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Resumen:

El presente trabajo de tesis se centra, en particular, en el estudio del procesamiento de
materiales ceramicos porosos de mullita por un novedoso método coloidal basado en la
consolidacion directa de suspensiones ceramicas por gelificacion térmica de almidones,
incluyendo el andlisis del mismo en relacién a las microestructuras y propiedades de los
materiales porosos desarrollados.

Dadas las dificultades que se generan a la hora de emplear almidones nativos y el interés actual
de avanzar en el conocimiento de aspectos no resueltos relacionados con este procesamiento, y
considerando que los almidones nativos son de facil disponibilidad y menor costo que los
almidones comerciales modificados, habitualmente empleados, se incluyd en este trabajo la
evaluacion de rutas de consolidacion que reemplazan a la convencional con vistas a la obtencion
de materiales porosos de mullita de uso como aislantes térmicos con control de las
microestructuras desarrolladas.

Los resultados obtenidos permiten establecer bases cientifico/tecnoldgicas para el disefio y
fabricacion de materiales ceramicos porosos de mullita de uso como aislantes térmicos.

El desarrollo del trabajo, que comprende 8 Capitulos y un Anexo en el que se presenta una
breve descripcion de las técnicas generales de caracterizacion de materiales ceramicos que fueron
empleadas, se puede dividir en tres partes.

La primera parte, comprendio: (a) la caracterizacion de los polvos comerciales de mullita y

almidones nativos de mandioca, maiz y papa, y (b) la evaluacion de: i) la coloidequimica y



reologia de la suspension acuosa de mullita; ii) del comportamiento reoldgico dinamico de las
suspensiones de almidén en funcion de la temperatura, el tiempo y la deformacion, incluyendo el
analisis de la influencia de distintas variables de procesamiento, y iii) de las propiedades
viscoeldsticas y de flujo de las suspensiones de mullita-almidon.

Estos estudios permitieron determinar las condiciones experimentales Optimas para la
preparacion de la suspension de mullita en forma estable y con elevada homogeneidad, y avanzar
en el conocimiento del proceso de gelificacion térmica de suspensiones acuosas de almidon en
relaciéon con las caracteristicas estructurales y con la capacidad de hinchamiento granular y de
retencion de agua de los geles formados, y del efecto que ocasiona en el mismo la presencia de las
particulas ceramicas. Los resultados obtenidos de esta parte se consideraron para la seleccion de
las condiciones experimentales a emplear en el conformado de los cuerpos en verde de mullita.

La segunda parte del trabajo abarco los estudios llevados a cabo sobre: a) el conformado de
discos en verde de mullita por gelificacion térmica de suspensiones acuosas de mullita-almidon a
partir de diferentes rutas que se propusieron como vias alternativas a la empleada
convencionalmente con almidones modificados; b) el proceso de remocion de los organicos, y ¢)
la evaluacion del comportamiento mecénico de los discos en verde desarrollados.

Se disefiaron y analizaron en comparacion con la Ruta Convencional (RC), tres rutas de
conformado denominadas, Ruta de Sub-Gelatinizado (RSG), Ruta de Mezcla (RM) y Ruta Soluble
(RSL). La Ruta de Sub-Gelatinizado se disefié con el objetivo de llevar al sistema a un estado
incipiente de gelatinizacion en algunos de los granulos tal que el proceso de gelatinizacion global
sea activado al momento de alcanzar la temperatura necesaria para que se produzca, y disminuir el
tiempo necesario para alcanzar una temperatura de consolidacion uniforme en el volumen total de
suspensién. Las rutas restantes, RM y RSL, se disefiaron con el objetivo de incrementar la
viscosidad de las suspensiones acuosas de mullita-almidén de modo de evitar la segregacion de
particulas de mullita y granulos de almidén. Los resultados demostraron que no es factible la
preparacion de cuerpos en verde de mullita por la Ruta Convencional debido a la ocurrencia de
una importante segregacion de los componentes promovida por la baja viscosidad de la
suspensién de mullita-almidon y por el hecho de que la mullita y los almidones poseen densidades
y tamafios de particulas muy diferentes que favorecen el proceso mencionado. Sin embargo, el
uso de las rutas de consolidacion propuestas permiti6 la obtencion de cuerpos en verde de mullita

con muy buena integridad, homogeneidad microestructural y elevada porosidad asociada a



cavidades distribuidas a lo largo de todo el espesor de los discos cuyo tamafio se relaciono
principalmente con los tamafios de los granulos de almidon.

Las rutas de conformado empleadas junto con el tipo de almidén determinaron la fractura de
los cuerpos en verde, y significativamente, incidieron en los valores de la resistencia mecénica de
los discos en verde de mullita sin calcinar. Los resultados obtenidos se atribuyeron a las
caracteristicas de los geles formados en relacién con las condiciones de la suspension de partida, a
los tamafios de poros desarrollados a partir de cada tipo de almidon y a la incidencia positiva de
mecanismos de deformacion irreversible. Sobre la base de los resultados obtenidos, si se
considera el mecanizado en verde, los almidones nativos de mandioca y maiz fueron los aditivos
recomendados para la preparacion de cuerpos porosos de mullita a partir de cualquiera de la rutas
de conformado. En particular, el empleo del almidén de mandioca en el conformado de discos por
la Ruta Soluble (RSL), y en mayor medida cuando se utiliza la Ruta de Mezcla (RM), resultd
altamente recomendable.

Finalmente, la tercera parte de este trabajo, se refiere a los estudios realizados sobre la
obtencién de los materiales porosos de mullita, y la caracterizacion microestructural y evaluacién
de la conductividad térmica de los materiales obtenidos en funcién de la temperatura.

Se determind que por tratamiento de todos los cuerpos en verde a la maxima temperatura de
tratamiento evaluada (1650 °C) durante 2 h, la reaccion de mullitizacion ocurrié en forma
completa alcanzandose el maximo grado de densificacion en la matriz, y que las diferentes rutas
de conformado no inciden significativamente en el desarrollo microestructural de los materiales.
Ademas, el tipo de almidén empleado en el conformado de los cuerpos no determind variaciones
en los rangos de porosidad determinados. A la maxima temperatura de tratamiento se obtuvieron
materiales que presentaron una elevada porosidad total (mayores al 40 %), aportada
principalmente por poros abiertos. La porosidad se asocidé a grandes cavidades convexas
originadas a partir de la remocion del almidon, interconectadas por canales de tamafio mucho menor
(ventanas), e inmersas en una matriz de mullita altamente densificada cuya contraccion se considero
responsable de la contraccion volumétrica de los cuerpos.

Todos los materiales porosos de mullita obtenidos por tratamiento a 1650 °C presentaron
conductividades térmicas en el rango de valores medidos por el método del pulso laser en
materiales de mullita obtenidos por la ruta convencional de consolidacion con almidon adecuados

para su uso como aislantes térmicos. Ni la ruta de conformado, ni el tipo de almidén empleado



como agente formador de poros, determinaron diferencias significativas en los valores de

conductividad térmica de los materiales.



