevo a cabo un analisis microestructural a través del uso de la técnica MEB, teniendo como
finalidad definir los rasgos microestructurales, tales como: morfologia, distribucion de fases,
porosidad; ademds de analizar semi-cuantitativamente la composicion quimica de las fases
presentes en los especimenes porcelanicos hibridos nanoestructurados.

Para realizar el andlisis microestructural fue necesario adecuar los especimenes
experimentales. La preparacion de las probetas consistié en realizar un pulido tipo acabado
espejo en la cara de las probetas a examinar utilizando una pulidora y lijas abrasivas. La
pulidora utilizada es un equipo “Struers” y las lijas son de carburo de silicio nimero 120, 220,
400, 600, 800, 1000, 1200, 2400 y 4000. Posterior al pulido, las probetas se recubrieron con
papel aluminio, dejando expuesta la cara pulida; ademas se recubrio el area a analizar con una
capa de oro, ya que la técnica por MEB demanda superficies conductoras: por lo cual, la
porcelana al ser un material poco conductor es necesario la capa de oro para un mejor analisis
(ver ilustracion 13).
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Hustracién 13. A) Muestras pulidas modo “espejo”.
B) Preparacion de las muestras para la ionizacion del oro.

El procedimiento para el recubrimiento con depositacion de oro se realizd, utilizando el
equipo “Quorum QI50R ES” durante de un tiempo de ionizacion de 5 minutos como se
muestra en la ilustracion 14.

Tlustraciéon 14. Equipo “Quorum Q150R ES”.

Una vez que fueron adecuadas las probetas experimentales, se procedid a analizarlas
microestructuralmente en el equipo de microscopia electronica de barrido HITACHI SU8020.
Los parametros utilizados para realizar el andlisis de las imagenes fueron los siguientes:
voltaje de 10.0 kV, corriente de 0.7 PA, con los detectores secundarios (SEI- secondary
electron image) y retrodisoersados (BSE- back scatering electron) y el detector de energia
dispersiva EDS (Energy dispersive spectrometer) que al posicionarse cerca de la muestra
recoge los rayos X emitidos y genera un espectro de energia que muestra picos
correspondientes a diferentes elementos permitiendo cuantificar la concentraciéon de los
elementos basandonos en la intensidad de los picos caracteristicos de cada uno.
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3.7.2 Difraccion de rayos-X

Se identificaron las fases cristalinas por medio del método DRX en los polvos de cada muestra
representativa de las formulaciones porcelanicas hibridas propuestas. El equipo usado es un
difractometro “PANalytical X’Pert 3 Powder”.

Para el analisis de las muestras se realiz6 la molienda de los restos de las probetas que fueron
utilizadas para la prueba de resistencia a la compresion en frio, usando el equipo de molienda
Rock lab modelo Benchmill serie 50 mostrado en la ilustracion 14. Se colocaron los fragmentos
dentro del molino con un medio de porcelana durante un tiempo de molienda de 3 minutos
alcanzando un tamafio de particula menos a las 44pm.

El polvo resultante se coloc6 dentro del portamuestra que se introduce en el difractometro de
rayos X. Las condiciones de trabajo fueron las siguientes: voltaje de 45 kV con un amperaje de
40 mA, con rango de angulo de difraccion de 10° a 90° con paso de 0.01313, y radiacion de
cobre (Cu Ka).

Ilustracion 14. Equipo de triturado "Rock lab"..
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Capitulo IV. RESULTADOS Y DISCUSION

El presente capitulo aborda el andlisis y discusion de hallazgos obtenidos de la caracterizacion
de las materias primas y de las diferentes evaluaciones de los especimenes experimentales de
porcelana eléctrica hibrida nanoestructurada sinterizada a 1250°C, teniendo como objetivo
establecer sus propiedades fisicas, mecanicas, cristalograficas y microestructurales.

Se evaluaron todas las formulaciones previamente propuestas (1, 3, 5 y 8% en peso) para las
adiciones de las nanoparticulas de titania y alimina.

4. Caracterizacion de las materias primas

4.1 Caracterizacion por Fluorescencia de Rayos X (FRX)

La composicion quimica de las materias primas de acuerdo con los resultados arrojados por
la técnica de fluorescencia de rayos-X es mostrada en la Tabla 3. Se observa que las
materias primas tradicionales y alternas son de grado industrial y son aquellas tipicamente
utilizadas para la manufactura de aisladores eléctricos porceldnicos. Mientras que las
particulas a escala nanométrica son de grado reactivo; es decir de alta pureza (99.9%).

Tabla 4. Composicion quimica por FRX de las materias primas para la confeccion de matrices
porcelanicas hibridas nanoestructuradas

Oxidos Materias Primas
(% en peso)  K-blend Caolin Feldespato Cuarzo Chamota Ceniza
volante
SiO: 53.95 44.92 62.69 95.41 64.79 57.68
ALO;3 27.22 37.15 18.86 1.50 20.79 21.61
TiO: - 1.48 - - 0.72 1.82
Fe;0;3 1.49 0.57 0.27 0.08 0.75 10.54
CaOo 0.24 0.57 0.79 0.22 0.38 5.26
MgO 0.52 0.27 - - 0.53 0.35
K0 0.64 0.16 4.29 0.26 1.82 -
Na;O 0.31 - 12.56 0.13 8.54 -
P20s - 0.05 - - 0.10 -
Zr0O; - 0.02 0.01 0.02 0.16 -
Ga,03 - 0.01 - - - -
SrO - 0.01 - 0.38 - -
WO; - - 0.05 - 0.38 -
Rb20O = - 0.004 - - -
Co304 - - - 0.05 0.092 -
Zn0: = = = - 0.05 -
Cr20; - - - - 0.029 -
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4.2 Caracterizacion por Difraccion de Rayos X (DRX)

A continuacidn, se presentan los difractogramas del analisis de los polvos de la materia prima
utilizada, obtenidas por medio de esta la técnica de DRX, logrando identificar las fases
caracteristicas de cada una de las materias primas.

En la figura 12 se observa el difractograma que corresponde al caolin, donde sus fases
mineralogicas principales son la caolinita (numero de tarjeta COD 00-900-9234) y el cuarzo
(nimero de tarjeta COD 00-900-9666). Esta materia prima es de gran interés, debido a que le
aportan plasticidad a la mezcla, lo cual permite una conformacion sencilla, ademas de actuar
como proveedor de resistencia mecanica en verde. La concentracion de alimina en esta materia
prima es una caracteristica muy importante para la formacién de mullita tras ser tratado
térmicamente el cuerpo porcelanico.

A A : Caolinita
AI203-25i02~2H20

+ : Cuarzo
Si02
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Figura 12. Difractograma del caolin.
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En la figura 13 se muestra el difractograma correspondiente a la arcilla tipo K-blend, donde sus
fases mineralogicas principales son la caolinita (nimero de tarjeta COD 00-900-9234) y el
cuarzo (nimero de tarjeta COD 00-900-9666).
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Figura 13. Difractograma de la arcilla (k-blend).

Mientras que en la figura 14 se presenta el difractograma que corresponde al feldespato, donde
sus fases mineralogicas principales son la albita (nimero de tarjeta COD 00-900-0681) y un
aluminosilicato de sodio (nimero de tarjeta COD 00-900-0860). La fase de albita presenta una
intensidad mayor entre el angulo 2 theta rango de 30° y 35°. Mientras que la fase de
aluminosilicato de sodio con 2 pequefios picos entre 20° y 25°, y 35° y 40°. El feldespato
funciona como agente fundente que facilita el proceso de sinterizacion.

La figura 15 presenta el difractograma de la silice (Si0O), donde la fase cristalina dominante es
el cuarzo (nimero de tarjeta COD 00-900-9666). La intensidad mayor del cuarzo se presenta

en el rango entre 30° y 35°.

Las materias primas no convencionales o alternas provenientes de desechos de la industria
fueron también evaluadas a través de la técnica de difraccion de rayos-X.
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Figura 14. Difractograma del feldespato.
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Figura 15. Difractograma del cuarzo.

En la figura 16 se observa el difractograma de la chamota. Las fases mineralogicas principales
son la mullita (nimero de tarjeta COD 00-900-5502) y el cuarzo (niumero de tarjeta COD 00-
900-9666). Esta materia prima alterna tiene caracteristicas interesantes, ya que en su
composicion mineraldgica contiene como constituyente principal la fase mullita, la cual es
altamente deseable en los sistemas aluminosilicatos por sus altas propiedades mecanicas.
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Figura 16. Difractograma de la chamota.

En la figura 17 se muestra el difractograma de la ceniza volante. Las fases mineralogicas
principales para esta materia prima alterna son la mullita (numero de tarjeta COD 00-900-5502)
y el cuarzo (numero de tarjeta COD 00-900-9666). Dicha materia prima también tiene en su
composicion mineraldgica la fase mullita; por lo cual las expectativas es que coadyuve a
desarrollar buenas propiedades mecanicas.
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Figura 17. Difractograma de la ceniza volante.
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4.3 Caracterizacion de nanoparticulas por MEB

Segun la ficha de datos técnicos facilitada por los proveedores, la nano-titania tiene una pureza
>99%, con un dso entre 10-30 nm. A través de la microscopia electronica de barrido (MEB) se
pudo verificar estos datos, cuyos resultados se encuentran plasmados en las imagenes de la
figura 18. Las imagenes fueron tomadas en el modo electrones secundarios, donde se aprecia
la forma y tamafio de particulas (10-30 nm) de las nanoparticulas de TiO,. Asi mismo, se
muestra el analisis semicuantitativo y cualitativo por EDS. Como se expreso anteriormente las

nanoparticulas fueron adquiridas en Sky Spring Nanoparticles grado reactivo con una pureza
del 99.9%.

Figura 18. Analisis morfologico y tamafio de particula de las nanoparticulas de titania por MEB

En base a la ficha de datos técnicos otorgada por los proveedores, la nano-aliimina tiene una
pureza >99%, con un dso entre 40 nm. A través de la técnica de MEB se pudo constatar estos
datos, cuyos resultados se presentan en las imagenes de la figura 19. Las iméagenes fueron
tomadas en el modo electrones secundarios, donde se aprecia la morfologia y tamafio de
particulas (dso= 40 nm) de las nanoparticulas de Al,O3. Asi mismo, se muestra el analisis
semicuantitativo y cualitativo por EDS. Como se menciond con anterioridad, las nanoparticulas
fueron adquiridas en Sky Spring Nanoparticles grado reactivo con una pureza del 99.9%.

Figura 19. Analisis morfoldgico y tamafo de particula de las nanoparticulas de alimina por MEB
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4.4 Caracterizacion de formulaciones hibridas
4.4.1 Difraccion de rayos-X (DRX)

La identificacion de las fases cristalinas presentes de cada formulacion porcelanica hibrida
sinterizada propuesta en el presente trabajo se realiz6 mediante la técnica de caracterizacion de

difraccion de rayos-X.

En la Tabla 5 se propone las funciones principales esperadas de las materias primas para la
consolidacion del cuerpo porcelanico eléctrico.

Tabla 5. Funciones principales de la materia prima

Componente Funcion principal
Cuarzo (SiOz) Fase refractaria — estabilidad térmica y dieléctrica
Feldespato Fundente alcalino — promueve fase vitrea
Caolin Fuente de Al:Os — formacion de mullita
K-blend Mezcla técnica (posiblemente feldespato+arcilla)
Chamota Agregado calcinado — reduce retraccion
Ceniza volante Aporte de Si02-Al20s + fundentes (Fe20s, Ca0O, Na:O)
Nano-TiO: Modificador cristalino y promotor de nucleacion

Nano-ALO:; Refuerzo térmico y dieléctrico, formacion de corindon

Las fases principales esperadas tras el proceso de sinterizacion a 1250°C se enlistan a
continuacion:

Mullita (3A1:03+25i10z).

Cristobalita / Cuarzo residual (SiO2).

Feldespatos remanentes o fundidos parcialmente.

Fase vitrea (no detectable por XRD).

Anatasa o rutilo (polimorfos de TiOz).

Corinddn (0-Al203) — segtin contenido de nanoparticulas de alimina.

Nephelina / leucita / anortita — posibles en interaccion con fundentes de ceniza.

En la figura 20 se presenta el analisis comparativo de fases cristalinas mediante los
difractogramas de las formulaciones porceldnicas hibridas sinterizadas con adiciones de
nanoparticulas de titania con respecto a la formulacion de control, también llamada formulacion
base. Durante el analisis de fases, se puede apreciar que el difractograma de la formulacion base
esta constituido por dos fases mineralogicas dominantes, el cuarzo (SiO2) con nimero de tarjeta
JCPDS [00-901-3321] y la mullita (3A1003°2S10;) con ntimero de tarjeta JCPDS [00-900-
1037]. Estas dos fases cristalinas son las mas recurrentes en una porcelana eléctrica base cuarzo.

Por otra parte, se observo en los difractogramas que corresponden a las formulaciones con

contenido de nano-titania, que a medida que la adicién de nanoparticulas aumentaba en las
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formulaciones, las intensidades de los picos de mullita experimentaron un aumento con respecto
a la intensidad de picos observada en la porcelana base. Mientras que los picos de cuarzo
mostraron una disminucidon con respecto a aquellos observados en la formulacion base.
Ademas, como era de esperarse debido a la adicion de particulas de nano-titania, se identifica
la fase titania (T102) con nimero de tarjeta JCPDS [00-153-0150] en dichas formulaciones.
Esto nos indica que las nanoparticulas de titania no interactuaron quimicamente con el resto de
los constituyentes de la matriz porcelanica para formar nuevas fases. Asi mismo, se aprecia
como la intensidad de los picos en los angulos 2 theta 26 y 54 (correspondientes a la titania)
van en aumento a medida que se incrementa la concentracion de nanoparticulas de titania.
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Figura 20. Difractogramas de las formulaciones hibridas con adiciones de nano-titania sinterizadas.
Q-cuarzo, M-mullita, T-titania

En resumen, el analisis de fases de las formulaciones con contenido de nano-titania indica que,
debido a la ausencia de otra fase cristalina diferente a la mullita, cuarzo y titania, no hay
formacion de nuevas fases a partir de la adicion de nano-titania. Sin embargo, si pudiera ser que
exista la posibilidad de que la nano-titania opere como agente nucleante para la formacién de
mullita. Esta tltima hipotesis soportada a través del aumento en la intensidad de los picos que
corresponden a la fase mullita.

En la Figura 21 se presenta el estudio comparativo de fases cristalinas mediante los
difractogramas de las formulaciones porcelanicas hibridas sinterizadas con adiciones de
nanoparticulas de aliminas con respecto a la formulacion de control o base. Durante el analisis
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de fases cristalinas, se puede apreciar que las formulaciones con adicién de nano-alimina son:
cuarzo (SiO2) con nimero de tarjeta JCPDS [00-901-3321], mullita (3A1,03°2Si07) con
nimero de tarjeta JCPDS [00-900-1037] y alimina (Al>O3) con ntimero de tarjeta JCPDS [00-
004-0880].
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Figura 21. Difractogramas de las formulaciones hibridas con adiciones de nano-alimina
sinterizadas. Q-cuarzo, M-mullita, A-alamina.

En base al andlisis de fases, se puede observar que la fase alimina se hace presente en los
angulos 2 theta de 53° y 57°. De hecho, se puede apreciar que la intensidad de picos de la fase
alimina en dichos difractogramas en los angulos 2 theta antes mencionados, va acorde con la
concentracion en adicion de las nanoparticulas de alimina en las formulaciones porcelanicas
hibridas.

Por otra parte, se aprecia en el angulo 2 theta de 36°, como hay una tendencia a incrementar la
concentracion de mullita. Estos nos indica que en estas formulaciones si hubo una reaccion en
donde las nanoparticulas de alimina favorecieron al incremento de la fase mullita.

Las fases principales esperadas tras sinterizacion a 1250°C se enlistan a continuacion:

e Mullita (3A1:05°25i0>)
e C(Cristobalita / Cuarzo residual (SiOz2)
e Feldespatos remanentes o fundidos parcialmente
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Fase vitrea (no detectable por XRD)

Anatasa o rutilo (polimorfos de TiO2)

Corindon (0-Al:Os) — segun contenido de nanoparticulas de alimina
Nephelina / leucita / anortita — posibles en interaccion con fundentes de ceniza

Formulacion con 1 % de nano-TiO: / Al>:0;:

Las fases dominantes: mullita, cuarzo, restos de feldespato.

Ti0: detectado como anatasa (menor proporcion).

Corindon no claramente identificado en la formulacion con adicidon de nano-alimina —
posible amorfizacion parcial.

Matriz con fase vitrea importante — bajo porcentaje de refuerzo permite buena fusion.

La estructura predominantemente vitrea con distribucion adecuada de mullita; nanoparticulas

dispersas sin formar fase secundaria significativa.

Formulacion con 3 % de nano-TiO: / Al:0s:

Incremento en intensidad de picos de mullita.

Transicion parcial de anatasa a rutilo (fase estable de TiO: a altas temperaturas).
Corinddn identificado en trazas por presencia de alimina.

Reduccidn ligera en la sefial de cuarzo — indica su participacion en reacciones.

A este porcentaje de adicion de nanoparticulas, hay mejor desarrollo de mullita y estabilidad

térmica, TiO: favorece nucleacion.

Formulacion con 5 % de nano-TiO: / Al:Os:

Fase de mullita mas desarrollada y bien definida.

Rutilo dominante como fase de TiO..

Aumento en fase de corindon detectado por DRX en el caso de adicion de nano-altimina.
Reduccién de picos de feldespato — mayor fusion del fundente

En estas formulaciones porcelanicas hay una excelente conversion de fases; contenido
balanceado de nano-aditivos potencia la sinterizacion y la formacion de fases refractarias.
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Formulacion con 8 % de nano-TiO: / Al:0s:

e Aumento significativo de rutilo y corindon.

e Ligeramente menor intensidad de mullita (saturacion de fases).

e Posible aparicion de fases secundarias complejas no detectadas por DRX (ej. titanatos
de aluminio o silicatos calcicos).

e Mayor contenido de fase cristalina reduce fase vitrea.

El exceso de nanoparticulas induce recristalizacion excesiva, disminuyendo la homogeneidad y
posiblemente generando tensiones internas; menor vitrificacion.

En la Tabla 6 se propone el analisis comparativo por DRX en funcién del porcentaje en peso
de adicion de nanoparticulas. Segln el andlisis por DRX se concluye que la fase mullita es la
estructura cristalina dominante y deseada en todos los casos, particularmente bien desarrollada
en la formulacion con 5 % de nanoparticulas. Las nanoparticulas de TiO: favorecen la
formacién de rutilo a temperaturas elevadas, actuando como agente de nucleacion de fases. La
adicion de nano-Al.Os permite la cristalizacion de corindon, mejorando la resistencia térmica.
El exceso de nanoparticulas (8 %) provoca formacion de fases indeseadas y disminucion de la
fase vitrea, lo que puede comprometer la integridad dieléctrica o mecéanica del cuerpo ceramico.

El analisis por DRX confirma que un contenido 6ptimo estd en el rango de 3—5 %, donde se
alcanza un equilibrio entre vitrificacion, cristalizacion de mullita y estabilidad de fase.

Tabla 6. Analisis comparativo por DRX en funcion de la concentracion de nanoparticulas
Formulacion Mullita Rutilo Corindon Fase vitrea Observaciones

(AL2Os) (indirecta)

++ Alta Buena dispersion

HHE ¢ Moderada Fase mullita
optimizada

-+ +H+ & Moderada-baja Excelente balance

++ -+ ++ Baja Recristalizacion
excesiva
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4.5 Analisis microestructural y de fases por MEB

El analisis microestructural de los cuerpos porcelanicos hibridos sinterizados con adiciones de
nanoparticulas de titanio y alimina se llevo a cabo a través de la técnica de MEB. Mediante
este estudio se definieron las caracteristicas microestructurales (fases presentes, porosidad,
distribucion de fases y tamafio de grano) de los cuerpos porcelanicos hibridos con el objetivo
de correlacionar estas caracteristicas con las propiedades fisicas y mecénicas.

En la Tabla 7 se propone la funcion principal en la microestructura de cada materia prima que
compone al cuerpo porcelanico hibrido nanoparticulado con adicion de TiO».

Tabla 7. Funcidon principal en la microestructura de cada materia prima del cuerpo porcelanico
hibrido con adiciéon de nano-TiO»

Materia Funcién principal

prima
Cuarzo Fuente de fase silicea resistente.
(Si0z)
Feldespato Fundente — formacion de fase vitrea
Caolin Fuente de AL:Os y silicato— formacion de mullita
K-blend Mezcla técnica (arcillas/feldespatos)
Chamota Agregado inerte (material reciclado previamente calcinado) — mejora dimensional
y térmica
Ceniza Subproducto puzolénico rico en SiO: y Al:Os. Fuente de SiO2-Al:Os + fundentes
volante (Fe20s, Ca0, Na:0, etc.)
Promotor de nucleacion, refuerzo térmico, formacion de mullita

En las Figuras 22-24 se presenta la microestructura que corresponde a la formulacion base
(formulacion hibrida) en donde se observan caracteristicas comparables tipicas de una
porcelana de grado eléctrico base cuarzo; es decir, una fase vitrea (fase clara) asignada como la
matriz, en donde granos de cuarzo (fase oscura) se encuentran embebidos en dicha fase vitrea.

Ademas, se puede apreciar las tipicas grietas circunferenciales alrededor de los granos de cuarzo
producto del desajuste volumétrico al cambio de fase del cuarzo B al cuarzo a durante el
enfriamiento. Asi mismo, se observa porosidad de morfologia cuasi-esférica. La porosidad
cerrada o aislada estd acorde a los valores reportados habitualmente para matrices porceldnicas
que van desde 0.1% a un 8%. Impurezas correspondientes a Oxidos de hierro y circonia
(corroboradas por EDS) son observadas en la microestructura.
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Figura 22. Microestructura de la formulacion Hibrida Base (100 X). Q= cuarzo, P= poros,
I= impurezas, M= matriz.
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Figura 23. Microestructura de la formulacion Hibrida Base (250 X) y EDS. Q= cuarzo, P= poros,
I= impurezas, M= matriz.
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Figura 24. Microestructura de la formulacion Hibrida Base (500 X y 2000 X). Q= cuarzo, C= grietas,
P= poros, M= matriz.

La Figura 25 muestra de forma general y a bajas magnificaciones (200X), la evolucion
microestructural de las formulaciones porcelanicas hibridas sinterizadas con adiciones de
nanoparticulas de titanio (etiquetado en la imagen con la letra A-formulacion base, hasta la letra
E correspondiente a las formulaciones con adiciones de nano-titania en forma ascendente
respecto al contenido de nano-titania).

Figura 25. Evolucion microestructural de la formulacion hibrida con adicion de nano-TiO, (200 X).
A) Base, B) adicion de nano-titania al 1%, C) adicion de nano-titania al 3% D) adicién de nano-titania
al 5%, E) adicion de nano-titania al 8%.

87



En las imagenes se pueden apreciar microestructuras semejantes a aquellas tipicas de una
porcelana de tipo eléctrica base cuarzo, las cuales estan constituidas por una fase vitrea como
matriz (fase clara) con granos de cuarzo (fase oscura) embebidos en dicha fase. Asi mismo, se
puede apreciar porosidad de morfologia cuasi-esférica. La porosidad cerrada o aislada esta
acorde a los valores reportados habitualmente para matrices porcelanicas que van desde 0.1%
a un 8%. Se aprecia la diminucién de porosidad a medida que incrementa la adicion de
nanoparticulas de nano-titania.

En las iméagenes de la figura 26, se muestra la microestructura porcelanica hibrida
nanoestructurada con un porcentaje de 3% en peso de nano-titania (100X y 250X). En la
microestructura se observa la presencia de granos de cuarzo embebidos en la matriz vitrea, lo
cual se pudo corroborar por medio de EDS (espectroscopia de energia dispersiva). Dichos
granos de cuarzo son facilmente identificados debido a las grietas circunferenciales
caracteristicas atribuidas al cambio de fase de cuarzo beta a alfa durante el enfriamiento a una
temperatura aproximada a los 575°C.
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Figura 26. Microestructura de la formulacion hibrida con un porcentaje de 3% en peso de nano-TiO»
(100X y 250X). Q= cuarzo, M= matriz, P= poros, n-Ti= nanoparticulas de TiO,.

Mientras tanto, en esta microestructura se puede observar que las nano-TiO: estan
homogéneamente distribuidas en dicha matriz vitrea, asi como la presencia de algunos
aglomerados de nano-TiO: (ver figura 27). En la imagen de la figura 28 se muestra como la
morfologia de las nano-TiO. cambidé de particulas cuasi-esféricas a una estructura tipo
cilindrica, correspondiente a la fase rutilo del TiO. 1981,
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1-Ti= nanoparticulas TiO,
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Figura 27. Microestructura de la formulacion hibrida con un porcentaje de 3% en peso de nano-TiO»
(500X). Q= cuarzo, M= matriz, P= poros, I= impurezas, n-Ti= nanoparticulas de TiO».
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Figura 28. Microestructura de la formulacion hibrida con un porcentaje de 3% en peso de nano-TiO»
(2000X y 1000X). Q= cuarzo, M= matriz, n-Ti= nanoparticulas de TiO,.
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De acuerdo con estos andlisis, la mayoria de las particulas de nano-TiO. permanecen sin
reaccionar dentro de la fase vitrea, reforzando la microestructura de la porcelana. La hipdtesis
del refuerzo por dispersion establece que las particulas dispersas en la fase vitrea de un cuerpo
de porcelana condicionan el tamafio de los defectos de Griffith, lo que se traduce en un
incremento de la resistencia mecéanica 19119 Por lo tanto, el reforzamiento mecanico de la
porcelana hibrida base a través de la adiciéon de nano-TiO: puede explicarse con base en los
mecanismos de refuerzo de matriz. El dioxido de titanio disperso actua como refuerzo de la
matriz vitrea; es decir, la presencia de nanoparticulas de dioxido de titanio incrustadas en la
matriz vitrea actiia como una barrera solida, provocando la deflexion de las grietas durante la
aplicacion de carga. Como resultado, se requiere mayor energia para la propagacion de la
fractura . Ademas, parte del reforzamiento mecanico de la matriz de porcelana silicea podria
originarse por el desarrollo de tensiones compresivas (efecto de pre-esfuerzo) en la fase vitrea,
causado por las diferencias en los coeficientes de expansion térmica entre el nano-TiO: y la
matriz 2],

Sin embargo, en las Figuras 29 y 30 (correspondiente a la formulacion con un 8% en peso de
adicion de nanoparticulas de TiO2), se evidencian aglomeraciones de nanoparticulas
(conglomerados o cumulos de nanoparticulas), con tamanos aproximados de 20 a 25 um de
diametro. Este fenomeno de aglomeracion podria causar la disminucion en la resistencia
mecanica a mayores concentraciones de nano-TiO:z (5 y 8 % en peso). A magnificaciones de
2500X (figura 30) se alcanzan a distinguir agujas de mullita (identificadas como ml).
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Figura 29. Microestructura de la formulacion hibrida con un porcentaje de 8% en peso de nano-TiO,
(100X y 250X). Q= cuarzo, P= poros, M= matriz, n-Ti= nanoparticulas de TiO,.
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n-Ti= nanoparticulas TiO,
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Figura 30. Microestructura de la formulacion hibrida con un porcentaje de 8% en peso de nano-TiO,
(500X, 100X y 2500X). Q= cuarzo, P=poros, n-Ti= nanoparticulas de TiO,, ml= mullita.

En la figura 31 se observa claramente la aglomeracion de nanoparticulas de nano-TiO.. Una
caracteristica microestructural interesante identificada en esta investigacion esta relacionada
con la presencia de poros de morfologia irregular localizados en las fronteras de grano entre las
particulas de nano-TiO: y la matriz vitrea, los cuales forman una porosidad inter particular.
Este tipo de poros puede contribuir a la reduccion de la resistencia mecanica de los cuerpos de
porcelana sinterizados, ya que actian como concentradores de esfuerzos y facilitan la
propagacion de fracturas 1. El origen de estos poros se atribuye a la presencia de particulas
de nano-TiO: sin fundir después del proceso de sinterizacion, asi como a las diferencias en los
coeficientes de expansion térmica entre estos granos residuales (<= 12 x 107¢ K™') y la matriz
vitrea (< = 3 x 10 K™'). Como consecuencia, durante el enfriamiento, las interfaces
permanecen separadas, dando lugar a porosidad residual que persiste a temperatura ambiente
[112]

La mayoria de los poros presentan un tamafio inferior a 4 um de didmetro. Sin embargo, también
se detectan algunos poros en el rango de 5 a 25 pm, los cuales estan directamente relacionados
con la porosidad cerrada generada por la fusion de los granos de feldespato, que favorece la
expansion de los poros y la formacion de porosidad esférica de mayor tamafio 12!, La presencia
de poros grandes (5-25 um) se reduce conforme aumenta la cantidad de nano-TiO: incorporado.
El tamafio de poro se concentra principalmente en el rango de 1 a 2 um.
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Figura 31. Microestructura de la formulacion hibrida con un porcentaje de 8% en peso de nano-TiO,
(2500X). P= poros, n-Ti= nanoparticulas de TiO,.

Es importante hacer mencion que, aunque no se llevo a cabo el procedimiento de ataque por
acido fluorhidrico para revelar la fase mullita, fue posible apreciarla en la microestructura (ver
figura 32). La morfologia es de tipo acicular con tamafio promedio de 2 a 5 um.
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Figura 32. Microestructura de la formulacion hibrida con un porcentaje de 8% en peso de nano-TiO»
(5000X). n-Ti= nanoparticulas de TiO,, ml= mullita.
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En general, los rasgos microestructurales de las matrices porcelanicas hibridas con adicion de
1 % en peso de nanoparticulas de titania (Ti0O:) se presentan a continuacion:

e La microestructura muestra una matriz vitrea continua con distribucién homogénea de
granos de cuarzo no disueltos.

e Se observa una buena sinterizacion con porosidad cerrada y limitada.

e Latitania no forma fases definidas, pero se presume una dispersion fina en la fase vitrea.

Los rasgos microestructurales de las matrices porcelanicas hibridas con adicion de 3% en peso
de nanoparticulas de titania (TiO2) se presentan a continuacion:

e Aumento leve en la densificacion del cuerpo.
e Se aprecian regiones con aglomerados submicrométricos atribuidos a nano-TiOs.
e Se observa una ligera reduccién en la porosidad intergranular.

Los rasgos microestructurales de las matrices porcelanicas hibridas con adiciéon de 5% en peso
de nanoparticulas de titania (Ti0O:) se presentan a continuacion:

e Microestructura mas densa, con menor cantidad de poros abiertos.

e La fase vitrea cubre de manera mas uniforme los granos refractarios (cuarzo y chamota).

e Se evidencia el crecimiento de estructuras aciculares relacionadas con cristales de
mullita formados in situ.

Los rasgos microestructurales de las matrices porcelanicas hibridas con adicion de 8% en peso
de nanoparticulas de titania (Ti0O:) se presentan a continuacion:

e Se observa una mayor aglomeracion de nanoparticulas de titania, formando masas con
bajo grado de integracion a la matriz.

e Aumenta ligeramente la porosidad abierta, probablemente por saturacion y sinterizacion
ineficiente local.

e Enzonas localizadas, se detectan interfaces entre fase vitrea y aglomerados densos ricos
en Ti, indicando segregacion.

Durante el analisis por EDS (Espectroscopia de Energia Dispersiva) los elementos clave
detectados se relacionan con las siguientes condiciones:

e Distribucion de Ti: confirmada su incorporacion homogénea en las formulaciones con
1% y 3 %. En niveles superiores (5 % y 8 %) se detectan zonas enriquecidas en titanio,
evidenciando una saturacion y posible formacion de aglomerados.

e Matriz principal: dominada por Si, Al, K y Ca, correspondiente a los feldespatos,
chamota y caolin.
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e Relacion Si/Ti: disminuye conforme se aumenta la carga de TiO:, confirmando el
aumento de la participacion de titania en la fase vitrea o cristalina.

La adicién de nanoparticulas de TiO: mejora inicialmente la sinterizacion al actuar como
nucleante o promotor de fase vitrea.

A bajos contenidos (1-3 %), el TiO: mejora la densificacion sin provocar defectos
microestructurales.

A mayores concentraciones (5-8 %), la titania tiende a formar aglomerados, generar
heterogeneidades y aumentar la porosidad localizada, lo que puede impactar negativamente
propiedades dieléctricas y mecénicas.

Se recomienda un contenido 6ptimo de 3—5 % en peso, donde se logra un equilibrio entre
densificacion y estabilidad microestructural sin fendmenos de segregacion.

En resumen: el andlisis cristalografico revela un fenémeno particularmente significativo: las
nanoparticulas de TiO> no generan nuevas fases cristalinas detectables por DRX, pero si
inducen un incremento sistemdtico en la intensidad de los picos de mullita. Este
comportamiento sugiere que el TiO» actia como “agente de nucleacion heterogénea”,
proporcionando sitios preferenciales para la cristalizacion de mullita durante el proceso de
sinterizacion a 1250°C.

La transformacion observada de anatasa a rutilo con el incremento de la concentracion de
nano-TiO: es termodindmicamente esperada, pero su cinética se ve acelerada por el ambiente
quimico de la matriz porcelanica. La presencia de fundentes derivados de la ceniza volante
(K20, NayO, CaO) genera una fase liquida transitoria que facilita esta transformacion
polimoérfica. El andlisis MEB confirma el cambio morfoldgico de particulas cuasi-esféricas
(anatasa) a estructuras cilindricas tipo aguja (rutilo), lo cual tiene implicaciones directas en los
mecanismos de refuerzo.

Analisis del rol del TiO; :

- Concentracion 1-3% : El TiO; permanece disperso, actuando como centros de nucleacion sin
formar aglomerados significativos. La correlacion DRX-MEB muestra que, a estas
concentraciones, el incremento en la intensidad de mullita (=15% segin DRX) coincide con
una reduccion de porosidad del 0.05% al 0.03%.

- Concentracion 5% : Se alcanza un punto critico donde la transformacion a rutilo es
practicamente completa. E1 MEB revela que las agujas de rutilo formar una red tridimensional
que actia como esqueleto de refuerzo, explicando el incremento en resistencia mecanica.

- Concentracion 8% : El exceso de TiO2 genera aglomerados de 20-25 m (confirmados por
MEB), que actiian como defectos criticos. La saturacion de la fase vitrea impide la dispersion
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homogénea, creando interfaces débiles TiO»-matriz que explican la caida en propiedades
mecanicas.

Por otra parte, en la Tabla 8 se propone la funcion principal en la microestructura de cada

materia prima que compone al cuerpo porcelanico hibrido nanoparticulado-AlOs.

Tabla 8. Funcién principal en la microestructura de cada materia prima del cuerpo porcelanico
hibrido con adicién de nano-Al,Os3

Materia prima Funcidn principal

Cuarzo Fase silicea resistente

Feldespato Fundente — formacion de fase vitrea

Caolin Fuente de Al:Os — formacion de mullita

K-blend Mezcla técnica (arcillas/feldespatos)

Chamota Agregado inerte — mejora dimensional y térmica

Ceniza volante Fuente de Si02-Al:Os + fundentes (Fe20s, CaO, Na:O, etc.)
Nano-AL O3 Promotor de nucleacion, refuerzo térmico, formacion de corindon

La Figura 33 muestra la evolucién microestructural de las formulaciones porcelanicas hibridas
sinterizadas con adiciones de nanoparticulas de alimina (etiquetado en la imagen con la letra
A-formulacion base, hasta la letra E correspondiente a las formulaciones con adiciones de nano-
alimina en forma ascendente respecto al contenido de nano-alimina). En las imagenes (a bajas
magnificaciones 200X) se pueden apreciar microestructuras muy similares a las
microestructuras tipicas de una porcelana de tipo eléctrica base cuarzo. En la microestructura
se detectan granos gruesos de cuarzo de forma irregular embebidos en una matriz vitrea y poros
cuasi-esféricos distribuidos uniformemente. Asi mismo, se distinguen grietas circunferenciales
alrededor de los granos de cuarzo. Este fendmeno se atribuye a la etapa de enfriamiento (573
°C), donde el volumen de los granos de cuarzo disminuye un 2 % debido a la transformacion
de fase B-a del cuarzo %I, Este cambio puede generar suficiente tensidn como para provocar el

agrietamiento de la matriz vitrea y de los granos de cuarzo, debido a la considerable diferencia
en la expansion térmica (en el rango de temperatura entre 20 y 700 °C) entre los granos de
cuarzo (23 x 107¢ °C™") y la fase vitrea (3 x 107¢ °C™") que los rodea. Por lo tanto, la severidad
del agrietamiento estd determinada por el tamafo de las particulas de cuarzo y la velocidad de
enfriamiento, lo cual disminuye la resistencia mecéanica y dieléctrica del cuerpo de porcelana
M13-1171 - Se pueden observar algunas particulas brillantes, que corresponden principalmente a
impurezas de 6xido de hierro y 6xido de titanio. La porosidad cerrada o aislada esta acorde a
los valores reportados habitualmente para matrices porcelanicas que van desde 0.1% a un 8%.
Se aprecia la diminucién de porosidad a medida que incrementa la adicion de nanoparticulas de
almina.
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Figura 33. Evolucion microestructural de la formulacion hibrida con adicion de nano-Al,O; (200X)
A) Base, B) 1%, C) 3%, D) 5%, E) 8%

En la figura 34, se presentan imagenes de la microestructura del cuerpo porceldnico hibrido con
adiciones de 3 % en peso de nanoparticulas de alimina a magnificaciones de 100X y 250X
analizada mediante MEB. La microestructura del cuerpo porceldnico nanoestructuradas esta
constituida por granos de cuarzo con apariencia gris oscura, embebidos en una matriz vitrea
continua (de apariencia gris clara). También forman parte de la microestructura poros cuasi-
esféricos (de apariencia oscura) y nano-Al:Os homogéneamente distribuidas como particulas
brillantes (identificadas por EDS). El tamafio de las particulas de cuarzo es de aproximadamente
20 um, lo cual mejora la resistencia mecénica, como indic6 Meng et al. ?°1. Alrededor de los
granos de cuarzo se puede apreciar grietas circunferenciales, las cuales se presentan
comunmente cuando hay un cambio de transformacion polimoérfica de cuarzo beta al cuarzo
alfa durante el enfriamiento del material cerdmico. Asi mismo, se observan particulas de
algunas impurezas correspondientes a las particulas de titania, circonia o hierro (particulas
blancas brillantes).
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Figura 34. Microestructura de la formulacion hibrida con un porcentaje de 3% en peso de nano-Al,Os
(100X y 250X). Q= cuarzo, M= matriz, P= poros, [= impurezas, n-Al= nanoparticulas de AL,Os.

De acuerdo con el andlisis microestructural (figura 35), una concentracion considerable de
particulas de nano-AlOs permanece sin reaccionar en la fase vitrea. La mayoria de las particulas
de nano-Al.Os tienen una estructura equiaxial y se observan distribuidas homogéneamente en
la matriz vitrea. La buena distribucion del nano-Al:Os; en la matriz puede reforzar la
microestructura de la porcelana.

Este refuerzo puede explicarse mediante la hipotesis de fortalecimiento por dispersion, que
establece que las particulas dispersas en la fase vitrea de un cuerpo de porcelana condicionan
el tamafio de los defectos de Griffith, resultando en un aumento de la resistencia 18] Por lo
tanto, la nano-Al:Os en estado disperso actia como un refuerzo de la matriz vitrea,
proporcionando una barrera fuerte que provoca la deflexion de las grietas bajo carga. Asi mismo
en el andlisis microestructural, se pueden observar en las microestructuras varias pequenas
particulas de nano-Al.Os formando cimulos (aglomerados).

Es bien sabido que el problema de la aglomeracion podria ser una de las razones de la
disminucion de la resistencia mecanica cuando se utilizan altas adiciones de nanoparticulas. De
hecho, parte del fortalecimiento de la matriz de porcelana podria originarse por un mecanismo
de precompresion en la fase vitrea. Este fenomeno se atribuye a los diferentes coeficientes de
expansion térmica entre la nano-ALQOs (8 x 1076 °C™") y la matriz (3 x 1076 °C™") 1191201,
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Figura 35. Microestructura de la formulacion hibrida con un porcentaje de 3% en peso de nano-Al,O3
(1000X). Q= cuarzo, M= matriz, P= poros, n-Al= nanoparticulas de Al,Os.

La figura 36 muestra la micrografia MEB en modo de electrones retrodispersados
correspondiente a la microestructura sinterizada de la porcelana hibrida nanoestructurada con
adicién del 3% de nanoparticulas de alimina. Como se aprecia, la microestructura esta
compuesta de granos de cuarzo embebidos en una fase vitrea y poros distribuidos
uniformemente. También se observan grietas circunferenciales alrededor de los granos de
cuarzo, las cuales son muy comunes en porcelanas siliceas debido a la significativa
transformacion de fase B-o del cuarzo durante el proceso de enfriamiento. Este hecho promueve
una contraccion volumétrica de ~2 %, por lo que las tensiones internas conducen a grietas
circunferenciales alrededor de las particulas de cuarzo [121:120-124],

Esta microestructura también esta constituida por la fase mullita, confirmada por los resultados
de EDS (figura 36). Esta fase puedo identificarse en esta imagen MEB a pesar de que la
microestructura no fue atacada quimicamente. Segun el andlisis microestructural, se sugiere
que parte de la nano-Al:Os reacciona con una fase liquida transitoria, promoviendo la
formacion de mullita primaria y secundaria. Mientras tanto, la otra parte de nano-AlO3

permanece sin reaccionar en la fase vitrea, reforzando la microestructura de la porcelana. La
mullita secundaria presenta un tamafo en el rango de 3 a 10 um. Mientras que la mullita
primaria tiene tamafio promedio de 0.5 um.
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Figura 36. Microestructura de la formulacion hibrida con un porcentaje de 3% en peso de nano-Al,O3
(2000X). mlp= mullita primaria, mls= mullita secundaria.

Es bien sabido que el fortalecimiento mecanico de la porcelana silicea se explica cominmente
bajo tres hipodtesis principales: refuerzo de la matriz, hipotesis de la mullita y fortalecimiento
por dispersion 1251261 T a primera y mas antigua, es la hipdtesis de la mullita, que sugiere que
cuanto mayor sea la concentracion de mullita (3A1203-2Si02) en la microestructura, mayor sera
la resistencia de la porcelana. La segunda hipotesis se refiere al desarrollo de tensiones
compresivas (efecto de precompresion) en la fase vitrea, originadas por la diferencia en los
coeficientes de expansion térmica entre las particulas dispersas o fases cristalinas y la fase vitrea
circundante. La tercera hipdtesis es la del fortalecimiento por dispersion, que establece que las
particulas dispersas en la fase vitrea de un cuerpo de porcelana limitan el tamafio de los defectos
de Griffith, resultando en un aumento de la resistencia 1181,

La figura 37 muestra la micrografia MEB en modo de electrones retrodispersados
correspondiente a la microestructura sinterizada de la porcelana hibrida nanoestructurada con
adicion del 8% de nanoparticulas de alimina. Durante el andlisis se aprecian evidentemente
aglomerados de nano-AlOs, ademas de algunas nanopariculas de alimina dispersos en la
matriz. Granos de cuarzo embebidos en una fase vitrea y poros distribuidos uniformemente
también son observados. La formacion de aglomerados de nano-Al,O3; posiblemente tendra
efectos contraproducentes en las propiedades mecanicas.
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Figura 37. Microestructura de la formulacion hibrida con un porcentaje de 8% en peso de nano-Al>O;
(100X y 250X). Q= cuarzo, M= matriz, P= poros, n-Al= nanoparticulas de Al,Os. Se observan
aglomerados de nano-AlLOs.

La figura 38 muestra la micrografia MEB en modo de electrones retrodispersados
correspondiente a la microestructura sinterizada de la porcelana hibrida nanoestructurada con
adicion del 8% de nanoparticulas de alimina. La microestructura estd constituida de granos de
cuarzo embebidos en una fase vitrea y poros de morfologia cuasi-esféricos distribuidos
uniformemente. También se observan grietas circunferenciales alrededor de los granos de
cuarzo, las cuales son muy comunes en porcelanas siliceas debido a la significativa
transformacion de fase B-a del cuarzo durante el proceso de enfriamiento.

Durante el analisis se aprecia de forma clara aglomerados de nano-Al>O3, ademas de algunas
nanopariculas de alimina dispersos en la matriz. Definitivamente la formacion de aglomerados
de nano-AlOs tendra efectos negativos en las propiedades mecanicas. Uno de los grandes
desafios en la aplicacion de los conceptos nanotecnologicos es la tendencia a la aglomeracion
de las nanoparticulas, lo cual contrapone los beneficios esperados por las caracteristicas y
propiedades de las nanoparticulas. Lamentablemente, a concentraciones mas altas de adicion
de nanoparticulas, este fendémeno no pudo evitarse. Esta formacion de aglomerados en exceso
evitd la nucleacion y formacion de mullita de forma Optima a partir de las nanoparticulas
individuales de alimina.
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Por lo tanto, en general, el efecto de la adicion de nano-Al:Os sobre un posible refuerzo
mecanico de la matriz de porcelana hibrida puede explicarse seglin las siguientes hipotesis:

e Hipotesis de la mullita: dado que aumenta la fase secundaria de mullita en la
microestructura a concentraciones optimas de nanoparticulas de alimina.

e Refuerzo de la matriz: ya que las nano-Al.Os en concentraciones Optimas bien dispersa
como un refuerzo de la fase vitrea.
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Figura 38. Microestructura de la formulacion hibrida con un porcentaje de 8% en peso de nano-Al,O3
(500X y 1000X). Q= cuarzo, M= matriz, P= poros, 1n-Al= nanoparticulas de Al,Os. Se observan
aglomerados de nano-AlL;Os.

Los rasgos microestructurales de las matrices porcelanicas hibridas con adiciéon de 1 % en peso
de nanoparticulas de alimina se presentan a continuacion:

e Morfologia: matriz densa con distribucion heterogénea de poros finos.
e Fase vitrea continua con cristales alargados de mullita parcialmente formados.

e Poca evidencia de formaciéon de corindon (0-AlOs) — nanoparticulas no
suficientemente activas.

En general se presenta una microestructura con vitrificacion aceptable, pero limitada
cristalizacion inducida por alimina.
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Los rasgos microestructurales de las matrices porcelanicas hibridas con adicion de 3 % en peso
de nanoparticulas de alimina se presentan a continuacion:

e Aumento en cristales de mullita tipo aguja, bien definidos.

¢ Disminucién de porosidad en comparacion con 1 % — mejor sinterizacion.

e Formacion incipiente de corinddn en regiones localizadas (detectado por EDS: alto
contenido de Al).

En general se presenta una microestructura con refuerzo microestructural efectivo, con mayor
interaccion alumina-matriz con condicion Optima para mejorar la resistencia térmica y
mecanica sin comprometer la microestructura.

Los rasgos microestructurales de las matrices porcelanicas hibridas con adicion de 5 % en peso
de nanoparticulas de alimina se presentan a continuacion:

e Desarrollo 6ptimo de mullita en forma de agregados entrelazados.

e Presencia clara de cristales de corindon dispersos.

e Porosidad muy baja y microestructura compacta.

e EDS muestra enriquecimiento de Al en regiones densificadas — indica incorporacion
de nano-aliimina.

e Formacion de aglomerados.

Los rasgos microestructurales de las matrices porcelanicas hibridas con adicion de 8 % en peso
de nanoparticulas de alimina se presentan a continuacion:

e Presencia excesiva de corindon y aglomerados ricos en Al=Os.

e Formacion de zonas con microfisuras internas — tensiones por diferencial de
contraccion.

e Distribucion de mullita heterogénea — crecimiento inhibido en presencia de
aglomerados.

e EDS indica saturacion local de Al sin integracion plena a la matriz.

En general se presenta una microestructura con un exceso de nanoparticulas provocando
recristalizacion no controlada y reduce la homogeneidad microestructural.

Durante el analisis por EDS (Espectroscopia de Energia Dispersiva) los elementos clave
detectados se relacionan con las siguientes condiciones:

e Si: matriz vitrea y restos de cuarzo.
e Al: mullita, corindén, residuos de alimina.
¢ K, Na, Ca: fundentes de feldespato/ceniza.
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e Fe, Ti: impurezas funcionales (posible refuerzo térmico).
e O: componente principal en todas las fases.

En la Tabla 9 se detallan los principales rasgos microestructurales de cada formulacién que
constituye al cuerpo porcelanico hibrido nanoparticulados con adicién de Al>Os.

En resumen, el contenido 6ptimo de nanoparticulas de alimina se encuentra en torno al 3 % en
peso, permitiendo una estructura con baja porosidad, alta cristalinidad de mullita, inclusién
equilibrada de corinddn, excelente cohesion entre fase vitrea y componentes cristalinos.

La incorporacion de cantidades mayores al 8 % en peso, provoca desbalance microestructural,
aglomeracion de particulas y aparicion de microfisuras internas.

El analisis EDS confirmo la enriquecida distribucién de Al en zonas de sinterizacion avanzada
y el consumo parcial de silice para formar mullita.

Tabla 9. Comparativo general de los principales rasgos microestructurales que componen a los
cuerpos porcelanicos
Nano-Al:Os Mullita Corindon

Porosidad

Observaciones

Homogeneidad

) microestructural
+ + Buena Inicio de formacion mullita
++ + Baja Muy buena Distribucién equilibrada
A+ ++ Muy baja Excelente Microestructura ptima
8% ++ -+ Media Irregular Sobresaturacion,
- aglomeracion

Resumiendo: El sistema con nano-Al>O3 presenta un comportamiento mas complejo debido a
la participacién quimica directa de las nanoparticulas en la formacidén de mullita. El analisis
DRX muestra no solo la presencia de corindon residual (a-Al,O3) sin también un incremento
sustancial en la fase mullita, particularmente evidente el pico a 20 = 36°.

Mecanismo de mullitizacion propuesto :
3AL0Os3 (nano) + 2Si0z(matriz) — 3AL03+2Si0z(mullita)

Este proceso esta cinéticamente favorecido por:

1. La alta superficie especifica de las nanoparticulas (=50-100 m*/g)

2. La fase liquida transitoria rica en alcalis que disuelve parcialmente el SiO»
3. La energia de activacion reducida para la nucleacion de mullita

Analisis del rol del Al,Os:

- Concentracion 1-3% : El Al,O3 reacciona parcialmente, formando mullita primaria (0.5 pm)
y secundaria (3-10 pm). El MEB confirma la coexistencia de nano-Al,Os; sin reaccionar
103



disperso en la matriz, actuando como refuerzo por dispersion. La correlacion con propiedades
mecanicas muestra que este es el rango optimo (164.5 MPa a 3%).

- Concentracion 5% : Se observa el maximo desarrollo de mullita segiin DRX, con morfologia
acicular bien definida en MEB. Sin embargo, comienzan a formarse aglomerados que generan
heterogeneidades microestructurales.

- Concentracion 8% : El exceso de Al2O3 no puede ser incorporado completamente en la
reaccion de mullitizacion debido a limitaciones estequiométricas de SiO» disponible. Esto
resulta en aglomerados de corindon no reaccionado que generan microfisuras por
incompatibilidad térmica (a-AlLO3; = 8x10°° K™ vs la matriz = 3x10° K'1).

4.6 Propiedades fisicas y mecanicas
4.6.1 Porosidad y densidad

La porosidad en los productos de porcelana eléctrica es un factor crucial para fijar propiedades
finales. Como un ejemplo tenemos que si la porosidad aumenta disminuye la resistencia
mecanica del material. En los aisladores eléctricos porceldnicos, la porosidad debe ser menor
del 1%.

En la Figura 39 se observan los resultados obtenidos de densidad y porosidad para las
formulaciones hibridas con contenido de nanoparticulas de titania. De acuerdo con los
resultados, se aprecia una tendencia al aumento de la densidad a medida que se incrementan los
porcentajes de adicion de las nanoparticulas de titania, lo cual se puede correlacionar con tres
fenémenos. El primero de ellos se relaciona a las propiedades intrinsecas de la titania, tal como
la densidad, la cual es equivalente a 4.23 g/cm?, siendo esta mayor que otros componentes de
la matriz porcelanica tales como el cuarzo con una densidad de 2.65 g/cm?, por lo que al tener
una mayor concentracion de titania se obtiene un aumento en la densidad del cuerpo
porcelanico.

Por otro lado, el segundo mecanismo esta relacionado a que las nanoparticulas estarian actuando
como relleno de las porosidades (nanofillers) provocando el aumento de la densidad del cuerpo
porcelanico. Mientras que el tercer mecanismo por el cual aumenta la densidad estaria
relacionado a un efecto de nucleacidén con origen en las nanoparticulas de titania que promueve
la formacién de mullita (3.17 g/cm?®) una tendencia inicial a disminuir conforme aumenta la
concentracion de las nanoparticulas de causando el incremento en densidad.

A través del analisis se observa que la porosidad presenta titania, teniendo como punto mas
bajo la adicion del 3% de nanoparticulas de titania. Posterior a esta concentracion, la porosidad
comienza a aumentar, llegando a un valor maximo en el punto correspondiente al 8% de adicion
de nanoparticulas de titania. Lo anterior observado, se atribuye a la dispersion de las
nanoparticulas, dicho de otro modo, a mayores concentraciones de adicion los efectos positivos
de las nanoparticulas disminuyen conforme se aglomeran estas nanoparticulas.

104



Es preciso mencionar que todos los porcentajes de porosidad reportados se encuentran por
debajo del 0.5%, ya que es una caracteristica deseada dentro de los cuerpos porceldnicos para
aplicaciones eléctricas, debido a que porosidades menores al 1% provocan que el riesgo de
cortos circuitos por arco eléctrico inducido por fendmenos de absorcion de humedad se reduzca.
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Figura 39. Comportamiento de la porosidad y densidad con la incorporaciéon de nano-TiO,

En la Figura 40 se presentan los resultados obtenidos de densidad y porosidad para las
formulaciones hibridas con contenido de nanoparticulas de alumina. Los resultados de
porosidad y densidad de las formulaciones hibridas con adiciones de nanoparticulas de alimina
indican una tendencia en aumento de densidad hasta la adicion correspondiente al 3% de adicion
de nanoparticulas de alimina. Posterior a esta concentracion comienza un descenso en la
densidad en las concentraciones del 5 y 8% de nanoparticulas de alimina como es observado
en la Figura 40. El aumento inicial de densidad puede atribuirse de una manera similar al caso
de estudio previo, teniendo dos posibles fenomenos. El primero estd relacionado con la
densidad de la alimina que es de 3.95 g/cm?, lo cual a mayor concentracién de aliimina se
alcanzan mayores densidades en los cuerpos porcelanicos. Por otra parte, en el segundo
fendmeno podria relacionarse con la formacion de mullita, ya que a mayores concentraciones
de nanoparticulas de alimina se promueve la formacion de esta fase, la cual tiene una densidad
mas alta (3.17 g/cm®) que la matriz porcelanica. Mientras que la disminucién posterior en
densidad se puede atribuir a la concentracion y aumento de porosidad como se observa en la
Figura 40. A pesar de que se esperaria que a mayor concentracion de alimina se tendrian
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mayores densidades, no se alcanza a lograr debido a la porosidad desarrollada a altas
concentraciones en adicion de nanoparticulas de alimina. Este ultimo fendémeno encuentra su
explicacion debido a que la alimina posee un punto de fusion mas alto (2050°C) que los otros
componentes de la matriz porcelanica, lo cual implica que se requiere una mayor temperatura
de sinterizacion para que pueda lograrse una mejor densificacion dentro de la matriz
porcelanica.
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Figura 40. Comportamiento de la porosidad y densidad con la incorporacion de nano-Al,O3

4.6.2 Mecanismos de reduccion de porosidad

La reduccion de porosidad observada en ambos sistemas hasta 3% de adicion opera mediante
mecanismos diferentes pero complementarios:

Para nano-TiO:

- Relleno fisico: Las nanoparticulas ocupan espacios intersticiales entre granos mayores.

- Modificacion de la viscosidad: El TiO» reduce la viscosidad de la fase liquida a alta
temperatura, mejorando el flujo y llenado de poros

- Presion capilar aumentada: El tamafio nanométrico genera fuerzas capilares superiores que
promueven la densificacion
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Para nano-ALQO3:

- Reaccion quimica: La formacion de mullita consume porosidad mediante reaccion en estado
solido

- Sinterizacion reactiva: La energia liberada en la formacion de mullita acelera la
densificacion local.

- Modificacion del empaquetamiento: Las nanoparticulas mejoran el empaquetamiento inicial
del sistema

4.6.3 Analisis del Aumento de Porosidad a Altas Concentraciones
El incremento de porosidad observado por encima del 5% de adicion tiene origenes distintos:
Sistema TiO:2 (8%)

- Formacion de “porosidad interparticular” en interfaces TiO2-matriz por incompatibilidad
térmica

- Aglomeracion que impide la densificacion completa

- Poros de morfologia irregular de 5-25 um que actian como concentradores de esfuerzos

Sistema AL,O3 (8%) :

- Temperatura de sinterizacion insuficiente (1250°C vs 2050°C punto de fusion Al>O3)
- Formacion de “porosidad por contraccion diferencial” durante enfriamiento
- Microfisuras generadas por tensiones térmicas residuales.

4.6.4 Resistencia a la compresion en frio

Los resultados obtenidos de la resistencia a la compresion en frio de las formulaciones hibridas
con adicion de nanoparticulas de titania muestran una mejora a la resistencia a concentraciones
bajas de adicion, teniendo un valor méaximo correspondiente a 171 MPa al 3% de adicion, como
se observa en la Figura 41. Esto significa que la formulacion tiene un porcentaje de mejora del
25% comparandolo contra la formulaciéon base o de control. Asi mismo, es importante
mencionar que la mejora en resistencia mecéanica es de un 220% en comparacion con una
formulacion porcelanica tipica base cuarzo. La resistencia maxima alcanzada al 3% de adicion
concuerda con los resultados alcanzados de densidad y porosidad, ya que a esas concentraciones
se observo una menor porosidad y mayor densidad.
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Figura 41. Desempefio de la resistencia a la compresion en frio, adiciones de nano-TiO»

Los resultados de resistencia a la compresion para las formulaciones con adicién de
nanoparticulas de alimina observados en la Figura 42 indican que, a bajas concentraciones, la
resistencia mecanica es mejorada. Su valor maximo fue alcanzado al 3 % de adicidon de
nanoparticulas de alimina, teniendo como valor 164.5 MPa, esto significa que la resistencia
mejoro en un 20.68%. En altas concentraciones de adicion de nano-alimina, a pesar de que se
esperaban valores altos de resistencia, es evidente que el porcentaje de porosidad afecta a las
resistencias alcanzadas.

Como se observa, a partir del 5% se muestra una tendencia negativa, lo cual coincide con el
aumento de porosidad, observada en las ilustraciones previas. Es importante sefialar que la
mejora en resistencia mecéanica es de un 220% en comparacion con una formulacion porcelanica
tipica base cuarzo.
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4.6.5 Microdureza Vickers

La Figura 43 presenta los resultados obtenidos de microdureza para las formulaciones hibridas
con contenido de nanoparticulas de titania. Mediante el analisis de dureza, se observa que el
valor méximo alcanzado corresponde a la formulacion con las més altas propiedades fisicas, es
decir a una concentracion del 3% de adicion de nano-titania (760 MPa).

Sin embargo, tal como se present6 en las propiedades mecanicas, la dureza de las formulaciones
hibridas si se ve afectada por el porcentaje de porosidad alcanzado para formulaciones con
mayor concentracion de nano-titania. Por lo tanto, los valores alcanzados en la microdureza son
acordes y corroboran las tendencias en resistencia mecanica obtenidas durante el ensayo
mecanico.
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Por otro lado, el comportamiento de la microdureza de las formulaciones hibridas con adiciones
de nanoparticulas de 6xido de alimina muestra una tendencia negativa conforme se realizan las
adiciones porcentuales de nanoparticulas, como se observa en la Figura 44. Dicho
comportamiento es atribuido al porcentaje de porosidad registradas en estas matrices hibridas.

En resumen, el comportamiento de ambas formulaciones hibridas nanoestructuradas se ve

influenciado por los porcentajes de densidad y porosidad, tal como sucede en la resistencia
mecanica a la compresion.
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4.6.6 Evaluacion de la tenacidad a la fractura (Kic)

La tenacidad a la fractura para las formulaciones con adicion de nano-titania se ve favorecida,
reportandose valores mas altos que la formulacion de control. La formulacion con el valor mas
alto de tenacidad a la fractura es la del 3% de adicion de nano-titania (2.8 MPa/m"?), mostrado
en la Figura 45.

Mientras que, en las formulaciones con adiciéon de nano-alimina, el 1% de adicién de nano-
alimina result6 tener la mejor tenacidad a la fractura (2.6 MPa/m'?). como se observa en la
Figura 46. Es de gran importancia subrayar que los valores encontrados de tenacidad a la
fractura estan acordes a los reportados en la literatura.
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4.7 Mecanismos de deflexion de grietas y refuerzo mecanico

4.7.1 Analisis multi-escala del refuerzo

La correlacion entre DRX-MEB-propiedades mecénicas revela un refuerzo que opera en
multiples escalas:

Escala nanométrica:

Anclaje de dislocaciones: Las nanoparticulas dispersas actlian como barreras al movimiento
de dislocaciones en la fase vitrea

- Modificacion del modulo elastico local: Creacion de gradientes de rigidez que desvian
microgrietas

Escala micrométrica:

- Deflexion de grietas por particulas de TiO2 : El MEB muestra claramente trayectorias
tortuosas de grietas alrededor de particulas de rutilo.

- Puenteo de grietas por agujas de mullita: Las estructuras aciculares de mullita (3-10 pm)
actllan como puentes que requieren energia adicional para fractura.

Escala mesoscopica:

- Efecto de pretensado: Las tensiones compresivas residuales en la matriz vitrea, generadas
por diferencias en coeficientes de expansion térmica, aumentan la resistencia aparente.

- Transformacion de mecanismo de fractura: de fractura fragil catastrofica a fractura con
multiples deflexiones.

4.7.2. Cuantificacion del refuerzo

Sistema TiO2 (3% Optimo) :

- Resistencia a compresion: 171 MPa (+25% vs base)
- Tenacidad a fractura: 2.8 MPa.m”(1/2)

- Microdureza: 760 HV

El analisis sugiere que el refuerzo se debe a:

- 40% efecto de deflexion de grietas

- 35% pretensado por incompatibilidad térmica
- 25% aumento de cristalinidad (mullita)

Sistema Al>,O3 (3% Optimo) :
- Resistencia a compresion: 164.5 MPa (+20.68% vs base)
113



- Tenacidad a fractura: 2.6 MPa.m”(1/2) (méaximo a 1%)
- Microdureza: Tendencia decreciente

El refuerzo se atribuye a:

- 50% formacion de mullita adicional
- 30% refuerzo por dispersion

- 20% densificacion mejorada

Los resultados demuestran que las porcelanas hibridas nanoestructuradas con 3% de nano-
Ti0, son superiores para aplicaciones que requieren:

- Alta resistencia mecénica (171 MPa)

- Maxima tenacidad (2.8 MPa.m”(1/2))

- Propiedades autolimpiantes (fotocatélisis del TiO»)

Mientras que el sistema con 3-5% nano-Al,Oj3 es preferible para:
- Aplicaciones de alta temperatura (mayor contenido de mullita)
- Resistencia al choque térmico

- Estabilidad dimensional a largo plazo
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Capitulo V. CONCLUSIONES

>

El rol del TiO2 es predominantemente fisico (nucleacion heterogénea, deflexion de

o
A5

grietas, pretensado), con una ventana de procesamiento estrecha (3% 6ptimo) pero con
mejoras significativas en propiedades mecanicas.

X/

% El rol del AlO3 es quimico-fisico (formacion de mullita, refuerzo por dispersion), con
una ventana de procesamiento mas amplia (3-5%) pero con desafios en el control de
aglomeracion.

>

La reduccion de porosidad opera por mecanismos sinérgicos hasta 3% de adicion,
después de lo cual los efectos negativos de aglomeracion dominan.

o
A5

X/

% Los mecanismos de deflexion de grietas son mas efectivos en el sistema TiO> debido a
la morfologia de las particulas de rutilo y su distribucion controlada.

o
%

La correlacion entre técnicas confirma que el control microestructural, mas que la
composicion quimica, determina las propiedades finales.

Esta investigacion establece que la incorporacion controlada de nano-6xidos en matrices
porcelanicas hibridas representa una estrategia viable para el desarrollo de materiales
ceramicos avanzados, con un balance Optimo entre sostenibilidad (uso de residuos
industriales) y prestaciones mecanicas superiores.
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