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1. ANALISIS DE FALLA
EN UNA FLECHA DE TRANSMISION.

1.1. INTRODUCCION.

Recientemente se han reportado casos de fractura en la flecha secundaria
de la transmisién de camiones de carga de fabricacién nacional (Figura 1).
Las fallas se presentan en aproximadamente el 5% de las flechas nuevas
instaladas y ocurre entre el 5% y el 30% de la vida (til garantizada. Dada la
importancia del sector autotransporte en México y de la necesidad de elevar
los niveles de calidad y competitividad de las industrias nacionales
fabricantes de camiones y autopartes, es impostergable la necesidad de
llevar a cabo estudios serios que permitan desarrollar las tecnologias y
establecer las especificaciones adecuadas para producir autopartes de alta
calidad que cumplan con las exigentes condiciones de servicio que imperan
en el sector transporte terrestre de carga.

Por lo anterior, se llevo a cabo el presente estudio y tiene por objetivos:

|. Determinar las causas que originaron la falla de las flechas.

Il. Establecer las acciones correctivas necesarias para eliminar o minimizar
las causas de las fallas.

lll. Establecer las especificaciones dimensionales, mecanicas y metaltrgicas
minimas para asegurar un desempefio adecuado de la flecha, cumpliendo
con la expectativa de vida Gtil estimada [1-3].

1.2. DESCRIPCION DE LA FALLA, DEL MATERIAL Y DEL
PROCESO DE MANUFACTURA.

La flecha secundaria de transmisién mide 50 cm de largo y tiene un diametro
de 5.8 cm. Se manufactura con un engrane en un extremo y cinco cufieros
para montar cinco engranes de diversos didmetros para las diferentes
relaciones de ftransmision (Figura 2). La fractura se presento
sistematicamente en el segundo cufiero, situado aproximadamente en el
centro de la flecha (Figuras 1 y 2), y se presenté cuando la transmision se
encontraba en operacion. En estos casos se redujo la vida dtil de la



Cuatro Estudios en Materiales con Aplicaciones en la Industria del Transporte

pieza desde un 70% hasta un 95%. De los datos obtenidos, se estima que
dicha falla, en este tipo de flecha, ha ocurrido en aproximadamente un 5%
de las flechas producidas.

Figura 1. Flecha de transmision fracturada. El indicador
muestra la zona donde ocurrio la fractura.

Figura. 2. Disefio y dimensiones de la flecha secundaria
de transmision fracturada.
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1.2.1. Fractografia.

La superficie de fractura se encuentra en posicion transversal al eje de la
flecha y consta de dos zonas: una lisa con marcas tipo "playa” y bordes
radiales, tipica de fracturas por fatiga: otra, rugosa y opaca con gran
deformacion plastica, caracteristica de una fractura ductil (Figura 3). Este
tipo de superficie ha sido claramente identificada como una fractura por
fatiga, producida por cargas ciclicas de flexion en la flecha [4-6]. El inicio de
la grieta se presenta en la esquina del cufiero (indicado por la flecha). La
ruptura final ocurre cuando la fractura ha avanzado a mas del 70% del area
transversal de la flecha, indicando que el nivel de esfuerzo era bajo con
respecto a la resistencia del material.

Figura 3. Fractografia de la zona donde inici6 la
fractura de la flecha.
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Figura 4. Fractografia por microscopia electrénica de
barrido de la esquina del cufero. La flecha
indica la zona donde inicid la grieta.

En la Figura 4, se presenta una fotografia obtenida por microscopia
electronica de la zona de inicio de la grieta. Se observa una superficie de
fractura diferente en el borde, en un plano paralelo al eje de la flecha, con
una profundidad de aproximadamente 0.5 mm, que corresponde al espesor
de la capa cementada y que es caracteristica de fracturas fragiles causadas
por impacto. El resto de la superficie de la fractura corresponde al inicio de
fracturas por fatiga [6-8].

1.2.2. Caracteristicas del material.

El material con que se fabrican las flechas es un acero AlS| 8620, el cual
después del proceso de maquinado es tratado térmicamente en un hormo de
difusion gaseosa para incrementar su dureza superficial produciendo una
capa cementada de aproximadamente 0.5 mm de espesor (Figura 5).
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Figura 5. Perfil de microdureza de la capa cementada.

Se realizaron pruebas de tension, mediciones de dureza y mediciones de
microdureza. De lo anterior se obtuvo que la dureza superficial promedio es
de 60 HRc, la dureza promedio en el nicleo es de 20 HRc, el esfuerzo de
cedencia o, es de 79,733 psi (549 MPa) y el esfuerzo Ultimo a la tension

orr €S de 136,686 psi (942 MPa). Las propiedades en tensién corresponden
a la direccion longitudinal. El perfil de microdureza se muestra en la
Figura 5, con base en el cual se determiné un espesor efectivo de la capa
cementada de 0.466 mm y, asimismo, se constata que el tratamiento
térmico fue correcto.

La Tabla 1 muestra el analisis quimico del acero de la flecha, el cual,
corresponde al acero AlSI| 8620:
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Tabla 1. Analisis quimico del material de Ia flecha de transmisidn.

C Mn Si P S Cr Ni Mo Cu Al

0.210 | 0.820 | 0.248 | 0.015 | 0.025 | 0.521 | 0.473 | 0.159 | 0.148 | 0.122

a) b)

Figura 6. a) Microestructura del niicleo de la flecha. 500X.
b) Microestructura de la capa cementada e interfase
(capa cementada-matriz bainitica). 500X.

La Figura 6 muestra las microestructuras de la flecha fracturada observadas
en el microscopio optico. El andlisis de la microestructura comprendié la
capa cementada, la zona intermedia de difusion y el nlcleo de la flecha. El
tamano de grano ASTM es entre 7 y 8 (Figura 6). La microestructura de la
capa cementada y la interfase estan constituidas por martensita y bainita
superior [9]. El ntcleo contiene bainita y ferrita [9].
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1.2.3. Proceso de fabricacion de la flecha.

El proceso de manufactura de las flechas de transmision, en términos
generales, se divide en cuatro etapas. La primera, correspondiente al
proceso de maquinado de la flecha "en verde", es decir. antes del
tratamiento térmico. En esa primera etapa se magquinan los cufieros, el
engrane y en general toda la pieza. En la segunda etapa, las flechas se
introducen en un horno industrial, donde se realiza el proceso de
cementacion gaseosa para que la pieza obtenga la dureza superficial
deseada, lo cual le dara una alta resistencia al desgaste; posteriormente las
flechas pasan por un proceso de templado y revenido. En la tercera etapa,
se enderezan, rectifican y se les da el acabado final. En el proceso de
enderezado, la fuerza suministrada depende del grado de distorsion que
obtiene la flecha después del tratamiento térmico y el punto de apoyo donde
se aplica dicha fuerza es a la altura del segundo cufero, que es donde
ocurre la falla. La cuarta etapa, corresponde al ensamble, en la cual se
montan los engranes con sus cufieros y se integra el conjunto total de la
transmision.

1.3. ANALISIS DE FALLA.

En un principio, se plantearon tres hipétesis de la posible causa de la falla.
La primera, debido a defectos en las propiedades del material ocasionados
por una mala seleccion del mismo o a un deficiente tratamiento térmico de |a
pieza; la segunda, por una desalineacion de |a flecha en el ensamble de la
transmision y la tercera la introduccion de defectos durante el proceso de
manufactura.

De acuerdo al estudio de las propiedades mecéanicas y microestructurales
del material de la flecha, se descarta la primera hipétesis ya que los valores
se encuentran dentro de los limites aceptables para este tipo de acero y su
tratamiento térmico.

En cuanto a la segunda hipétesis, con base en los calculos de las
condiciones de operacion, se descarté la desalineacion como causa de la
falla ya que los valores de esfuerzo maximos no ocurren en el punto de falla.

La desalineacion tiene como efecto incrementar los niveles de esfuerzo
nominales, por lo tanto, se puede decir que, en general, los puntos que se
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verian mayormente afectados son aquellos que tienen el nivel mas alto de
esfuerzos, lo cual implica que la falla se hubiera presentado en otros
cuneros ademas del segundo, ya que todos, en alguna combinacién de
velocidades, presentan niveles altos de esfuerzo.

Finalmente, como resultado del estudio del proceso de manufactura se
encontro que en el tratamiento térmico se presentan algunas anomalias que
favorecen una amplia dispersion en el nivel de deformacion de las flechas.
Por ejemplo, los dispositivos sujetadores de las flechas no garantizan la
posicion vertical de todas las piezas. Esto, aunado al hecho de que no existe
un criterio en la maxima deflexion aceptable, ocasiona que en el proceso de
enderezado se trabajen todas las flechas, sometiendo a un nivel mayor de
deformacion aquellas flechas que presentan una mayor distorsion. Se
encontro que la excentricidad promedio después del tratamiento térmico es
de 0.0048 in (0.121 mm) con un valor maximo de 0.0116 in (0.294 mm) y un
valor minimo de 0.0003 in (0.00762 mm). Cuando estas deformaciones
sobrepasan un determinado valor de excentricidad, la concentracién de
esfuerzos en el cunero excede la resistencia a la fractura de la capa
cementada, que es la mas fragil, produciendo la grieta que se observa en la
figura 3, la cual posteriormente, al entrar la pieza en servicio se propaga por
fatiga. Por lo tanto, la duracion de la pieza dependera de los ciclos de carga
a los que se someta en las condiciones de servicio.

Lo anterior, sugiere realizar un estudio sobre la propagacién de grietas por
fatiga en un acero 8620, para establecer un criterio que permita determinar
el esfuerzo maximo que se debe aplicar en la etapa de enderezado, para no
inducir tamanos de grieta criticos que provocan la falla prematura de las
flechas de transmision.
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1.4. CONCLUSIONES.

La causa principal de la falla es ocasionada en aquellas piezas que
sobrepasan un determinado valor de deformacién, cuando la fuerza de
Impacto para enderezarlas es de tal magnitud que origina el agrietamiento
de la capa cementada de la pieza. Por lo tanto, es urgente determinar un
criterio de control de calidad que permita establecer los niveles de esfuerzo
maximos durante la etapa de enderezado que minimice la salida al mercado
de flechas que presenten falla prematura.

La distorsion de las flechas durante el proceso de enderezado es posible
minimizarla empleando un tratamiento térmico con sales.
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2. PROPAGACION DE GRIETAS POR FATIGA
EN UN ACERO 8620
PARA FLECHAS DE TRANSMISION

2.1. INTRODUCCION.

Las flechas secundarias de transmision de vehiculos pesados son
fabricadas con acero 8620, mediante el siguiente proceso: A partir de barras
redondas laminadas, se maquina la flecha y se somete a un tratamiento
térmico de cementacion gaseosa, seguido de un temple y revenido.
Posteriormente las flechas son enderezadas debido a la distorsién que
sufren en el tratamiento térmico y en el ensamble[1]. Durante este proceso
algunas flechas sufren un agrietamiento de la capa cementada, el cual
durante el servicio, propicia la falla por fatiga de estas piezas.

Dependiendo de la longitud de la grieta inicial, las condiciones de servicio y
de las propiedades del material, las fallas por fatiga pueden presentarse con
una pérdida de hasta en un 90% de la vida Util esperada del componente.
Dos problemas especificos en este tipo de piezas son: (a) La escasez de
datos de propagacion de grieta por fatiga de este tipo de materiales y (b) La
variacion de propiedades de mecanicas de fractura a través de la seccién
transversal de la flecha debido a la inhomogeneidad de la misma (diferente
microestructura entre capa cementada periferia y centro).

Los datos de rapidez de propagacion de grieta por fatiga, son necesarios
para predecir la vida util del componente y caracterizar su resistencia a la
fatiga y a la fractura, y para realizar una mejor seleccion de materiales. El
problema de la inhomogeneidad es de interés para su estudio, ya que la
grieta, al propagarse a través de la seccion transversal de la flecha, de
hecho va encontrando a su paso un material con diferentes propiedades
mecanicas (hasta la fecha no se ha logrado encontrar una publicacion o
datos acerca de esta caracteristica, de ahi la importancia del presente
estudio).

Los objetivos de este trabajo son:

1) Evaluar las velocidades de propagacion de grietas por fatiga (da/dN) en
funcién de la amplitud del factor de intensidad de esfuerzos ( AK) en el

11
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extremo de la grieta, en el material de fabricacién de la flechas de
transmision .

2) Evaluar el efecto de la variacién de microestructura y propiedades
mecanicas a través de la seccién transversal de la flecha, en las
propiedades de fatiga y tension del material.

2.2. PRUEBAS.

A fin de determinar las propiedades mecanicas (acero 8620) en las
diferentes zonas de la seccién transversal (superficie y nucleo), la flecha se
secciono por corte por electroerosion, como se muestra en la Figura 1a. Las
muestras obtenidas consistieron en bloques rectangulares de 63 X 15 X 6
mm, a partir de las cuales se maguinaron probetas de flexion en 3 puntos
para los ensayos de fatiga y probetas de tensién en concordancia con las
normas ASTM E-399 y ASTM E-8, respectivamente y cuya geometria v
dimensiones se muestran en la Figuras 1b y 1c. La muesca iniciadora de
grieta para las probetas de fatiga se maquiné en la direccién paralela a la
direccion de propagacion de grieta observada en la pieza.

Las pruebas de propagacion de grieta por fatiga se realizaron de acuerdo a
la norma ASTM E-647. Esta norma recomienda el uso de probetas tipo
compactas de tension (CT), o placas de grieta central, sin embargo,
limitados por el tamano y heterogeneidad de la pieza, se decidid utilizar
probetas de flexion en tres puntos similares a las empleadas para la prueba
de tenacidad en deformacion plana. La geometria y dimensiones se
obtuvieron siguiendo la recomendacion de la norma ASTM E-399, excepto
para el espesor.

Para las pruebas de fatiga, se empled una maquina servohidraulica de ciclo
cerrado Instron modelo 8503, controlada con la sefial de carga. Se aplicé
una onda de carga sinoidal con una frecuencia de 15 Hz y una relacion
carga minima a maxima R=0.1. Se utilizé un Esteromicroscopio Olympus
modelo SHZ, colocado sobre una montura adaptada al marco de la maquina
para observar y medir el avance de la longitud de grieta. Mediante el registro
del tamano de grieta (a) y el numero de ciclos de carga (N) se obtuvieron
curvas "a vs. N", se determino el da/dN por el método ajuste polinomial de
séptimo orden propuesto por la norma ASTM E-647. Los valores de AK con
respecto al tamano de grieta para cada valor de da/dN, se calcularon
empleando la expresion recomendada por la misma norma.

12
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a)
b)

==
R e

Fig. 1. a) Esquema indicando el seccionamiento de la flecha.
b) Geometria y dimensiones de la probeta de flexién
en 3 puntos.
c) Probetas de tension.

13
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La fatiga se llevo hasta el punto de fractura, de modo que el tamano de
grieta justo antes de la fractura se tomé como tamafio critico, y con este
valor y el de carga maxima, se calculd el valor provisional de la tenacidad a
la fractura de la probeta Kq que se aproxima al Kic. Como la fractura ocurrié
cuando la plasticidad en la punta de la grieta no se extendia hasta el borde
de la probeta, se asume que los valores de tenacidad reportados son
razonablemente validos, por lo tanto, (tiles para fines de comparacion.

2.3. RESULTADOS.

2.3.1. Metalografia.

Fig. 2. Microestructura de la seccion transversal de la flecha.
Bainita (zonas obscuras), Ferrita (zonas claras).

La Figura 2 muestra la microestructura observada en el nticleo y periferia de
la flecha. La microestructura consta de una mezcla de bainita (zonas
obscuras) en una matriz ferritica (zonas claras); siendo esta microestructura
mas gruesa en el centro que en la periferia.

14
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2.3.2. Propiedades mecanicas.

Los resultados de las pruebas de tensién y tenacidad a la fractura de las
muestras extraidas de la flecha se presentan en la Tabla 1. La Figura 3
muestra el perfil de microdureza desde la superficie hasta el centro de la

seccion transversal de la flecha.

Tabla 1. Propiedades mecdnicas de las diferentes probetas.

Fig. 3. Perfil de microdureza Vickers desde la superficie hasta

i0

a0

PROFUNDIDAD {mm)

el centro de la seccion transversal de la flecha.

2 3 4 5 6 7 8 9
oys (Mpa) | 531 | 539 | 530 | 526 | 559 | 578 | 569 | 643
ours (Mpa) | 811 | 1000 | 916 | 892 | 883 | 844 | 868 | 1042
HRC 17 | 20 | 18 | 18 | 18 | 20 | 19 | 25
Ko(Mpa vm) | 107 | 66 | 134 | 104 | 107 | 101 | 98 | 97
BoO
G600+
z
oo
| sttt

15
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2.3.3. Pruebas de propagacién de grietas por fatiga.

Las velocidades de propagacion de grietas por fatiga para las diferentes
probetas ensayadas se muestran en la Figura 4. Se observa gue todos los
datos estan dentro de un mismo rango de valores; siendo la probeta 2
(nucleo) la que tiende al limite superior y las probetas 4 y 7 (periferia)
tienden a valores inferiores de da/dN, es decir, estas tltimas tienden a
mostrar la mayor resistencia a la fatiga.
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a | 05-1
2 EO7 E =
E i a6—1
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= a8 | a
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: 08—1
r B
309 | IR0
r —le
1E-00 ;
10 20 20 50 100 200
diC. M2 mts

Fig. 4. Rapidez de propagacion de grietas por fatiga de
las diferentes probetas.
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2.3.4. Fractografia.

Fig. 5. Aspectos tipicos de la superficie de fractura por
fatiga de las probetas de flexién en 3 puntos.
a) Aspecto macroscopico.
b) Microfotografia de barrido de la zona del
preagrietamiento de la probeta.

La Figura 5 muestra los diferentes aspectos de la fractura tipicos por fatiga
de las probetas ensayadas. En la Figura 5a se observa el plano de la
fractura y la zona de fractura final. Notese que no hay escalonamiento ni
ramificaciones y la fractura es perpendicular a la direccién de abertura. La
Figura 5b muestra la superficie de fractura, obtenida de un microscopio
electronico de barrido (MEB) con pocos aumentos, de la zona de inicio y
propagacion de grieta con AK de aproximadamente 20 Mpa+m, se observa
una superficie de rugosidad uniforme y con un frente de propagacion
paralelo a la muesca iniciadora. Las caracteristicas anteriores indican que la
prueba se realizé correctamente, de acuerdo a las restricciones de la
mecanica de fractura lineal elastica y por lo tanto los resultados son validos.
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Fig. 6. Superficie de fractura vista en el MEB correspondiente
a una zona de bajo Ak ( aproximadamente 25 MPa+m ),
a) Probeta 2 (centro).
b) Probeta 3 (periferia).

En las Figuras 6a y 6b se comparan las superficies de fractura de dos
probetas, una del centro de la flecha (probeta 2) y la otra en la periferia
(probeta 3). En ambas probetas se observa la zona de inicio (= 20 Mpa vm)
mostrando una misma rugosidad y pseudoclivaje con estrias escasas y mal
definidas. En la Figura 7 se observa la superficie de fractura en la zona de
propagacion estable a AK mayor de 60 MPavm | correspondiente a probetas
del centro (Figura 7a) y periferia (Figura 7b). En estas dos ultimas figuras se
observa una superficie rugosa con microagrietamiento secundario y pocas
estrias; para la probeta de la periferia se presentan menos estrias, un
aspecto menos rugose y un mayor agrietamiento secundario, lo que indica
una mayor fragilidad.

La falla final se muestra en las Figuras 8a y 8b. Se observa en general, una
fractura dactil por coalescencia de cavidades y crateres equiaxiales de
tamano heterogeneo. En la probeta correspondiente a la periferia se
observan crateres menos profundos y que indican una menor ductilidad.
Nétese que la Figura 8a esta aproximadamente a 1.4 veces mas aumentos
que la Figura 8b.
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Fig. 7. Microfotografias de barrido de las superficies de fractura
de una zona con alto A K (aproximadamente 60 MPa+m).
a) Probeta 2 (centro). b) Probeta 3 (periferia).

Fig. 8. Microfotografia de barrido de la zona de fractura.
a) Probeta 2 (centro). b) Probeta 3 (periferia).
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2.4. Discusion.

La variacion de dureza y propiedades tensiles no resulté muy significativa a
través de la seccion transversal de la flecha, observandose una ligera
tendencia a valores mas altos en la periferia; esto se debe a que la mayor
rapidez de enfriamiento en esta zona produce una microestructura con
tamano de segunda fase mas fino que aporta mayor dureza y resistencia
mecanica que la microestructura mas gruesa localizada en el nicleo de la
pieza. Por ofra parte la tenacidad a la fractura mostré una tendencia inversa
a la resistencia tensil, es decir, el Kic centro fue mayor que Ke de la
periferia. Esio es de esperarse ya que el K es usualmente inversamente
proporcional a oyrg bajo condiciones normales [ 9,12].

Los resultados muestran que la mayor resistencia a la propagacion de
grietas por fatiga se obtiene con la microestructura de la periferia que es de
mayor resistencia aunque un poco menos tenaz, esto implica que la
reduccion de Kic no es lo suficientemente grande para tener un efecto en la
resistencia a la fatiga, de manera que la combinacion de propiedades de
tension y tenacidad es la que controla |a resistencia a la fatiga y no una sola
de ellas.

Las observaciones de la superficie de fractura por fatiga reafirman las
conclusiones anteriores, ya que basicamente se observan las mismas
caracteristicas fractograficas. A bajos niveles de AK se observa una menor
influencia de la microestructura, lo cual se refleja en superficies de fractura
muy similares y practicamente iguales da/dN. A altos niveles de AK la
dispersion de datos en la curva da/dN versus AK se hace mas evidente, lo
que indica una mayor influencia de la microestructura y de las propiedades
en tension especificas, notandose una ligera tendencia hacia una mayor
resistencia a la propagacion de grietas por fatiga en las muestras
correspondientes a la periferia (datos con simbolos sélidos en la Figura 4)
que poseen una microestructura mas fina y mayor resistencia mecanica.
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2.5. Conclusiones.

En este tipo de flechas (acero 8620, 5.8 cm de diametro, templadas y
revenidas) las variaciones microestructurales a través de |a seccion
transversal no muestran una variacién significativa de las propiedades de
tension, dureza y tenacidad a la fractura y por lo tanto las velocidades de
propagacion de grieta por fatiga son relativamente uniformes en la seccion
transversal; no obstante se nota una leve tendencia a mayor resistencia a la
fatiga en la zona de la periferia, cuya microestructura es mas fina. El efecto
de este resultado es disminuir la velocidad de propagacion de grieta por

fatiga cuando la grieta se propaga por esta zona y aumenta ligeramente al
atravesar la zona del nicleo.

Por otra parte, el presente estudio ha sido Util para demostrar que las
probetas de flexion en tres puntos pueden ser utilizadas para evaluar las
velocidades de propagacion de grieta por fatiga, con la ventaja de que por
su tamano reducido permiten estudiar efectos de heterogeneidad

macroscopica en piezas de tamafio medio, esto es, cuya seccién transversal
es del orden de varios centimetros.
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3. CRITERIO DE ACEPTACION
PARA EL ENDEREZADO
DE FLECHAS DE TRANSMISION

3.1. INTRODUCCION.

Las flechas de transmision comunmente son tratadas térmicamente para
mejorar las propiedades mecanicas del material con que son fabricadas. En
particular, se busca aumentar la resistencia a la torsién y, en algunos casos,
endurecer la capa superficial de las flechas para incrementar su resistencia
al desgaste. Este endurecimiento superficial se logra normalmente con un
carburizado o nitrurado.

El tratamiento térmico de una pieza por lo general comprende varios ciclos
térmicos de templado y revenido que inducen una deformacion final en las
piezas tratadas [1,2]. Para el caso de las flechas de transmision, controlar la
deformacion que se induce en ellas es particularmente importante ya que las
tolerancias en las dimensiones son muy estrictas para evitar vibraciones,
ruido y fallas por fatiga del sistema de transmision. En ocasiones, cuando la
excentricidad por deformacion de la flecha excede la tolerancia aceptable,
se aplica un proceso de enderezado, que si bien permite recuperar la forma
de la pieza, tambien produce esfuerzos residuales e inclusive puede agrietar
la flecha [3,4]. A pesar de que se reconoce que el proceso de enderezado
presenta algunos problemas potenciales, resulta ser, en algunos casos, la
unica opcion; ya gue recuperar la geometria mediante un maquinado o
rectificado seria costoso, especialmente cuando la dureza superficial es de
50 a 60 HRC.

El objeto de este trabajo es presentar un procedimiento analitico que
permita determinar la deformacion maxima aceptable en una flecha para que
pueda someterse a un proceso de enderezado sin gue se presenten
problemas de agrietamiento superficial. Para obtener este valor maximo se
calcula el esfuerzo maximo que se le puede aplicar a la flecha utilizando
como aproximacion la mecanica de la fractura lineal. De ese esfuerzo
maximo se obtiene el momento maximo de flexion utilizando expresiones de
la teoria de plasticidad y de ese momento flexionante se obtiene el
correspondiente valor de excentricidad maximo.
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3.2. DETERMINACION DEL ESFUERZO MAXIMO PARA
EL ENDEREZADO.

Para lograr enderezar una flecha de manera permanente es necesario
sobrepasar el esfuerzo de cedencia del material, por lo tanto, es necesario
establecer un criterio basado en la mecanica de la fractura y la teoria de
plasticidad para calcular el esfuerzo maximo flexionante que se puede
aplicar a la pieza en el enderezado de manera tal que no se agriete; o bien,
si esto llega a pasar, que la grieta sea lo suficientemente peguena para que
no se propague durante la operacion de la transmision.

Esto dltimo implica que el factor de concentracién de esfuerzos esta por
debajo del valor limite a la fatiga para el tamafo de grieta producido y las
condiciones de operacion de la transmisién [5-7].

En el analisis se consideraron dos casos. El primero es para aquellas
flechas que se tratan térmicamente para que tengan una capa superficial
endurecida. El segundo, es aquel en el que la flecha no recibe un
tratamiento especial de endurecimiento superficial y, por tanto, tiene una
seccion transversal mas uniforme y la dureza superficial no es muy diferente
a la del nucleo.

3.2.1. Flechas con capa endurecida.

Por lo general, una flecha que se trata térmicamente para tener una alta
resistencia al desgaste tiene una dureza superficial de aproximadamente 60
HRC; mientras que el nticleo tiene valores entre 20 y 30 HRC, dependiendo
del proceso térmico. Como consecuencia de lo anterior, la fragilidad de la
capa dura superficial es mucho mayor que la del nucleo vy, por tanto, la zona
critica para la iniciacién de grietas ante cargas flexionantes es la capa dura.

Para determinar el valor del esfuerzo maximo en la capa dura de una flecha
por cargas flexionantes durante el proceso de enderezado, se utiliza la
siguiente aproximacion de la mecanica de la fractura [5]:

Ky -NO

Gmf:.r _
112+ - B (1)
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donde se emplea el valor critico del factor de intensidad de esfuerzos del

material endurecido (Kic) y el tamafio de grieta f corresponde al espesor
efectivo de la capa cementada.

Para una flecha cilindrica, el factor geométrico Q se define de manera
aproximada [8,9] con la siguiente expresién:

2
O=1- 1.32{—13—]
2r (2]

3.2.2. Flecha sin capa endurecida.

A diferencia del caso anterior, en este tipo de flechas la fragilidad de la capa
superficial tiene un valor relativo mucho menor con respecto al nicleo. A
pesar de que la dureza superficial casi siempre tendra un valor méas alto, no
se puede determinar un espesor efectivo de capa dura, por lo que no es
posible aplicar el mismo procedimiento para calcular el esfuerzo maximo de
flexion con el procedimiento descrito en el punto 3.2.1.

Para este segundo caso, se propone desarrollar el analisis determinando el
esfuerzo maximo de flexion al que se puede someter la flecha de manera
que, en el peor de los casos, se produzca una grieta de un tamafio tal que
durante la operacion no se propague por fatiga.

Para esto, se requiere conocer las condiciones de operacion y de ahi
determinar el incremento en el esfuerzo maximo de carga ciclica de fatiga
(ACM = Omax - Omin). Asi tambien, hay que conocer el valor limite a la fatiga del
factor de intensidad de esfuerzos del material (Kiy).

De la siguiente expresion [5,6],

N Mm \/a
A0y = L12 - -« )
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se calcula el valor del tamano de grieta «, a partir del cual, con la ecuacion
(1) se obtiene el valor de esfuerzo maximo que se le puede aplicar a la
flecha de manera que produzca una grieta que no sobrepase el valor limite a
la fatiga y, por lo tanto, no se propagara durante la operacion normal. De las
ecuaciones 1y 3, cuando @—J se obtiene que:

3.3. CALCULO DE LA DEFORMACION MAXIMA
PERMISIBLE.

De la teoria de plasticidad se obtiene la relacion que determina el valor de
deformacion residual o permanente €,,, en una flecha de transmisién ante la

aplicacion de un esfuerzo que sobrepasa el nivel de cedencia o, [10,11] y
que esta dado por la ecuacion siguiente:

£ .=E—E, (5)

o
donde ¢ es la deformacion totaly €, = e la deformacion elastica.

Para una deformacion por flexion pura, se toma la relacion:

E=k-¥Y (6)
donde k es la curvatura por flexion y corresponde al reciproco del radio de
curvatura de flexion de la flecha y Yes la distancia al eje neutro.

En el analisis, primeramente se considerara un material elastico-plastico
puro, cuya relacion esfuerzo deformacion [10,11] se define por:

Gy
Ex parae E? {?}

Ty
Oy, parae > ?
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El momento por flexién [11] para la flecha se obtiene de:
M=]c.y dA (8)

Para el caso de una flecha de seccion transversal circular con un material
elastico-plastico puro, el momento resultante [10] esta dado por:

2
M (k)=

!

I k |

1——3 = arcsin i] (9)
"Ic{} JicE ka .

G"III al & #
donde My =—— vy Ky=7- . Este Gltimo es la curvatura cuando el

esfuerzo maximo corresponde al esfuerzo de cedencia.

Para obtener el valor de deformacion residual maximo para el esfuerzo
maximo de flexion calculado en 3.2.2, es necesario relacionar el esfuerzo
con el momento a través de la siguiente expresion:

(11)

De esta ecuacion 11, con 0 = G, , se calcula numéricamente el valor de

Ky . Con el valor de Kz ya conocido, se determina el valor de ¥,,; con la
expresion siguiente que se deriva de la ecuacion 5:

Koy =Ko —Kg (12)
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Debido a que el material no es elastico plastico puro, sino méas bien tiene un

comportamiento plastico que obedece a la ecuacién 6 = C-£" |, es necesario
utilizar un factor de correccion para la ecuacién 9. Se propone aproximar a
este factor a partir de una relacion semejante que se obtiene del caso de
una flecha rectangular [11] y que nos permite tener una expresion analitica:

2 _{E[E:_Jn_“_"{i_iﬂ (13)

3.4. ESTUDIO DEL CASO DE UNA FLECHA SECUNDARIA
DE TRANSMISION.

Esta metodologia se aplicé para el caso de una flecha secundaria fabricada
con acero AlSI 8620 tratada térmicamente. La dureza de la capa cementada
es de 60 HRC con un espesor efectivo de 0.466 mm. Si el valor de k. para

la capa cementada es 30 MPaJw [12], se encuentra que ¢_. = 101,605 psi
(700.06 MPa).

1

Si para este material Oy, = 79,733 psi (549.36 MPa) [3] y Kg = 3.5 107%in-",

De la ecuacién 11 se tiene K, =4.641x107 in"'. De la ecuacién 13, el
factor de correccion que se obtiene es f =1.0117con n=0.13.

= 4, 1 .
De la ecuacion 12, resulta que K, =2.234X10 " in-, lo cual, se relaciona
geometricamente con la excentricidad residual ¢,,, de la flecha a través de la
siguiente relacion:

) ) n
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El resultado final para el célculo anterior es ¢, =0.0104 in. Debido a que este
valor corresponde a un factor limite, se aplica un criterio de aceptacion del
80%, de donde se propone un valor de excentricidad maximo de aceptacion
de 0.00832 in para las flechas de transmision estudiadas.

Del analisis estadistico realizado a un lote de flechas secundarias de una
transmision despues del proceso de tratamiento térmico [3], se encontré gue
el promedio de excentricidad era de 0.0048 in., el valor menor fue de 0.0003
in. y el valor mayor de 0.0116 in. Suponiendo que la funcién de probabilidad
obedece a una distribucion normal, se encuentra que el limite para el 95%
de las flechas esta en 0.0089 in, que es comparable con el calculo aqui
realizado y tambien corresponde con los reportes de operacion, en los
cuales se reporto un 5% de piezas falladas por fatiga y que equivale al
porcentaje de las piezas que tuvieron una excentricidad mayor a la
permisible [3].

3.5. VIDA REMANENTE DE LAS FLECHAS DE
TRANSMISION CON GRIETAS PREEXISTENTES.

El calculo de vida remanente que se presenta a continuacién es para
determinar la tolerancia maxima a la presencia de grietas en la esquina del
cunero de la flecha de transmision antes mencionada. Los requisitos para
predecir la vida remanente de un componente sometido a fatiga con grietas
preexistentes son : (I) conocer el factor de intensidad de esfuerzos (k) como
funcion del esfuerzo (), el tamano de grieta critico(s) y de la geometria de
la pieza; (ll) Conocer los niveles de esfuerzos, frecuencia, esfuerzo
promedio y tamafio de grieta inicial en condiciones de servicio; y ()
conocer las propiedades de Mecanica de la Fractura, especificamente el
valor critico del factor de intensidad de esfuerzos (k,.) y la funcién de
rapidez de crecimiento de grietas por fatiga. La vida remanente se expresa
como el numero de ciclos de falla a partir del momento de deteccion de una
grieta de tamano conocido [2].

Con los datos de mecanica de fractura del acero 8620 que se obtuvieron del
estudio de propagacion de grietas por fatiga del acero 8620 para flechas de
transmision, se puede calcular la vida remanente de las flechas de
transmision con grietas preexistentes tomando en cuenta las siguientes
consideraciones:
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1.- El tamano de grieta inicial corresponde a la profundidad de capa
cementada, agrietada por impacto durante el enderezado.

2- La Ac es constante. Esto significa que se ignoran efectos de
retardamiento debido a incrementos de Ac . Esto dara un valor subestimado
de la vida remanente ya que, como se sabe, las sobrecargas en las
transmisiones de vehiculos de carga terrestre son la regla: sin embargo, los
modelos para calcular el retardamiento son complejos y consideramos que
el ignorar el retardo da resultados conservadores.

3.- El factor de intensidad de esfuerzos para la geometria estudiada aqui, no
esta reportado en los compendios [11,12], por lo que se emplea la siguiente
aproximacion:

112 -0/t -
K= 1
Jo )

donde ¢ es un factor de forma determinado empiricamente por la relacion:

32

o= 1.32(%} 2)

donde a es el tamano de la grieta y r es el radio de la flecha y que en este
caso vale 29.21 mm.

La vida remanente se estima integrando la ecuacién (11) con las constantes
obtenidas en las pruebas de fatiga,

1 ¢ 2
N = — J{(AK) 3 da (11)
L644 x 107

el tamano inicial de grieta g; es igual a la profundidad de la capa
cementada (0.466 mm) y el tamano final ay se toma del tamafio de grieta
en la zona estable de |a grieta de la figura 1 (44 mm). El valor promedio del
esfuerzo Ac se estima en 124 MPa. Integrando resulta un valor de

N = 1.867 x 10° ciclos que correspondiente a un recorrido de 1,630 Km
aproximadamente. Este ultimo valor se encuentra muy por debajo del peor
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de los casos reportados de la falla en servicio, que corresponde a 10,000
Km de operacién. Esta diferencia se puede atribuir a los siguientes factores:

a) Se desprecian los efectos de retardamiento por cargas variables.

b) Se considera propagacion en la etapa Il de fatiga, despreciando la etapa |
de crecimiento lento, que debe significar una contribucién importante.

c) Se toma un Kic muy severo, ya que éste considera una grieta recta en la
seccion transversal.

d) Se ignora la etapa de cambio de orientacién de la fractura (inicia en plano
paralelo al eje y cambia al plano transversal).

A pesar de lo anterior, esta estimacién de vida remanente es til para
evaluar sobre bases cuantitativas la severidad relativa de una grieta
preexistente; asi, por ejemplo, si se considera una grieta inicial de la mitad
del tamano de la profundidad de la capa cementada, el nimero de ciclos se
incrementa a 2.313 x 105,

Asimismo, se puede evaluar el impacto de la variacién de propiedades del
material, por ejemplo, si se sustituye por un metal de mayor tenacidad, con
este método se puede estimar el incremento de vida remanente.

3.6. CONCLUSIONES.

Con base en los resultados obtenidos de la aproximacion de la mecanica de
la fractura lineal y de la teoria de plasticidad, se concluye que la
metodologia propuesta para determinar un criterio de control de calidad para
el enderezado de flechas es adecuado. Asimismo, este anélisis puede ser
empleado en el disefo y evaluacion de flechas.

El procedimiento de calculo desarrollado para estos casos se puede refinar
mediante el empleo de métodos numéricos para calcular las integrales y
derivadas que se requieren para obtener los momentos flexionantes en el
caso mas general.
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4. PRODUCCION DE Al,O;-a CONTROLANDO
SU CINETICA Y TEMPERATURA DE
TRANSFORMACION MEDIANTE LA ADICION
DE SEMILLAS DE Al,0s-c

4.1. INTRODUCCION.

En la actualidad alumina (Al:Os) es uno de los ceramicos técnicos mas
importantes. Sus propiedades cataliticas, mecanicas, térmicas, electrénicas
y Opticas hacen que este ceramico tenga aplicaciones potenciales en el
sector transporte en las areas de control de emisiones (catalizadores vy
soportes cataliticos), recubrimientos anticorrosivos, cementos y vidrios de
alta tecnologia, reflectores con alta luminosidad con bajo consumo de
energia, aislantes térmicos y en general en elementos mecanicos que
requieran baja densidad, alto mddulo de rigidez y alta resistencia a la
corrosion, al desgaste y a la termofluencia. Cada una de estas aplicaciones
requiere para su manufactura de polvos de muy alta pureza (99.99%) con
tamafos submicromeétricos. Esto para bajar las temperaturas de
sinterizacion, reducir los defectos criticos del material a escala nanométrica
y aumentar su homogeneidad microestructural. Para satisfacer estas
demandas que no puede cumplir el método convencional de fabricacién de
alimina (proceso Bayer), recientemente se han venido desarrollando una
serie de técnicas quimicas de obtencion de polvos, dentro de las cuales
destaca la técnica llamada sol-gel[1], por su gran versatilidad en la
produccion de polvos de muy alta pureza con tamafios nanométricos. Dentro
de esta tecnica existen 2 rutas de procesamiento; la organica y la
inorganica. La ruta inorganica es en la que se basa el presente trabajo.

Para producir Al2Os-0. mediante la ruta inorganica sol-gel, inicialmente
se parte de un gel de hidroxido de aluminio obtenido a partir de la reaccion
de precipitacién de una sal de aluminio con un alcali. Las propiedades y
caracieristicas finales de este hidroxido dependen del tipo y la concentracion
ionica de |a sal precursora, del tipo y la concentracion del alcali, del tiempo y
del pH de envejecimiento. Variaciones en estos parametros conducen a la
formacion de diferentes tipos de hidroxidos de aluminio tales como la
bayerita, la gibbsita, la bohemita y la nordstrandita[2], los cuales mediante
su descomposicion térmica son los principales precursores de la AlzOa-c.
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Durante la descomposicion térmica de cualquiera de estos hidréxidos se
presentan una serie de reacciones topotacticas' que dan lugar a varias
aluminas de transicion (X, ¥, m, p, k, v, 8 v ©)[3]. Sin embargo, la dltima
reaccion que corresponde a la transformacion AlsOs-6—s AlzOs-0, ocurre de
manera reconstructiva por mecanismos de nucleacion vy crecimiento[3,4].
Esto requiere vencer una alta energia de activacién consumida durante el
fuerte reacomodo atdmico que se lleva a cabo durante esta reaccion.

Como el mecanismo que gobierna la transformacion Al:Oz-0—AlO5-0;
es la nucleacion y se necesitan elevadas temperaturas para gue ocurra esta
transformacion, se ha buscado la manera de disminuir la temperatura de
transformacion de la Al.Os-0. venciendo la barrera a la nucleacién. En
sistemas polimérficos como SiO2[5,6], TiOs[4]., y ZrO[7] que también
presentan transformaciones por mecanismos de nucleacion y crecimiento,
ya se han disminuido sus temperaturas de transformacion introduciendo
durante su preparacion particulas externas llamadas semillas gue actian
como sitios preferenciales de nucleacion que disminuyen la energia de
activacion necesaria para la transformacién. Estas semillas ademas de
disminuir las temperaturas de transformacién de los sistemas mencionados,
han acelerado sus cinéticas de ftransformacion, han aumentado la
densificacion de piezas sinterizadas y proporcionan un unico medio para
establecer un control microestructural. Por la importancia que tienen estos
logros en el procesamiento de los materiales ceramicos, el empleo de esta
técnica (sembrado de semillas) se ha extendido a otros sistemas con las
mismas caracteristicas[8,9].

En el caso de la alimina, Messing[3,4,], Bye[10], Suwa[11] y otros
investigadores[12-16] han trabajado sobre la disminucién de la temperatura
de transformacion de la Al:Os-0, empleando como precursores geles de
bohemita sembrados con diferentes tipos de semillas. Sin embargo, en
estos trabajos solo se ha empleado como precursor bohemita comercial y
las semillas simplemente se han mezclado con suspensiones de bohemita,
las cuales posteriormente se gelifican. Por lo tanto, ain se desconoce la
influencia de las semillas sobre la temperatura y la cinética la transformacion
AlO3-6—AlLOs-0, empleando otros precursores (bayerita, gibbsita,
nordstrandita).

'La estructura del cristal se transforma sin destruir la morfologia del cristal original.
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De acuerdo con lo anteriormente expuesto, el presente estudio tiene por
objetivo, producir polvos de alimina-o. para aplicaciones mecénicas que
reinan los requisitos de alta pureza, tamafos submicrométricos y baja
temperatura de sinterizacion, y estudiar el efecto de las semillas sobre la
temperatura y la cinética de la transformacion Al:03-8 — AlOz-0. empleando
como precursor un hidroxido de aluminio llamado bayerita.

4.2. EXPERIMENTACION.

4.2.1. Obtencién de los polvos de Bayerita.

Para la produccién de los polvos de bayerita se emplearon como reactivos
AlCl3.6Hz0, NHsOH vy particulas de alimina-o. de 0.25 um con purezas
grado analitico (99.99%).

La obtencién de los polvos de bayerita se llevé a cabo en 3 etapas: a)
Precipitacion de un gel de hidréxido de aluminio, b) Envejecimiento o
cristalizacion del gel, ¢) Eliminacion de los subproductos de reaccion.

a) La precipitacion de los polvos se realizé en un dispositivo como el
mostrado en la Figura 1. En un reactor de vidrio con capacidad de 2 litros
colocado dentro de un bano isotérmico a 60°C, se introducian un litro de
una selucion de AlCl;.6Hz0 con una concentracién de 13 g de AI°* por litro
y el porcentaje de semillas indicado en la Tabla 1. Con un agitador del
tipo de propelas se agitaba la solucién durante media hora y se media
el pH inicial de la solucion. Enseguida, con una bureta se comenzaba a
agregar al reactor una solucion de NHsOH 4N a una velocidad de 18
ml/min. manteniendo una agitacion constante. Durante toda |la
precipitacion, el pH de la suspension se monitoreaba y se dejaba de
agregar el NH4OH al llegar al pH de envejecimiento indicado en la
Tabla 1.
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Bureta

NH4 OH

pHmetm Termbimetrn

Reactor

Bano isatermico

Fig. 1. Dispositivo para obtener los polvos de bayerita

Tabla 1. Procesos de envejecimiento empleados en
la produccion de los polvos de bayerita.

Muestras Envejecimiento
% en peso de Tiempo | Temperatura
semillas de pH (h) (°C)
AlLOs-ox
0 8.3 24 60
0.17 8.5 48 60
1.74 8.5 72 60
L7 8.9 24 60
0 9.5 24 60
35 9.5 24 60
3.5 9.5 24 20
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b) Alcanzando el pH deseado, los polvos se dejaban reposar en el reactor
el tiempo indicado en la Tabla 1.

c) Durante la precipitacién de los polvos como subproducto de la reaccién
de precipitacion se obtiene NH4CI, el cual se tiene que eliminar antes de
calcinar los polvos. La eliminacion de este compuesto se llevaba a cabo
inicialmente drenando las aguas madres del reactor ricas en NH4CI.
Enseguida, los polvos precipitados se aforaban en el mismo reactor a 2
litros con agua caliente a 60°C, se agitaba la suspensién por 10 minutos
y los polvos se dejaban asentar libremente durante una hora. Después
de este tiempo, la fase liquida se drenaba nuevamente y se volvia a
repetir los pasos anteriores de 4 a 5 veces hasta ya no percibir olor a
amoniaco en la suspension.

Después de las etapas de envejecimiento y lavado, los polvos se filtraban y
secaban en una estufa a 115°C durante 24 h.

4.2.2. Caracterizacion de los hidréxidos de aluminio
precipitados.

Los polvos obtenidos se caracterizaron por varias técnicas. En primer lugar,
el producto de cada condicion de envejecimiento fue analizado por
difraccion de rayos-X empleando un difractémetro SHIMADZU XD-3A, con
radiacion de Cu K, a 30 KV/30 mA, con colimadores de 0.6°, 1° y 1°, a una
velocidad de barrido de 2% min. y utilizando un angulo de barrido de 80 a
10°. Luego, para determinar los eventos térmicos que sufren los polvos
durante su transformacion en Al:Os-o. y observar el efecto de las semillas
introducidas en los precipitados, se empled un equipo Setaram TG/ATD 92
que permite la medicion simultanea de la pérdida en peso y las
temperaturas de transformacién o descomposicion de la muestra. De esta
manera se determinaron las temperaturas de calcinacion apropiadas para
estudiar la secuencia de formacion de la Al.Oz-o¢ v las temperaturas de la
transformacion Al:0s-8—Al:Os-o. influenciadas por la cantidad de semillas
introducidas en los polvos precursores. Posteriormente, los polvos
precipitados fueron tratados termicamente a diferentes tiempos vy
temperaturas en un horno Carbolite tipo mufla con rampas de temperaturas
programables, con el fin de seguir mediante difraccion de rayos-X la
secuencia de formacion de la AlLOs-o y cuantificar la cinética de la
transformacion Al.Os-8—Al:0s-00 a2 1000, 1100 y 1200°C. El grado relativo
de transformacion de cada tratamiento se cuantificd[17] comparando el area
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de los 4 picos principales de reflexion de una AlOs-o. estdndar con las
areas de los 4 picos principales de cada tratamiento. Los 4 picos de
reflexion localizados en los angulos 28: 43.2° B85.05°, 57.5° y 25.3°
corresponden a las reflexiones con 100, 80, 80 y 75 I/ly, respectivamente. La
morfologia y el tamafo de los polvos se observaron en un microscopio de
barrido JEOL JSM 5400LV después de recubrirlos con una capa de grafito.

4.3. RESULTADOS.

4.3.1. Identificacion de las especies precipitadas.

La Tabla 2 muestra las especies quimicas identificas por difraccién de
rayos-X encontradas en cada uno de los polvos producidos de acuerdo con
las condiciones de envejecimiento establecidas en la Tabla 1. Todos los
polvos envejecidos entre pH 8.5 y 9 presentan una mezcla de bayerita-

bohemita, mientras que los polvos envejecidos a pH 9.5 producen sélo
bayerita.

Tabla 2. Procesos empleados en la produccién de
los polvos de bayerita.

Muestras Envejecimiento Especies
% en peso de semillas | pH | Tiempo | Temperatura | Identificadas
de AL, O ;-0 (h) (“C) (DR-X)
0 8.5 24 60 Ba'+ Bo’
0.17 8.5 48 60 Ba + Bo
1.74 8.5 72 60 Ba+Bo+ o
}.7 8.9 24 60 Ba + Bo + a
0 9.5 24 60 Ba
2.5 9.5 24 60 Ba+ o
3.5 9.5 24 20 Ba+ o

' Bayerita,” Bohemita, *Alimina-o:

La variable que define la fase prevaleciente después del proceso de
envejecimiento es el pH. La Figura 2 presenta la influencia del pH en la
formacion de la bayerita.
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Fig. 2. Influencia del pH en la formacion de la bayerita.
Escala vertical en unidades arbitrarias de intensidad.
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4.3.2. Secuencia de la transformacién bayerita — Al,O4-c.

Los eventos térmicos que ocurren durante la formacion de la AlOs-o, a partir
de la descomposicién térmica de los hidréxidos de aluminio producidos, se
pueden apreciar en los ATD/TG de la Figura 3 y en la Tabla 3. Los ATG de
cada uno de los precipitados muestran que durante su transformacion a
alimina-a pierden aproximadamente un 30% de su peso original. La
presencia de la bohemita en los polvos envejecidos a pH 8.5 (Figura 3a)
hace que durante la descomposicién térmica de los mismos, se presenten 2
eventos adicionales a los presentados por la simple bayerita. Estos eventos
corresponden a la transformacién de la bohemita en AlzO3-y (428°C) y a la
transformacion de la AlOsy en AlO3-6 (750°C). Las demas
transformaciones que ocurren se muestran en la Tabla 3.

Tabla 3. Descomposicion térmica de los hidréxidos de aluminio

producidos.
Muestras Eventos térmicos
Temperaturas de las Transformaciones (°C)

% en peso Pérdida
semillas | pH | Especies agua (Ba—n‘|Bo—7 |y—8° |§5607 | 6—a

de AL; Os- absorbida
0 8.5 |Ba' +Bo” 70 428 | 750 | 880 | 1290
0.17 85 |Ba+Bo+ o’ 70 428 750 | 880 | 1230
1.70 85 |Ba+Bo+o 70 428 750 280 1215
0 0.5 |Ba 70 286 800 1280
3.5 95 |Ba+w 70 296 BO0 1245

'Bayerita, *Bohemita, *Al,05-0, *ALO5-1}, *ALO;-y, ®ALOs-8, 7ALO;-6.
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Fig. 3. Eventos térmicos durante la transformacion

bayerita— Al; O3-c.
a) Polvos envejecidos a pH 8.5.
b) Polvos envejecidos a pH 9.5.
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Las secuencias de formacion de la AlLOs-0. a partir de los diferentes
hidroxidos de aluminio producidos, se pueden apreciar en los difractogramas
mostrados en las Figuras 4 y 5. Todos los polvos envejecidos al mismo pH
siguen la misma secuencia de transformacién a Al.Os-c.

1) Formacion de la Al;O;-«t a partir de los polvos envejecidos a pH 8.5.

296°C 800°C T
Ai{GH}a -> Alzoa-ﬂ - Alzﬂa-ﬁ —> A[zu:rﬂ'.
(Bayerita)

428°C T50°C BB5°C Ta
A.lﬂl:ﬂH} > h'zoaﬁ' > A|203—5 -> ﬂfzoa-ﬂ =2 Al;Oz-cx
(Bohemita)

2) Formacion de la Al;:0s-c a partir de los polvos envejecidos a pH 9.5.

296°C 800°C Te
Al(OH)s = AlLOsn - ALO;6 - AlLOzo
(Bayerita)
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Fig. 4. Descomposicién térmica de los hidroxidos de aluminio
envejecidos a pH 8.5.
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aluminio envejecidos a pH 9.5.



Produccion de Al;O;-a Controlando su Cinética y Temperatura de Transformacién
Mediante la Adicidén de Semillas de Al,O-ar

4.3.3. Efecto de las semillas sobre la temperatura de la transformacion
A.ian-ﬂ—-}Afzﬂs-ﬂ.

La influencia de las semillas introducidas en los polvos sobre la temperatura
de formacion de la ALOs-c. se puede apreciar en la Tabla 4 y en los
termogramas de la Figura 6. A mayor contenido de semillas menor es la
temperatura de transformacion de la Al:Oz-c.. Sin embargo, la influencia de
las semillas sobre esta temperatura también depende de las especies
precursoras. Empleando como precursor una mezcla de bayerita-bohemita
con 1.7% de semillas, la temperatura T, se abatié 75 °C, mientras que

partiendo de simple bayerita con 3.5% de semillas, esta temperatura sélo se
logré disminuir 35 °C.

Tabla 4. Influencia de las semillas sobre la temperatura
de cristalizacion la Al;Oz-c.

Muestras Temperatura T,

% en peso B—o

de semillas | pH Especies (°C)
de M;Dj'a

0 8.5 |Ba+Bo 1290

0.17 8.5 |Ba'+Bo’+ao 1230

1.70 85 |Ba+Bo+a 1215

0 9.5 |Ba 1280

3.5 95 |Ba+a 1245

'Bayerita, *Bohemita, *ALO;-ct.
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4.3.4. Cinética de la transformacion Al:03-0 — Al,Q5-c.

La cinética de transformacion Al,Os3-6 — AlLOs-o. sélo se estudid en los
polvos envejecidos a pH 9.5. El efecto de las semillas sobre la cinética de
esta transformacion se observa en la Tabla 5 y en la Figura 7. Comparando
la cinética de los polvos con 3.5% de semillas de Al:Os-o con la de los
polvos que no tienen semillas, los polvos con semillas muestran una notable
disminucién del tiempo requerido para la transformacién.

Tabla 5. Cinética de la transformacién Al;03:-0 — Al.05-01.

% en peso de alumina-a
Tratamientos
térmicos Polvos con Polvos con
0% de semillas 3.5% de Semillas
AIzDa"ﬂ. dE Aigﬂa-ﬂ‘.

1000°C, 0 h 0 5
1000°C, 6 h 2 17
1000°C, 12 h ] 27
1000°C, 16 h. B 32
1000°C, 22 h 8 42
1000°C, 36 h 66
1000°C, 45 h a8
1000°C, 60 h 95
1100°C, 0 h 0 5
1100°C, 3 h 4 78
1100°C, 6 h 8 100
1100°C, 12 h 19

1100°C, 24 h 45

1100°C, 36 h 79

1200°C, 0 h 1.7 22
1200°C, 1.5 h 48 100
1200°C, 3 h 83

A 1000°C la transformacion es muy lenta y la influencia de las semillas es
muy marcada (Figura 7). Con 22 horas de tratamiento los polvos con 3.5%
de semillas casi han alcanzado un 50% de transformacion, mientras que
los polvos sin semillas sélo muestran un 8% de conversion. Al llevar a cabo
esta transformacién a 1100°C se observa una gradual disminucién en el
tiempo requerido por la transformacion. Con 6 h de tratamiento a 1100°C,
los polvos con 3.5% de semillas alcanzan el 100% de transformacion, en
tanto los polvos sin semillas solo forman un 10% de Al:O3-0.. Aumentando la
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terppera_tura hasta 1200°C la velocidad de la transformacion se hace mucho
mas rapida, tal que con 1.5 h de tratamiento los polvos con 3.5% de semillas

son 100% AlO;-0, mientras que los polvos sin semillas presentan un 50%
de transformacion (Figura 7).
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4.3.5. Morfologia y tamaiio de los polvos producidos.

La morfologia de los polvos de bayerita envejecidos a las diferentes
condiciones de pH no cambia. En todos los polvos se observa una
morfologia nodular (Figura 8). Dependiendo del estado de aglomeracién de
los polvos, su tamano varia entre 3 y 50 um.

Flg. Ba. Microfotografia de barrido de los polvos Fig. Bb. Microfotografia da barrido de los

con 3.5% de semillas, envejecldos a pH 9.5, polvos sin semillas, envejecidos a
Aglomerados nodulares de 2.5 pm. pH 8.5. Aglomerados nodulares de
3 prm.

YU ¥Mig.oeR I

Fig. Be. Microfotografia de barride de los polvos con Fig. Bb. Microfotografia de barrlde de los polvos
0.17% de semlllas, envejecidos a pH 8.5, con 1.17% de semillas, envejecidos a pH
Aglomerado nodular de 10 pm. 8.5. Aglomerados nodulares de 50 pm.

Fig. 8. Morfologia y tamano de los hidroxidos de aluminio producidos.
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El efecto de las reacciones topotacticas que sufrieron los polvos durante su
transformacion hasta Al:0s-8, hace que los polvos de Al.Os-8 calcinados a
1000°C (Figuras 9a y 8b), muestren la misma morfologia esférica de sus
polvos madres (Figura 8). Por la forma en que se molieron (mortero de
agata) estos polvos, su tamano es de aproximadamente 2 wm.

Los polvos transformados hasta Al:Os-o: (Figuras 9¢ y 9d) presentan formas
tabulares que alcanzan tamanos de hasta 2 um. Cabe mencionar que por la
porosidad que se observa en los polvos de la figura 9d, es posible seguir
reduciendo el tamano de estos polvos empleando un molino de bolas o un

atricionador.

Fig.9a. Microfotografia de barrido de los polvos sin Flg.8b. Microfotografia de barride de los polves sin
semillas, envejecidos a pH 9.5, calcinados a semillas, envelecidos a pH 9.5, calcinados

1000°C, 0 min. Aglomerados nodulares de 3 a 1100*C, 0 min. Aglomerados nodulares
1121 de 2 um.

Fig. 9c. Microfotografia de los polvos con 35% de  Fig, 8d. Microfotografia de los polves con 3.5% de
semillas, envejecidos a pH 9.5, calcinados a semillas, envejecidos a pH 9.5, calcinados a
1100°C. Aglomerados Tabulares de 3 pm. 1200°C. Aglomerados Tabulares de 3 pm.

Fig. 9. Morfologia y tamafos de los hidroxidos de aluminio
transformados en Al;O; -c.
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4.4. DISCUSION.

Como la reaccién de la cual se partié para formar el hidroxido de aluminio
precursor de la alumina-o, puede generar gel amorfo, bohemita y bayerita
dependiendo de las condiciones de envejecimiento, durante la precipitacion
de los hidroxidos precursores se llevaron a cabo varias pruebas de
envejecimiento que permitieron determinar las condiciones ideales para
producir solamente bayerita.

De los resultados mostrados en la Tabla 2 se observa que la variable
que determina la formacion de la bayerita es el pH de envejecimiento. El
tiempo si no se alcanza un pH > 9.5 no influye en su formacion (Figura 2).
Esto se debe a que la bayerita requiere para su formacién un sobreexceso
de iones OH" y una relacion molar de H.O:Al.Os; mayor que 20. Las
siguientes reacciones describen el mecanismo para la formacion de la
bayerita[2]:

AIOOH + H;0 + OH — AI(OH), — AI(OH)s + OH
(bohemita)

Al{OH)z + Al(OH)s — 2AI(OH); + OH
(bayerita)

Bach[15] en su trabajo reportd que se obtiene bayerita a pH >10. Sin
embargo, debido a que el NHsCl subproducto de la reaccion de precipitacion
estabiliza el pH de la suspension, no se pueden alcanzar pHs mayores a 8.5
sin antes hacer un prelavado que elimine la mayor cantidad de este
compuesto. Prelavando los polvos y dejandolos envejecer a un pH de 9.5 se
logro obtener unicamente bayerita.

Debido a que el pH determina las especies prevalecientes después
del proceso de envejecimiento de los polvos, cada una de las especies
quimicas producidas a las mismas condiciones de envejecimiento presentan
la misma secuencia de transformacion a AlzO3z-c1.
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1) Polvos envejecidos a pH 8.5

296°C 800%C Te

Al{OH}a e 4 Alzﬂ:;-f[ 4 A'zﬂ'a-ﬁ' > A]:DQ-D:

+
428°C Ta0°C BESHC

Te
AIO(OH) = ALOzy = Al0s-3 - AlO3-8 - ALOs-

2) Polvos envejecidos a pH 9.5

2965C 800°C Ta

Al{DH}g - ﬂ]zOs-ﬂ -2 Al03-6 - A[an*D&

Sin embargo, estas secuencias de transformacion se ven influenciadas por
el tamano de las particulas, las condiciones hidrotermales de transformacion
y por el contenido de impurezas[2].

Los resultados de los termogramas de los polvos envejecidos tanto a pH 8.5
como a pH 9.5 (Figura 4) y los resultados de la cinética de la transformacion
AlzOs-6 — Al:Os-o (Figura 7), muestran que las semillas introducidas en los
polvos disminuyen la temperatura de transformacion de la alimina-o y
reducen el tiempo requerido para su formacion. Sin embargo, estos efectos
dependen de la secuencia de transformacién de las especies precursoras,
de la distribucion y la fraccion volumeétrica de las semillas sembradas en los
polvos, del tamano y la fase cristalina de las semillas y del angulo de
mojado entre las semillas y la fase matriz'®, Por lo tanto, los datos obtenidos
solo son validos para los precursores empleados producidos a las mismas
condiciones. Cabe mencionar que a pesar de la cantidad de variables que
estan en juego, los resultados obtenidos son comparables con los
reportados por otros autores[3,4,10-14].
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La influencia de la semillas sobre la cinética de la transformacién
AlzO3z-60 — AlzOs-cc a 1000 y 1100°C es muy marcada. Sin embargo a
1200°C la influencia de la semillas ya no es tan notoria. Esto se debe a gue
conforme se aumenta la temperatura de transformacion, el tiempo requerido

para la nucleacion es mas corto, por lo tanto, la contribucién de las semillas
a la etapa de nucleacion ya no es apreciable.

La forma y el tamano de los polvos de bayerita son el producto de las
condiciones de precipitacién y no de las condiciones de envejecimiento. La
concentracion de las soluciones precursoras, la temperatura y la velocidad
de precipitacion determinaron la forma y el tamafo de los polvos de
bayerita, mientras que las condiciones hidrotermales de transformacion vy la

molienda de estos polvos determinaron las caracteristicas de la AlLOs-o
producida.

4.5. CONCLUSIONES.

1. En el procesamiento de la bayerita el pH determina las especies quimicas
prevalecientes después del proceso de envejecimiento. A pH entre 8.5y 9
se obtiene una mezcla de bayerita-bohemita, mientras que a pH igual 9.5
se obtiene bayerita.

2. La bayerita y la bohemita obtenidas a partir de AICIl; se transforman en
Alz0Oz-0. de acuerdo con las siguientes secuencias de transformacion:

a) Bohemita

428°C m0C BB5°C Te

AIO(OH) > AlLOz+y = Al,03-6 > Al,Os-6 - AlOs-c.

b) Bayerita

296°C B00°C Ta

Al{OH)a -> Alzo;g-'l'] —> Alzog-ﬂ = AlLO:-ox
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3. La temperatura y la cinética de la transformacién de la Al,Os-8 en AlLOa-o,
se modifica por la secuencia de transformacion del o los hidroxidos
precursores y por el contenido de semillas.

4. Para un mismo precursor entre mayor es el contenido de semillas menor
es la temperatura y el tiempo requerido para la formacién de la AlsQs-o.
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