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INTRODUCCION

Hasta la década del 70 la tecnologia usada para la fabricacién de materiales combustibles
era la de fundir aleaciones de Aluminio-Uranio con 15-20% en peso de uranio (con 93%
de enriguecimiento en uranio-235). Pero, debido a las restricciones realizadas por la
Administracion del Gobierno de los Estados Unidos, en la decada del 80, Zimitaﬁdo la
utilizacion de uranio enriquecido para Reactores de Investigacion del Tercer Mundo, se
Jabrico estos materiales con wuramio-235 enriquecido al 20%  wtilizando la técnica
pubvimetalurgica, por las ventajas que hofrece frente a la fundicion en cuanto a
composicion, distribucion y homogeneidad del material fisil en la fase metdlica que le sirve
de soporte.

El empleo de la técnica de pulvimetalurgia hace factible utilizar -a los aspectos de
estudio- materiales ‘que por sus caracteristicas fisicas, quimicas y metalurgicas,
permiten simular la presencia del cerdmico de uranio utilizado en la fabricacion real
del combustible.

Debic.z’o a que el Pertt cuenta con el Reactor Nuclear Peruano RP-10 y utiliza para su
Sfuncionamiento. elementos combustibles tipo placa, el estudio se ha centrado
especificamente en la fabricacion de materiales combustibles para este tipo de
elementos.

Por lo expuesto, se ha realizado una simulacion del proceso de fabricacion de pastillas
combustibles para reactores de investigacion, con el fin de permitir un trabajo de
investigacion en condiciones mas seguras v economicas, sin perder la confiabilidad de

*

los resultados. I
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RESUMEN

Se ha estudiado en base a disefios estadisticos los efectos que producen la variacion de los
diferentes factores que influyen en el proceso de fabricacién de materiales combustibles,
sobre las propiedades del material a obtener.

Se ha utilizado al carburo de silicio (SiC) como simulador del uranio, teniendo en cuenta
sus caracteristicas morfologicas vy granulométricas. Tratando de acondicionar las
caracteristicas del material simulador y las del aluminio como material de matriz, a las
especificaciones de materiales combustibles reportadas.

Este estudio pretende evitar el origen de zonas localizadas de calor en el combustible,
logrando una distribucion uniforme del material simulador en el aluminio, asi como
también proporcionar espacios vacios (porosidades) suficientes para que, el aumento de
volumen gque originan los productos gaseosos de fision, no deformen el elemento
combustible.

Se proponen cinco etapas fundamentales que constituyen el proceso de fabricacion de
materiales combustibles: caracterizacion de polvos, mezclado, premsado, sinterizado y
andalisis metalogrdfico con evaluacion de propiedades del material. Los resultados
obtenidos serviran de base para la iniciacion en la fabricacion de elementos combustibles
en el pais.

El presente trabajo a contribuido al desarrollo de la tecnologia nacional en fabricacion de
combustibles nucleares y a proporcionado experiencia en el desarrollo de la técnica de
pulvimetalurgia, con la cual es factible fabricar materia?es con diversas caracteristicas y

de muchas aplicaciones en nuestro medio v
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PRIMERA PARTE: ASPECTOS TEORICOS CAPITULO 1. REACTOR NUCLEAR

cC A P I T U L O I

REACTOR NUCLEAR

1.- Fision Nuclear'":

La fision es una reaccion nuclear en la que un neutrén es absorbido por un nucleo
de ciertos elementos quimicos, produciéndose su rotura en dos fragmentos cuyas
masas son del mismo orden de magnitud; al mismo tiempo se produce la emision de
un numero variable de neutrones y unos 200 MeV de energia. También hay emision
de diversas radiaciones en el instante mismo de la fision y, posteriormente, desde
los fragmentos de fision que estan altamente excitados (ver figura N° 1).

Los elementos quimicos naturales que pueden sufrir el proceso de fision son los
isotopos del uranio y del torio. Ademds, hay otros elementos quimicos, producidos
artificialmente, que también pueden sufrir este proceso, tal es el caso del plutonio y,
en general de todos los transuranicos. En cuanto a los fragmentos de fision y sus
productos de desintegracion, corresponden prdcticamente a todos los elementos de
la clasificacion periddica y sus isétopos (ver figura N°2).

Reaccion de fision del Uranio:

/ productos de fision

235 . s
U™ + neutron ————— energia

\ neutrones
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—tr’

2.- Definicién de Reactor Nuclear:
El reactor nuclear es un sistema que consta fundamentalmente de un micleo activo,
donde se realiza el proceso nuclear de la fision. El nicleo del reactor contiene el
combustible nuclear, constituido por un nuclido fisil, el que fisiona y mantiene la
reaccion en cadena, liberdndose casi toda la energia de fision en forma de calor.
3.-Clasificacion de los Reactores Nucleares
Los reactores nucleares pueden clasificarse de diferentes modos, una clasificacion
general posible en base a la diversidad de sus componentes y aplicaciones es la
siguiente:
3.L- Por los neutrones que inducen la fision: De acuerdo a los neutrones,
responsables mayoritarios de la fision, los reactores se clasifican en base a la
energia de los mismos:
- Reactores Rapidos.
- Reactores Intermedios.
) - Reactores Térmicos.
~
3.2.- Por la generacion de Combustible: Se clasifica de acuerdo a la
produccion de nuevos combustibles.
- Reactores Quemadores: La produccion de un nuevo elemento
combustible es menor que el consumo del isotopo combustible.
- Reactores Convertidores: Cuando la cantidad de combustible es igual
a la cantidad consumida.

- Reactores Reproductores: Cuando el reactor produce un elemento

combustible en mayor cantidad que la cantidad consumida.
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3.3.- Por la utilizacidn: Los reactores por su utilizacién se clasifican en:

- Reactores de Investigacion.

- Reactores de Produccién de Radioisdtopos.

- Reactores de Capacitacion.

- Reactores de prueba de materiales.
3.4.- Por la disposicién del combustible en el nicleo: Los reactores de
acuerdo a la disposicion del combustible v moderador en el micleo, se
clasifican en:

- Reactores Homogeneos.

- Reactores Heterogéneos.
3.5.- Por su geometria: Se clasifican en:

- Reactores cilindricos.

- Reactores esféricos.

- Reactores paralepipedos.

- Otras geometrias.
3.6.- Por el enriquecimiento del Combustible: Se clasifican en reactores de:

- Uranio Natural.

- Bajo enriquecimiento (1 a 5% en U?°).

- Mediano enriguecimiento (2 a 40% en U°™).

- Alto enriquecimiento (mayor a 40% en U*™”).
3.7.- Por su potencia: Por el nivel de potencia o flujo, los reactores se
clasifican en:

- Reactores de bajo flujo (10° neutrones/cm’.s), potencia cero.
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PRIMERA PARTE: ASPECTOS TEORICOS CAPITULO I REACTOR NUCLEAR

- Reactores de mediano flujo (10°° neutrones/cm’.s), baja potencia.
- Reactores de aito flujo (10" neutrones/cm’.s), mediana potencia.
- Reactores de alto flujo (mayores de 10" neuz‘rones/cm“?..si), alta
potencia (centrales de produccion de energia nucleoeléctrica).
4.- Componentes de un Reactor Nuclear Térmico:
El principal componente es el combustible, que mediante la reaccion de fision da
lugar a la produccion de calor. El reactor nuclear estd rodeado de reflectores y
blindajes, los cuales evitan las pérdidas de energia y protegen de la radiacion;
también existe un material moderador de neutromes, cuya mision es la de que los
neutrones alcancen el nivel de energia adecuado para que se produzca la fision.
Con el objeto de que la reaccion se lleve a cabo en unas condiciones determinadas,
el reactor va provisto de unos mecanismos de control que actiia sobre los neutrones
que van a chocar con los nucleos del combustible nuclear. Existe también un
refrigerante para extraer el calor y los materiales estructurales (ver figura N° 3 ).
En adelante se especifica las principales caracteristicas de los componentes de los
reactores nucleares.
4.1.- Combustible™: El combustible de un reactor nuclear puede definirse como
un material que contiene uno o mds isétopos fisionables ( U7, UP 6 Pu™™). Es,
por tanto, el componente en el que, a consecuencia de la reaccion de fision
nuclear, se produce la mayor parte de la energia.’Los combustibles que van a
utilizarse en reactores deben tener propiedades adecuadas, tanto fisicas como

nucleares. En general se prefieren los sdlidos, de modo que por lo comun se
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PRIMERA PARTE: ASPECTOS TEORICOS CAPITULO I REACTOR NUCLEAR

emplean UO; ,ThO, , PuO, 'y mezclas en forma de pelotitas (pellets)
sinterizadas, de alta densidad. Otras combinaciones que se han utilizado son:
aleaciones de uranio y aluminio, soluciones de sulfato de uranio, aleaciones de
plutonio y aluminio, UsSi, UC, y aleaciones y cermets de Pu. El U se prefiere,
en gran medida, debido a su elevado punto de fusion (2176°C), buena
conductividad térmica, alta densidad y resistencia a los efectos de la radiacion
4.2.- Moderador: La mision del material moderador es reducir la energia de
los neutrones desde el nivel en que son emitidos en la fision (unos 2 MeV) hasta
el nivel que se desea, en general térmico (0.025 eV’). Este proceso de reduccion
de la energia de los neutrones mediante interacciones de difusion con los wiicleos
ligeros se denomina moderacion.

Las sustancias que pueden usarse como moderadores deben tener peso atémico
pequefio para que el choque entre los neutrones y sus nucleos disminuya la
energia de manera eficaz, entre ellos tenemos: el H,O ligera, HO pesada (D.O
oxido de deuterio), berilio (metal dxido o carburo) y carbono (grafito).

4.3.- Materiales Estructurales: Se entiende por materiales estructurales aguellos
componentes que, encontrandose, bien dentro o alrededor del niicleo del reacior,
estan sometidos a las radiaciones nucleares.

Los materiales que pueden considerarse como estructurales son: aluminio,
magnesio, circonioy acero inoxidable.

4.4.- Materiales de Control: Los materiales de control son materiales
absorbentes de neutrones (gran seccion eficaz de absorcion) que permiten fijar el

flujo neutronico y la potencia del reactor en el valor requerido.
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Entre los materiales considerados se tiene: cadmio, boro, hafnio v algunos
oxidos de tierras raras ( europio y gadolinio).

4.5.- Refrigerante: El objetivo de un refrigerante es la extraccion del calor que
se genera en un reactor nuclear. Pueden ser gas 6 liquido; los liquidos, a su
vez, pueden ser acuosos, organicos o metdlicos. El empleo de unos u otros
depende, entre otras razones, de las caracteristicas del reactor.

Entre estos materiales tenemos: el agua ligera, agua pesada, metales liquidos
como el sodio, bismuto y plomo; gases como hidrégeno, metano, amoniaco,
helio, vapor de agua, dioxido de carbono y aire; también algunos compuestos
organicos y sales fundidas.

4.6.- Blindaje: Es aquel material que atenia los neutrones y la radiacion y que
se producen en la fision a un nivel seguro, para proteccion del personal y el
Sfuncionamiento satisfactorio de los instrumentos que regulan las diversas
operaciones del reactor y su control.

Entre los materiales que se utilizan como blindaje se tiene: plomo, agua ligera,
acero y algunos materiales especiales .

4.7.- Reflectores: La mision de un material reflector en un reactor nuclear es
difundir o reflejar los neutrones que quieren escapar y hacerles volver al reactor
para que la reaccion de fision se mantenga. Por esta razon, el reflector debe
reunir unas buenas caracteristicas de difusion y una baja probabilidad de
captura neutronica (absorcion). En general se utiliza DO, berilio ( 0 su oxido) v

grafito.
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C A P I T U L O 17

CICLO DEL COMBUSTIBLE

1.- Cielo del Combustible
La expresion Ciclo del Combustible Nuclear™ se emplea para designar todas las
operaciones necesarias para suministrar combustible nuevo a un reactor nuclear o
disponer del combustible agotado. Cuando se aplica la estrategia del ciclo del
combustible abierto o la de utilizacion del combustible en una sola etapa, éste pasa por
el reactor una vez; el combustible agotado no se reelabora, y, por tanto, no se reciclan
el U ni el Pu”™ producidos que quedan sin utilizar. En esos casos el combustible
agotado se almacena, y por iltimo se evactia como desecho. Con el ciclo cerrado, el
material fisionable no quemado se recupera en una planta de reelaboracion para
reciclarlo a un reactor térmico o un reactor rapido. (ver figura N° 4).
1.1.- Etapa inicial del ciclo del combustible:
Entre las actividades que componen la etapa inicial del Ciclo del Combustible
figuran la exploracion del uranio, para localizar las reservas del mineral de uranio
adecuadas; la extraccion del mineral de uranio; el iratamiento y la refinacion del
mineral para producir concentrado de uranio (torta amarilla); la produccion de
hexafluoruro de uranio; el enriquecimiento isotépico en U™ del hexafluoruro de
uranio para cumplir las necesidades de enriquecimiento de los reactores; v la

fabricacion de combustible para los reactores nucleares. La fabricacion incluye la
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PRIMERA PARTE: ASPECTOS TEORICOS CAPTTULO II: CICLO DEL COMBUSTIBLE

transformacion del hexafluoruro de uranio en éxido de uranio; la formacion de
pastillas de oxido de uranio; el encapsulamiento de las pastillas de oxido de uranio
en barras o placas de combustible; y el montaje de los elementos combustibles.
1.2.- Etapa final del ciclo del combustible:
Entre las actividades que componen la parte final del Ciclo del Combustible figuran
el almacenamiento temporal o a largo plazo del combustible irradiado; la
reelaboracion del combustible irradiado con la recuperacion de plutonio v uranio
para el reciclado; la fabricacion de combustible con mezcla de dxido; la gestion de
desechos radiactivos, incluidos el tratamiento, el acondicionamiento, el
almacenamiento y la evacuacion, v las actividades de transporte, vinculadas al
traslado de los materiales radiactivos de una a otra operacion.
2.- Fabricacidn de Elementos Combustibles para Reactores de Investigacion:
Los elementos combustibles tipo MTR (Material Testing Reactor) contienen un nucleo
de fase dispersa ‘(Ugaa) en una matriz de aluminio. El elemento combustible esta
Jformado por un conjunto de placas dispuestas en forma paralela, espaciadas entre si a
fin de permitir la circulacion del agua de refrigeracion que actiia como moderador de
neutrones.
La técnica utilizada para la fabricacion de las placas es la de enmarcado. Luego de
realizar el ensamble tapa-marco-tapa con su niicleo portador del elemento fisil y
utilizando los procesos de soldadura TIG se sueldan las tres tapas para evitar el
deslizamiento entre si en el proceso de laminacién.El proceso de fabricacion se detalla

a continuacion. (ver figura N°J).
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PRIMERA PARTE: ASPECTOS TEQRICOS CAPITULO II' CICLO DEL COMBUSTIBLE

2.1.- Obtencidn del Nicleo o Meat:

En la actualidad existen tres lineas para obtener los micleos con los cuales también

se fabrican miniplacas para irradiar, simulando el comportamiento que tendrd en el

reactor. Las tres lineas son las siguientes:
2.1.1.- Dispersion U;Oz-Al: El meat esta compuesto por aluminio como matriz
metadlica y por particulas de U;Og5 homogeneamente distribuidas como fase
dispersa.
El Us04 se obtiene por secado y calcinacion del DUA (diuranato de amonio) y
finalmente se le trata térmicamente a 1380°C, con lo que se logra un
crecimiento de grano y esfericidad de las particulas. Luego se mezcla con
polvo de aluminio, se prensa y sinteriza, obteniéndose asi el micleo.
La mezcla Us;Og-Al debe tener una buena compresibilidad, drea especifica baja
(para el UsQOg), una distribucion de tamafios de particulas en rangos bien
definidos, baja porosidad de los polvos, forma tendiendo a la esférica y por
supuesto una buena resistencia mecdnica de los polvos durante la laminacion.
Para cada uno de los requerimientos mencionados existe una justificacion. Las
particulas angulosas con superficie muy irregular y poco densas fragmentan
excesivamente y lienden a producir durante la laminacion el efecto llamado
“stringering”’, que consiste en la fragmentacion de una particula grande, en
particulas mds pequefias, las cuales se dispomen en forma continua en la
direccion de laminacion, generando una textura fibrosa. Esto proporciona

propiedades mecdnicas heterogéneas al nicleo dando una pésima distribucion
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PRIMERA PARTE: ASPECTOS TEORICOS CAPITULO I: CICLO DEL COMBUSTIBLE

de la fase fisil (U;05) en el micleo Y originando puntos calientes en la
irradiacion del combustible (distribucion distorsionada de femperaturas).

Los fragmentos de particulas poco densas, produce un aumento del dGrea
especifica del U;0;, dando por resultado, un incremento de su reactividad con
el aluminio, durante la irradiacion ¥y un davio por radiacion més severo.

La morfologia influye en la fluidez de los polvos v en la densidad aparente, y
estos a su vez influyen en el proceso de compactacion,

El rango de tamafio de las particulas, es importante, pues la particula de U;O5
debe retener la mayor cantidad posible de productos de Sfision, minimizando asi
el dafio que estos producen a la matriz de aluminio.

2.1.2.- Dispersion de Aluminuros (UAL-~Al) : Este método combina la Jusion y
la pulvimetalurgia. El aluminuro UAl, se obtiene por fusion de una aleacion de
aluminio y uranio, con alto contenido de uranio, en un horno de induccion o de
arco en atmosfera inerte.

Obtenido el compuesto intermetdlico por fusion, se procede al colado,
triturado, molienda, clasificacion y mezcla con polvo de aluminio, para
Jinalmente obtener por prensado el compacto o niicleo.

De los tres compuestos intermetdlicos obtenidos, el UAl; es el mds usado. El
UAl, a pesar de ser el mds estable, no posee buena ductilidad y por su
estructura ortorrombica, presenta problemas durante la irradiacion “swelling”
(crecimiento o redondeamiento anisotrépico). Ademdas es el que menos uranio

contiene.
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Normalmente se evita la formacion de UAl, durante la fusion, produciendo
directamente el UAl; puro (implica usar concentraciones de 74,63% en peso y
temperaturas sobre 1500°C o utilizando menores concentraciones de uranio y
elementos que actian como inhibidores de la fase UAl,, por ejemplo el Si, Zr,
Sn en concentraciones menor al 5% en peso).

El UAL pareciera el mas adecuado debido al contenido de uramio que posee
(81,52%) vy densidad elevada (8,14 giem’), estructura isotrépica, pero el
inconveniente de ser extremadamente piroforico (se inflama al contacto con el
aire o produce chispa al ser golpeado) dificulta algunas operaciones de
Jabricacion.

2.1.3.- Dispersion de Siliciuros (U-Si-Al): Este método es una combinacion de
Jusion y metalurgia de polvos. El compuesto intermetalico U-Si, se obtiene por
Jusion en un horno de induccion o arco eléctrico.

Mediante molienda, se obtiene los polvos, los cuales al ser clasificados por
tamafio son mezclados con polvo de aluminio. Luego esta mezcla es prensada,
obteniéndose asi el niicleo.

La eleccion del silicio como material dispersante se basa en la alta densidad,
buena resistencia a la corrosion y a la irradiacion.

2.2.- Soldadura del Conjunto:

El nicleo compactado es armado en su respectivo marco de aluminio del mismo
espesor, el cual es previamente recocido y decapado.

Previo a la operacién de laminado, el conjunto marco-nicleo-tapa es ensamblado y

soldado con soldadura TIG.
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Se utiliza como material estructural la aleacion Al: 6061 debido a su baja seccion
eficaz de captura neutromica, bajo costo, facil obtencion y un noble comportamiento,
debido a que como el zirconio, su pasividad se debe a z;zn film de oxido protector.
Esta aleacion contiene ademds Mg, Si, Cu v Cr que le otorgan una adecuada
resistencia macdnica conjuntamente con un razonable comportamiento a la
COFrosion.

2.3.- Laminacion en Caliente:

Los tochos (conjunto tapa-marco con wicleo-tapa, soldado) son calentados a una
temperatura de 500-600°C durante dos horas, luego son Zamiﬁados en caliente a
360°C, en ocho secuencias bien definidas, las dos primeras secuencias tienen un
25% de reduccion del espesor. La reduccion total por el laminado en caliente es
aproximadamente 80%.

Luego del laminado a las placas se les realiza el examen de ampolladura, el cual
consiste en calentar las placas en un horno a 500°C durante una hora. Con este
examen se verifica que la placa tubo una buena adherencia del nucleo con las tapas
de aluminio, dando una hermeticidad a la placa combustible. Las placas son
cortadas con sobredimension, luego decapadas con NaOH.

Se requiere un minimo de 10% de laminacion en frio para todas las placas,
obteniendo de esta manera el espesor requerido de la placa combustible. Finalmente
se le realiza un control densitométrico y/o la geometria del combustible mediante

rayos Xx.
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2.4.- Cortado final de la placa:

Con la ayuda de las radiografias tomadas se marcan las placas con las dimensiones
especificadas en el plano de fabricacion . Luego de ser marcadas, las placas se
cortan con una cizalladora.

2.5.- Armado del Elemento Combustible:

El armado se realiza en una mdquina fresadora, que tiene un medidor de
dimensiones en forma digital, el cual tiene un dispositivo o herramienta en Jorma de
rueda.

Las placas combustibles se disponen mecanicamente en forma paralela una sobre
otra, guiandose por las paredes ranuradas del elemento combustible.

A cada placa se le pasa con la ruedita de la fresadora con una leve presion,
quedando de esta forma fija cada placa; formando con la bogquilla y demds
componentes el elemento combustible propiamente dicho, que luego del control final
serd transportado en contenedores especialmente disefiado para estos fines al

deposito de salvaguardias.
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C A P I T UL O I

ESPECIFICACIONES DE MATERIALES COMBUSTIBLES

L.- Caracteristicas de un Combustible Nuclear '/
Los requisitos que ha de cumplir un combustible nuclear son los siguientes:

A.- Debe poseer buenas caracteristicas nucleares tales como: pequefia seccion
eficaz de absorcion de neutrones y alta concentracion de isotopos fisionables.

B.- Debe tener una buena resistencia mecanica (si es solido) v una elevada
resistencia a la fluencia.

C.- Debe presentar una elevada resistencia a la corrosion por el medio que lo
rodea y ser compatible con los materiales de vaina y refrigerantes.

D.- Debe ser estable, tanto dimensionalmente como en sus propiedades
mecanicas bajo las condiciones de funcionamiento, entre ellas las de irradiacion.

E.- Debe poseer buenas propiedades de ifransmision de calor, tales como
conductividad térmica elevada, una gran superficie y una seccion pequefia.

F.- Debe ser producido y fabricado con facilidad y con un coste bajo.
2.- Especificaciones de Materiales para Combustibles Nucleares:
A continuacion se muestra en detalle los requerimientos generales para Uranio y

diferentes aleaciones de uranio enriquecido (UAL, UsSi, y UsO3).
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DE MATERIALES COMBUSTIBLES

2.1.- Requerimientos Generales para Uranio:
- Composicion Quimica ( solamente para informacion ) : El contenido de
uranio del metal serd 99.85% en peso como minimo con impurezas individuales que

no excedan lo siguiente:

Tabla N° 1: Nivel de Impurezas

Madximo para Uranio

Elemento Masa por
ppm
Ag 10.0
Al 100.0
B 3.0
Be 10.0
C 350.0
Ca 30.0
Cd 0.2
Co 3.0
Cr 50.0
Cu 50.0
Fe/Ni 400.0
Li 10.0
Mg 30.0
Mn 15.0
Mo 100.0
Na 25.0
P 100.0
Pb 3.0
Si 100.0
Sn 10.0
Zr 250.0

Tabla N° 2: Composicion Isotépica del Uranio

Isotopo | Contenido (%W de U total)
U 0.50 méximo.
U3 10.75 + 0.20
U 1.00 méximo.
7% balance
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2.2.- Requerimientos Generales para UAlx

Tabla N° 3: Composicion Isotépica para el UAL,

Isdtopo | Contenido (%W de U total)
S 0.5 maximo.
U (92 a 94)
P3¢ 1 méximo:
U S5a7

Constituyentes Cristalinos (%6W).

UAlL=9 Udl;=58 UAl, =33

Densidad de la particula = 6.41 glem”

Tabla N° 4: Contenido de Impurezas Metdlicas (ppm) para UAL,

Elemento | masa en ppm | Elemento | masa en ppm
Ba ! Ni 20
Be ) P 20

B 0.5 Si 30
Ca 20 Ag )
Cd 0.5 Su 1
Cr 2 4 20
Co 5 V 20
Cu 10 Zn 10
Fe 100 Zr 10
Pb 0.5 Sm 0.2

Mg 10 Eu 0.2
Mo 1 Dy 0.2
Mn I Gd 0.2

Tabla N° 5: Impurezas no Metdlicas (%ow) en UAL,

Elemento %ow
O 0.26
N 0.001
C 0.172
FavOil 0.0
H 0.002
No volatiles 100%
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PRIMFERA PARTE: ASPECTOS TEQORICOS CAPITULO II: ESPECIFICACIONES

DE MATERIALES COMBUSTIBLES

Tabla N° 6: Andlisis de Tamizado (%ow),

Tamices U.S. Standard para UAI,

# de tamiz Yow

+170 0.00
-170+200 27.21
-22+270 14.00
-270+325 26.52
-325 19.49
Pan +Loss 19.28

2.3.- Requerimientos Generales para U ,Si,

Tabla N° 7 : Composicidn Isotépica del U,Si,

Contenido
Isdtopo | (%W de U total)
U 0.50 méximo.
U 19.75 + 0.20
7% 1.00 maximo.
7% Balance.

Tabla N°8: Composicion Quimica del U ,Si,

Elemento | Cont. Mdx. Impur.
(ppm/masa)
Al 600.0
B 30.0
C 1000.0
Cd 10.0
Co 10.0
Cu 80.0
Fe/Ni 1000.0
H 200.0
Li 10.0
N 300.0
O 7000.0
Zn 1000.0

El contenido de silicio del polvo de siliciuro de uranio (U;Si,) puede ser 7.5 +0.4-0.1

Yow,
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CAPITULO IIE ESPECIFICACIONES
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2.4.- Requerimientos Generales para U,;0;

Tabla N° 9: Composicion Isotépica del U;0;°

Isotopo ow
73 0.15
U 19.67
[ 0.13
P38 80.03

Tabla N° 10: Andlisis Fisico y Quimico del U;Oy

Componente Especificacion
Uranio (%W) >84.5
Assay (%6W) >19.70 + 0.20
Densidad (g/cm’) > 8.0
Area Superficial (m’/g) | Uniforme de lote a lote.
U0, (%) < 1.0

Tabla N° 11: Nivel Mdximo de Impurezas en el U;0;

Elemento | ppm metal base
Al 100.00
B 2.00
Ba 10.00
Be 0.20
Ca 50.00

Cd 0.50
Co 3.00
Cr *
Cu 20.00
Fe *

K 20.00
Li 3.00
Mg 100.07

Mn 3.00
Na 20.00
Ni *

P <100.00
Si 50.00
V 2.00
F 20.00
Total <1000.00
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Figura N° 7: Fotografia SEM de particulas combustibles 47 & W
de U308 denso pretratado NUKEM




PRIMERA PARTE: ASPECTOS TEORICOS

CAPITULO III: ESPECIFICACIONES
DE MATERIALES COMBUSTIBLES

o Total de Cr+Ni+Fe no excedera 150 ppm

Tabla N° 12: Andlisis de Tamizado (por Syntron Sieve) screens,

U.S. standard mesh para U;0;

# de tamiz %w
+170 1.00
-170+200 27.00
-200+230 13.00
-230+270 19.00
-270+325 16.00
-325 25.00

2.5.- Requerimientos Generales para Aluminio:

Los polvos de aluminio utilizados generalmente son Alcoa tipo 101, per Alcoa

product data book 6-20-60, ¢ Reynolds metals 120, 6 Alcon Mdx75; sin embargo,

otros tipos también pueden ser aceptados.

El polvo esta formado por particulas esferoidales producidas por atomizacién. El

100% de los polvos pasa malla 100 (149 um) U.S. Standard screen con el 80%

pasando la malla 325 (44um) U.S. Standard screen.

La composicion Quimica no debe sobrepasar los valores mostrados en la tabla

siguiente:
Tabla N° 13: Composicion Quimica del Aluminio
Elemento %W Elemento %ow
B 0.001 mdx Li 0.001 max.
Cd 0.001 max Mg 0.015 max.
Co 0.001 max Si 0.300 max.
Cu 0.008 max Ti 0.030 max.
Fe 0.400 max Zn 0.030 max.
Li 0.001 max Al 99.500 max.
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2.6.- Porosidad:

La porosidad remanente después de la fabricacion del nicleo, proporciona
espacios para acomodar el inchamiento inicial de las particulas combustibles bajo
irradiacion. La cantidad de porosidades se incrementa significativamente como el
volumen de la carga se incrementa, debido a esto se vuelve mds dificil para la
matriz de aluminio, fluir completamente alrededor de las particulas combustibles,
especialmente las que estan una con otra.

Otros parametros que tienen un efecto importante sobre la cantidad de porosidades
en la fabricacion, aunque su conmtribucion no ha sido aislada es, por ejemplo:
considerando UsSi; fabricado por la B&W, CERCA v NUKEN para ensayos de
irradiacion ; el contenido de porosidad del niicleo combustible producido por un
conocido fabricante permanece constante, pero hay una variacion de fabricante a
Jfabricante: 4% vol. para CERC4, 7.8% vol. para NUKEN v 9 a 10% para B&W.
Las diferencias en el material o pardmetros que pueden haber contribuido a las
diferentes cantidades de porosidades incluye: (1) resistencia de la aleacion de
alumz;n'o usada para el marco y la tapa de las aleaciones CERCA, estuvo muy lejos
de su resistencia, mientras que la aleacion B&W, es poco resistente; (2) la
temperatura de laminado 425° para CERCA y NUKEN y ~500° para B&W, (3)
cantidad de finos en el polvo de U;Si,, 40% para CERCA y 17-18% para NUKEN y
B&W ; (4) tren de laminacion, especialmente la cantidad de reduccion en frio y las
relaciones entre el tamafio del compacto y la cavidad en el marco.

Diferencias en la porosidad en las placas se manifiestan como diferencias en

swelling ( hinchado de las placas durante la irradiacion ). Bajo las mismas
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condiciones de irradiacion una diferencia de 6% en volumen antes de fabricarse, la
porosidad se traslada a la diferencia de 6% del espesor del niicleo en el espesor
final de la placa. Este valor ~30 a 40 pum para valores tipicos del espesor del
mucleo, es mucho menor que los tolerados o permitidos para los canales de
enfriamiento. Ademas no se espera que las variaciones normales de las porosidades
después de fabricado tengan implicancias en la seguridad.

2.7.- Hohwgeneidad:

Con el incremento del % de volumen del combustible y la densidad de uranio, el
limite de homogeneidad presente resulta en un incremento en el numero de placas
combustibles rechazadas. El limite de homogeneidad dentro de las especificaciones
deben ser un resultado del andlisis de pruebas en caliente y ademas partes de las
caracteristicas totales de seguridad.

Con la técnica estandar, se determina las desviaciones homogéneas sobre dreas de
I cm”. Son aceptables todas las técnicas de medicion.

Limitaciones en el disefio o seguridad sobre la homogeneidad son producto de las
mayores tolerancias de la homogeneidad. Las tolerancias minimas no son
decisivas. Las desviaciones minimas mayores pueden ser aceptadas, pero su control
permite un conocimiento profundo de la calidad total de fabricacion de la placa
combustible.

2.8.- Densidad:

La propiedad de mayor influencia en el comportamiento térmico es la densidad.

Esta propiedad determina la conductividad térmica de oxido y debe mantenerse
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dentro del rango especifico para asegurar valores aceptables de la temperatura del
oxido y de la liberacion de gases de fision.
La densidad se mantiene lo mas alta posible para cumpliv los siguientes
requerimientos:
- Maximizar la cantidad de material fisionable presente en el
elemento combustible (relacion U;Oy/Al).
- Asegurar que la liberacion de gases de fision estard dentro de

limites aceptables.
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C A P I T U L O 4

METALURGIA DE POLVOS

1.- Definicion: La pulvimetalurgia (P/IM) es el estudio del proceso de transformacion
de los polvos en productos finales, incluye su caracterizacion, sus procesos de
ingenieria, la secuencia de estas operaciones, la aplicacion de leyes bdsicas de calor,
trabajo y deformacion para los cambios de estructura, forma y propiedades.
Es importante saber que todo proceso P/M empieza con la obtencion de los polvos a
usar, estos polvos deben cumplir ciertas condiciones de composicion, tamafio, forma,
etc., para ser empleados en las operaciones. Antes se consideraba solo los polvos
metaliurgicos de los metales bases, pero actualmente se usan polvos de toda clase,
incluso no metdlicos, se entiende por polvo como la coleccion de un solido finamente
dividido, separado en tamafios muy pequefios, se entiende por convencion que el
tamafio maximo debe ser de 1 mm.
2.-Métodos de Obtencion de Polvos Metalurgicos:
Existen los siguientes procesos:

- Técnicas Mecanicas (impacto, rozamiento, cizallamientoy compresion)

- Técnicas electroliticas (corrosion anddica).

- Técnicas quimicas (descomposicion de un solido por un gas, descomposicion

térmica, precipitacion de un liquido, precipitacion por gas).
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- Técnicas atomizantes (electrodo giratorio, disco giratorio, crisol giratorio,

electrodo vibrante, cilindros, agua, gas, explosion).
3.- Caracterizacion de los polvos metaltirgicos
Es imporiante el conocimiento profundo de todas los posibles parametros a medir de
los polvos metalurgicos, y es indispensable el uso de equipo moderno altamente
tecnificado para su andlisis, como computadores grdficos que realizan las tediosas
operaciones de cdlculos estadisticos, andlisis matemdticos y que elaboren los grdficos
requeridos para poder comprender y predecir el comportamiento de los polvos.

3.1.- Caracterizacidon morfolégica:

Se realiza con los siguientes instrumentos:

- Seaning Electron Microscope: Conocido en nuestro medio como microscopio
electronico de barrido o en forma general dentro de la clasificacién tecnologica
SEM.

- Transmision Electron Microscope: El cual revela la estructura interna de la

- particula, conocido con las siglas TEM.

3.2.- Determinacion del tamario de la particula:

El tamario de la particula es entendido como la unidad dimensional de distancia,
es la distancia recta mas grande que se puede encontrar en la particula, la
magnitud de esta distancia condiciona el equipo a usar para su medicion.

Con tal fin pueden usarse diferentes técnicas de mesuramiento, todas ellas posibles
gracias a los esfuerzos de los investigadores orientados al desarrollo de teorias
fisicas, la maxima empleada es: "el tamafio a medir condiciona el equipo a usar”,

por convencion se asume equivalentes esféricos por que en yna esfera solo hay un
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pardmetro para definir sus medidas, este es el didmetro, todas las técnicas de
medicion usan un pardametro geométrico en base al cual realizan la conversion; las
técnicas usadas son: Microscopia, Tamizado, Sedimentacion, Dispersion de hiz,
Conductividad Eléctrica, Blogueo de la Luz, Técnicas de Rayos-X, Método de
Adsorcion ( BET 1938 ).

3.3.-Forma de la particula, Area superficial: La geometria de la particula esta
intimamente relacionada con su drea superficial y su volumen, los cuales pueden
ser facilmente calculados si es que se asume forma esférica, pero a pesar de contar
con esta informacion siempre se necesita conocer verdaderamente la forma real o
Jormas que presentan las particulas de un determinado universo o lote.

La determinacion de la forma, ha dado lugar a estudios muy profundos de
Estereologia Cuantitativa como método principal de determinacion, que ha sido
posible solo con la avuda de la tecnologia moderna, fundamentalmente del estudio
de las provecciones de las imdgenes en superficies sucesivas, para después
mediante técnicas estadisticas, grdficas y computacionales generar la imagen
verdadera del cuerpo en grdficos 3D que permitan un estudio cabal de la
orientacion de los planos, la superficie que ofrece, el volumen del mismo y las
irregularidades en su superficie, esta topografia de la particula indicara los
pardmetros de la forma, los indices de la forma, que podran ser usados facilmente
en la plantas como medio de discriminacion del producto y criterio de seleccion
para su mezcla.

En las diferentes determinaciones de las formas se ha podido establecer que se

presentan con continua periodicidad las formas: esféricas, angular, redondeada,
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lagrima, cubica, espomja, acicular, cilindrica, fibrosa, irregular, ligamento,
hojuela, poligonal, agregada, dentritica.

En la determinacion del area superficial existen dos tipos de andlisis, el objetivo es
medir el area superficial total a lo largo de todos los tipos de particulas, el
primero de ellos fue indicado lineas arriba y es el BET, el segundo es el Andlisis de
Permeabilidad, ampliamente conocido por todos, que consiste en la fabricacion de
una probeta de polvo metalirgico que es expuesta a presiones diferentes en un tubo
de ensayo con tal fin, nos indicara la porosidad tedrica y la densidad tecrica del
material, de los dos el mds conveniente es del BET.

3.4.- Caracterizacion Quimica:

Existen dos niveles de caracterizacion quimica, el primero de ellos trata de
determinar las caracteristicas quimicas del lote en su totalidad, para este nivel son
apropiadas las técnicas convencionales de andlisis quimicos como gravimetria,
volumetria, colorimetria, etc.

El segundo nivel es la caracterizacion quimica de la superficie de la particula,
para ello se disponen en la actualidad de algunos andlisis especiales que se
muestran en la tabla N° 14.

Se busca en este segundo nivel informacién referente a la composicion quimica
superficial, si existen estados idnicos determinar la valencia de oxidacion de esas
zonas, ver si existen especies quimicas complejas en la superficie, capas
superficiales de ¢xidos, complejos pasivantes, o determinar la naturaleza de capas

exteriores en caso de existir estas.
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Tabla 14: Caracterizacion Quimica de la Superficie de la Particula

METODOS DESCRIPCION
RX fotoemision | Usa rayos-X monocromdticos, consiste en la adsorcion fotonica de
Spectroscopica | los electrones, el cambio de energia experimentado es
(XFS) Jacilmente asociado a la especie quimica, puede identificar elementos

V especies quimicas.

Auger Electron | Estd basado en la excitacion superficial que sufre la energia de la

Spectroscopia | particula al ser sondeada por un analizador que emite electrones por

(AES) medio de una sonda, la diferencia en los niveles de energia son
constantes caracteristicas de ciertos datomos, y pueden por
consiguiente ser analizados.

Espectometria | Usa un gas inerte ionizado y cerca de 500 eV para remover los iones

de masa idnica | positivos y negativos formados en la superficie a analizar, asi pueden

secundaria detectarse las cargas ionicas en las secciones de las superficies,

(SIMS) puede detectar todos los elementos y sus isotopos, pero solo en
Jorma cualitativa.

Auger Es el método AES pero con la modificacion que emite una sefial

Microscopia de | electronica sobre la superficie que la barre continuamente,

Barrido (SAM) | representando la distribucion de elementos especificos generando

graficas 2D de la superficie cualitativamente, por lo general se espera
que los andlisis muestren la informacion dada por AES y SAM.

Por lo general la materia prima para la produccion de polvos metalurgicos es muy
pura y seleccionada, por lo que no hay presencia importante de impurezas, logicamente
se prefiere trabajar con sustancias lo mas puras posibles, pero eso depende de los
métodos de extraccion y refinacion metalurgicos, pues los materiales de partida en
operaciones PIM son elementos casi puros, en el caso de necesitarse pre-aleaciones
existe también buena pureza de estos materiales, los andlisis quimicos estan destinados
mas bien a la determinacion de microsegregaciones, vy a la cuantificacion de las
impurezas presentes.
4.- Fabricacidn de piezas por pulvimetalirgia (ver figura N°8)

4.1.- Mezclado: La combinacién v el mezclamiento propios de los polvos son

esenciales para la uniformidad del producto terminado. La distribucion del tamafio
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de la particula deseada se obtiene combinando de antemano los diferentes tipos de
polvos utilizados. Los polvos de aleacion, los Ilubricantes v los agentes de
volatilizacion se agregan para dar una cantidad de porosidad deseada a los polvos
combinados durante el mezclamiento. El tiempo para el mezclamiento puede variar
desde unos pocos minutos hasta varios dias, dependiendo de la experiencia y de los
resultados deseados. El sobremezclamiento debe evitarse en muchos casos, va que
puede disminuir el tamafio de la particula y endurecer por trabajado las particulas.
4.2.- Compactado: La operacion mds importante en la metalurgia de polvos es el
compactado o presionando. El propdsito del compactado es consolidar el polvo en
la forma deseada y tan cerca como sea posible a las dimensiones finales, teniendo
en cuenta cualquier cambio dimensional que resulte del sinterizado; el compqctado
se ha disefiado también para impartir el nivel y tipo de porosidad deseado y
proporcionar una adecuada resistencia para la manipulacion.

La mayoria de las partes se comprimen en frio. Para oblener mds densidad y
resistencia las partes pueden comprimirse en caliente o forjarse (martillado)
subsecuentemente.

La forma de la particula adecuada, el tamafio y la distribucion del tamafio, la
seleccion cuidadosa y la mezcla son necesarias para obtener una parte comprimida
satisfactoria. Las mejores ligas se obtienen entre particulas abruptas, pero las
particulas redondas fluyen mejor en el molde y bajo presion.

El metal en polvo cominmente se comprime en una cavidad de dado para tomar la
forma de la parte mediante uno o mds punzones. La calidad depende de empacar

con uniformidad el material.
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La forma en que el polvo llena el dado determina la velocidad de operacion. Puede
agregarse estearato de zinc para lubricar el dado y las particulas para disminuir
ast el desgaste y ayudar en la compactacion. Estas sustancias se volatiliza en el
sinterizado y ayudan a mantener contactados los poros.

Como ofros métodos de compactacion se tienen: el de colada, deslizandose el polvo
maojado en moldes; la compactacion centrifuga; moldeo por inyeccion; compresion
isostdtica & compresion hidraulica en un liquido;, y la compresion isostdtica
caliente (HIP) .

4.3.- Sinterizado: El proceso de sinterizado se efectia generalmente a una
temperatura inferior a la del constituyente de mas alto punto de fusion. En algunos
casos, la temperatura es suficientemente alta para formar un constituyente liquido,
como en la manufactura de carburos cementados, en que el sinterizado se hace por
encima del punto de fusion del metal cementador. En otros casos, no tiene lugar la
Jfusion de ninguno de los constituyentes.

Los hornos de sinterizado pueden ser del tipo de resistencia eléctrica o del tipo de
encendido por gas o petrdleo. Es necesario controlar estrechamente la temperatura
para minimizar las variaciones en dimensiones finales. La temperatura muy
uniforme y precisa del horno eléctrico lo hace mdas adecuado para este tipo de
trabajo.

Como el enlace entre particulas se afecta grandemente por las peliculas
superficiales, debe evitarse la formacion de peliculas superficiales indeseables,
tales como oxidos. Esto puede conseguirse mediante el empleo de una atmosfera

protectora controlada. Otra funcion de la atmosfera es reducir tales peliculas si
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Figura N° 8: Fabricacion de piezas por
pulvimetalurgia
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Figura N° 9: Mecanismo de sinterizado
entre particulas: (a) puntos originales de
contacto. (b) crecimiento de cuello. (c) ¥
(d) redondeamiento del poro.(Tomada
del libro de J.S. Hirschhom,
"Introduction to powder metallurgy”,
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estdn presentes en los polvos antes de mezclar y aglomerar. La atmosfera
protectora no debe contener ningun oxigeno libre v debe ser neuiral o reductora
respecto al metal que va a sinterizarse. Una atmdsfera seca de hidrogeno se utiliza
en el sinterizado de carburos refractarios y contactos eléctricos, pero la mayoria
de las atmosferas comerciales de sinterizados se producen por la combustion
parcial de varios hidrocarburos. El gas natural o propano se emplea a menudo
para este proposito.

El sinterizado es esencialmente un proceso de enlazar cuerpos sélidos por fuerzas
atomicas. Las fuerzas de sinterizado tienden a disminuir con el aumentio de
temperatura, pero todas las obstrucciones al sinterizado (como el contacto
superficial incompleto, la presencia de peliculas superficiales y la falta de
plasticidad) disminuiran mds rdapidamente con el aumento de temperatura. Por
tanto, las temperaturas elevadas tienden a favorecer el proceso de sinterizado.
Cuanto mayor sea el tiempo de calentamiento o la temperatura, mayvores serdn el
enlace entre la pelicula y la resistencia tensil resultante.

A pesar del mucho trabajo experiemental y teorico sobre los aspectos
Jundamentales del sinterizado, todavia hay mucho del proceso que no se entiende.
El proceso de sinterizado empieza con el enlace entre las particulas conforme el
material se calienta. El enlace incluye la difusion de atomos donde hay contacto
intimo entre particulas adyacentes que dan lugar al desarrollo de fronteras de
grano. Esta etapa origina un incremento en resistencia y dureza relativamente

grande, aiin después de breves exposiciones a elevada temperatura. Durante la
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siguiente etapa, las dreas de enlace recientemente formadas, lHamadas “cuellos”,
crecen en tamario, seguidas por un redondeamiento de los poros. Esto se muestra
esquematicamente en la figura N° 9 en términos de un modelo de tres esferas. La
ultima etapa es el encogimiento y la eventual eliminacion del poro. Esta etapa rara
vez se completa, ya que las temperaturas y los tiempos necesarios son demasiado
impracticos.

4.4.- Operaciones Suplementarias:

Para aplicaciones que requieren mayor densidad o estrechas tolerancias
dimensionales, el sinterizado es seguido por una operacion de trabajado en frio,
conocida como “presionado final de represion”. Este presionado tiene por objeto
condensar el comprimido sinterizado. Es posible obtener considerable deformacion
plastica dentro del troquel, lo cual da como resultado formas mas complejas de las
que podrian hacerse directamente del poivo. La restringida deformacion plastica
dentro del troquel permite también, en muchos casos, obtener estrechas tolerancias
dimensionales sin necesidad de un maquinado costoso ulterior.

El calentamiento para sinterizar puede interrumpirse en alguna temperatura
intermedia, lo cual se conoce como presinterizado. En este punto el comprimido
puede tener buena maquinabilidad o ser suficientemente suave para permitir la
utilizacion de operaciones factibles después de sinterizar.

En algunos casos, el resinterizado después de represionar incrementard las

propiedades mecanicas considerablemente.
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Dependiendo de la aplicacion, el comprimido sinterizado puede tratarse
térmicamente para obtener ciertas propiedades deseables. El tratamiento térmico
puede ser de liberacion de esfuerzos o de recocido.

Se pueden llevar a cabo diversas operaciones para completar la manufactura de
las piezas hechas de polvo de metal. Estas operaciones incluyen maguinado,
cizallamiento, escariado, pulido, enderezamiento, eliminacion de rebabas,
esmerilado y limpiadura por chorro de arena.

De los diversos métodos de enlace, solo la soldadura fuerte se ha utilizado
extensamente para los productos de metalurgia de polvos.

La impregnacion es el medio mas comun para llenar los poros internos en el
comprimido sinterizado. Esto se leva a cabo principalemte para mejorar las
propiedades de antifriccion, como en los cojinetes autolubricantes. La
impregnacion de aceite puede lograrse sumergiendo las piezas en un recipiente con

aceite caliente, o extrayvendo primero el aire de los poros por vacio y luego

forzando el aceite dentro de los poros a base de presion. Las ceras y las grasas

también se utilizan como impregnadores. El empleo de un impregnador metdlico de
bajo punto de fusion, como las aleaciones al estafio y el plomo babbitt en una
matriz esponjosa de aleaciones no ferrosas, tiende a mejorar las propiedades
antifriccionantes del metal. La impregnacion como plomo liquido se ha usado para

incrementar la gravedad especifica de las piezas de base de hierro.
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5.- Aplicaciones de la Pulvimetalurgia

Una de las aplicaciones principales es la de cojinetes porosos, que pueden absorber de
un 10 a un 40% de su volumen de aceite. El espesor de la pelicula de aceite se regula
automdticamente: cuando la temperatura es elevada fluye mds aceite, y cuando es baja,
el aceite vuelve al cojinete, debido a la accion capilar, y de esta manera no se pierde
aceite de lubricacion. Estos cojinetes se utilizan en muchas industrias y en piezas que
son dificiles de lubricar 6 en los casos en que es conveniente que no se pierda el aceite.
Son convenientes las piezas de porosidad controlada para los diafragmas y filtros para
gases, aceites refrigerantes y otras soluciones quimicas. Si se regula bien la porosidad,
por este medio se pueden separar gases de liquidos y mezclas no emulsionables de
liguidos y preparar catalizadores, electrodos de elementos secundarios, anodos para
células electroliticas y otros artificios. Las principales aplicaciones de la metalurgia de
polvos se pueden clasificar del modo siguiente:

1.- Produccion de formas dictiles, densas, de metales de elevado punto de fusion,
tales como volframio, molibdeno y tantalo, pues a partir de estos metales en polvo por
Jusion se obtendran estructuras de granb grueso.

2.- Fabricacion de cojinetes v partes metdalicas porosas, en las que se requiere una
porosidad controlada, la posibilidad de impregnacion de aceite y el empleo de adiciones
no metdlicas, tal como el grafito.

3.- Produccion de carburos duros cementados, carburos de volframio, molibdeno y
tantalo en una matriz de cobalto 6 niquel para herramientas cortantes y resistentes al

desgaste y para matrices sometidas a servicios duros.
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4.- Fabricacion de contactos eléctricos, constituidos por una matriz conductora de
la electricidad y del calor, en la que estin embebidas particulas resistentes al desgaste.
.- Produccion de compactos de polvo de formas determinadas sometidos
Ppostreriormente a tratamiento térmico como ampliacion de las formas obtenidas segiin
los métodos corrientes.
0.- Ventajas y Limitaciones de la Pulvimetalurgia
- 6.1.- Ventajas:
Las ventajas de la pulvimetalurgia se basan en poderse hacer las piezas:

(a) de tamafio exacto.

(b) con una gran velocidad de produccion.

(c) con menos operaciones, en general, que las que exigen otros métodos de
hechurado de materiales.

{d) con un pequefio corte de mano de obra.

_ (e) sin necesidad de un posterior trabajo de taller.
(1) con poco desperdicio de material.
6.2.- Desventajas:
Las limitaciones de la metalurgia de polvos se deben esencialmente a los materiales,
los hombres y las maquinas.

(a) El material, como se ha dicho, no fluve libremente, v, por lo tanto, no se
pueden hacer piezas con partes penetrantes. Estos objetos se han de fabricar por
ahora en el taller mecdnico. La concentricidad se ha de cuidar bien, y el limite de

—
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folerancia en este aspecto a de ser razonable. En lo posible se han de evitar los
gastos complementarios de taller para dejar listas las piezas.
(b) Esta es una técnica en la cual es mds necesaria la colaboracion entre el
Jabricante de los polvos, el de las piezas por pulvimetalurgia y el usuario con sus
técnicos y proyectistas.
(¢c) Las maquinas, naturalmente, tienen un limite de capacidad, y esto pone
Jreno al tamafio de los objetos, pero cada dia se consiguen materiales que resistan
\/' . r . N
acciones mas infensas en diversos aspecios.
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PRIMERA PARTE: ASPECTOS TEORICOS CAPITULO V: REACTOR NUCLEAR PERUANO RP-10

C A P I T U L O V

REACTOR NUCLEAR PERUANO RP-10

1.- Descripcién General
El disefio y la construccion del Reactor y de sus instalaciones se realizaron a través de
un convenio firmado entre las Republicas de Argentina y Peru, participando la
COMISION NACIONAL DE ENERGIA ATOMICA DE ARGENTINA (CNEA) ¥ EL
INSTITUTO PERUANO DE ENERGIA NUCLEAR (IPEN).
El reactor fue puesto a CRITICO por primera vez el dia 30 de Noviembre de 1988.
Las bases de disefio tomadas en cuenta para la construccion del reactor se agrupan bajo
los siguientes concepios:
A.- Por el tipo de reactor:
- Tipo pileta.
- Baja potencia.
- Materiales Nucleares tipo MTR.
B.- Por el uso del reactor:
- Investigacion en el drea de materiales.
- Imvestigacion basica en el area nuclear.
- Produccion de radioisotopos.

- Entrenamiento de personal profesional en Reactores Nucleares.
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En la tabla N° 15 se presentan las caracteristicas mds importantes del RP-10 vy en la
figura N° 10 un corte vertical del edificio del reactor.

2.- Nucleo del Reactor

El nticleo esté compuesto de 25 elementos de combustible, de los cuales 20 son
elementos combustibles standar (SFE), y 5 elementos combustibles de control (EFC).
Estos se encuentran empernados en una grilla de 10x10 posiciones, el espacio libre es
Henado con los elementos reflectores v las barras de control.

Para la irradiacion de muestras, son 9 posiciones in-core con altos flujos y 16
posiciones out-core con flujos bajos, 3 canaletes radiales (comtiguos a la pared del
tanque), 1 canalete de paso tangencial completo, 1 canalete radial para neutrografia,
una columna iérmica y 2 sistemas neumaticos, como se muestra en la figura N° 11.

Al presente solo 2 de las 9 posiciones in-core son usadas en la produccion de
radioisotopos para demanda nacional e investigacion. Los otros estan disponibles para
propositos iguales o cualquier otra irradiacion. El rango de flujo de neutrones térmicos
en las posiciones de irradiacion in-core a 10 MW es de 5 x 1 0" wem'seg (minimo) a 2
x 10" wlem’seg (mdximo). Las 16 posiciones out-core tienen flujos debajo de 5 x 107
niem’seg. En cada una de estas posiciones de irradiacion 16 cdpsulas selladas
conteniendo muestras o blancos pueden ser colocados y pueden tener hasta 25 cm’ de

volumen.
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PRIMERA PARTE: ASPECTOS TEORICOS

CAPITULO V: REACTOR NUCLEAR PERUANO RP-10

Tabla N° 15: Pardmetros mas importantes del RP-10 para el niicleo normal de

trabajo.

Tipo de Combustible del Reactor

MIR

Combusiible

U:0s5-Al enriguecido al 19,75% de U*™;
17,5 gr. por placa.

Numero de Elementos Combustibles

20 elementos combustibles normales (16
placas), 5 elementos combustibles de
control (12 placas).

Contenido de UP*’ en el nicleo

280 gr. en el combustible

Masa critica del nitcleo

4275 gr. de U™

Moderador

Agua liviana desmineralizada

Reflector

Grafito y agua liviana

Maxima temperatura permisible del agua
en operacion normal

Entrada: 40°C
Salida: 45,2°C

Barras de Control

5 barras de control gruesas (3 propiamente
de seguridad y 2 de compensacion y
regulacion) de Ag-In-Cd.

1 barra de regulacion fina (BCF) de acero.

Blindaje superior

Agua vy un sistema “‘colchon caliente”

Blindaje lateral

Agua + Hormigon

Numero de canales horizoniales:

Radial 4 (uno de ellos para neutrografia)radiales
Tangencial 1 conducto tangencial pasante

Forma del niicleo Paralepipedo

Grilla del niicleo Forma de loseta de 10x10 orificios

Méximo quemado del combustible

35%

Flujo neutronico promedio a 100 W

4,45 x 10° neutrones/cwi’.s

Reactividad (pem) del nucleo

Méximo exceso de reactividad: 8100 pcm

Area de tranmsferencia de calor en Jos
elementos combustibles

Area caliente: 7,72 m”

Flujo calorico promedio en las placas

13x 10° Win

Temperatura del combustible

Médxima admisible de pared = 110°C

Caudal nominal del refrigerante

1650 m’/h (primario)
1650 m*/h (secundario)

Presion relativa méxima

Peimario: 5 Kg/cem’
Secundario: 3,5 Kg/em®

Resistividad del moderador
Ph

De 1 a3MCkm
Entre 5y 7,7

Coeficiente de reactividad por temperatura
del moderador

-16,5 pem/°C
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Figura N° 10: Corte Transversal del Edificio del Reactor
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PRIMERA PARTE: ASPECTOS TEORICOS CAPITULO V: REACTOR NUCLEAR PERUANO RP-10

2.1.- Elemento Combustible Estindar (SFE):

Cada elemento combustible esténdar consta de 16 placas combustibles, formadas
por dos cubiertas de aluminio c/u; las cuales encierran las placas de dispersion de
UsOs-Al. Las dimensiones de las placas se muestran en la figura N° 12.

El largo total del SFE es de 930 m.m. El revestimiento de las placas combustibles
externas es de mayor espesor que la de las placas combustibles internas con la
finalidad de prevenir dafios durante la manipulacion del SFE. El nicleo (meat) es
insertado en el marco usando la técnica del cuadro enmarcado (ver figura N° S).
Las placas combustibles son coneciadas a dos placas laterales por un
procedimiento especial de rolado. Los espaciamientos entre placas, por donde
circula el agua de refrigeracion, son de 3,3 m.m.

2.2.- Meat del SFE

El meat estd formado por una dispersion de U;Oz en aluminio, con la siguiente
COMPOSICION:

TABLA N° 16: Composicion del Meat

Elemenio % Peso
U 10,408
S 42,292
Al 37,7

9] 9,6

La densidad del uranio en el meat es 2,296 gricm’, lo cual esté muy por debajo del
limite de la densidad experimental de este tipo de combustible de 3,20 gr/cnr’.
La carga de un SFE es de 280 gr. de U™ y el de una placa combustible es de 17,5

gr. de U™,
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PRIMERA PARTE: ASPECTOS TEORICOS CAPITULO V: REACTOR NUCLEAR PERUANO RP-10

El enriquecimiento del uranio de bajo enriquecimiento (LEU) es de 19,75%, de
U”* de acuerdo con la INFCE recomendada. El volumen total del meat en un SFE
es de 617,46 cm’.
3.- Ciclo del Combustible en el RP-10
En el RP-10 se realiza un ciclo del combustible incompleto, debido a que se inicia con
la compra de elementos combustibles ya fabricados, v continua con el almacenamiento
en seco hasta que alcancen el nivel de reactividad requerida, momento en el cual son
posicionados en el micleo del reactor para su utilizacién. Una vez consumidos los
elementos combustibles en el reactor, son retirados del mismo ¥y puestos en una pileta
auxiliar (pileta de agua), pudiendo permanecer ahi por dias, meses & afios,
dependiendo del grado de guemado alcanzado por el elemento combustible. Después de
este periodo de tiempo, los elementos combustibles son emviados a la Planta de

Desechos Radiactivos ¢ a U.S.A. para su reelaboracion.
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SEGUNDA PARTE

ASPECTOS EXPERIMENTALES
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C A P I T UL O I

EL PROBLEMA

Debido a las restricciones realizadas por la Administracion del Gobierno de los
Estados Unidos, en la decada del 80, limitando la utilizacion de uranio enriquecido
para Reactores de Investigacion del Tercer Mundo, se Jabrico estos materiales con
uranio-235 enriguecido al 20% utilizando la técnica pulvimetalurgica, por las ventajas
que ofrece frente a la fundicion.

El empleo de la técnica de pulvimetalurgia hace factible utilizar -a los aspectos de
estudio- materiales que por sus caracteristicas fisicas, quimicas y metalirgicas,
permiten simular la presencia del ceramico de uranio utilizado en la Jabricacion real
del combustible, porque trabajar con el sistema real (uranio-aluminio) demandaria
tener que implementar el laboratorio con la infraestructura adecuada, para cumplir
con las estrictas condiciones de seguridad fisica v nuclear que la normativa
internacional puntualiza para la fabricacicn de estos componentes, y esto implicaria la
inversion de un capital mucho mayor, lo cual no es disponible por el momento.

Por lo expuesto, se utilizard Carburo de Silicio (SiC) en polvo como simulador del
uranio y aluminio en polvo como matriz. Esta simulacion se realiza con el fin de

permitir un trabgjo de investigacion en condiciones mds seguras y econdmicas, sin
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perder la confiabilidad de los resultados. Es conveniente mencionar que existen
antecedentes que demuestran la factibilidad del simulador a utilizar  incluso bajo
condiciones de severa deformacion plastica.
El presente estudio va a permitir el desarrollo de una Tecnologia Nacional para la
Indusiria de Fabricacion de Elementos Combustibles v el autoabastecimiento de la
demanda nacional, determinada principalmente por el Reactor Nuclear Peruano RP-
10; cuyos resultados permitiran controlar los parametros de operacion en los
posteriores procesos de fabricacion de elementos combustibles tipo MTR en el pais. Asi
mismo contribuird a adgquirir conocimientos sobre las propiedades de los materiales y
de la pulvimetalurgia como técnica de fabricacion.
El material a obtener forma parte de los materiales compuestos de matriz metdlica
(MMC, Metal Matriz Composite) con refuerzo en forma de particulas; un nuevo
material, que puede ofrecer muchas ventajas respecto a otros materiales utilizados en
la industria.
1.- Objetivo
1.1.- Objetivo General: Obtener los Pardmetros Optimos de Fabricacion de
Materiales Combustibles tipo disperso de UsOz-Al para el Reactor Nuclear
Peruano RP-10.

1.2.- Objetivos Espectficos:

- Simular una dispersion homogenea de carburo de silicio en el

aluminio, cuyo comportamiento sea similar a la dispersion U;OgAlL
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- Obtener la maxima densidad en los compactos de SiC-Al, simulando
que con la maxima densidad se va a tener mejor comportamiento térmico, como es
el caso del U;0; -Al.

- Obtener en los compactos de SiC-Al una porosidad minima, cuyo
comportamiento simule que se va a mantener en el nicleo durante la irradiacion,
la retencion de los productos de fision con un alto grado de confiabilidad.

2.- Método y Disefio de la Investigacion:
La presente investigacion es de tipo experimental, basada en un disefio faciorial,
entendiéndose este como aquel en el que se investigan todas las posibles combinaciones
de los niveles de los factores en cada ensayo completo o réplica del e}cperimento, a fin
de determinar un juego de pardmetros optimos.
2.1.- Primera Etapa de la Investigacion:
Como etapa inicial en la investigacion se realizo la caracterizacion de los polvos
siguiendo los procedimientos establecidos por las normas y se compard los
resultados con las especificaciones para combustibles dadas en el capitulo ] de la
primera parte del estudio. Seguidamente se tomo como base 15 compactos
preparados en un estudio anterior (lote 4) y se preparé 8 pastillas mas (lote By C)
variando en ellas la concentracion de carburo de silicio (simulador del uranio)
hasta llegar al porcentaje solicitado por el reactor RP-10 (de acuerdo al esquema
mostrado en la tabla N° 17); con los resultados obtenidos de estas pastillas se fijo
un rango aproximado para los niveles de variacion de los factores que influven en

el proceso de fabricacion. Siendo estos los mostrados en la tabla N° 18.
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CAPITULO I EL PROBLEMA

2.2.- Segunda Etapa de la Investigacion:

En la segunda etapa de la investigacién se trabajé con las variaciones de los cuatro

primeros factores que intervienen en el proceso (ver tabla N° 18), y para esto se

identificaron con letras mayusculas como se muesira en la tabla N° 19.

. . ~ g . 4 . .
Se obtiene con estos factores un disefio factorial 2° el cual requiere fabricar 16

pastillas siguiendo el esquema de la tabla N° 20.

Tabla N° 17: Condiciones de Trabajo para el lote A, By C

N° Vin T Capiic. T T & %, de
muestra | (rpm) (hrs.) (fon) | (min.) (°C) (hrs.) SiC
14 200 1.0 10 5 620 0.5 30.0
24 200 2.5 19 10 620 1.0 30.0
34 200 3.0 20 15 620 1.5 30.0 |
44 200 4.0 20 15 620 2.0 30.0
34 185 1.0 20 7 620 0.5 30.0
64 185 2.0 20 12 620 1.0 30.0
74 185 3.0 20 15 620 1.5 30.0
84 185 4.0 20 15 620 2.0 30.0
94 160 1.0 20 3 620 0.5 30.0
104 160 3.0 20 15 620 1.0 30.0
114 160 4.0 20 15 620 2.0 30.0
124 123 3.0 20 5 620 0.5 30.0
134 123 2.0 20 10 620 1.0 30.0
144 123 3.0 20 15 620 1.5 30.0
154 123 4.0 20 15 620 2.0 30.0
1B 200 3.0 20 0.5 520 2.0 52.73
2B 200 4.0 20 0.5 520 2.0 32,73
3B 250 2.0 20 0.5 320 2.0 52.73
4B 250 3.0 20 0.5 3520 2.0 32.73
3B 250 4.0 20 0.5 320 2.0 32.73
e 300 | 2.0 20 0.5 320 2.0 62.30
2C 300 | 3.0 20 0.5 520 2.0 62.30
3C 300 L 4.0 20 0.5 520 2.0 62.30
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Tabla N° 18: Niveles de variacion de los Factores

FACTOR NIVEL BAJO | NIVEL ALTO |
Velocidad de mezclado 200 rpm 300 rpm
Tiempo de mezclado 2 hrs. 4 hrs.
Carga Aplicada 15 Ton. 20 Ton.
Tiempo de aplic. De carga 5 min. 15 min.
Temperatura de sinterizado 320°C 620°C
Tiempo de sinterizado 3 hrs. 6 hrs.

Tabla N° 19: Factores del Proceso para el lote D

FACTOR MAGNITUD LETRA
Tiempo de Mezclado horas (hrs.) A
Velocidad de Mezclado revol.xmin. (rpm) B
Carga Aplicada Toneladas (Ton) C
Tiempo de Aplic. De Carga minutos (min.) D

Tabla N° 20 : Disefio 2* para el lote D

N°de A B C D
pastilla
1D
2D
3D
4D
5D
6D
7D
8D
9D
10D
11D
12D
13D
14D
15D -
16D

+ 1

—+ {1
41
1
'

+ i

+ |
4]

4+t

4+ |1
+1+
I

+

4+ 4
1
+ |+
R A e R N

+
+

)

Donde el signo negativo indica que el factor se encuentra en el nivel bajo y el signo

positivo en el nivel alto.
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Se tomaron como variables de respuesta el %volumen de las particulas en la matriz,
la densidad y la porosidad.

Con los resultados se determinara que factores producen mayor variabilidad en el
proceso v cuales son los valores Optimos en esta etapa, utilizando técnicas
estadisticas de andlisis (con ayuda del software statgraphics).

2.3.- Tercera Etapa de la Investigacion:

En la tercera etapa de la investigacion se procede a determinar los pardmetros
optimos de sinterizado, tomando las condiciones mostradas en la tabla N° 18, para

esto cada factor se denomind con una letra como se muestra en la tabla siguiente:

Tabla N° 21: Factores del proceso para el lote E

FACTOR MAGNITUD | LETR4
Temp. de Sinterizado °C E
Tiempo de Sinterizado horas F

Se trabajo con los factores a dos niveles de variacion, logrando un disefio factorial
2°, el cual requiere realizar 4 pastillas, para lo cual se procedio segun el esquema
siguiente:

Tabla N°22: Diserio 2° para el lote E

N° de Pastilla E F
I1E - -
2E + -
3E - +
4E + +
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Donde el signo (-) indica el nivel inferior y el signo (+) el nivel superior;
tomando como variable de respuesta el cambio de porosidad durante el
sinterizado.

En base a técnicas estadisticas se analizan los efectos que producen los
parametros de sinterizado sobre la densidad y porosidad para poder encontrar
los dptimos.

En esta etapa se preparé un lote mds de compactos (lote F) con diferentes

condiciones de sinterizado de acuerdo al esquema mostrado en la tabla 23.

Tabla N°23: Disefio 2° para el lote F

N°®de Pastilla A B
IF - -
2F + -
3F - +
4F + +

Se realizo el andlisis utilizado en el lote E.

2.4.- Cuarta Etapa de la Investigacion:

Como etapa final con los pardmetros optimos establecidos se prepararon 3
compactos mds v en ellos se determinaron las propiedades del material como:
densidad, % de porosidad, % volumen de particulas, dureza asi como también se
tomaron fotografias SEM en las que se pueden visualizar la dispersion de las

particulas v sus formas.
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C A P I T U L 0O 17

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

1.-Caracterizacién de los Polvos:
- Para los polvos utilizados, de carburo de silicio y aluminio (ver figura N° 13), se tomé

en cuenta las siguientes caracteristicas:
L 1.- Granulometria: Se utilizé el método descrito en ASTM B214-86 v el equipo
mostrado en la figura N° 14.
1.2.- Morfologta: El andlisis fue por observacién visual en Microscopio Electrénico
de Barrido (SEM). Se estudic en base a micrografias de muestras.(ver figuras N° 15
v 16).
1.3.- Densidad Aparente: Determinada de acuerdo al procedimiento descrito en
ASTM B212-89.
1.4.- Composicion Quimica: Se asumic la composicion quimica indicada por el
fabricante, y se determind las impurezas por la técnica de Andlisis por Activacion
Neutronica.
1.5.- Area Especifica: Se determiné simulando que las particulas son esféricas (ver
efemplo de cdleulos, anexo I).

1.6.- Densidad Tap: Se realizé segiin ASTM B527-85. (ver figura N° 17).
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Figura N° 14: Ro-tap




Figura N° 15: Forma comia de particulas de polvos segun IS0 3252
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‘ Figura N° 16: Varias formas de particulas segun su técnica de
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Figura N° 18: Mezclador
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2.- Mezclado
El mezclado se realizé en un dispositivo de rotacién (figura N° 18) en el cual se
colocaron los portamuestras conteniendo las mezclas de polvos en la siguiente
proporcion: 62.3%, de polvo de carburo de silicio y 37.7%, de polvo de aluminio
(80% malla 325).
Los parametros de mezclado a evaluar son:

- Velocidad de mezclado (4) en revoluciones por minuto (rpm).

- Tiempo de mezclado (B) en horas (hrs.).
3.~ Compactado
El procedimiento empleado fue el de “‘compactado por accion simple”. Se utilizé una
prensa hidravdica de 0 a 25 Ton de carga (ver figura N° 19} .
La matriz empleada fue de acero, con las dimensiones especificadas en la figura N° 20.
Los pardmetros de compactacion son:

- Carga aplicada (C) en toneladas.

- Tiempo de aplicacion de la carga (D) en minutos.
La forma de aplicacion de la carga se realizo en “forma lenta”, es decir, se aplica el
50% de la carga total a velocidad constante y luego se aumenta la velocidad
progresivamente hasta alcanzar el valor predeterminado para cada caso.
Terminado el compactadd y obtenida la pastilla (nicleo en verde), se efectuo el control
dimensional para determinar la densidad segun la norma ASTM B331-85.

4.- Sinterizado

Para el sinterizado de las pastillas en verde se utilizé un horno eléctrico con 22x30x30

cm’. (ver figura N° 21 ).Se controlaron los siguientes parametros:
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Figura N° 19: Prensado de los Polvos: (a) Llenado de la matriz con la mezcla
de polvos. (b) Compactado del polvo. (c) tiempo de compactacién.
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Figura N° 21: Horno Eléctrico de Sinterizado
(a) parte externa. (b) parte interna.
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- Temperatura de sinterizado (E) en °C.
- Tiempo de sinterizado (F) en horas.
El proceso se realizé en atmésfera normal.
Retiradas las pastillas del horno,se procedié a medir sus dimensiones {utilizando los
equipos mostrados en la figura N°22):
- Altura en mm.
- Didmetro en mm.
- Masa en gramos.
Con estos valores se determina la densidad y porosidad del sinterizado de
acuerdo a la regla de las mezclas.
5.- Andlisis Metalogrdfico y Evaluacion de Propiedades
3.1.- Andlisis Metalogrifico
Para efectuar el microandlisis de la muestra a investigar se preparo una
microseccion metalogrdfica, es decir una pequefia probeta uno de cuyos planos se
rectifico minuciosamente y pulio.
El procedimiento seguido para preparar las probetas fue el siguiente:

1? Desbaste: La superficie a pulir, se desbastd pasdndola sucestvamente por
papeles con abrasivos de granos cada vez mds finos desde 240 al 600 (ver figura N°
23).

Los papeles abrasivos se apoyan sobre una superficie plana (vidrio grueso, por
ejemplo) y la probeta que se apoya sobre ellos por la cara a desbastar, se frota

moviéndola en una direccion hasta que se observen en su superficie solo marcas de
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Figura N° 23: Equipo de Desbaste tipo faja.




SEGUNDA PARTE: ASPECTOS EXPERIMENTALES CAPITULO Il: PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

desbaste correspondientes al papel de que se trate. La direccion de desbaste se gira
90 grados al pasar de un papel al siguiente.

2° Pulido: La superficie de la probeta desbastada, hasta el grado (600) es
limpiada con alcohol, luego se pasa por unos pafios de terciopelo impregnados de
desbaste correspondientes al papel de que se trate. La direccion de desbaste se gira
90 grados al pasar de un papel al siguiente.

2° Pulido: La superficie de la probeta desbastada, hasta el grado (600) es
limpiada con alcohol, luego se pasa por unos pafios de terciopelo impregnados de
abrasivo (alumina v pasta de diamante). Los pafios de pulido van sujetos a unos
discos giratorios (ver figura N° 24). Al girar el disco, la probeta se apoya
suavemente sobre el, debe también moverse describiendo circulos pero en sentido
contrario. El proposito es que el pulido de la probeta se haga en todas las
direcciones para evitar arrasires enire fases de distinta dureza ¢ de inclusiones.
Luego la probeta es lavada con abundante agua y secada en la corriente de aire de
un secador.
Una vez pulidos los compactos, se tomé fotomicrografias de las pastillas del lote A,
By C con el microscopio éptico mostrado en la figura N° 25 a partir de estas
Jotomicrorafias se determiné el mimero de particulas por drea segun la norma
ASTM E112-88. Para las pastillas del lote D ya pulidas se determind la dispersion
de particulas (% volumen) dividiendo la pastilla en cuatro parte y realizando el
conteo directamente desde el microscopio (ver figura N° 26) segun la norma ASTM

E562-83.
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Figura N° 24: Equipo de pulido, tipo disco



Figura N° 26: Microscopio Optico (Laboratorio
de Aplicaciones del IPEN).




SEGUNDA PARTE: ASPECTOS EXPERIMENTALES CAPITULO I: PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

5.2.- Evaluacién de Propieddes:

Se mide la siguiente propiedad:

- Dureza Vickers: Consiste en presionar una piramide de diamante contra la
probeta, bajo cargas muy livianas. Se mide la diagonal de la impresion cuadrada y
se localiza en una grdfica el ni3ero de dureza Vickers (VHN). El ensavo se realizo

de acuerdo al procedimiento descrito en ASTM E92-83, (ver figura N° 27).
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Figura N° 27: Medicion de la Dureza de los compactos: (a)
Equipo de medicién de Dureza Vickers. (b) Formacion de la
huella en la muestra. (¢) Toma de la medida de 1a huella



SEGUNDA PARTE: ASPECTOS EXPERIMENTALES CAPTTULO III: TABULACION DE

DATOS Y RESULTADOS

C A P I T U L O I

TABULACION DE DATOS Y RESULTADOS

1.- Tabulacion de Datos:

1.1.- Caracterizacion de los Polvos:

Tabla N° 24: Masas de polvos para determinar la densidad aparente

Material | Masa#1 | Masa#2 | Masa#3 | Masa #4 | Masa#s

en Polvo | W, (gr.) "gr.) ‘s(gr.) | Wi(gr) | Ws(gr.)
Al 28.30 29.7 29.0 29.2 28.5
SiC 34.30 35.0 35.2 35.8 35.1

Tabla N°25: Masas del tamizado de polve de Aluminio

# Tamiz Masa(gr.)
+270 28.8
-270+325 4.2
-325+400 5.4
-400 11.6

Tabla N° 26: Masas del tamizado de polvo de SiC

# Tamiz Masa (gr.)
+170 1.10
-170+200 J.39
-200+270 20.11
-270+325 8.44
-325+400 10.56
-400 4.40
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Figura N° 28: Fotografia SEM de Polvo de
Aluminio: (a) 200X (b) 1000X
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Figura N° 29: Fotografia DEM de Polvo de
SiC: (a) 200X (b) 1000X




SEGUNDA PARTE: ASPECTOS EXPERIMENTALES

CAPITULQ IIT: TABULACION DE
DATOS Y RESULTADOS

Tabla N°27: Composicion Quimica de los Polvos

Elemento | Unidad SiC Al
Al % 0,74 94,5
K % nd nd
Ca % 0,1 nd
Mg % 0,1 nd
Mn % 0,03 0.001
Na % 0,006 0,012
7i % 0,054 nd
V % 0,058 0,011
Ga ppm nd 156
n % nd <0,02
4 ppm 0,6 nd
Fe % 0,56 nd
Cr ppm 7 nd
Ce ppm 10 nd
La ppm 3,7 1,4
Sc ppm 0,4 nd
Sm ppm 1,2 nd
Yb ppm <0,5 nd
U ppm 0,7 4,3
Th ppm 0,6 nd

Tabla N°28: Masas y voliimenes para determinar la densidad tap

Polvo W, (gr) | Wo(gr.) | Ws(gr) | Vi(ml) S (mi) | Vs (m)
Al 25.0 25.0 25.0 16.1 16.1 16.1
SiC 25.0 25.0 25.0 14.3 14.3 14.3

1.2.- Primera Etapa de la Investigacion:

Tabla N° 29: Masa y compeosicion de pastillas para el lote A, By C

LOTE % SiC % Al Peso Total N° pastillas
A 30.00 70.00 20.0 gr. 15
B 52.73 47.26 8.4 gr. 3
c 62.30 37.70 8.4 gr. 3
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SEGUNDA PARTE: ASPECTOS EXPERIMENTALES CAPITULO OI: TABULACION DE
DATOS Y RESULTADOS

Tabla N° 30: Nimero de particulas por drea para el lote A

N°de | Area (1) | Area (2) | Area (3) | Area (4) | Area (5) | Area (6)
muestra
14 35 52 6] 54 35 36
2A 9% | % 92 76 88 85
34 118 105 113 125 155 139
44 163 132 113 130 126 138
34 84 56 97 134 | 150 145
64 107 94 110 128 | 115 97
74 60 78 66 38 74 70
84 38 60 32 94 120 104
94 39 69 82 82 60 70
- 104 104 129 128 128 104 129
114 44 45 | 51 55 54 83
124 59 74 l 62 60 70 356
134 121 29 | 128 136 168 172
144 80 64 87 2 63 39
154 87 78 101 63 83 91

Tabla N° 31: Namero de particulas por drea para el lote By C

N°de | Area (1) | Area (2) | Area (3) | Area (4) | Area (5) | Area (6)
muestra

1B 131 153 112 153 112 131
2B 130 104 144 144 | 130 104
| 3B 77 112 102 62 49 48
m | 4B 69 34 72 62 55 44
5B 69 96 56 65 67 78
IC 90 95 71 63 63 82

2C 56 50 56 50 56 56|

3c |41 4 | 4 48 37 60 |

1.3.- Segunda Etapa de la Investigacidn:
Tabla N° 32: Composicion y masa total de cada

pastilla fabricada en el lote D

Lote | % SiC | %Al | MasaTotal | N°Pastillas
D | 6230 ] 37.70 | 10gr. 16
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SEGUNDA PARTE: ASPECTOS EXPERIMENTALES CAPITULO II: TABULACION DE
DATOS Y RESULTADOS

Tabla N° 33: Datos obtenidos para calcular la densidad en verde

al trabajar con el disefio 2° de la tabla 27

N° Muestra Peso Altura (mm.) | Digmetro(mm.)
(gr.)
1D 9,83 7,85 25,7
2D 9,84 7,80 25,7
3D 9,83 7,85 25,7
4D 9,81 7,85 25,7
3D 9,44 7,70 25,7
6D 9,79 7,65 25,7
7D 9,82 7,55 25,7
8D 9,83 7,55 25,7
9D 9,79 7,70 25,7
10D 9,82 7,70 25,7
11D 9,81 7,80 25,7
12D 9,84 7,80 25,7
13D 9,86 7,65 25,7
14D 9,84 7,50 25,7
15D 9,82 7,55 25,7
16D 970 | 7,50 25,7

Tabla N° 34: Datos obtenidos para calcular el % volumen para el lote D

[ N° Muestra | P1 P2 P3 | P4 ] P5 | P6 | P7
1D-A 1.0 1.5 20 | 30| 30 | 25 | 10
1D-B 2.0 1.0 30 | 20| 35 | 20| 30
1D-C 20 1.0 10 | 10 | 20 | 20 | 10
1D-D 25 25 15 20| 20 | 25| 10
2D-A 25 1.5 20 | 25| 35 | 35| 35
2D8 15 25 30 | 15| 20 | 15 | 30
2D-C 1.0 15 30 | 30| 25 | 20| 10
2D-D 15 1.5 35 | 35| 30 | 10 | 10
3D-A 1.0 1.5 25 |15 15 | 10 15
3D-B 1.0 1.5 20 | 30| 10 | 10| 00
3D-C 2.0 3.0 15 | 30| 10 | 25| 10
3DD 1.0 2.0 30 | 25| 20 | 30 | 40
4D-A 25 35 30 | 30| 25 | 20 | 20
4D-8 15 3.0 30 | 25| 10 | 20 | 15
4D-C 1.5 3.0 25 | 10| 20 | 15| 15
4DD 15 1.5 60 | 20 | 40 | 15| 20
5D-A 40 3.0 35 | 30| 45 | 15| 15
5D-B 3.0 4.0 35 | 20 | 25 35 | 35
5D-C 25 1.0 35 | 15| 25 | 15| 10
5D-D 20 1.0 35 | 30 | 40 10 | 20
6D-A 20 40 20 | 10| 30 | 10| 15
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SEGUNDA PARTE: ASPECTOS EXPERIMENTALES

CAPITULO OI: TABULACION DE

DATOS Y RESULTADOS
N° Muesira P1 P2 P3 P4 P5 P6 P7
60-8 3.5 1.0 1.0 25 | 05 2.0 2.0
6D-C 20 2.0 1.5 1.5 20 | 20 2.5
6D-D 2.0 20 1.0 20 1.0 1.5 1.0
7D-A 1.0 1.0 2.0 3.0 50 | 20 2.0
7D-B 1.0 1.0 2.5 6.0 30 | 55 4.0
7D-C 1.5 1.0 2.5 3.0 10 | 20 1.0
7D-D 1.5 4.5 3.0 1.5 40 | 30 5.5
80D-A 2.0 2.0 2.0 3.0 2.0 1.5 3.0
8D-8 1.5 1.0 2.5 1.5 1.6 | 35 1.0
8D-C 1.5 20 1.0 2.0 1.5 1.0 1.0
8D-D 3.0 2.5 3.0 3.0 2.0 1.0 1.0
8D-A 3.0 5.0 1.5 3.0 1.0 1.5 0.5
80D-8 3.0 25 1.0 3.0 30 | 25 1.5
8D--C 2.0 2.5 2.5 3.0 25 1.0 1.0
80--D 1.0 1.0 3.0 1.0 1.5 1.0 1.0
9D-A 1.0 2.0 2.0 3.0 1.0 | 25 2.5
9D-8 1.5 1.0 2.5 1.5 3.5 3.0 2.0
8D-C 1.5 3.0 2.0 2.0 1.5 25 20
9D-D 3.0 2.0 1.0 1.5 10 | 25 1.5
10D-A 1.0 1.5 1.5 1.5 1.5 1.5 1.5
10D-B 1.0 1.0 20 25 20 | 20 1.5
10D-C 2.0 4.0 3.0 1.5 1.0 2.0 1.5
10D-D 1.0 1.0 2.0 2.0 2.5 1.0 1.0
11D-A 2.0 1.5 1.0 2.0 1.5 1.5 2.5
11D-8 20 2.5 3.5 2.5 35 | 20 2.0
110-C 2.5 1.0 25 3.0 16 | 20 2.5
110-D 2.0 1.0 1.5 50 2.5 2.0 4.5
12D-A 1.0 1.0 1.5 0.5 1.0 1.0 0.5
12D-B 1.5 1.5 1.0 20 2.0 1.5 1.0
12D-C 1.0 1.0 1.0 6.5 25 | 30 1.0
120-D 1.5 2.5 2.0 4.5 45 | 50 2.0
13D-A 25 2.5 3.0 1.5 1.0 | 40 1.5
13D-B 2.5 1.0 0.5 1.5 1.0 | 20 1.0
14D-C 1.5 2.5 4.0 3.0 175 | 25 25
14D-D 1.0 1.5 1.5 2.0 1.5 1.0 1.0
150-A 1.0 25 2.0 2.0 1.0 1.5 25
15D-B 3.0 3.0 4.5 25 30 | 25 0.5
150D-C 1.0 1.5 1.0 2.0 1.0 1.0 1.0
15D-D 25 1.0 3.0 2.5 20 | 25 4.5
16D-A 20 2.5 2.0 2.0 3.0 3.0 1.0
16D-B 1.0 1.0 1.5 1.0 20 | 45 1.0
16D-C 1.5 1.0 3.0 1.5 25 | 30 2.0
16D-D 1.0 2.0 2.5 2.0 10 | 25 3.5
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DATOS Y RESULTADOS

1.4.- Tercera Etapa de la Investigacién

Tabla N°35: Composicion y masa total de cada pastilla fabricada

enellote Ey F
LOTE %% SiC 9 Al Peso Total | N°Pastillas
E 62.30 37.70 10 4
. F 62.30 37.7 10 4

Tabla N°36: Datos ontenidos en el lote E para calcular

la densidad y porosidad
N°de | Masa, | Diagmetro, | Altura, Masa, Diametro | Altura,
muestra | (gr.) (mm.) (mm.) (gr.) s (mm) (mm)
1E 9.85 23.70 7.70 9.81 25.70 7.80
2E 9.82 25.70 7.70 9.86 26.05 7.80
3E 9.83 25.70 7.70 9.84 25.90 7.80
4F 9.83 25.70 7.60 9.84 26.20 7.90
Tabla N° 37: Datos obtenidos en el lote F para calcular
la densidad y porosidad
N° Masa, | Didmetro, | Altura, | Masa, | Diametro, | Altura.
muestra | (gr.) (mm.) (mm.) (gr.) (mm) (mm.)
IF 9.84 25.70 7.50 9.84 25.70 7.50
2F 9.86 25.70 7.65 9.88 25.70 7.65
3F 9.82 25.70 7.55 9.82 25.70 7.55
4F 9.70 25.70 7.50 9.71 25.70 7.50
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CAPITULO HOI: TABULACION DE

DATOS Y RESULTADOS

1.5.- Cuarta Etapa de la Investigacion

Tabla N° 38: Datos Obtenidos en el lote G para determinar la densidad y

porosidad
N°de | Masa, | Didgmetro, | Altura, | Masa, | Didmetro, | Altura,
muestra | (gr.) (mm.) (mm.) (gr.) (mm.) (mm.)
1G 9.85 25.75 7.70 9.92 25.75 7.65
2G 9.87 25.70 7.70 9.94 25.70 7.65
[ 3G l 9.82 25.70 7.80 9.85 25.70 7.75

Tabla N° 39 : Datos obtenidos en el lote G para determinar el % volumen

NCmuestra | A A, As ey As A A, Ag
1G 2 4 2 2 3 3 3 3
2G 3.5 4 351 55 3 2 4 3
3G 5 3 4 4 3 5 3 4

Tabla N° 40 : Datos obtenidos en el lote G para determinar la dureza

Seccion | Di(pm) | Dy(um) P (Kg)
A 572 528 5
B 608 602 5
C 794 804 10

2.- Procesamiento de Resultados:

2.1.- Caracterizacién de Polvos:

Tabla N° 41: Densidad Aparente

Material en Polvo &, (gr/em’)
Carburo de Silicio 1.4032
Aluminio | 1.1576
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SEGUNDA PARTE: ASPECTOS EXPERIMENTALES CAPITULQ 1I: TABULACION DE
DATOS Y RESULTADOS

Tabla N° 42: Andlisis Granulométrico del polvo de Aluminio

# Tamiz Dp(um) Xp Xp tacum,)
+270 0,0530 0,5760 1,000
-270+325 0,0490 0,0840 0,424
-325+400 0,0415 0,1080 0,340
-400 0,0380 0,2320 0,232

Tabla N° 43: Andlisis Granulométrico del polve de SiC

# Tamiz Dp (um) Xr Xeacum.,)

+170 0,0900 0,0220 1,0000
-170+200 0,0825 0,1078 0,9780
-200+270 0,0640 0,4022 0,8702
-270+325 0,0490 0,1688 0,4680
-325+400 0,0415 0,2112 0,2992

-400 0,0380 0,0880 0,0880

Tabla N° 44: Morfologta de los polvos

Material en Polvo Forma
Carburo de Silicio irregular
Aluminio nodular

Tabla N° 45: Area Especifica de los polvos

Material en Polvo Area Especifica (cm’ /gr)
Carburo de Silicio 46.80
Aluminio 78.98

Tabla N° 46: Densidad Tap

Material en Polvo Sr
Carburo de Silicio 1.7482
Aluminio 1.5528
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SEGUNDA PARTE: ASPECTOS EXPERIMENTALES

CAPITULO II: TABULACION DE
DATOS Y RESULTADOS

2.2.- Primera Etapa de la Investigacion

Tabla N° 47: Fraccidn de drea para el lote A

N° muestra #p/mm2 S
1A 1388 3.02
2A 2213 7.31
3A 3146 18.36
4A 3342 16.62
5A 2775 37.83
6A 2713 12.41
7A 1692 7.84
8A 2033 28.39
9A 1758 10.09

10A 3008 12.66
11A 1383 74.29
12A 1588 6.98

13A 3558 21.99
14A 1729 11.44
15A 2096 12.84

Tabla N° 48: Fraccion de drea para el lote By C

N° muestra #p/mm’ S
18 3300 18.35
2B 3150 18.15
3B 1875 27.11
4B 1400 14.76
58 1821 13.76
1C 71933 13.75
2C 1350 3.10
3C 1129 8.13
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Figura N° 30: Fotografia Microscopica de Muestra 1A

Figura N° 31: Fotografia Microscépica de Muestra 2A




Figura N° 32: Fotografia Microscopica de Muestra 7A

Figura N° 33:Fotografia Microscépica de Muestra 12A
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Figura N° 34: Fotografia Microscépica de Muestra 2C

Figura N° 35: Fotografia Microscopica de Muestra 3C




SEGUNDA PARTE: ASPECTOS EXPERIMENTALES CAPITULO HE TABULACION DE
DATOS Y RESULTADOS

2.3.- Segunda Etapa de la Investigacion

Tabla N°49: Densidad y Porosidad en verde para el lote D

N° Muestra 8, P, |
(gr/cm’) (%)
1D 2,4135 19.75
2D 2,4314 19.15
3D 2,4135 19.75
4D 2,4086 19.91
5D 2,3629 21.43
6D 2,4665 17.98
7 2,5068 16.64
8D 2,5094 16.56
9D 2,4505 18.52
10D 2,4580 18.27
11D 2,4240 19.40
12D 2,4314 19.15
13D 2,4841 17.40
14D 2,5287 15.92
15D 2,5068 16.64
16D 2,4927 17.11

Tabla N° 50: %volumen de particulas para el lote D

N Py CI S
muestra

1D 12.17 9.87 2.401
2D 14.06 11.41 1.980
3D 11.50 9.33 3.247
4D 14.40 11.69 2.509
2D 16.29 13.22 3.543
6D 11.38 9.24 1.525
7D 16.52 13.43 4.863
8D 11.94 9.69 2.373
9D 12.50 10.16 2.776
10D 12.50 10.14 0.964
11D 10.60 8.60 2.009
12D 14.17 11.50 2.688
13D 12.28 9.99 6.017
14D 11.72 9.51 3.77"
15D 12.95 10.50 4.389
16D 12.61 10.24 1.333




SEGUNDA PARTE: ASPECTOS EXPERIMENTALES CAPITULO HI. TABULACION DE
DATOS Y RESULTADOS

Tabla N° 51: Efectos estimados parala & y P, a partir de

la tabla N° 49
Factor EfectoEstimado | Efecto Estimado
para &, para P,
Promedio 2.45555 18.3488
AV 0.020575 -0.685
B, 0.0122 -0.4075
C:C, 0.053375 -1.7775
D:t, 0.03295 -1.095
AB -0.022825 0.76
AC 0.0136 -0.450
AD -9,225E-3 0.3075
BC 0.031175 -1.0375
BD -0.0288 0.955
CD 8.725E-3 -0.29
ABC -0.0171 0.57
ABD 8.125E-3 -0.2725
ACD -9.7E-3 0.3225
BCD -0.021225 0.705
ABCD 2.45E-3 -0.0823

Tabla N° 52: Efectos Estimados para el % volumen

a partir de la tabla N° 50
Factor EfectoEstimado
Promedio 2.89938
AV, -1.51375
B:t, 0.05375
C:C, 1.15375
D:t, 0.19125
AB 0.11125
AC -0.93875
AD -0.09625
BC -0.53125
BD -0.83375
CD 0.61625
ABC -0.43375
ABD 0.30875
ACD -0.10125
BCD -0.72875
ABCD -0.39625
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Grafico N3
Diagrama de Probabilidad Normal para densidad
(datos en la tabla N2 51)
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Grarico NE5
Densjidad en verde vs. Interaccidén A8
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Grarico N7

Diagrama de Probabilidasd Norwmal parai porosidad

N omocumulativo

({datos en la tabla N2 51)
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Grdfico NO9
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Grdfico NO210
Diagrama de Probabilidad Normal para el
Z volumen de particulas (datos en tabla N252)
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SEGUNDA PARTE: ASPECTOS EXPERIMENTALES

CAPITULO II: TABULACION DE
DATOS Y RESULTADOS

2.4.- Tercera Etapa de la Investigacion:

Tabla N°53: Densidad, Porosidad y cambio de porosidad en verde y

de sinterizado para el lote E

N Densidad, | Porosidad, | Densidad, | Porosidad, | Cambio de
muestra | (g/em’) (%) (g/cm3) (%6) Porosidad
1E 2.4655 18.02 2.4240 19.40 -7.11
2F 2.4580 18.27 2.3713 21.15 -13.62
3E 2.4605 18.18 2.3940 20.40 -10.88
4E 2.4929 17.11 2.3099 23.19 -26.22

Tabla N° 54: Densidad, Porosidad y cambio de porosidad en verde y de

sinterizado para el lote F

N° Densidad, | Porosidad, | Densidad, | Porosidad, | Cambio de
muestra | (g/em’) (%6) (g/em3) (%) porosidad
IF 2.4314 19.15 2.4471 18.63 2.79
2F 2.4240 19.40 2.4265 19.32 0.41
3F 2.4505 18.52 2.4605 18.18 1.87
4F 2.580 18.27 2.4605 18.18 0.50

Tabla N° 55. Efectos estimados para el % porosidad

en el lote E a partir de la tabla N° 53

Factor Efecto Estimado
Promedio -14.4575
AE -10.925
B:F -8.185
AB -4.415
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SEGUNDA PARTE: ASPECTOS EXPERIMENTALES CAPITULO III: TABULACION DE

DATOS Y RESULTADOS

Tabla N° 56: Efectos estimados para el % de porosidad

en el lote F a partir de la tabla N° 54

Factor Efecto Estimado
Promedio 1.3925
AE -1.875
B:F -0.415
4B -0.503

2.5.- Cuarta Etapa de la Investigacion

Tabla N°57: Densidad y Porosidad en verde y de sinterizado para el lote G

N Densidad, | Porosidad, | Densidad, | Porosidad,
muestra (g/em’) (g/em’) (g/em3) (g/em’)
1G 2.4559 18.34 2.4896 17.22
2G 2.4705 17.85 2.5043 16.73
3G 2.4265 19.16 2.4496 18.55
Tabla N° 58: % volumen para el lote G
N°® muestra Pr S ClI
1G 17.18 7.2810 6.0752
2G 22.26 6.3469 5.2958
3G 24.22 3.2074 4.3450

Tabla N° 59 : Resultados de Dureza

Seccion Hv
A 30.70
B 25.30
C 29.04
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SEGUNDA PARTE: ASPECTOS EXPERIMENTALES CAPITULO IV: ANALISIS DE RESULTADOS

C A P I T U L O I VvV

ANALISIS DE RESULTADOS

I.- Caracterizacion de los Polvos :

El polvo de aluminio presenta una morfologia nodular, atin a grandes aumentos no
se observan porosidades ni protuberancias importantes (ver figura N° 28), lo cual
permite un mayor deslizamiento interparticular dado que disminuye la friccion entre
los mismos, permitiendo una densificacion mds eficiente.

La morfologia redondeada del aluminio agsociada con su rugosidad fina permite
inferir un comportamiento adecuado para fluir sin problemas en la etapa de
compactacion y presentard una superficie apta para un efectivo contacto en el
sinterizado.

Dadas las caracteristicas morfologicas del SiC (ver figura N° 29) comparadas con
las de U:0g vy UAl, en las figuras N° 6 y N° 7 y la distribucion granulométrica
(tabla N°43) muy semejante a las especificaciones hacen que el SiC se pueda
emplear como un simil del uranio, para su estudio en el presente trabgjo de
investigacion.

2.~ Primera Etapa de la Investigacion:

En los lotes 4, By C de compactos , se trata de encontrar que combinacion de
pardmetros producen mejor dispersion de particulas de SiC en la matriz de

aluminio.
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SEGUNDA PARTE: ASPECTOS EXPERIMENTALES CAPITULO IV: ANALISIS DE RESULTADOS

De las tablas N° 47 y N° 48 se puede observar que las muestras 14, 24, 74, 124, 2C
v 3C presentan la menor desviacién estandar, por lo cual poseen un mimero
aproximadamente igual de particulas en cada seccion analizada ¥ por lo tanto buena
dispersion.
En las fotografias de estas muestras se observa lo siguiente:

Muestra 14: Particulas poco Jragmentadas, de tamafio aproximadamente
uniforme (ver figura N° 30).

Muesira 24: Particulas fragmentadas de tamafio no uniforme y porosidades (ver
SJigura N° 31),

Muestra 74: Particulas de diferentes Jormas y tamafios, aglomeradas en
algunas secciones (ver figura N° 32).

Muestra 124: Particulas fragmentadas de diferentes tamafios ( ver figura N°
33).

Muestra N° 2C: Poca porosidad, particulas de tamafio aproximadamente
uniforme y forma tendiendo a la esférica (ver Sigura N° 34).

Muestra 3C: Poca porosidad, particulas de tamasio poco uniforme y forma
aproximadamente redondeada.(ver figura N° 35).
Todas estas muestras presentan buena dispersion, pero las particulas tienden a
[fragmentarse y variar su Jormay tamaiio debido al sobremezclado, originado en este
caso por el tiempo de mezclado, como es el caso de las muestras 124 y 74.
Por estos motivos se ha tomado como niveles de variacion de los parametros de

mezclado los siguientes:
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SEGUNDA PARTE: ASPECTOS EXPERIMENTALES CAPITULO IV: ANALISIS DE RESULTADOS

Velocidad de Mezclado: 200 - 300 rpm.

Tiempo de mezclado: 3 4 horas.
Para los parémetros de prensado se ha tenido en cuenta las limitaciones de las
prensas existentes, y se ha tomado como niveles de variacion 15 - 20 Ton. De carga
variando el tiempo de aplicacion de la misma entre 5 y 15 minufos para ver si
produce alguna variacion en la respuesta.
Como pardmetros de sinterizado se tomo como niveles de variacion tentativos los
siguientes:

Temperatura de Sinterizado: 520 - 620 °C.
Tiempo de Sinterizado: 3 - 6 horas.

Pudiendo estos niveles variar de acuerdo a los resultados obtenidos en las
porosidades.
3.- Segunda Etapa de la Investigacidn:
Para realizar el andlisis de los disefios factoriales utilizados tanto en esta etapa
como en las siguientes, se asumio lo siguiente:

1° Los factores son fijos.

2° El disefio es completamente aleatorizado.

3°Se satisface la suposicion usual de normalidad.
Como no se han realizado réplicas de los experimentos por no tener la cantidad de
materia prima suficiente, un método de andlisis especial, para no despreciar las
interacciones de orden superior, es el empleo de diagramas de probabilidad, para
lo cual se calculan primero los efectos de los factores y sus interacciones. Los

efectos que son despreciables se distribuiran normalmente, con media cero y
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SEGUNDA PARTE: ASPECTOS EXPERIMENTALES CAPITULO IV: ANALISIS DE RESULTADOS

varianza o, y tenderdn a ubicarse a lo largo de una linea recta en la grdfica,
mientras que los efectos significativos tendrdan medias distintas de cero y no se
ubicaran en la linea recta.
3.1.- Andlisis de los Niveles de los Factores para la Densidad en Verde:
De la grdfica N° 3 la interaccion BD es la mds significativa (causa mayor
variabilidad en la respuesta, la densidad en verde); asi también la interaccion
AB y el efecto D se encuentran alejados de la recta normal.
En la grafica N° 4 para la interaccion BD el tiempo de aplicacion de la presion
tiene un gran efecto para bajos tiempos de mezclado.
En la grdfica N° 5 para la interaccion AB, el efecto de la velocidad de mezclado
es muy pequefio cuando el tiempo de mezclado se encuentra en el nivel bajo y
muy grande en caso contrario.
En la grdfica N° 6, el efecto D es positivo, para maximizar la densidad en verde,
se debe trabajar con el tiempo de aplicacion de la presion en el nivel alto.
Por todo lo expuesto para lograr maximizar la densidad en verde se debe
trabajar con A en el nivel alto, B en el nivel bajo y D en el nivel alto; el efecto C
no es significativo dentro del rango de variacion trabajado.
3.2.- Anadlisis de los Niveles de los Factores para la Porosidad:
La grdfica N° 7 muestra que las interacciones mas significativas son BD y AB.
En la grafica N° 8 el efecto 4 es poco significativo cuando el tiempo de mezclado
se encuentra en el nivel alto y muy grande en caso contrario.
En el grdfico N° 9 el efecto D es pequefio cuando el tiempo de mezclado se

encuentra en el nivel alto.
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SEGUNDA PARTE: ASPECTOS EXPERIMENTALES CAPITULO 1IV: ANALISIS DE RESULTADOS

Con estas observaciones se comprueba que para minimizar la porosidad 4 debe
trabajar en el nivel alto, B en el nivel bajo y D en el nivel alto, como en el caso
de la densidad en verde.

3.3.- Andlisis de los Niveles de los Factores para la Dispersion (% volumen):
La gréfica N° 10 muestra que los efectos C y A son los mas significativos.

Del grdfico N° 11, se obtiene una menor desviacion estandar de las muestras
cuando se trabaja con C en el nivel bajo.

Del grdfico N° 12, la menor desviacion estdndar se obtiene cuando A trabaja en
el nivel alto.

Con estas observaciones se puede afirmar que para obtener la menor desviacion
estandar del % volumen de particulas obtenida en cada muestra se debe
trabajar con A en el nivel alto v C en el nivel bagjo, el efecto By D no causa
variabilidad en el % volumen de particulas.

Tercera Etapa de la Investigacion:

4.1.- Andlisis de las Condiciones de Sinterizado en el lote E:

De la grdfica N° 13 se puede observar que el efecto E es mas significativo.

En la grdfica N° 14 demuestra que la mayor variacion en la porosidad ocurre
cuando E se encuentra en el nivel bajo ; sin embargo, esta variacion es negativa,
indicando que la porosidad aumenta en vez de disminuir con el sinterizado, esto
se debe a que se ha trabajado en una atmosfera oxidante, por lo que el aluminio
se oxida a ALO; v densifica en una cantidad minima en el centro del compacto,

oxidandose en la superficie.
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SEGUNDA PARTE: ASPECTOS EXPERIMENTALES CAPITULO IV: ANALISIS DE RESULTADOS

4.2.- Andlisis de las Condiciones de Sinterizado en el lote F:

Del grafico N° 15 el efecto E es el mas significativo.

En el grdfico N° 16, existe mayor cambio de porosidad cuando se trabaja con E
en el nivel bajo.

En el grdfico N° 17, para el efecto F, se logra mayor variacion de porosidad
cuando F se encuentra en el nivel bajo.

Con el grafico N° 18 para la interaccion EF se comprueba que para lograr un

mavor cambio de la porosidad se debe trabajar con E y F en el nivel bajo.

5.- Cuarta Etapa de la Investigacion:
Al realizar la evaluacion de algunas propiedades de los compactos optimos, se
puede notar el %volumen de los compactos estd aproximadamente en 21%
variando entre ellos en un valor de +6.3. La dureza encontrada varia entre 25 y

30 Hv aproximadamente. Y la porosidad estd en el 17.5%
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SEGUNDA PARTE: ASPECTOS EXPERIMENTALES CAPITULOQ V: CONCLUSIONES Y
RECOMENDACIONES

cC A p I T UL 0 V

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

1.- Conclusiones:

& Las particulas de SiC dispersas en aluminio muestran homogeneidad cuando
se trabaja entre los rangos de 200 y 300 rpm de velocidad de mezclado y un
tiempo de mezclado de 3 a 4 horas.

B Teniendo en cuenta los rangos de trabajo establecidos para la etapa de
mezclado, en base a técnicas estadisticas se ha determinado que existe una
dispersion uniforme, del 21% en volumen de particulas, cuando se realiza el
mezclado a 300 rpm en 3 horas.

B o maxima densidad alcanzada es aproximadamente de 2.5 glem’
equivalente al 85% de la densidad teorica del compacto.

B Los pardametros dptimos de prensado, en base al rango de trabajo establecido
son: Carga aplicada = 15 Ton. Tiempo de aplicacion de la carga =15 min.
& 4 400°C de temperatura y un tiempo de 2 horas para el sinterizado se obtiene
un mayor cambio de porosidad (disminucion de porosidades), la que llega a
ser del 17.5 % aproximadamente , Illegando estos pardametros a ser los

optimos para el sinterizado, dentro de los rangos de trabajo establecidos.

LUPE YNES ESPINOZA LUNA 119




SEGUNDA PARTE: ASPECTOS EXPERIMENTALES CAPITULO V: CONCLUSIONES Y
RECOMENDACIONES

S

2.- Recomendaciones:

B Para realizar el compactado de gran cantidades de piezas, es necesario
lubricar la matriz para que esta no se desgaste.

B 4] realizar el sinterizado de compactos se debe controlar la atmosfera, sobre
todo cuando se trabaja con materiales que son facilmente oxidables

B Cuando se utiliza técnicas estadisticas de andlisis se debe temer cuidado en
elegir las variables de respuesta ya de ello depende el obtener resultados
confiables. estadisticas de andlisis se debe tener cuidado en elegir las

variables de respuesta ya de ello depende el obtener resultados confiables.
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SEGUNDA PARTE: ASPECTOS EXPERIMENTALES ANEXO I EJEMPLO DE CALCULOS

aA N E X 0O [

EJEMPLO DE CALCULOS

1.- Caractrizacion de Polvos:
L 1.- Andlisis Granulométrico:
Con los datos de la tabla N° 25 y N° 26 se obtiene la fraccion en peso de cada
polvo del modo siguiente:
Para el caso del SiC (tabla N° 26)
N°tamiz: 170
Masa retenida : 1.10 gr.
Masa total de polvo: 50 gr.
Fraccidn en peso: X,
X, = 1.10/50 = 0.022
Se procede igual para los demas tamices y también para el polvo de aluminio
(tabla N°25).
El didmetro medio de las particulas (D,), es el promedio de las aberturas de los
tamices, por ejemplo para el SiC de la tabla N°28, mallas 170y 200 el D, serd:
D, = (0900 + 0.075)/2 = 0.0825 um.
Los resultados se muestran en la tabla N° 42. para el polvo de aluminio y en [

tabla  N°43 para el polvo de SiC.
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SEGUNDA PARTE: ASPECTOS EXPERIMENTALES ANEXO L EJEMPLO DE CALCULOS

1.2.- Morfologia

Se determiné por comparacion visual de las figuras N° 28 y N° 29, en base a las
Jotografias de diversos tipos de polvos mostrados en la norma 1SO 3252 (ver
Jigura N° 15) y también se tomd en cuenta la forma que deben tener las

particulas de acuerdo al método de obtencion del polvo (ver figura N° 16).

1.3.-Cdlculo de la densidad aparente de los polvos:
Con los datos de la tabla se calculd la masa promedio como sigue:
Wy= (28.30gr. + 29.7 gr. + 29.0 gr. + 29.2 gr. + 28.5 gr. )/5 = 28.94 gr.
Se calcula la densidad aparente (6,) con la ecuacion:
O =w(gr.) *0.04
Reemplazando:
5, = 2894 %0.04 = 1.1576 gr/em®
Para el SiC se procede de la misma forma, los resultados se muestran en la

tabla N°41,

1.4.- Area Especifica
Se utilizo la ecuacion:

Se = (6x A/ 8) x J(X/Dyi) con...... (2)
Donde:

Se = Area especifica (cm’/gr)

6, = densidad relativa de las particulas.
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SEGUNDA PARTE: ASPECTOS EXPERIMENTALES ANEXO I EJEMPLO DE CALCULOS

A = factor de forma.
X; = fraccidn en peso de las particulas.
Dy = Diametro medio de las particulas.

El factor de forma se obtuvo experimentalmente, utilizando la relacion:

Donde:

F = Didmetro Feret's (longitud mdxima de una particula

medida en una direccion fija).

M = Didmetro Martin’s (longitud de una linea recta que bisecciona el
drea de la particula; de todas las particulas medidas en la misma
direccion).

Los datos se tomaron de las figuras N° 28 y N° 29. para el carburo de silicio y

aluminio respectivamentelos, siendo el resultado el siguiente:

Ag = 1.6711 Age = 1.342
Desarrollando para el caso del Aluminio se tiene:

Se

I

(6x 1.6711/2.699) x (21.2589)

il

S, = 78.98 cm’/gr.
1.5.- Densidad Tap:

Se utilizé la velacion:

8= W/V =masa (g.) / volumen (ml) ............ (4)
Con los datos de la tabla N° 28 se obtiene el promedio y se aplica la ecuacion

anterior. Los resultados se muestran en la tabla N° 46.
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ANEXO L EJEMPLO DE CALCULOS

2.- Primera Etapa de la Investigacion:

Determinacion del # de Particulas por Unidad de Area: Se utilizé el procedimiento

planimétrico especificado en ASTM E112-88; se trazaron 6 rectangulos sobre la

Jotomicrografia y se conté el # de particulas dentro de cada drea.

Se efectuo el cdlculo siguiente:

# part. / mm’ =4 part. / Ag oo (5)

Donde:

# part. = niimero de particulas en cada drea.
Ap = area del rectangulo = 1600 mm’

También se calculo la desviacion estandar de los datos con la ecuacion.

S= X x)/DP o)

3.- Segunda Etapa de la Investigacién:
3.1.- Determinacion de la Densidad en Verde (5,):
Se utiliz6 la ecuacion: (Norma ASTM B331-85)
& =1273 (M /XN ) oo, (7)
Donde:
M = masa del compacto en gramos.
d = diametro del compacto en mm.
h = altura del compacto en mm.
De la tabla N° 33 para la muestra 1D se tiene:

& = 1273 [9.83/(25.7) x 7.85] = 2.4135 glem’
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3.2.- Determinacion de la Porosidad en Verde:
Se determiné utilizando la regla de las mezclas siguiente:
6P, = [(6 - 0)/ O] oo (8)
Donde:
Dy = densidad tedrica del compacto.
Dy = densidad geométrica del compacto ( en esia caso es la 6, )
Dy = S5 X fsic+ QuX it oo (9)
Donde:
Osic = densidad tedrica del SiC ( 3.23 g/em’).
Jsc = fraccion volumétrica del SiC.
Oy = densidad tedrica del aluminio (2.699 g/em®).
Ju = fraccion volumétrica del aluminio.
Las fraccioes volumétricas se calculan como sigue:
Jsic = (% peso SiC / 8sc ) / [(% peso SiC / Suc ) + (% peso Al / 8y )] ....... (10)
Ju  se caleula igual a la ecuacion (11) pero cambiando el numerador por
aluminio.
Para la muestra 1D de la tabla N° 49:

% P, ={ (3.0074 g/lem’ - 2.4135 g/em’) / 3.0074 gicm® } x 100 = 19.75 %

3.3.- Determinacion del % Volumen de Particulas:

Se realizo por observacion directa en el microscopio utilizando la norma ASTM

E562-83.
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Cada muestra se dividié en cuatro secciones (4, B, C y D). Se realizaron los
sigutentes cdlculos:
R RPN (11)
Donde:
P,, = promedio aritmético de Py
Po=(P;/Pr)x 100 = % de punitos sobre la cuadricula para el campo 1.
n = mimero de campos contados.
Desviacion Estandar:
S={ [In-D]x Z(Pp= Pe )’} oo, (12)
95% de intervalo de confianza (CI):
CI=4 23658/ (0" oo, (13)
Para la muestra 1D-A se tiene:
Ppi=(1/16) x 100 = 6.25

Se realiza el mismo cdleulo para los 7 campos observados, luego:

El mismo procedimiento se realiza para las muestras 1D-B, 1D-C y 1D-D;
después  se calcula el promedio de los cuatro y el resuliado se muestra en la tabla
N°50.

El cdlculo de la S y CI se obtiene empleando el mismo sistema, los resultados

se muestran también en la tabla N° 50,
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4.- Tercera Etapa de la Investigacidn:
4.1.- Determinacion del % porosidad en verde y de sinterizado:
Se determind de la forma mostrada en 3.2 utilizando los datos de las tablas N°

37y N°37.

5.- Cuarta Etapa de la Investigacion:
5.1.- Determinacion de la Densidad y % de porosidad en verde y de
sinterizado:
Se determiné de la forma mostrada en 3.1 y 3.2 utilizando los datos de la tabla
N°38 . Los resultados ase muestran en la tabla N° 57.
5.2.- Determinacion del % volumen de particulas:
Se determiné de la mostrada en 3.3 utilizando los datos de la tabla N° 39, los

resultados se muestran en la tabla N° 58.
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A N E X O 7

ALUMINIO

El aluminio es uno de los principales componentes de la corteza terrestre, de la que
Jorma parte en una proporcion del 8,13%, superior a la del hierro, que se supone es
de un 5%, y solamente superada entre los metales por el silicio (26.5%).

El aluminio no se encuentra puro en la naturaleza, sino formando parte de los
minerales, de los cuales los mds importantes son las bauxitas, que estan formadas
por 62-65% de alimina (A1,03), hasta un 28% de dxido de hierro (Fe,O3), 12-30%

de agua de hidratacion (H,O0) y hasta un 8% de silice (SiO;).

Propiedades Fisicas del Aluminio

El aluminio es un metal blando brillante, que pulido semeja a la plata. Cristaliza en
la red ciubica centrada en las caras. Su peso especifico es igual a 2,699, es decir,
casi 1/3 del hierro (7,87). El unico metal industrial mas ligero que el aluminio es el
magnesio, de peso especifico 1,74. Su conductividad eléctrica es un 60% de la del
cobre y 3.5 veces mayor que la del hierro. Su punto de fusion es de 660°C y el de
ebullicion 2450°C. Este punto de fusion relativamente bajo, unido a su punto de

ebullicion bastante alto facilita su fision y moldeo.
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Propiedades Quimicas del Aluminio
La propiedad quimica mds destacada del aluminio es su gran afinidad con el
oxigeno,
241+ 32 0, ===== 4[,0; + 380 cal.

por lo que se emplea, entre otras cosas, para la desoxidacion de los bafios de acero,
para la soldadura aluminotérmica (4l + FeQ,), para la fabricacion de explosivos,
eic.
A pesar de esto y aunque parezca un contrasentido, el aluminio es completamente
inalterable en el aire ya que se recubre en frio, de una delgada pelicula protectora
de aliimina anhidra ALQO; muy adherente y compacta, cuyo volumen es 1.28 veces la
del metal de que proviene.
Una pelicula reciente de alumina natural tiene un espesor de 0.01u; en frio, es
necesario que transcurra mas de un afio para que legue a tener 0.1
Por calentamiento en aire seco, se llega a una oxidacion mas rdpida a 500°C:

- Sobre aluminio de 99.99% la capa reciente de 0.01u alcanza 0.741y en 12
horas, para estabilizarse hacia 0.90u después de 48 horas.

- Sobre aluminio de 99.5%, la capa de oxido alcanza 0,64 de espesor después
de 250 horas a 500°C y continua creciendo.
Debido a esta pelicula protectora, resiste también la accion del vapor de agua, el
ataque del dcido nitrico concentrado y muchos otros compuestos quimicos. En
cambio, es atacado por el acido sulfirico, el clorhidrico, el nitrico diluido y por las

soluciones salinas.
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Propiedades Mecdnicas del Aluminio

Las propiedades mecdnicas mdas interesantes en el aluminio son su débil resistencia
mecanica y su gran ductilidad y maleabilidad, que permite forjario, trefilarlo en
hilos delgadisimos y laminarlo en laminas o panes tan finos como los de oro, hasta
de un espesor de 0.004 mm (0.4p). A la temperatura de 500°C se vuelve fragil y se

puede pulverizar facilmente.

Aplicaciones del Aluminio

El aluminio tiene multitud de aplicaciones: su bajo peso especifico lo hace util para
la fabricacion de aleaciones ligeras, extensamente empleadas en construcciones
aeronauticas y en general cada vez mas en los vehiculos de transporte (automotores,
automoviles, etc.).

Su elevada conductividad eléctrica lo hace util para la fabricacion de conductores
eléctricos de aluminio técnicamente puro o en forma de cables armados con acero
galvanizado.

Su elevada conductividad calorifica e inalterabilidad lo hacen util para la
fabricacion de utensilios de cocina y, en general, para aparatos de intercambio de
calor.

Su maleabilidad lo hace util para la fabricacion de papel de aluminio, en lo que se
emplea actualmente un 10% de su produccion total.

Su resistencia a la corrosion, lo hace util para la fabricacion de depositos para

dcido acético, cerveza, etc. También se emplea en forma de chapas para cubiertas de

B
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~

edificios. Y reducido a polvo para la fabricacion de purpurinas y pinturas resistentes
a la corrosion atmosférica.

Sus propiedades reductoras lo hacen util para la desoxidacion del hierro y otros
metales y para las soldaduras alumino-térmicas.

Tabla N° 60: Constantes del Aluminio

Propiedad Constante
Simbolo Al
Numero Atomico 13
Peso Atémico 26.98
Cristalizacion en la red cubica centrada
en la cara a=4.04° cm.
Peso Especifico 2.699
Conductividad Eléctrica a 20°C 34.6 m/Ohm.mm”
Resistividad Eléctrica a 20°C 2655 microhms. cm’/om.
Conductividad Calorifica a 0°C 0.53 cal/em. x 5.°C
Coeficiente de Dilatacion Lineal de 20°C
a 100°C 23.6x10°x C
Punto de Fusion 660°C
Calor Latente de Fusion 94.5 cal/gr.
Calor Especifico Medio 0.215 cal/g. °C
Punto de Ebullicion 2450°C
Calor de Combustion 380.8 Keal/mol.
Equivalente electroguimico 0.3354 gr/iamp. hora
Modulo de elasticidad 7200 kg/mm’
Resistencia a la traccion Fundido 9.12 kg/mm”
Resistencia a la Traccion Laminado
(duro) 18.28 kg/mm’
Resistencia a la Traccion Recocido
(blando) 7.11 kg/mm’
Dureza fundido 24.32 HB
Dureza Laminado duro 45-60 HB
Dureza recocido 15-25%
Alargamiento fundido 18-25%
Alargamiento laminado duro 3-3%
Recocido 30-45%
Contraccion al solidificarse fundido en
arena 1,600 %
Contraccion al solidificarse en coquilla 1,825 %
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A N E X O I

CARBURO DE SILICIO

El carburo de silicio, SiC, es un compuesto en proporcion simple de los pesos de
combinacion de los dos elementos, que en el sistema periddico figuran
consecutivamente, observandose ciertas analogias entre los caracteres de ambos,
pero que por la manera de presentarse en la naturaleza, casi podria decirse que
representan dos mundos distintos.

En efecto, el carbono, principal vehiculo de toda vida orgdnica, representa por su
cuantia una parte alicuota pequefia de los elementos existentes en la tierra, mientras
que el silicio, componente indispensable de casi todas las rocas, es el prototipo de la
naturaleza inorganica y es con el oxigeno el elemento constitutivo mds difundido de

nuestro planeta.

Propiedades del Carburo de Silicio

El carburo de silicio cristaliza en cuerpos hexagonales, tabulares o apuntados, de
3,2 de densidad, fuerte dispersion y color gris verdoso, que en los cristales muy
puros debe faltar por completo. El coeficiente de dilatacion es sumamente pequeiio
pudiendo ser introducido en agua fria el material calentado al rojo blanco sin que se

rompa o estalle.
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Ni el agua ni los dcidos le atacan a la temperatura ordinaria. El vapor de agua le
oxida a 1300 hasta 1400°C, el cloro no le descompone sino a temperaturas
superiores a 600°C, el oxigeno inicia a partir de 1000°C una accion sumamente
lenta. Los dlcalis v peroxidos en fusion asi como los oxidos metdlicos determinan

una oxidacion total, que es utilizada para la investigacion del silicio.

Aplicaciones del Carburo de Silicio

La parte inmensamente mayor de la produccion se utiliza como material abrasivo,
en lugar del esmeril, aun cuando el carburo de silicio es mds costoso, se emplea
para las mismas aplicaciones que el esmeril, con mds eficacia y rapidez, pues el
trabajo se ejecuta en un tiempo que varia del tercio al cuarto del requerido cuando
se emplea el esmeril.

En la accion esmerilante estad también basada la aplicacion de este producto
mezclado con cemento u hormigon para pavimentos sujetos a gran desgaste.

El polvo de carburo de silicio se emplea para cortar el vidrio para tallarlo y para
pulirio.

La resistencia al fuego y la escasa dilatabilidad térmica del SiC pueden
aprovecharse, en primer lugar, para enbadurnar con una papilla compuesta de SiC
(amorfo vy cristalino) desmenuzado y disolucion de silicatos de potasa las partes de

los muros o de electrodos expuestas al fuego y, en segundo lugar, para la

fabricacion de piedras o ladrillos completos, muflas y otras piezas moldeadas.

Unicamente hay que evitar que tales objetos entren en contacto con sustancias

basicas cuando se encuentren sometidos a temperaturas altas.
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El SiC amorfo, se emplea para preparar ladrillos sumamente refractarios ¥y para
construir las retortas empleadas en la destilacién del zinc.

Se a demostrado que el SiC reduce la plata, el cobre, el niguel y el plomo de los
cloruros correspondiente.

Por la accidn del SiC sobre los éxidos metélicos se puede obtener muchos siliciuros
metalicos. Esta reaccion se puede emplear para la preparacion de aceros ternarios
O cualernarios en una sola operacion.

En combinacién con la conductibilidad eléctrica se utilizan las propiedades
refractarias del SiC para la fabricacién de resistencias destinadas a los mdas
diversos usos, resistencias para los aparatos de proteccion de las instalaciones
eléctricas, para el caldeo de hornos eléctricos de mufla y otros aparatos de
calefaccion, cuya forma es susceptible de acomodacién a las mds diversas

necesidades asi de la economia domestica como de la industria.
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