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1. Resumen 

 

El borato de aluminio es un material cerámico que se compone de alúmina (Al2O3) y óxido 

de boro (B2O3), y debido a que tiene una elevada porosidad, ha encontrado aplicaciones 

principalmente como aislante y filtrante. Se ha implementado la incorporación de boro en 

cerámicos de alúmina debido a que actúa como aditivo de sinterización, provocando la 

disminución de la temperatura necesaria para fabricar estos compuestos durante el 

tratamiento térmico principal, y por lo tanto reduciendo los costos de producción. 

Además, por ser materias primas nacionales, los compuestos de boro tienen un costo de 

adquisición relativamente bajo. 

El hecho de que la porosidad asociada al borato de aluminio lo haga útil para las 

aplicaciones mencionadas hace pensar que aumentar aún más su porosidad mejoraría sus 

capacidades. La incorporación de porógenos es el mecanismo más utilizado para 

aumentar la porosidad de un material, sin producir cambios esenciales en su estructura. 

En este trabajo se obtuvieron, mediante sinterización a dos temperaturas diferentes, 

muestras de borato de aluminio de distinta porosidad, utilizando negro de humo (NH) 

como agente porógeno. También se realizaron estudios sobre los materiales sinterizados 

mediante una serie de técnicas para evaluar sus propiedades. 

Los resultados muestran que el NH efectivamente provoca un aumento en la porosidad 

del borato de aluminio, y esta porosidad es mayor en las muestras que fueron preparadas 

con mayores cantidades de NH. El presente estudio podría servir como base para futuras 

investigaciones orientadas hacia el estudio detallado del borato de aluminio con elevada 

porosidad, así como también para evaluar la posibilidad de incorporar agentes porógenos 

provenientes de desechos industriales. 
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2. Objetivos 

 

Objetivo general 

 

El objetivo general de este trabajo es obtener materiales de borato de aluminio mediante 

sinterización de las materias primas alúmina (Al2O3) y ácido bórico (H3BO3), e 

incorporando negro de humo (NH) como agente porógeno. 

 

Objetivos específicos 

 

_ Observar los cambios de fases en el sistema debido al tratamiento térmico. 

_ Evaluar la resistencia mecánica y la microestructura en función de la cantidad de NH y 

de la temperatura final de sinterización. 

_ Estudiar la influencia del agregado de NH en la porosidad y la estructura del material. 
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3. Introducción 

 

3.1. Materiales cerámicos 

 

La ciencia de los materiales se define, según Eduardo Marí [1], como el conjunto de 

conocimientos sistemáticamente ordenados, obtenidos por aplicación del método 

científico sobre los materiales y sus procesos productivos. Se ha propuesto una 

clasificación de los materiales de acuerdo a su composición (ver figura 3.1), la cual ha 

permitido que las teorías y técnicas desarrolladas en una rama de la industria se puedan 

aplicar a otras ramas. 

 

Figura 3.1: Clasificación de los materiales según su composición. 

 

Los materiales cerámicos en particular abarcan una cantidad de compuestos muy amplia, 

y existen muchos tipos de clasificación para los mismos (por ejemplo, según la 

composición, la estructura, las propiedades, las tecnologías de fabricación, los productos, 

las funciones, las aplicaciones, etc.). Debido a la cantidad de materias primas que se 

pueden utilizar y a la variedad de los métodos de procesamiento, los productos que se 
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clasifican como materiales cerámicos cuentan con un gran número de propiedades y 

encuentran múltiples aplicaciones en la industria. 

 

3.2. Procesamiento de materiales cerámicos 

 

El proceso de fabricación de un material cerámico es fundamental para definir sus 

propiedades, ya que debido al tipo de procesamiento llevado a cabo y a la naturaleza de 

las materias primas, se determinan tanto la estructura interna como la superficial de un 

producto, con las cuales quedan establecidas sus propiedades. 

El método tradicional de fabricación puede variar de un material a otro, pero para 

cerámicos policristalinos el procedimiento general se muestra en la figura 3.2. La etapa 

más importante es el tratamiento térmico principal (en este caso la sinterización o el 

sinterizado), donde se fija la estructura básica del material. 

 

Figura 3.2: Esquema general del proceso de fabricación de materiales cerámicos policristalinos. 
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En una primera etapa del procesamiento tradicional de los materiales cerámicos, las 

materias primas se someten a un tratamiento que incluye disminución del tamaño de 

partícula (ya sea por molienda, trituración u otro mecanismo) y concentración por 

eliminación de materiales indeseables. Una vez finalizado este tratamiento, las materias 

primas se mezclan con la finalidad de obtener composiciones y tamaños de partícula 

uniformes. Esta mezcla da lugar a una pasta, si hay cierto contenido de humedad, o a un 

polvo, cuando el tratamiento se realiza en seco. 

 

3.2.1. Conformado 

 

La etapa siguiente en el procesamiento es el conformado, en donde se le da forma a la 

mezcla de materias primas mediante deformación plástica. Cuando se realiza a 

temperatura ambiente se denomina conformado en frío, y tiene lugar antes de llevar a 

cabo el tratamiento térmico. 

El conformado de la pasta se puede generar mediante diferentes mecanismos, como por 

ejemplo la extrusión, el prensado, el torneado y calibrado o el moldeo por inyección. En el 

caso de polvos, es común realizar el prensado de la mezcla. Para eso, se la coloca en un 

recipiente, llamado probetero, dentro del cual va a adquirir su forma. Con una prensa 

hidráulica se aplica una presión uniaxial durante cierto tiempo, y luego se retira el 

material conformado. La presión utilizada se calcula previamente de acuerdo a las 

dimensiones deseadas. Cuando se quieren obtener muestras cilíndricas o en forma de 

pastilla, la presión se ejerce de forma uniaxial, y para eso se suelen emplear probeteros 

que constan de tres partes: una base donde se coloca el polvo, una pieza hueca para 

brindar la forma deseada y un pistón para transmitir la fuerza ejercida por la prensa. Para 

utilizar este mecanismo de conformado, se requiere un tamaño de partícula pequeño en 

las materias primas. 

 

3.2.2. Sinterización o sinterizado 
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Luego de la etapa de conformado, la mezcla de materias primas queda con una forma 

definida. A estas mezclas se las llama “muestras en verde”. Para obtener el compuesto 

final se lleva a cabo un tratamiento térmico sobre dichas muestras denominado 

sinterización. Si bien se pueden encontrar varias definiciones al respecto, se puede 

entender a la sinterización como un proceso en el cual las materias primas, dispuestas en 

polvo, se someten a un ciclo de temperaturas sin alcanzar el punto de fusión, mediante el 

cual se establecen uniones entre las partículas, lo que lleva a un cambio en la 

microestructura y pueden ocurrir transformaciones de fases cristalinas o reacciones 

químicas. En caso de que existan reacciones químicas durante la sinterización, hablamos 

de reacción sinterización. 

A veces se suelen usar sustancias líquidas que favorecen estas uniones y luego solidifican, 

a las cuales se les llama ligantes. El tipo de liga que tiene lugar durante el sinterizado se 

define de acuerdo al compuesto que participa de la misma. En la tabla 3.1 se enumeran 

las principales formas de sinterización y algunos ejemplos de compuestos que 

generalmente se fabrican con cada tipo de liga. 

 

Tabla 3.1: Tipos principales de sinterizado. 

Tipo Liga Ejemplos 

Sinterizado con fases 
líquidas 

Química Cementos, yesos, cales, 
refractarios especiales, 

abrasivos. 

Metálica Placas de corte. 

Vítrea Porcelanas, productos de 
loza, cerámica blanca y roja, 

gres, refractarios 
electrofundidos. 

Sinterizado en fase sólida Cerámica Alúmina pura (99,5 %), 
cerámicas no oxídicas, 

grafito. 

 

Algunos de los cambios que ocurren durante la sinterización son la formación de cuellos 

entre las partículas debido a la aparición de fase líquida, el crecimiento de dichos cuellos y 

la aglomeración de partículas (ver figura 3.3), lo que produce, entre otros fenómenos, una 

disminución en el tamaño de los poros, con la consecuente disminución de la porosidad, y 

un aumento en la densidad del material. 
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Figura 3.3: Esquematización del proceso de sinterizado: a medida que el proceso avanza (de izquierda a 

derecha), aumenta la densidad del material debido al mayor contacto entre partículas. 

 

En ciertos procesos de fabricación de materiales cerámicos, es necesario llevar a cabo un 

tratamiento térmico previo al principal, ya sea para formar una estructura intermedia 

estable, para evitar la pérdida prematura de un componente o materia prima volátil, etc. 

Este tratamiento recibe el nombre de presinterización (o presinterizado), y solo difiere de 

la sinterización en que se emplean menores temperaturas. Se trata de una etapa de 

adecuación de las materias primas antes de obtener el compuesto buscado. 

 

3.3. Materiales cerámicos porosos 

 

Se considera que los cerámicos porosos son aquellos que tienen valores de porosidad por 

encima del 30 % [2]. Existen muchas clasificaciones para estos materiales, las cuales 

tienen en cuenta, por ejemplo, la porosidad, la composición química de las materias 

primas y la estructura interna. Algunas de las propiedades que se pueden destacar para 

los cerámicos porosos en general son baja densidad, elevada superficie específica, buena 

resistencia al choque térmico, estabilidad a altas temperaturas y constante dieléctrica 

pequeña [3]. Estas propiedades hacen que tengan potenciales aplicaciones como 

materiales aislantes [4,5], filtros [6,7], implantes óseos [8,9], catalizadores o soportes de 

catalizadores [10,11] y como precursores para la fabricación de materiales compuestos 

[12,13]. Los principales métodos de síntesis de materiales porosos son la sinterización, la 

técnica de réplica, el uso de porógeno o material de sacrificio (sacrificial template) y el 
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espumado directo (foaming) [14]. En particular, el empleo de un material de sacrificio es 

bastante accesible, y se suele utilizar un aditivo que sea combustible, fácil de quemar. Con 

este método se pueden obtener cerámicos cuyas porosidades alcanzan un 60 o 65 %. Una 

desventaja que tienen los materiales porosos en general está relacionada con las 

propiedades mecánicas, en particular suelen tener una baja resistencia a la compresión, lo 

que hace que las piezas fabricadas sean frágiles [15]. La condición ideal sería aquella en la 

que se mantenga la funcionalidad del material y a la vez las propiedades mecánicas sean 

acordes a los requerimientos. Una estrategia posible para ello es controlar el tamaño, la 

forma y la distribución de los poros y los granos para mejorar las propiedades mecánicas 

de los cerámicos porosos [16]. 

 

3.4. Materias primas 

 

3.4.1. Alúmina 

 

La alúmina u óxido de aluminio (Al2O3) es el componente principal de una gran cantidad 

de compuestos, que se clasifican como materiales de alúmina, y es uno de los principales 

materiales cerámicos en cuanto a producción y cantidad de aplicaciones. Esto se debe a 

las propiedades que posee, entre las que se destacan una elevada temperatura de fusión 

(alrededor de los 2000 °C), estabilidad química, elevada dureza y rigidez, elevada 

resistencia eléctrica y transparencia óptica [17]. 

De acuerdo a la finalidad que se le quiera dar, la alúmina encuentra aplicaciones estando 

pura, formando compuestos o con pequeñas cantidades de impurezas, y puede estar 

dispuesta en forma de sólido, polvo, fibra o actuando como recubrimiento. 

En forma sólida y como monocristal es considerada una piedra preciosa (según las 

impurezas de cromo y titanio que tenga) [18]. Debido a su elevada temperatura de fusión, 

inercia química y transparencia óptica, se puede utilizar como componente de las 

lámparas de arco de vapor de sodio [19]. Por otro lado, su elevada resistencia eléctrica 

hace que sea útil para la fabricación de aislantes eléctricos [20]. Además, su elevada 

temperatura de fusión permite emplearla como herramienta de corte [21]. 
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En forma de polvo, se puede usar como abrasivo debido a su elevada dureza [22]. Se 

utilizan fibras de alúmina como aislante térmico en distintos componentes [23]. Actúa 

como recubrimiento para proteger contra la corrosión a distintas superficies [24]. 

Existen distintos métodos de fabricación de los materiales de alúmina, principalmente en 

lo que se refiere a la etapa de conformado. Algunos de estos métodos son el prensado en 

seco, la extrusión, el moldeo por inyección, la filtración y la polimerización-gelación (gel-

casting) [25], los cuales tienen una gran influencia sobre las propiedades del material 

terminado. 

 

3.4.2. Boro y compuestos de boro 

 

El boro es un elemento que en la naturaleza se encuentra presente en diferentes 

compuestos, distribuidos tanto en la atmósfera como en la corteza terrestre, la biomasa y 

en los cuerpos de agua, por lo que se dice que cumple un ciclo biogeoquímico en la Tierra. 

Si bien una gran cantidad de compuestos de boro son transportados alrededor del mundo 

mediante distintos fenómenos atmosféricos, aquellos que se encuentran en la corteza 

terrestre tienen particular interés comercial [26,27]. 

El boro que se extrae para su uso se obtiene a partir de minerales que se clasifican como 

boratos, ya que contienen óxido de boro (B2O3). Algunos de estos minerales son la 

colemanita (Ca2B6O11.5H2O), la ulexita (NaCaB5O9.8H2O), la hidroboracita 

(CaMgB6O8(OH)6.3H2O) y la tincalconita (Na2B4O5(OH)4.3H2O). Los depósitos de boro 

económicamente más importantes son los evaporíticos continentales, que están 

asociados a sedimentos continentales y vulcanismo reciente, en términos geológicos. A 

partir de estos minerales se pueden obtener productos que tienen aplicación directa en 

distintos sectores de la industria, como ácido bórico (H3BO3), bórax anhidro (Na2B4O7), 

bórax pentahidratado (Na2B4O7.5H2O) y bórax decahidratado (Na2B4O7.10H2O). 

En Argentina, solo se encuentran depósitos de boro en evaporitas continentales, con un 

origen relacionado a actividad volcánica, cuencas endorreicas (hidrológicamente cerradas) 

y clima árido [28]. Estos depósitos están localizados en el noroeste argentino (NOA), 

particularmente en Salta, Jujuy y el norte de Catamarca. Los yacimientos más importantes 

que se encuentran en esta región son los de ulexita, tincalconita, hidroboracita y 

colemanita. 
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Las empresas a cargo de los distintos yacimientos comercializan los minerales extraídos en 

gran parte como materia prima cruda, y también con cierto grado de procesamiento, por 

ejemplo los concentrados de estos minerales y el refinamiento para obtener H3BO3, algún 

tipo de bórax u óxido de boro (B2O3). Las empresas que se abastecen con capital 

extranjero son las que tienen mayor capacidad para procesar las materias primas, ya sea 

que lo hagan en plantas ubicadas cerca de los yacimientos o exportando los minerales 

hacia otros países. Las empresas nacionales, en su mayoría pequeñas y medianas (Pymes) 

que cuentan con yacimientos en el NOA, encuentran varias dificultades (como la falta de 

maquinaria adecuada o de personal capacitado) para realizar el procesamiento de los 

minerales extraídos, por lo que deciden exportarlo o venderlo a las empresas de mayor 

tamaño casi sin procesarlo. Como solución a este problema, se ha propuesto [29] 

aumentar el valor agregado a la producción de boratos, para que las empresas nacionales 

puedan ser más competitivas en el mercado. 

La mayor parte de la producción mundial de boratos es destinada a cinco sectores 

industriales: fibra de vidrio, detergentes, vidrio y cerámica, agricultura y micronutrientes. 

Dentro de la industria cerámica, los compuestos de boro son importantes porque actúan 

como aditivos de sinterización, ya que a las temperaturas que se alcanzan dentro del 

horno se funden (su temperatura de fusión se encuentra alrededor de los 450 °C) y 

favorecen la liga vítrea [30,31]. Además, disminuyen la temperatura de sinterización de los 

materiales cerámicos, lo que implica un menor gasto de energía cuando se realiza el 

tratamiento térmico, y por lo tanto una disminución en los costos de producción [32,33]. 

Por otro lado, mejora las propiedades mecánicas de estos materiales a temperaturas 

intermedias [34]. 

La producción de compuestos de boro a escala industrial genera una cantidad 

considerable de desechos de boro, lo cual representa un problema ambiental, ya que si 

bien se considera un nutriente para las plantas, en elevadas concentraciones se vuelve 

tóxico. Se ha planteado el uso de arcillas [35] y otros materiales cerámicos [36] para la 

eliminación de boratos en agua, así como también la utilización de desechos de boro en 

etapas de producción dentro de la industria de la cerámica roja [37,38]. 

 

3.5. Sistema Al2O3-B2O3 
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La alúmina y el óxido de boro forman un sistema binario, cuyo diagrama de fases se 

muestra en la figura 3.4 [39]. En dicho sistema, existen dos compuestos que resultan de la 

unión entre las partículas de Al2O3 y de B2O3 y que se denominan boratos de aluminio. 

Uno tiene fórmula Al18B4O33 (que corresponde a una estequiometría 9:2 en Al2O3 y B2O3, 

respectivamente) y es estable hasta aproximadamente 1900 °C, mientras que el otro tiene 

fórmula Al4B2O9 (estequiometría 2:1) y es estable hasta 1100 °C. Para formulaciones que 

tienen más de 25 % p/p de B2O3, se observa la formación de la fase Al4B2O9 a partir de 

unos 450 °C, donde además aparece líquido que corresponde al B2O3 fundido. 

 

Figura 3.4: Diagrama de fases del sistema Al2O3-B2O3. 

 

En el caso de la fase Al18B4O33, existe cierta controversia debido a que también se propuso 

la fórmula Al5BO9 (estequiometría 5:1) para dicha fase. De los análisis químicos iniciales se 

obtuvo que la fórmula era Al18B4O33, cuando no se podía obtener información de la 

estructura cristalina. Si bien más tarde se realizaron estudios estructurales en donde se 

concluyó que la fase correspondía a la composición Al5BO9, se acepta a Al18B4O33 como la 

fórmula correcta. A pesar de esto, todavía existen dudas en cuanto a la estequiometría 

correcta, en especial cuando la única técnica de caracterización empleada es la difracción 

de rayos X [40,41]. Sin embargo, hay que tener en cuenta que las composiciones 
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propuestas no son tan distintas entre sí y que la estequiometría real de un material está 

sujeta a cambios en la estructura cristalina por la presencia de imperfecciones en la red. 

Existen distintas rutas de síntesis para obtener la fase Al18B4O33, entre las que se 

encuentran la reacción sinterización, el método de combustión, el método de flujo, 

cristalización de sales fundidas y el método sol-gel [42–49]. La microestructura del 

material terminado puede tener una morfología variada, por ejemplo de tipo aguja, 

nanoalambres, nanotubos y nanovarillas [42,50–53]. 

En particular, la microestructura de tipo aguja brinda ciertas propiedades a la fase 

Al18B4O33, como las que se enumeran en la tabla 3.2 [54]. Por otro lado, dicha fase 

presenta alta refractariedad (hasta 1300 °C) y estabilidad química en ciertos entornos [55]. 

Además, la presencia de agujas hace que se genere una elevada superficie expuesta en el 

material, lo cual le brinda propiedades catalíticas con potenciales aplicaciones en 

reacciones tecnológicas [56–58]. 

La principal aplicación que encuentra esta fase es como refuerzo en materiales 

compuestos de aluminio, ya que permite aumentar la resistencia mecánica y la resistencia 

al desgaste [59], aunque también se ha propuesto para ser utilizada en aleaciones de 

magnesio [60]. 

Sumado a esto, las fases de borato de aluminio presentan una porosidad adecuada para 

su utilización como material aislante y filtrante [61–63]. Para compensar la pérdida parcial 

en las propiedades mecánicas que se atribuye a los materiales porosos, se ha propuesto 

estabilizar la fase Al18B4O33 con zirconia [64]. 

 

Tabla 3.2: Propiedades del borato de aluminio Al18B4O33. 

Densidad 
(g/cm3) 

Longitud 
de aguja 

(μm) 

Diámetro 
de aguja 

(μm) 

Módulo 
de Young 

(GPa) 

Dureza 
(Mohs) 

Coeficiente de 
expansión térmica 

(1.10-6 K-1) 

Axial Radial 

2,93 10–30 0,5–1 400 7 4,4 1,9 

 

Si bien el borato de aluminio por sí solo se considera un material poroso, se ha propuesto 

[61] incorporar agentes porógenos en la formulación, lo cual puede mejorar sus 

propiedades aislantes. Como posible porógeno se puede utilizar el negro de humo (NH), 

un material de color negro que se presenta en forma de polvo o como gránulos finamente 
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divididos y que se obtiene de la combustión incompleta de diferentes hidrocarburos, 

gaseosos o líquidos, en condiciones controladas [65]. Este material se quema dentro del 

horno, por lo que si se mezcla adecuadamente durante la fabricación del cerámico puede 

contribuir a aumentar la porosidad del material. La incorporación del NH se debería hacer 

una vez que queda conformada la estructura del borato de aluminio, ya que si se agrega 

junto con las materias primas se quemaría prematuramente y no aportaría a la formación 

de poros adicionales. En el presente trabajo se plantea realizar una etapa de 

presinterizado, en donde ocurre la reacción mediante la cual queda establecida la 

estructura principal del material, y luego incorporar el NH a este material a fin de generar 

el aumento de porosidad luego de la sinterización. 
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4. Materiales y métodos 

 

4.1. Esquema metodológico 

 

El procedimiento experimental llevado a cabo en este trabajo consistió en dos etapas. En 

la primera etapa se mezcló alúmina comercial (Al2O3, denominada alúmina A2G) con ácido 

bórico (H3BO3). Dicha mezcla se llevó al horno para realizar un presinterizado, donde se 

constituye la fase borato de aluminio Al18B4O33 (BAp) [61]. La siguiente etapa comenzó con 

la molienda y fraccionamiento del BAp en cuatro partes. Una de estas fracciones se 

conservó como referencia, mientras que a las demás se les agregó distintas cantidades de 

negro de humo (NH) para analizar su efecto en la porosidad y otras propiedades. Luego 

del mezclado y secado en estufa, se disgregaron los compactos obtenidos y se realizó el 

conformado, consiguiendo probetas de forma cilíndrica. Cada una de las fracciones se 

separó en dos grupos para llevar a cabo la sinterización, la cual se realizó sobre uno de los 

grupos con una temperatura final de 1200 °C y sobre el otro con una temperatura final de 

1300 °C. 

En términos generales, el procedimiento experimental se puede resumir en el esquema 

que se muestra en la figura 4.1. 
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Figura 4.1: Esquema general del procedimiento experimental llevado a cabo en este trabajo. Las muestras 

obtenidas se indican en los recuadros coloreados (para referencia de nombres ver sección 4.3.2). 

 

Tanto a las materias primas como a los compuestos sinterizados se les realizaron estudios 

mediante distintas técnicas con la finalidad de evaluar diferentes propiedades en los 

materiales finales. 

 

4.2. Materias primas 

 

Los materiales de los cuales se partió para llevar a cabo el experimento se obtuvieron de 

forma comercial y se analizaron utilizando distintas técnicas de caracterización. En el caso 

del ácido bórico, se le realizó un tratamiento previo para su adecuación. 
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Óxido de aluminio comercial (Al2O3): Alúmina A2G (ALCOA, USA). Se llevaron a cabo las 

técnicas de difracción de rayos X y dispersión láser para caracterizar este compuesto. 

Ácido bórico (H3BO3): Producto comercial (Borax Argentina SA, Argentina), al cual se le 

realizó una molienda con morteros de ágata y de porcelana para disminuir el tamaño de 

partícula. Se realizó la separación por tamices sobre esta muestra y también se utilizaron 

las técnicas de difracción de rayos X, análisis térmico diferencial y termogravimetría. 

Negro de humo (NH): Producto obtenido a partir de desechos del petróleo [66]. Sobre 

este compuesto se llevó a cabo la técnica de DRX. 

 

4.3. Procesamiento 

 

4.3.1. Formación del borato de aluminio presinterizado 

 

Debido a que se partió de H3BO3 como materia prima, se tuvieron que realizar los cálculos 

adecuados de modo de obtener la masa de B2O3 que reacciona en forma estequiométrica 

con la Al2O3 durante el tratamiento térmico para obtener borato de aluminio 

presinterizado (BAp). La relación aproximada es de 74 % p/p en Al2O3 y 26 % p/p en B2O3. 

El H3BO3 da lugar al B2O3 según una reacción que ocurre en tres etapas (ecuaciones 4.1–

4.3), la primera de las cuales involucra la pérdida de agua del reactivo, produciéndose 

HBO2. En la siguiente etapa, tiene lugar una combinación de moléculas de HBO2 con 

pérdida de agua. En la última etapa ocurre la reacción que da lugar al B2O3, nuevamente 

con pérdida de agua [61]. 

𝐻3𝐵𝑂3 → 𝐻𝐵𝑂2 + 𝐻2𝑂    4.1 

4 𝐻𝐵𝑂2 → 𝐻2𝐵4𝑂7 + 𝐻2𝑂    4.2 

𝐻2𝐵4𝑂7 → 2 𝐵2𝑂3 + 𝐻2𝑂    4.3 

Se mezclaron 74,00 g de Al2O3 comercial con 46,18 g de H3BO3 que pasó a través de un 

tamiz de malla 100 (tamaño de abertura 149 μm), se introdujeron en un vaso de 

precipitados, se agregó etanol al 96 % y se llevó a agitación por una hora con buzo 

agitador y en platina a 300 rpm. El alcohol provee el medio para que las materias primas 

se mezclen de la forma más homogénea posible, ya que se forma una dispersión líquida. 
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Además de ser un solvente de uso común, tiene la ventaja de ser volátil, y se evapora 

fácilmente cuando el sistema se coloca en estufa para el secado. No se utiliza agua porque 

el ácido bórico es parcialmente soluble en ella, y además tarda más tiempo en evaporarse 

que el etanol. 

Luego de agitar, se llevó la mezcla dispersada (con un poco de precipitado) a una cápsula 

de porcelana, se tapó con papel aluminio y se colocó en estufa a 60 °C durante 48 horas. 

Después del secado, se realizó el presinterizado de la mezcla en un horno eléctrico con 

una rampa de 5 °C/min y una meseta de 800 °C durante 30 minutos. Se eligió esta 

temperatura para producir borato de aluminio presinterizado (BAp, ver figura 3.4), el cual 

se utilizó como materia prima para la fabricación de los materiales finales, ya que a partir 

de dicha temperatura se establece la estructura principal de la fase. No se utilizan 

temperaturas mayores porque eso implicaría un mayor gasto energético para obtener la 

misma fase. La razón por la cual el negro de humo (NH) no se agrega antes de realizar el 

presinterizado es que este se descompone en torno a los 800 °C, y no tendría sentido 

estudiar la porosidad generada por el mismo ya que no estaría presente al momento de la 

sinterización. 

 

4.3.2. Conformado y sinterización 

 

El BAp se molió en mortero de porcelana hasta obtener partículas con tamaños inferiores 

a 149 μm (malla 100), y de la masa total se separaron cuatro series de 20 g cada una. Una 

de esas series se dejó como blanco (BAp), y sobre las demás se agregaron distintas 

cantidades de NH, esperando que, con esas cantidades, se obtuvieran materiales cuyos 

valores de porosidad (P) fueran 15, 25 y 40 % superiores a la porosidad conseguida usando 

solo BAp luego de una sinterización a altas temperaturas (1200 °C y 1300 °C). Estas series 

se denominaron BANp 15, BANp 25 y BANp 40, respectivamente. En la tabla 4.1 se 

muestran las masas de NH calculadas para todas las mezclas. 
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Tabla 4.1: Masas de NH agregadas y masas totales de cada fracción antes de llevar a cabo la sinterización. 

Serie P adicional esperada 
(%) 

Masa de NH (g) Masa total (g) 

BAp 0 0 20,00 

BANp 15 15 2,12 22,12 

BANp 25 25 4,03 24,03 

BANp 40 40 8,05 28,05 

 

En cada una de las fracciones que llevaban NH, se realizó el mezclado del BAp con las 

cantidades correspondientes, siguiendo los mismos pasos que en la mezcla previamente 

descrita de Al2O3 y H3BO3 (agregado de etanol en vaso de precipitados y agitación en 

platina con buzo magnético), y se dejó en estufa por 24 horas. Después del secado se 

homogeneizó la mezcla resultante deshaciendo aglomerados mediante el uso de mortero 

de porcelana para luego llevar a cabo el prensado de las pastillas. 

Para la etapa de conformado se utilizó una prensa hidráulica manual y un probetero de 

9,9 mm de diámetro interno, con los cuales se obtuvieron pastillas en forma de disco. Las 

masas adecuadas de BAp y BANp se tomaron a partir de los resultados de un ensayo 

previo, donde se estimó la cantidad de cada mezcla necesaria para conseguir discos con 3 

mm de espesor aplicando una presión de aproximadamente 100 MPa. Las masas 

necesarias para conseguir estos espesores fueron de 0,65 g para BAp y de 0,55 g para 

BANp 15, BANp 25 y BANp 40. Se formaron 20 pastillas de cada fracción (80 pastillas en 

total). 

Luego, se tomaron 7 pastillas de cada serie para llevar a cabo la sinterización en horno 

eléctrico con una rampa de 5 °C/min y una temperatura final de 1200 °C. Las restantes 13 

pastillas de cada fracción se sinterizaron con la misma velocidad de calentamiento y una 

temperatura final de 1300 °C. En ambos casos el tiempo de permanencia en la 

temperatura final fue de una hora. De esta forma, se obtuvieron ocho series de pastillas 

sinterizadas, las cuales se identificaron teniendo en cuenta la cantidad de NH agregada 

antes de la sinterización y la temperatura final en el horno. Dichas series se denominan BA 

1200, BAN 15 1200, BAN 25 1200, BAN 40 1200, BA 1300, BAN 15 1300, BAN 25 1300 y 

BAN 40 1300 (ver figura 4.1). 
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4.4. Técnicas de caracterización 

 

4.4.1. Método de Arquímedes y medición diametral 

 

Cuando se quiere estimar la densidad (δ) de una muestra cerámica sólida con una forma 

adecuada, se podría proceder de forma directa midiendo las dimensiones de la misma 

para obtener su volumen (V), y pesando la muestra para hallar su masa (m). Entonces, la 

densidad se determina como 

𝛿 =
𝑚

𝑉
 

Al hacer el cálculo por este método, se tiene en cuenta tanto a la estructura del sólido 

(esqueleto) como a la totalidad de los poros que hay en él. En la ciencia de los materiales, 

uno de los procedimientos llevados a cabo para obtener valores de densidad es el método 

de Arquímedes [67–69]. Este método permite determinar la densidad del material incluso 

cuando la geometría de la muestra presenta muchas irregularidades, y además permite 

cuantificar la proporción de poros abiertos presentes en el material. El método consiste en 

medir la masa de la muestra bajo tres condiciones distintas: 

_ Masa seca (mseca): La muestra se deja un tiempo en estufa previo a su pesada para 

asegurarse que no haya agua adsorbida sobre su superficie al momento de medir la masa. 

_ Masa húmeda (mhum): Se hace ingresar un líquido de trabajo en los poros abiertos del 

sólido (generalmente agua para las muestras sinterizadas y kerosene para muestras en 

verde, es decir, aquellas que todavía no han sido sometidas al proceso de sinterización). 

Para lograr esto, existen dos procedimientos posibles. En uno de ellos, la muestra se 

introduce en el líquido de trabajo, el cual se lleva a ebullición por un tiempo determinado. 

Durante la ebullición, el aire que se encontraba en los poros abiertos (aquellos que son 

accesibles al líquido) es reemplazado por el líquido de trabajo. En la otra metodología, se 

coloca la muestra en el líquido y se hace vacío sobre el sistema, lo cual provoca que el aire 

en los poros abiertos sea desplazado por el líquido. 

Una vez finalizado el procedimiento de llenado de poros, se pesa la muestra, luego de 

haber eliminado el exceso de líquido sobre ella (evitando el posible vaciado de los poros). 
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_ Masa sumergida (msmg): Se determina colocando la muestra en el líquido de trabajo, por 

medio de un accesorio que tiene un platillo conectado a la parte inferior de la balanza (ver 

figura 4.2). 

 

Figura 4.2: Accesorio usado para medir la masa sumergida por el método de Arquímedes (a) y arreglo de 

balanza-accesorio (b). La balanza analítica utilizada en este trabajo tiene una precisión de 0,1 mg. 

 

Relacionando estas tres masas y la densidad del líquido (δliq), se pueden obtener los 

valores de distintas cantidades que son propias del material. Por un lado, el volumen de 

poro abierto (Vpa) queda expresado como 

𝑉𝑝𝑎 =
𝑚ℎ𝑢𝑚 − 𝑚𝑠𝑒𝑐𝑎

𝛿𝑙𝑖𝑞
 

El volumen aparente (Vap) se define como 

𝑉𝑎𝑝 =
𝑚ℎ𝑢𝑚 − 𝑚𝑠𝑚𝑔

𝛿𝑙𝑖𝑞
 

La porosidad abierta porcentual (P) es 

𝑃 =
𝑉𝑝𝑎

𝑉𝑎𝑝

100 

La densidad aparente (δap) se expresa como 

𝛿𝑎𝑝 =
𝑚𝑠𝑒𝑐𝑎

𝑉𝑎𝑝
 



 

21 

La gravedad específica aparente (T): 

𝑇 =
𝑚𝑠𝑒𝑐𝑎

𝑚𝑠𝑒𝑐𝑎 − 𝑚𝑠𝑚𝑔
 

Esta última propiedad representa la densidad del material teniendo en cuenta solo el 

esqueleto que forma, no los poros abiertos (puede haber poros internos a los que no tiene 

acceso el líquido, los cuales quedan incluidos en esta densidad y no se puede obtener 

información sobre ellos por este método). Por lo tanto, sería de esperar que se mantenga 

aproximadamente constante para muestras obtenidas utilizando las mismas condiciones 

de sinterizado, sin importar la porosidad que tengan. Por su parte, la densidad aparente 

δap incluye a los poros abiertos como parte del material, y entonces se espera que 

disminuya a medida que analizamos muestras con porosidades crecientes (sinterizadas 

bajo las mismas condiciones). 

En este trabajo se estudiaron cuatro muestras de cada fracción por este método. El 

procedimiento para el llenado de los poros fue el que emplea vacío y como líquido de 

trabajo se utilizó agua. 

Por otro lado, es posible determinar la contracción o expansión de una muestra sólida 

midiendo sus dimensiones antes y después del proceso de sinterización utilizando un 

calibre, con el fin de analizar dichos cambios. En este caso, por tratarse de probetas 

cilíndricas, se midieron sus diámetros y sus espesores. 

 

4.4.2. Compresión diametral 

 

Es un ensayo mecánico por el cual se puede determinar la resistencia al quiebre (σd) o 

esfuerzo de compresión de un material cilíndrico cuando se le aplica una fuerza o carga 

creciente a lo largo de su diámetro (ver figura 4.3) [70]. A medida que la muestra se 

somete a un esfuerzo cada vez mayor, su diámetro se modifica, y llega un punto en el cual 

la carga aplicada alcanza un valor tal que se produce el quiebre del material. Por medio de 

un programa de computadora conectado a la máquina de ensayos usada para aplicar la 

carga sobre la muestra, se registra σd en función de la deformación por compresión (ε), 

hasta que se produce el quiebre del material. A partir del diámetro inicial (D i) y el 

diámetro en cualquier momento en el cual se está llevando a cabo el experimento (Df), se 

determina ε. 
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𝜀 =
(𝐷𝑓 − 𝐷𝑖)

𝐷𝑖
 

La resistencia máxima (σM) de cada muestra cilíndrica corresponde al valor que alcanza σd 

en el momento en que se produce la fractura de la muestra, y se puede calcular, 

conociendo el valor de la carga final (L) y el espesor de la muestra (T), mediante la 

siguiente ecuación: 

σM =
2𝐿

𝜋𝐷𝑖𝑇
 

En este trabajo se utilizó la máquina de ensayos INSTRON 4483 con una velocidad de 

avance de pistón de 0,5 mm/min y se obtuvieron gráficos de cinco pastillas de cada una de 

las fracciones sinterizadas. 

 

Figura 4.3: Máquina universal utilizada para realizar los ensayos mecánicos (a) e imagen de una muestra 

sometida al ensayo (b). 

 

4.4.3. Difracción láser 

 

Esta técnica, también conocida como dispersión de luz láser a bajo ángulo (LALLS, por sus 

siglas en inglés), se utiliza frecuentemente para calcular tamaños de partícula y para 

determinar distribuciones de tamaño en el rango entre 0,1 μm y 2000 μm [71]. Para llevar 

a cabo las medidas, se hace pasar un haz de luz láser a través de una muestra que tiene 

partículas en suspensión. La luz se dispersa en diferentes ángulos debido a los distintos 

tamaños de las partículas, y alcanzan un detector. Los patrones que se producen son 

característicos para cada tamaño de acuerdo con la Teoría de Mie, de modo que se puede 
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realizar un análisis matemático sobre estos patrones para obtener distribuciones de 

tamaño precisas y reproducibles [72]. 

Para poder realizar el ensayo, la muestra debe estar pulverizada y ser previamente 

suspendida en un líquido. Es importante que este líquido no la disuelva, para evitar 

alteraciones en la distribución de tamaño de las partículas. Para generar una buena 

dispersión, se suele agitar a la muestra dentro del líquido, ya sea de forma suave o 

utilizando ultrasonido. 

En este trabajo se utilizó la técnica de difracción láser por medio del equipo Malvern 

Mastersizer 2000 [72] para obtener la distribución de tamaño de la Al2O3 comercial. El 

primer paso del procedimiento llevado a cabo para adecuar la muestra fue agregar una 

punta de espátula de la alúmina en un recipiente con agua destilada para formar la 

dispersión. Luego, dado que la alúmina A2G tiene un pH de dispersión óptimo que es 

básico, se agregaron unas gotas de NH3 a fin de favorecer la misma. Después se llevó a 

sonicador durante 20 minutos (10 minutos de trabajo por 10 minutos de descanso, en 

intervalos de 10 segundos), y finalmente se agitó con imán para dispersar el precipitado 

que había quedado. 

 

4.4.4. Difracción de rayos X (DRX) 

 

La difractometría de rayos X (DRX o XRD, por sus siglas en inglés) es uno de los métodos 

más usados para determinar la estructura cristalina de los materiales. En esta técnica se 

hace incidir un haz de rayos X monocromático sobre la superficie de una muestra. Las 

ondas son dispersadas por los átomos de la muestra que están en los planos cristalinos e 

interfieren entre sí, generando un patrón de difracción característico de la estructura 

cristalina. En el caso en que la muestra es un polvo policristalino, los movimientos 

relativos entre la fuente de rayos X, la muestra y el detector permiten registrar la 

intensidad de difracción en un rango 2θ, siendo θ el ángulo formado entre el haz incidente 

y el plano cristalográfico que genera la difracción (ver figura 4.4) [73]. Algunos arreglos 

permiten el movimiento tanto de la muestra como del detector, mientras que en otros 

solo el detector es móvil. 
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Figura 4.4: Patrón de difracción de una mezcla de alúmina y silicio. Los números de tres dígitos indican los 

índices de Miller de los correspondientes planos cristalográficos. 

 

La DRX tiene dos aplicaciones principales, que son la identificación de fases cristalinas y las 

mediciones cuantitativas. La muestra a ser analizada generalmente se dispone en polvo y 

uno de los requerimientos principales sobre la misma implica que los cristales estén 

orientados aleatoriamente, dado que las muestras patrón que se utilizan para generar los 

difractogramas presentes en las bases de datos de los programas contienen cristales 

distribuidos al azar. Por lo tanto, si se quiere identificar una muestra usando un programa 

de computadora, para tener una mejor coincidencia entre los difractogramas 

experimentales y los estándares se trata de preparar la muestra de manera similar a como 

se prepararon los patrones. 

En este trabajo se utilizó la técnica únicamente de modo cualitativo, para reconocer las 

fases cristalinas presentes en las materias primas y en los compuestos sinterizados. 

En todos los casos se obtuvieron los difractogramas en el rango de 2θ de 3 ° a 70 ° 

utilizando el equipo Bruker D8 advance y una fuente de rayos X de Cu (λ = 1,5418 Å). Para 

eso, se colocaron aproximadamente 0,5 g de muestra previamente pulverizada en el 

portamuestras, asegurándose que quede al nivel del mismo y sin dejar huecos. Para 

identificar las fases cristalinas presentes en cada muestra se analizaron los difractogramas 

comparando con la base de datos incorporada en el software Xpert. 
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4.4.5. Microscopía electrónica de barrido (SEM) 

 

Es un tipo de microscopía no convencional muy utilizada para el estudio de superficies en 

una amplia variedad de muestras. Utiliza un haz de electrones, el cual se produce desde 

un filamento (cátodo) por aplicación de una diferencia de potencial y pasa a través de un 

ánodo hueco. Luego, por medio de un arreglo de lentes, los electrones (denominados 

electrones primarios) se enfocan sobre la muestra e interactúan con ella. En esta 

interacción pueden ocurrir distintos fenómenos: 

_ Por un lado, los electrones primarios pueden ser desviados de sus trayectorias originales 

debido a la interacción con los átomos que están en la región superficial de la muestra. Se 

dice que los electrones son dispersados. 

_ Además, el electrón primario puede desplazar a un electrón de valencia de un átomo, el 

cual adquiere cierta energía cinética y se denomina electrón secundario. 

_ También puede ocurrir que el electrón primario desplace a un electrón interno del 

átomo, dejando un hueco que es ocupado por un electrón más externo. Este proceso 

genera un haz de rayos X que se puede emitir hacia el exterior o, debido a la elevada 

energía producto de la desexcitación electrónica, puede emitirse un electrón externo del 

mismo átomo, al cual se lo conoce como electrón Auger. 

Los electrones que se emiten debido a alguno de estos fenómenos alcanzan un detector, y 

a partir de un sistema de procesamiento se obtiene una imagen de la muestra con 

profundidad de campo (ver figura 4.5). También se pueden detectar los rayos X 

producidos por la interacción, si se acopla un instrumento adecuado al SEM, lo cual 

permite identificar elementos químicos presentes en la muestra analizada [73,74]. 
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Figura 4.5: Equipo SEM JEOL JCM-6000 utilizado en este trabajo (izquierda) y computadora usada para 

procesar las señales (derecha). La imagen en pantalla muestra una de las micrografías obtenidas en este 

trabajo. 

 

Para poder llevar a cabo la técnica, es necesario que la muestra sea conductora. En caso 

de que no lo sea por sí misma, se le aplica una capa de material conductor sobre su 

superficie (generalmente oro o plata). 

En este trabajo se utilizó la técnica con el equipo SEM JEOL JCM-6000 para estudiar la 

morfología y el tamaño de las partículas, tanto en las materias primas como en los 

materiales sinterizados. Se obtuvieron imágenes con magnificaciones de hasta 6000 X y en 

todos los casos se aplicó una capa de plata sobre las muestras previo a su análisis. No se 

realizó una molienda sobre los compuestos sinterizados antes de realizar los ensayos 

porque eso hubiera implicado un cambio en la morfología de los materiales, y las 

imágenes no habrían sido representativas de la microestructura real de las muestras. 

 

4.4.6. Método de separación por tamices 

 

Este método permite obtener distribuciones de tamaño de partícula, y se puede usar 

como alternativa a la técnica de difracción láser para tamaños de grano por encima de los 

20 μm. En una primera etapa se lleva a cabo la molienda del material a estudiar, 

dependiendo el tiempo de este proceso del rango de tamaño de partícula que se quiera 

obtener. Luego de haber molido la muestra, se la lleva a un arreglo de tamices dispuestos 
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uno encima del otro (ver figura 4.6), desde el de apertura más grande (ubicado arriba) 

hasta el de menor apertura (abajo). La muestra se coloca dentro del tamiz de mayor 

apertura y se agita el arreglo de tamices durante aproximadamente una hora. Una vez 

finalizada la agitación, se pesan las fracciones de la muestra que quedaron en cada uno de 

los tamices, y a partir de las masas medidas se construye un gráfico de cantidad de 

muestra en función del tamaño. 

 

Figura 4.6: Arreglo de tamices usado para la separación por tamaño del ácido bórico. 

 

La separación por tamices se utilizó en este caso para estimar la distribución de tamaño de 

partícula del ácido bórico previo a su empleo en la síntesis de las pastillas. Conviene usar 

este método ante la técnica de dispersión láser porque el H3BO3 es parcialmente soluble 

en agua. Se utilizaron 7 tamices con tamaños de apertura entre 44 y 710 μm. 

 

4.4.7. Análisis térmico diferencial y termogravimetría (ATD-TG) 

 

En los métodos de análisis térmico, una muestra es sometida a un programa de 

calentamiento programado y se mide alguna de sus propiedades en función de su 
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temperatura. A partir de los gráficos que resultan de estas medidas, se puede obtener 

información sobre los procesos físicos y químicos que tienen lugar en la muestra [71,75]. 

En el caso del análisis termogravimétrico (TG o ATG), una pequeña porción de la muestra 

se coloca sobre un soporte, que a su vez está dentro de un horno y conectado a una 

balanza. A medida que la temperatura de la muestra aumenta linealmente, se registra de 

forma continua su masa, que generalmente disminuye debido a procesos de evaporación 

o reacciones de descomposición que pueden tener lugar durante el calentamiento. El 

gráfico de masa en función de temperatura de la muestra, que se denomina termograma, 

proporciona información cualitativa y cuantitativa de estos procesos. Dependiendo del 

objetivo del trabajo que se quiera realizar, también puede ser útil la derivada de la curva 

TG (DTG), ya que brinda información sobre etapas y velocidades de reacción. 

En el análisis térmico diferencial (ATD), se coloca la muestra y un material de referencia 

dentro del horno. La referencia utilizada debe ser inerte en el rango de temperaturas de 

trabajo. Por lo general, se realiza un programa de calentamiento o 

calentamiento/enfriamiento de manera que la temperatura del material de referencia 

aumente linealmente. A medida que el ensayo avanza, se registra la diferencia de 

temperatura (ΔT) entre la muestra y la referencia en función de la temperatura de la 

referencia, y se obtiene lo que se denomina termograma diferencial. El mismo se 

caracteriza por una línea de base, idealmente recta, y una serie de picos a ΔT positiva o 

negativa, los cuales indican cualitativamente si en la muestra hubo procesos endotérmicos 

o exotérmicos durante el calentamiento. En cada termograma se especifica a qué tipo de 

proceso corresponde ΔT positiva o negativa. El análisis ATD complementa al análisis TG, ya 

que durante el calentamiento de la muestra pueden tener lugar procesos en los que no 

varíe la masa. 

En este trabajo se utilizó el equipo Rigaku EVO Plus II 8121 para obtener de forma 

simultánea los gráficos de ATD y TG de una mezcla de Al2O3 y H3BO3 a la que no se le 

realizó ningún tratamiento térmico. Se usó Al2O3 comercial como material de referencia y 

se utilizó un programa de calentamiento con una rampa de 5 °C/min y una temperatura 

final de 1500 °C. 
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5. Resultados y discusión 

 

En este capítulo se mostrarán los resultados experimentales a los que se llegaron 

empleando las técnicas descriptas en el capítulo anterior, junto con el análisis y discusión 

de los mismos. En primera instancia, se analizarán los resultados obtenidos a partir del 

estudio de las materias primas. Luego, se discutirán los resultados obtenidos para la 

mezcla sin tratamiento térmico y el material presinterizado. Por último, se mostrarán los 

resultados de los estudios realizados sobre los compuestos sinterizados. 

 

5.1. Materias primas 

 

5.1.1. Difracción de rayos X 

 

Se realizaron los difractogramas de alúmina, ácido bórico y negro de humo. A 

continuación, se muestran los resultados. 

En la figura 5.1 se muestra el difractograma de la alúmina comercial. 

 

Figura 5.1: Difractograma de alúmina comercial. 
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Se utilizaron difractogramas de muestras patrón que están guardados en la base de datos 

del programa Xpert para comparar con los difractogramas experimentales. En este caso, 

los picos de mayor intensidad corresponden al compuesto Al2O3 (código de referencia 01-

074-1081), con la excepción de los dos primeros, aproximadamente a 2θ = 7,8 y 2θ = 15,7, 

los cuales se pueden explicar por la presencia de Na2Al22O34 (código de referencia 01-076-

0923). Los picos mencionados y su asignación a las fases Al2O3 y Na2Al22O34 se indican en la 

figura 5.1 con círculos y cuadrados, respectivamente. La presencia de una proporción 

minoritaria de Na2Al22O34 es común en alúmina de origen industrial. 

En la figura 5.2 se muestra el difractograma del H3BO3 usado. 

 

Figura 5.2: Difractograma de ácido bórico. 

 

En este caso, de la comparación con la base de datos, se verificó que todos los picos 

observados corresponden al compuesto H3BO3 (código de referencia 01-073-2158). 

Por último, en la figura 5.3, se observa el patrón de difracción del NH. 
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Figura 5.3: Difractograma de negro de humo. 

 

En este difractograma se observan bandas muy amplias debido a que el material contiene 

regiones cristalinas y regiones amorfas. De la fase cristalina, aparece una señal alrededor 

de los 26 ° y otra a aproximadamente 43 °, que corresponden a las fases 002 y 10l, 

respectivamente [76–78]. 

 

5.1.2. Distribución de tamaño de partícula 

 

5.1.2.1. Difracción láser 

 

Se utilizó la técnica de difracción láser para obtener la distribución de tamaño de partícula 

de la Al2O3. En la figura 5.4 se muestra un gráfico conjunto donde se observan la 

proporción de partículas (en volumen porcentual) como función del tamaño (en negro) y 

la distribución acumulada (en rojo). Se puede apreciar que las partículas tienen una 

distribución principalmente monomodal, con el mayor aporte en volumen para un tamaño 

de aproximadamente 13 μm. Además, la distribución abarca tamaños desde 

aproximadamente 1 μm a 100 μm. A fin de cuantificar las características de esta 

distribución, se muestran los valores de d10, d50 y d90, cada uno de los cuales da cuenta de 
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la fracción del volumen total ocupado al 10 %, 50 % y 90 %, respectivamente. Se encontró 

que los correspondientes valores son 4,214 μm, 12,037 μm y 35,571 μm. 
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Figura 5.4: Gráfico conjunto que muestra la distribución de tamaño de las partículas de alúmina (en negro) y 

su distribución acumulativa (en rojo). Se presentan los valores de d10, d50 y d90. 

 

5.1.2.2. Método de separación por tamices 

 

Se estudió la distribución de tamaño de partícula del H3BO3 durante su acondicionamiento 

por molienda para lograr un mezclado más eficiente con la alúmina. Para ello, se llevó a 

cabo la molienda del H3BO3 empleando primero un mortero de ágata, y luego uno de 

porcelana. Después de moler una masa total de 113,48 g, se llevó a cabo el tamizado del 

polvo obtenido, empleando tamices de diferentes tamaños de abertura. La masa retenida 

en cada uno de ellos se muestra en la tabla 5.1, siendo la masa total retenida de 109,33 g. 
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Tabla 5.1: Masa de H3BO3 retenida en cada uno de los tamices empleados. 

Malla nº Tamaño de abertura (μm) Masa retenida (g) 

25 710 0,01 

50 297 6,46 

60 250 8,46 

100 149 35,00 

140 105 31,60 

200 74 19,08 

325 44 8,70 

> 325 < 44 0,02 

 

El porcentaje de H3BO3 que quedó en cada tamiz se muestra en la figura 5.5. 

 

Figura 5.5: Distribución de tamaño de partícula para el H3BO3 usando el método de separación por tamices. 

 

Se puede ver una tendencia en el gráfico obtenido hacia un comportamiento monomodal, 

con un máximo entre 105 μm y 149 μm. El rango de tamaños analizado queda 

comprendido en el intervalo 44–710 μm y no se pueden discriminar tamaños por fuera de 

estos valores para la cantidad de tamices utilizada. Sin embargo, debe destacarse que la 

masa de las fracciones que están fuera del intervalo (0,03 g) no es significativa con 

respecto a la masa total retenida. 
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Las fracciones de polvo con tamaños inferiores a 149 μm se utilizaron para realizar las 

mezclas con la Al2O3. Esta elección se hizo al considerar las dimensiones adecuadas de las 

partículas de H3BO3 con las que se puede lograr una mezcla homogénea (mientras más 

pequeñas mejor) y el tiempo de molienda necesario para alcanzar tales dimensiones 

(demanda más tiempo alcanzar tamaños menores). Aquellas fracciones cuyos tamaños 

fueron superiores a 149 μm se volvieron a moler para conseguir las dimensiones 

requeridas. 

 

5.1.3. Microscopía electrónica de barrido 

 

Se inspeccionaron las materias primas por SEM y se tomaron imágenes de las mismas 

usando distintos aumentos (X 130, X 2000 y X 6000), las cuales se muestran en la figura 

5.6. En el caso del ácido bórico, la muestra se extrajo de la fracción pasante malla 100 que 

fue molida y analizada por el método de separación por tamices. 
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Figura 5.6: Imágenes SEM de ácido bórico (a)-(c), negro de humo (d)-(f) y alúmina (g)-(i) usando aumentos 
de 130 X, 2000 X y 6000 X. 

 

A partir de estas imágenes se pueden estudiar la morfología, distribución y tamaño de las 

partículas para las diferentes materias primas. 

En el caso del ácido bórico (figuras 5.6 a-c), se aprecian partículas con superficies 

irregulares y angulosas que forman aglomerados de tipo ramillete, cuyas dimensiones se 

encuentran a partir de 90 μm aproximadamente. Por otro lado, para el negro de humo 

(figuras 5.6 d-f), se puede ver que las partículas están más dispersas y son menos 

irregulares que las de ácido bórico, siendo sus dimensiones no mayores a 10 μm. 

Similarmente, en el caso de la alúmina (figuras 5.6 g-i), las partículas se encuentran 

dispersas y tienen superficies curvas más suaves que las del ácido bórico, con dimensiones 

de hasta 10 μm. 

Estos resultados se pueden comparar, para el caso del ácido bórico y la alúmina, con los 

obtenidos anteriormente con las técnicas de distribución de tamaño de partícula. En 
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general se observa una buena correspondencia entre los tamaños analizados por estas 

técnicas. Para el caso del H3BO3, las figuras 5.6 a-c permiten observar que la mayoría de 

las partículas tienen tamaños inferiores a la apertura del tamiz de malla 100 usado en el 

método de separación por tamices, de acuerdo con el tamaño de la fracción utilizada para 

esta observación. El hecho de que se formen aglomerados puede estar relacionado con las 

condiciones en que se forma la suspensión para poder llevar a cabo la toma de imágenes. 

Con respecto a la Al2O3, el rango de tamaños es pequeño y las dimensiones de las 

partículas son cercanas al máximo de la distribución obtenida por el método de difracción 

láser (ver figura 5.6 g). 

 

5.2. Mezcla Al2O3-H3BO3 y BAp 

 

5.2.1. Análisis térmico diferencial y termogravimetría 

 

En la figura 5.7 se muestran simultáneamente los gráficos obtenidos mediante ATD y TG 

para la mezcla estequiométrica de alúmina y ácido bórico. Los tres picos iniciales en la 

señal ATD, endotérmicos y consecutivos situados en el rango de temperaturas entre 100 

°C y 200 °C, se atribuyen a la deshidratación, como se mostró en las ecuaciones 4.1–4.3 en 

la sección de materiales y métodos. Estos picos en la curva ATD se corresponden con un 

descenso de un 15 % en el termograma TG, lo cual da cuenta de la pérdida de masa 

durante los procesos mencionados. Más adelante, entre 650 °C y 800 °C se observan dos 

señales térmicas en la curva ATD, amplias y difíciles de identificar asociadas con la 

formación incipiente de borato de aluminio a partir de alúmina y óxido de boro fundido. 
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Figura 5.7: Termogramas obtenidos mediante las técnicas de TG (en negro) y ATD (en azul). 

 

5.2.2. Difracción de rayos X 

 

Con la finalidad de estudiar la evolución de las fases cristalinas durante el tratamiento 

térmico de los materiales de partida, se realizaron difractogramas antes y después de la 

etapa de presinterizado. En la Figura 5.8, se comparan los difractogramas del BAp con los 

de las materias primas que presentan fases cristalinas (los cuales ya fueron analizados en 

la sección 5.1.1). 
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Figura 5.8: Difractogramas para el borato de aluminio presinterizado (en azul), alúmina comercial (en rojo) y 

ácido bórico (en negro). Las líneas punteadas y círculos azul, rojo y negro resaltan picos representativos de 

los respectivos materiales. 

 

Podemos ver que los picos son distintos en cada caso, lo cual indica que efectivamente 

hubo una reacción en fase sólida luego de llevar la mezcla Al2O3-H3BO3 al horno a 800 °C. 

 

5.3. Materiales sinterizados 

 

5.3.1. Determinación de la porosidad y la densidad por el método de 

Arquímedes 

 

Se pesaron cuatro muestras de cada uno de los materiales sinterizados y se obtuvieron los 

respectivos valores de densidad aparente (δap), porosidad (P) y gravedad específica 

aparente (T), los cuales se compararon a las dos temperaturas finales de sinterización y en 
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función del agregado de NH. También se obtuvieron la densidad aparente y la porosidad 

para dichas muestras antes y después del secado (ver anexo). 

En la figura 5.9 se muestra el gráfico de P en función del contenido de NH para las 

muestras sinterizadas a 1200 °C (en negro) y a 1300 °C (en rojo). Se observa una tendencia 

lineal y un aumento considerable en la porosidad al aumentar el contenido de NH en la 

formulación, desde aproximadamente 40 % hasta 65 %. Además, se aprecia que variar la 

temperatura de sinterizado de 1200 °C a 1300 °C prácticamente no altera las porosidades 

obtenidas. 

 

Figura 5.9: Gráfico de porosidad porcentual en función del contenido de negro de humo (en volumen %) 
para las muestras sinterizadas a 1200 °C (en negro) y 1300 °C (en rojo) antes del secado. 

 

Si se comparan los resultados de la figura 5.9 con los valores de porosidad adicional 

proyectados con el agregado de NH al realizar las formulaciones (ver Tabla 4.1), se 

distingue que, si bien el NH incrementa la porosidad al ser incorporado en la formulación, 

cierta fracción del mismo no termina incidiendo en la porosidad final, lo que da cuenta de 

la eficiencia del mecanismo. Esta eficiencia, que es de aproximadamente un 60 %, sumado 

al comportamiento lineal de la porosidad porcentual en función del contenido de NH, 

podría ser útil para generar nuevas formulaciones con porosidades controladas. 
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En la figura 5.10 a se presentan los resultados de δap en función del contenido de NH para 

las muestras sinterizadas a 1200 °C (en negro) y a 1300 °C (en rojo). En este caso la 

tendencia también es lineal y la densidad aparente disminuye al aumentar el contenido de 

NH, desde más de 1,6 g/cm3 hasta 1,0 g/cm3. Por otro lado, se muestran (ver figura 5.10 b) 

los valores de T en función del contenido de NH a las dos temperaturas de sinterización, 

en donde no se observan variaciones significativas al comparar las fracciones que se 

prepararon con NH. Este resultado es el esperado teniendo en cuenta que, de acuerdo a la 

definición de la T, no se contemplan los poros abiertos del material, sino solamente la 

fracción sólida (esqueleto) y los poros inaccesibles al líquido de trabajo. El hecho de que 

los valores de T se mantengan aproximadamente constantes indica que el agregado de NH 

no produce un cambio de fase de la fracción sólida de los materiales, de modo que en las 

muestras sinterizadas sigue estando presente la fase Al18B4O33. También se encontró que 

tanto a 1200 °C como a 1300 °C los valores de T para las fracciones sin NH son alrededor 

de 6 % menores que los correspondientes a las fracciones preparadas con NH. Esto podría 

deberse a que el NH favorece la apertura e interconexión de los poros, provocando que 

aquellos poros que se encontraban cerrados en el presinterizado (y por lo tanto 

contemplados en el volumen que define a T) terminaron conectándose con el exterior y 

fueron permeables al líquido de trabajo al incorporar y quemar NH. 

 

Figura 5.10: Gráfico de densidad aparente (en g/cm3) en función del contenido de negro de humo (en 

volumen %) para las muestras sinterizadas a 1200 °C (en negro) y 1300 °C (en rojo) (a) y gráfico de gravedad 

específica aparente en función del contenido de NH de las muestras sometidas a ambas temperaturas de 

sinterización (b). 

 

En todos los casos se ve que para una misma cantidad de negro de humo en la 

composición inicial, los valores de P y δap no se diferencian significativamente a las dos 
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temperaturas de sinterización, de modo que realizar el tratamiento térmico a 1200 °C o a 

1300 °C no modifica estas dos propiedades. 

 

5.3.2. Medición diametral 

 

Se midieron seis muestras sinterizadas de cada serie con un calibre para comparar sus 

dimensiones respecto al diámetro interno del probetero (9,90 mm), el cual representa al 

diámetro de las muestras conformadas y antes de llevar a cabo la sinterización. A partir de 

estas mediciones se calcularon los diámetros promedio de cada serie, los cuales se 

muestran en la tabla 5.2. Se puede apreciar que en todos los casos las muestras se 

expanden levemente luego del sinterizado, y el grado de expansión con respecto al 

diámetro de las muestras antes del tratamiento térmico es similar en todos los casos 

(aproximadamente 3 % del valor inicial, ver tabla 5.2). A partir de estos resultados vemos 

que las temperaturas de sinterización utilizadas no modifican de manera apreciable el 

grado de expansión de las muestras, como así tampoco el agregado de NH en la 

formulación, y el pequeño cambio en los diámetros podría relacionarse con que no hay un 

cambio en la fase cristalina. 

 

Tabla 5.2: Tamaño promedio de las muestras medidas con el calibre, grado de expansión con respecto al 

tamaño luego del conformado (tomado como el diámetro interno del probetero) y espesores promedio de 

las muestras. 

Serie Diámetro promedio 
(mm) 

Porcentaje de 
expansión 

Espesor promedio 
(mm) 

BA 1200 10,20 ± 0,06 3,03 % 4,57 ± 0,06 

BAN 15 1200 10,23 ± 0,03 3,33 % 3,6 ± 0,6 

BAN 25 1200 10,2 ± 0,2 3,03 % 4,2 ± 0,2 

BAN 40 1200 10,23 ± 0,07 3,33 % 4,2 ± 0,4 

BA 1300 10,22 ± 0,05 3,23 % 4,61 ± 0,07 

BAN 15 1300 10,26 ± 0,04 3,64 % 4,2 ± 0,2 

BAN 25 1300 10,25 ± 0,04 3,54 % 4,1 ± 0,1 

BAN 40 1300 10,20 ± 0,09 3,03 % 4,4 ± 0,5 
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A modo de complementar la información, se midieron los espesores promedio de las 

muestras, los cuales aparecen en la última columna de la tabla 5.2. Se puede apreciar que 

las series BA 1200 y BA 1300 tienen en promedio mayores espesores que las demás. Esto 

está relacionado con la masa tomada al momento de realizar el conformado de las 

probetas (0,65 g para la serie BAp y 0,55 g para las otras). 

 

5.3.3. Compresión diametral 

 

Se realizaron medidas sobre cinco muestras de cada serie. En primer lugar se obtuvieron 

los gráficos de esfuerzo de compresión (σd) en función de la deformación (ε) para cada 

muestra, a fin de hallar su resistencia máxima (σM, ver figura 5.11). 
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Figura 5.11: Gráfico de esfuerzo de compresión (en MPa) como función de la deformación obtenido a partir 

de una de las muestras de la serie BA 1200. Se indica la resistencia máxima, la cual tiene un valor de 8,8 

MPa. 

 

En la figura 5.12 se muestran los gráficos esfuerzo-deformación de muestras 

representativas de las series sinterizadas a 1200 °C. Se observa que las muestras con 
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mayores cantidades de NH previo a la sinterización tienen valores de resistencia máxima 

significativamente menores, lo cual está relacionado con el aumento de la porosidad. 
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Figura 5.12: Gráfico esfuerzo-deformación de muestras pertenecientes a las series sinterizadas a 1200 °C, 

donde se observa la disminución de la resistencia a medida que aumenta el contenido de NH. 

 

A modo de comparar los aspectos que presentan estos gráficos con mayor detalle, en la 

figura 5.13 se presentan las curvas obtenidas para una muestra de la serie BA 1300 con 

una de la serie BAN 40 1300. Se puede ver que en el caso de la muestra con mayor 

porosidad, la forma de la curva es más irregular, y se distinguen pequeñas oscilaciones 

alrededor del comportamiento general de la curva. Esto está relacionado con la aparición 

de fracturas en la microestructura del material durante el ensayo mecánico. 
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Figura 5.13: Gráfico esfuerzo-deformación de una muestra de la serie BA 1300 (a) y una muestra de la serie 

BAN 40 1300 (b), donde se aprecia la diferencia en la forma de las curvas. 

 

Una vez obtenidos los valores de resistencia máxima, se promediaron para cada serie y se 

compararon los resultados en función del contenido de NH y la temperatura de 

sinterización, obteniendo los valores que se muestran en la figura 5.14. 

 

Figura 5.14: Gráfico de resistencia máxima (en MPa) para cada grupo de muestras con diferente 
composición inicial de negro de humo, sinterizadas a 1200 °C y 1300 °C. 
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Se puede observar que las muestras con mayor cantidad de negro de humo en su 

preparación presentan una menor resistencia al quiebre. Esto está relacionado con el 

aumento en la porosidad y la disminución de la densidad. No se aprecian variaciones 

significativas cuando se comparan los valores obtenidos a las dos temperaturas de 

sinterizado. 

 

5.3.4. Difracción de rayos X 

 

Se utilizó una pastilla molida de cada serie de muestras sinterizadas para realizar los 

correspondientes difractogramas, los cuales se muestran en las figuras 5.15 y 5.16. 

Cuando se comparan los resultados obtenidos para el BAp (ver figura 5.8) con los de las 

muestras sinterizadas, no se observan cambios importantes. Esto es consistente con el 

hecho de que el negro de humo se incorpora para aumentar la porosidad del material y no 

para generar modificaciones en la fase cristalina. 

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70

0

50000

100000

 I
n

te
n

s
id

a
d

 (
u

u
.a

a
)

Pos. (2)

 BAN 40 1200

 BAN 25 1200

 BAN 15 1200

 BA 1200

Figura 5.15: Difractogramas de los compuestos de sinterización a 1200 °C. 
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Figura 5.16: Difractogramas de los compuestos de sinterización a 1300 °C. 

 

De acuerdo con la base de datos del programa Xpert, la fase con mayor correspondencia 

de picos es la que tiene fórmula Al18B4O33 (código de referencia 00-032-0003), como se 

esperaba. Además, no se observan los picos correspondientes a las materias primas, lo 

cual indica que efectivamente hubo una transformación de fase durante el tratamiento 

térmico. 

 

5.3.5. Microscopía electrónica de barrido 

 

Se tomaron imágenes por SEM a diferentes magnificaciones de cada serie de los 

materiales sinterizados. En primer lugar se analizan los efectos de la temperatura y 

cantidad de NH en las formulaciones a iguales magnificaciones, y luego se discuten los 
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resultados a una misma temperatura de sinterización cuando cambia el contenido de NH, 

a distintos aumentos de las imágenes. 

En la figura 5.17 se muestran las imágenes SEM de materiales representativos de cada una 

de las series a una misma magnificación. Se observa en todos los casos una única 

morfología en la microescala, la cual es de tipo aguja (con longitudes de hasta 10 μm, 

como se discutirá más adelante), encontrándose estas agujas entrelazadas y orientadas 

aleatoriamente. Además, en la microestructura observada por SEM se pueden distinguir 

poros de distinto tamaño, desde aproximadamente 2 μm hasta 100 μm. Al comparar las 

imágenes a una misma temperatura, se puede ver el aumento de la porosidad del material 

para las muestras con mayor contenido de NH, posiblemente debido a la formación de 

grietas y conexiones entre los poros cuando el NH se quema en la etapa de sinterización. 

Por otro lado, la morfología, tamaño y orientación de las agujas no cambian de manera 

apreciable, lo cual indica que el contenido de NH en la formulación no afecta 

significativamente a estas propiedades. 

Cuando se comparan imágenes a igual contenido de NH y diferente temperatura de 

sinterización, no se observan cambios importantes en la porosidad y en la morfología de 

las agujas. 
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Figura 5.17: Imágenes SEM de muestras pertenecientes a las series sinterizadas a 1200 °C (izquierda) y a 

1300 °C (derecha). En todos los casos la magnificación es de 1000 X. 
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En la figura 5.18 se muestran las imágenes SEM de las series sinterizadas a 1200 °C con 

distintos aumentos. Nuevamente se observan las agujas entrelazadas y con orientación 

aleatoria, las cuales se pueden apreciar mejor en las imágenes con mayor magnificación. 

En general, se puede ver el aumento en el tamaño de los poros en las muestras con mayor 

contenido de NH, al comparar imágenes de igual magnificación. No se ve afectada la 

morfología, el tamaño y la orientación de las agujas con la cantidad de NH. A partir de las 

imágenes con mayor aumento, se puede estimar la relación de aspecto diámetro/largo, la 

cual es de alrededor de 0,1, en acuerdo con lo mostrado en la tabla 3.2. 
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Figura 5.18: Imágenes SEM de las series sinterizadas a 1200 °C con aumentos de 500 X, 1000 X y 3000 X. 

 

5.4. Discusión general de los resultados 

 

En este trabajo, se estudió la posibilidad de incorporar NH en la formulación de BA como 

formador de poros. 
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En primer lugar, se planteó una reacción por etapas para la formación de B2O3 a partir de 

H3BO3 durante la presinterización, para luego formar la estructura principal del material 

junto con la Al2O3. Esta serie de etapas se condicen con los resultados obtenidos mediante 

ATD-TG. Además, los ensayos de DRX realizados sobre el material presinterizado a 800 °C 

mostraron la formación de una nueva fase, la del borato de aluminio de composición 

Al18B4O33, por comparación con los difractogramas de las materias primas. 

Además, se compararon los difractogramas de las muestras sinterizadas a 1200 °C y 1300 

°C con el del material presinterizado, en donde se observó que la fase BA no sufrió 

cambios importantes, por lo que el agregado de NH no modifica la fase cristalina, como así 

tampoco las diferentes temperaturas finales de sinterización. 

Por otro lado, los estudios llevados a cabo por el método de Arquímedes indicaron que la 

porosidad abierta fue en aumento para muestras con cantidades crecientes de NH en su 

formulación, con una correspondiente disminución de la densidad aparente. En cambio, la 

gravedad específica aparente no cambió apreciablemente cuando se compararon las 

series con NH en su formulación, lo cual nos da otro indicio de que el agregado de NH no 

modifica la fase cristalina. La variación de la gravedad específica aparente entre las 

formulaciones con y sin NH puede estar relacionada con la apertura e interconexión de 

poros que genera el NH cuando se quema, dejando expuestos al líquido aquellos poros 

que de otra forma serían impermeables al líquido de trabajo y se considerarían junto con 

el esqueleto del material. Ninguna de las variables estudiadas por este método se vio 

modificada considerablemente por la temperatura final de sinterización. 

A partir de las medidas realizadas con el calibre, se observó que las muestras sinterizadas 

tenían un diámetro levemente mayor al establecido para las correspondientes muestras 

en verde, indicando que hubo una expansión del material luego del tratamiento térmico. 

Mediante el método de compresión diametral se comprobó que las muestras preparadas 

usando NH tenían menores valores de resistencia máxima que la serie BA, y que la 

resistencia disminuía para series con mayores cantidades de NH en su preparación. Esto 

muestra que el aumento de la porosidad está relacionado con una mayor fragilidad de las 

muestras. La temperatura de sinterización no afecta a la resistencia máxima en ningún 

caso. 

Por último, las imágenes SEM permitieron notar la presencia de agujas como parte de la 

microestructura del material sinterizado, diferenciándose de la microestructura de las 

materias primas y por lo tanto respaldando los resultados obtenidos por DRX, donde se 

evidenció la formación de una nueva fase. De la comparación entre imágenes 

correspondientes a muestras con diferente cantidad de NH agregada antes de la 
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sinterización, se observó un aumento en la cantidad y tamaño de los poros conforme se 

estudiaron muestras con cantidades crecientes de NH en su formulación, así como la 

aparición de grietas en las imágenes de muestras pertenecientes a las series BAN 40 1200 

y BAN 40 1300. Estas grietas habrían resultado de la interconexión de poros generada al 

quemarse el NH, en concordancia con lo propuesto al evaluar la gravedad específica 

aparente a partir del método de Arquímedes. La temperatura final de sinterización no 

produjo un cambio evidente en la microestructura del material ni en la porosidad. Esto 

último está de acuerdo con los resultados obtenidos para la porosidad a partir del método 

de Arquímedes. 
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6. Conclusiones 

 

En este trabajo se obtuvieron materiales con elevada porosidad partiendo, en primera 

instancia, de las materias primas Al2O3 y H3BO3 para formar la fase Al18B4O33 en una etapa 

de presinterización, y luego del agregado de diferentes cantidades de negro de humo se 

realizó otro tratamiento térmico para aumentar la porosidad. Se utilizaron dos ciclos de 

calentamiento para la etapa de sinterización, uno con una temperatura final de 1200 °C y 

otro con una temperatura final de 1300 °C. 

Se comprobó que la fase formada a partir del tratamiento térmico inicial fue la esperada, y 

que las fracciones a las cuales se les agregó NH mostraron un aumento en su porosidad 

abierta con respecto a la fracción sin NH. Además, se observó un aumento en la porosidad 

abierta a medida que se estudiaron muestras con cantidades crecientes de NH 

incorporadas antes de la sinterización. A pesar de esto, la estructura básica del material 

no resultó afectada por el agregado de NH. 

Sumado a esto, se vio que las muestras con mayor porosidad fueron también las más 

frágiles al aplicar esfuerzo mecánico a lo largo de sus diámetros. 

Por otro lado, se pudo observar que la temperatura final de sinterización no afecta a la 

porosidad abierta del material de manera apreciable, como así tampoco a su 

microestructura ni a su resistencia mecánica, concluyendo que la fabricación del material 

a 1200 °C resulta más adecuada en cuanto al ahorro energético. 

Como conclusión final se puede decir que el NH es un buen agente formador de poros en 

las condiciones estudiadas, y el hecho de que se pueda aumentar la porosidad de la fase 

BA de manera simple permite proyectar nuevas formulaciones con NH teniendo un buen 

control en la porosidad del producto cerámico. A su vez, alienta la búsqueda de otros 

posibles porógenos, quizás productos de desecho industrial, así como también la 

búsqueda de materiales o mecanismos de producción que le proporcionen a este sistema 

la resistencia mecánica adecuada para promover su uso y agregar valor a los compuestos 

de boro, favoreciendo la competitividad comercial de la industria nacional. 
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7. Anexo 

 

7.1. Comparación entre resultados de porosidad usando los 

valores de masa seca antes y después del secado 

 

En este anexo se discutirá la variación en los resultados de la porosidad de las series BA 

1200, BAN 15 1200, BA 1300 y BAN 15 1300 utilizando dos valores distintos de masa seca 

para las muestras: uno medido al comienzo del estudio con el método de Arquímedes y 

otro luego de haber secado en estufa las muestras que fueron tratadas en agua para la 

determinación de las masas húmeda y sumergida. 

Durante el proceso para obtener las tres masas que nos permiten calcular la porosidad y la 

densidad aparente, es posible que la muestra pierda algo de material (ya sea durante el 

llenado de los poros abiertos cuando se hace el vacío, por manipulación con pinzas, por 

golpes, etc.). Es por eso que en este trabajo, luego de completar el ciclo de pesadas, las 

muestras se secaron en estufa y se volvió a medir su masa seca. En el método de 

Arquímedes, es importante que la muestra en estudio no sufra pérdida de masa durante 

el ciclo de pesadas, ya que la porosidad calculada será asociada en parte al volumen de los 

poros abiertos y en parte a la porción de muestra que se perdió, contribuyendo esto 

último a un error en la determinación. Si la diferencia entre la masa seca antes de 

empezar la determinación y la masa seca después de completar el ciclo es muy diferente, 

se recomienda realizar una nueva serie de medidas, obteniendo nuevos valores de masa 

húmeda y de masa sumergida. Cuando la diferencia entre masas secas es pequeña, no 

hace falta repetir el ciclo, y se pueden comparar los valores de porosidad y densidad 

aparente para dos determinaciones diferentes, una tomando los valores de masa seca 

iniciales (antes del secado) y otra con los valores de masa seca medidos luego de haber 

completado el ciclo (después del secado), usando en ambos casos los mismos valores de 

masa húmeda y masa sumergida. 

En nuestro caso, para muestras con una masa del orden de 0,6 g, se observó que la 

diferencia entre los valores de masa seca antes y después del secado es del orden del 2 %. 

Esta variación en la medida no aporta un error significativo en la determinación de la 

porosidad, por lo que no fue necesario obtener nuevos valores de masa húmeda y masa 

sumergida. Para ejemplificar esto, la tabla 7.1 exhibe los resultados de la porosidad para 
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las muestras BA 1200, BA 1300, BAN 15 1200 y BAN 15 1300, considerando el valor de 

masa seca antes o después del secado. 

 

Tabla 7.1: Porosidad abierta porcentual para muestras de BA 1200, BA 1300, BAN 15 1200 y BAN 15 1300 

antes y después del secado. 

Porosidad 
porcentual 

T = 1200 °C T = 1300 °C 

BA 1200 BAN 15 1200 BA 1300 BAN 15 1300 

Antes del 
secado 

39,3 ± 0,4 49 ± 2 39 ± 2 49,9 ± 0,6 

Después del 
secado 

42,3 ± 0,4 50 ± 2 41,4 ± 0,9 50,3 ± 0,5 

 

Como puede apreciarse, en general las variaciones en la porosidad por medir la masa seca 

antes o después del secado se encuentran alrededor del 2 %, lo cual es similar a la 

dispersión en la porosidad que se encuentra para una misma serie de muestras bajo 

iguales condiciones (alrededor del 4 %, ver figura 5.9). 

Con estos resultados, podemos decir que la variación en la porosidad al considerar uno u 

otro valor de masa seca no es significativa, por lo que en la sección 5.3.1 se muestran los 

gráficos correspondientes a los resultados hallados utilizando los valores de masa seca 

iniciales. 

 

7.2. Imágenes SEM de las series sinterizadas a 1300 °C 

 

De forma complementaria al análisis realizado en la sección 5.3.5, se tomaron imágenes 

SEM a distintas magnificaciones de muestras representativas de cada una de las series 

sinterizadas a 1300 °C (ver figura 7.1), donde se observa un comportamiento similar al que 

se discutió para la figura 5.18. 
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Figura 5.19: Imágenes SEM de las series sinterizadas a 1300 °C con aumentos de 500 X, 1000 X y 3000 X. 
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