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RESUMEN

El presente trabajo muestra la elaboracion de microesferas porosas de vidrio bioactivo mediante
la técnica de proyeccion térmica por llama oxiacetilénica con uso potencial en aplicaciones
ortopédicas. Se estudié la formacion de porosidad a partir de vidrio bioactivo 42S2,5, el cual
fue sometido a molienda con el fin de clasificarlos en rangos de tamafio de particula entre
75 um —106 pm y 106 pum — 125 uym. Estos polvos al ser atomizados usando una llama
oxiacetilénica neutra y oxidante para formar microesferas porosas, evidenciaron formacion de
porosidad en el centro que no lograba interconectarse con la superficie. Sin embargo, al emplear
carbonato de calcio (CaCO3) o cloruro de sodio (NaCl) mezclado con las particulas de vidrio
bioactivo en una relacion en peso 1:2 (vidrio bioactivo-CaCO3z o NaCl) y ser atomizadas con
una llama oxidante, se logro tener una porosidad superficial interconectada con el centro de la
particula después de ser lavadas con una solucién de acido acético para disolver el CaCQO3, 0
con agua para disolver el NaCl. Los resultados de este trabajo permitieron establecer que los
fendmenos involucrados en la formacidn de microesferas porosas, con porosidad interconectada
entre el nucleo de las particulas y la superficie, estdn dados por la accion conjunta de la
formacién de burbujas de gas producidas por elementos volatiles propios de la materia prima,
asi como por el efecto apantallante y revelador del CaCOz 0 NaCl. La porosidad lograda en este
trabajo demuestra la viabilidad para explotar las bondades de la atomizacion por proyeccion
térmica por llama oxiacetilénica como aliado en la modificacién morfoldgica de vidrios.

Palabras claves: vidrio bioactivo, microesferas porosas, proyeccion térmica por llama
oxiacetilénica, elementos volatiles, agentes apantalladores.
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INTRODUCCION

La tecnologia de los vidrios ha venido evolucionando constantemente gracias a su gran
potencial en nuevas aplicaciones que suplen las necesidades del mercado actual. Su buen
desempefio en productos de alta tecnologia se debe a la variedad de composiciones y
microestructuras obtenidas por novedosos sistemas de procesamiento [1]-[3]. Actualmente, el
estudio de aplicaciones avanzadas en vidrios se ha focalizado en el desarrollo de microesferas
porosas, debido a la combinacion de sus propiedades fisicas y quimicas, las cuales proporcionan
una menor densidad (debido al vacio interno), una mayor capacidad de almacenamiento de
sustancias, una alta permeabilidad y una buena resistencia quimica [4].

El disefio de materiales con una configuracion microporosa se aplica en diferentes campos de
la ingenieria tales como catalizadores, eliminacién de desechos nucleares, celdas de
combustible, baterias, entre otras [5], [6]. Sin embargo, en los Gltimos afios su uso mas
destacado es en la industria biomédica, donde las microesferas porosas brindan la posibilidad
de usarse como vehiculos de administracién y liberacion controlada de medicamentos, con el
fin de hacer mas efectivo el tratamiento de algunas enfermedades [7]. Ademas la modificacion
estructural en porosidad provoca aumentos en el area superficial que promueve la bioactividad
en algunos materiales como es el caso de los vidrio bioactivos, los cuales son usados
clinicamente en la reparacion y regeneracion ésea por su biocompatibilidad, bioactividad y
osteoconductividad al contacto con fluidos fisioldgicos, promoviendo enlaces fuertes con el
hueso debido a la formacién de una capa de hidroxiapatita carbonatada (HAC-mineral similar
al hueso) en la superficie del vidrio [8]-[11].

En la fabricacion de microesferas porosas de cerdmicos se han usado métodos convencionales
como el sol-gel, el secado por aspersion (en inglés spray-drying), la lixiviacion, entre otros, los
cuales provocan limitada porosidad, impactos ambientales negativos a causa de los residuos
quimicos que generan y presentan bajos rendimientos haciendo costosa su produccion. Por eso
es de gran importancia para el desarrollo tecnologico encontrar métodos alternativos que
permitan mejorar estas deficiencias haciendo més asequible estos materiales [4], [12]. En los
altimos afos, una de las técnicas que ha despertado en el mundo cientifico gran interés ha sido
la proyeccion térmica por llama. En ingenieria de superficies (deposicion de recubrimientos),
la proyeccion térmica ha sido ampliamente estudiada y se conocen casi todos los fenémenos
termocinéticos que ella involucra. Asi mismo, la técnica presenta una elevada versatilidad y un
alto rendimiento que la hace llamativa para la modificacion morfolégica de materiales. Sin
embargo, en la produccién de microesferas porosas, a partir de los reportes de algunos autores
(Kazi M. Zakir Hossain, Thierry Poirier y EM Saucedo) [13]-[15], se ha evidenciado la
necesidad de comprender la influencia de la materia prima, especialmente de la composicion
quimica y del tamafio de particula.

Debido a los limitados estudios y la falta de comprension de los fendmenos involucrados en la
formacién de microesferas porosas de vidrio por proyeccién térmica por llama, este trabajo
busca profundizar en los mecanismos de formacion de burbujas de gas presentes en las
particulas cuando se hacen pasar por una llama oxiacetilénica al variar diferentes parametros
de la atomizacion para generar una porosidad interconectada desde la superficie al centro de
cada particula de vidrio.



1 MARCO TEORICO

1.1 GENERALIDADES DEL VIDRIO

La tecnologia e ingenieria del vidrio ha evolucionado haciendo cambiar la forma en que lo
concebimos, desde un material con caracteristicas limitadas hasta la obtencién de un vidrio que
combine diferentes propiedades para aplicaciones avanzadas. La investigacion de nuevas
técnicas de procesamiento del vidrio junto con el disefio de su estructura fisicoquimica, tamafio
y geometria han llevado a grandes avances, logrando promover la economia y calidad de vida
de las personas en todo el mundo [16][17].

La produccidn del vidrio por mezcla y fusion de diferentes dxidos data de hace miles de afios.
Los vidrios mas utilizados por la humanidad son a base de silice, donde su estructura esta
influenciada por la historia térmica del proceso de enfriamiento. Generalmente un vidrio se
conoce como un solido amorfo que presenta una transicion vitrea que se logra en el proceso por
alcanzar la fusion, en el que pasa a un estado liquido, y que luego durante el enfriamiento la
estructura no alcanza a cristalizar [18].

Un parametro importante en la formacion de vidrio, para explicar su viscosidad, su transicion
vitrea y su extension composicional, es la entropia [19]. La dependencia que tiene la viscosidad
con la temperatura es fundamental para formar vidrios facilmente (si la viscosidad aumenta
muy rapidamente con la disminucion de la temperatura o si la viscosidad es muy alta a la
temperatura de fusion), puesto que la cristalizacion se ve impedida por la barrera cinética del
reordenamiento atébmico que resulta de una alta viscosidad [20]. Por eso el estudio de los
modelos cinéticos son importantes, ya que al conocer las propiedades fisicas, de temperatura'y
viscosidad, se pueden controlar las condiciones de fusion con los requerimientos necesarios
para obtener un sélido amorfo durante el enfriamiento.

Por otro lado, en la formacion de vidrio mediante cambios en la composicion quimica, es de
suma importancia comprender el rol que tiene cada uno de los 6xidos en el proceso de sintesis
y la influencia sobre las propiedades resultantes del vidrio. Segun la funcion que cumple el
oxido de partida, la materia prima se puede clasificar, como se muestra en la Tabla 1, en: a)
oxidos vitrificantes o formadores de red, esenciales en la fabricacién de vidrio pues tienen un
elemento de oxidacion elevado capaz de formar una red tridimensional infinita; b) 6xidos
fundentes, encargados de modificar la estructura del vidrio y disminuir su temperatura de
fusion; c) o6xidos estabilizantes que actian como modificadores de red y d) O6xidos
intermediarios que tienen un papel intermedio entre formadores y modificadores.

Tabla 1. Clasificacion de los 6xidos comunmente usados en la fabricacion de vidrio[21], [22
Formadores de red Fundentes Modificadores Intermediarios
Si0, Na.O ,\cjla% Al,Os
B.Os K20 A|gog PbO
P20Os Li».O BaO Zn0O




Cabe destacar que un mismo 6xido puede cumplir varias funciones durante la formacién del
vidrio, la cual es dependiente de la concentracion con la que esté presente en la estructura del
vidrio. Por ejemplo, la alimina sirve como formador de red en vidrios de aluminato, pero se
considera un modificador de la red en la mayoria de los vidrios de silicato [20]-[23].

Aparte de la importancia de los 6xidos en la formacion del vidrio, la composicion quimica de
algunos vidrios (ver Tabla 2) tienen un interés relevante en este trabajo debido a que fijan sus
propiedades bioactivas, asi como el contenido de elementos que podrian volatilizarse durante
el tratamiento termocinético por proyeccion térmica, como ha sido reportado para el Na;O y/o
P20s [24], [25], los cuales pueden ayudar en la formacion de porosidad en los vidrios [13].

Tabla 2. Composicion aproximada de vidrios comerciales a base de silice [9], [26]

. . % en peso
Tipo de vidrio Si0; NazO MgO Ca0 P,Os
Biovidrio® 4555 45 24,5 . 24,5 6
Sodicocalcico 73 15 4 7 --

1.2  VIDRIO BIOACTIVO

Los problemas 6seos como osteoporosis, fracturas dseas, escoliosis son unas de las principales
enfermedades que estd creciendo y afectando a millones de personas, las cuales deben
someterse al uso de dispositivos permanentes, temporales o biodegradables. Los biomateriales
ortopédicos son dispositivos disefiados para cumplir ciertas funciones biolégicas que sustituyen
0 reparan los tejidos 0seos cuando son implantados en el cuerpo humano [27].

La evolucién de los biomateriales ha estado encaminada a fortalecer propiedades biologicas
especificas como son la biocompatibilidad, la biodegradabilidad y la estimulacion
osteoblastica. Uno de los biomateriales que ha evidenciado excelentes propiedades biologicas
es el vidrio bioactivo, término que fue introducido y trabajado desde 1967 por Larry Hench,
quien supuso que un material con contenido de calcio y fésforo lograria buena compatibilidad
con el cuerpo humano, generando un enlace directo entre el biomaterial y el hueso sin que el
ambiente agresivo del cuerpo lo dafie o rechace [28]. Fue en 1969, dos afios después, cuando
Larry Hench logré fabricar un vidrio a base de SiO»-Na>O-CaO-P20s, el cual era biodegradable
y tenia la capacidad de formar enlaces fuertes con el hueso, convirtiéndose en el vidrio bioactivo
con mejores propiedades bioactivas actualmente reportadas [29].

Para lograr esta composicion Hench utiliz6 un alto contenido de calcio y se baso en el diagrama
de fases Na,O-CaO-SiO, mostrado en la Figura 1, eligiendo una composicién cercana a un
eutéctico ternario. Desde que surgid esta composicion la Universidad de la Florida registro este
bioceramico con el nombre de Bioglass® 4555, donde el 45S denota el contenido en peso de
SiO2 (45% p/p) y 5 la relacion molar Ca/P adecuada para presentar las propiedades bioldgicas
interesantes del vidrio bioactivo [30]; aunque algunos estudios han reportado que una relacién
molar Ca/P entre 2,5y 5 también puede ser aceptable [21]. Las pruebas in vitro con el Bioglass®
mostraron que la superficie en contacto con fluidos fisiologicos presenta una reaccion quimica
rapida que permite la cristalizacién de una capa de hidroxiapatita carbonatada (HAC), de
composicion quimica y estructuralmente similar al hueso natural, la cual permite un enlace
directo con los tejidos 6seos blandos y duros. La formacion de este enlace quimico se da en una
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serie de etapas, que conducen a la liberacion de especies idnicas solubles, formacion de silice
hidratada y una bicapa de HAC, asi [9], [31]:

e En la primera etapa se da un intercambio rapido de iones de Na*y Ca?* con H* 0 H3O*
de la solucidn, ocasionando la hidrdlisis de los grupos de silice formando silanoles.

e Como en la primera etapa aumenta la concentracion de hidroxilo en la solucion, en la
segunda etapa se produce un ataque a la red del vidrio, donde la silice soluble se pierde
en forma de Si(OH)4 en la solucion debido al rompimiento de enlaces Si-O-Si.

e En latercera etapa se da una condensacion y repolimerizacion de los grupos silanoles,
obteniendo una capa superficial rica en silice.

e La cuarta etapa forma una pelicula rica en CaO-P2Os por la migracion de iones Ca®* y
PO4* a través de la capa rica en silice.

e Finalmente, se forma una capa de hidroxiapatita carbonatada debido a que la pelicula
de CaO-P,0s cristaliza por la incorporacion de OH" y CO3? desde la solucion.

SO, A = Unién osea

7 B = No hay unién (reactividad muy baja)
C = No hay unién (reactividad muy alta)
D = No hay unién (sin formacion de vidrio)
S = Uniodn de tejidos blandos
E = Composicién del Bioglass

Vitroceramica

P,O, Variable

Na,O

6% P,0;

Figura 1. Diagrama composicional para la union dsea [28]

Los vidrios bioactivos son materiales que tienen un alto grado de bioactividad que, a pesar de
su fragilidad inherente, son considerados como biomateriales muy prometedores para la
reparacion y reconstruccion dsea [32]. En la parte clinica tiene gran versatilidad en diferentes
aplicaciones como dispositivos auditivos para implantes cocleares, conservacion de la cresta
Osea, tratamientos periodontales, entre otros [33], [34]. Las aplicaciones en ingenieria de tejidos
6seos, es muy amplia y abarca un gran nimero de estudios enfocados en el soporte estructural
actuando como plantillas temporales para crecimiento de tejido 6seo [35].

En la regeneracion 6sea generalmente se fabrican scaffolds a partir de microparticulas de vidrio
bioactivo para obtener una red tridimensional con la geometria deseada, sin embargo dadas sus
bajas propiedades mecénicas algunos autores han tratado de recubrirlos con biopolimeros que
ademas de mejorar sus propiedades mecanicas permitan la liberacion de medicamentos de
forma controlada [36]. Sin embargo, dada la reduccion en el area de intercambio iénico con los
fluidos fisioldgicos, la formacion de HAC se han visto limitada afectando las propiedades
bioldgicas interesantes que presentan estos materiales. Razén por la cual, ademas de los
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cambios composicionales que se pueden realizar al vidrio, algunos autores se han centrado en
la fabricacion de microparticulas porosas de vidrio bioactivo, las cuales ademas de presentar
una mejorada bioreactividad en la superficie por los aumentos en el area superficial, permitan
la introduccién de compuestos al interior de la porosidad que mejoren las propiedades
mecanicas y bioldgicas, asi como, para que sirvan de vehiculo para la administracion de
medicamentos [15], [37]-[39].

1.3 MICROESFERAS POROSAS DE VIDRIO

1.3.1 Caracteristicas de las microesferas porosas

En las Gltimas décadas la demanda de vidrios con propiedades novedosas ha evolucionado
obteniendo un rapido aumento, surgiendo asi el interés de un estudio méas detallado sobre la
ciencia e industria del vidrio poroso [40]. Las microesferas porosas de vidrio tienen una gran
variedad de aplicaciones debido a sus caracteristicas morfoldgicas y estructurales, pues poseen
una menor densidad por su espacio interior vacio y una mayor capacidad de almacenamiento
similar a una esponja la cual se puede rellenar de un material diferente, que puede aportar a sus
propiedades tanto biol6gicas como mecanicas, asi como, brindar otros servicios para cumplir
con una funcion determinada[4], [12].

Las microesferas porosas de vidrio al ser un material ceramico brinda ciertas propiedades
especificas, como su baja conductividad térmica y estabilidad quimica, ademas de presentar
buena fluidez dada su esfericidad y su baja densidad aparente que los ha hecho aptos para su
uso en diferentes aplicaciones en la industria en la que se requiere un alto desempefio [41].

1.3.2 Aplicaciones en la industria

Las microesferas porosas de vidrio se utilizan ampliamente en diversos campos de la ciencia,
abarcando industrias que requieren materiales con excelentes propiedades fisicas y quimicas
como baja densidad, resistencia a la corrosion, moderada absorcion de energia, y resistencia a
alta temperatura [42]. Tienen aplicaciones potenciales en baterias de plomo-acido, puesto que
al adicionar microesferas porosas de vidrio en los electrodos se mejora la capacidad eléctrica
especifica que potencia el rendimiento energético dada las velocidades de descarga mas
altas [5]. Asi mismo, se ha evidenciado su aplicabilidad en sensores para mejorar el contraste y
la calidad de las iméagenes en ultrasonido, en almacenamiento de hidrégeno para la eliminacion
de desechos nucleares, en celdas solares y de combustible, en catalizadores y en cromatografia,
entre otras [4], [6].

Por otro lado, una rama de la medicina en la cual las microesferas porosas de vidrio juegan un
papel importante es para aplicaciones biomédicas. Esto debido a que es posible jugar con la
composicion quimica de los vidrios para brindarles un caracter biocompatible y se pueda usar
de manera segura en el cuerpo, como es el vidrio bioactivo. Asi mismo, dado que las
microesferas tienen poros interconectados su area superficial es mas grande respecto a
microesferas densas, lo que permite tener buena capacidad de adsorcion de diferentes materiales
como medicamentos. Asi la aplicacion de microesferas porosas en el campo farmaceutico y
médico incluye [7], [8]:
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e Scaffolds para regeneracion tisular, pues dada su gran area superficial proporciona un
soporte para la adhesion de las células y su estructura altamente porosa funciona como
recipiente que facilita el transporte de nutrientes y oxigeno para el crecimiento celular.

e Transporte de medicamentos con liberacion controlada y sostenida, debido a su mayor
capacidad de carga por la gran superficie especifica.

e Administracion pulmonar de medicamentos para tratamientos en inflamacion,
infeccion, fibrosis quistica y cancer de pulmén.

e Administracion de farmacos gastricos, pues la baja densidad de las microesferas
porosas provoca que éstas permanezcan flotando en el contenido gastrico mientras
libera el medicamento, lo que proporciona un nivel sostenido de concentracién del
farmaco por tiempos mas amplios.

e Cromatografia de alta velocidad, en la cual las microesferas porosas se usan para
separar proteinas o fitoquimicos de mezclas complejas por medio de adsorcién y
desorcion.

1.3.3 Procesamientos para la obtencion de microesferas porosas

La gran cantidad de aplicaciones de las microesferas porosas de vidrio en la industria desperto
el interés por el desarrollo y la busqueda de nuevos métodos de procesamiento que optimicen
los costos y los procesos de obtencion. Generalmente se viene trabajando con ciertos métodos
convencionales como son: sinterizacién de polvos, lixiviacion (separacion de fases), sol gel,
spray-drying, entre otros [4].

La lixiviacion o normalmente llamado proceso Vycor® consiste en usar vidrios de borosilicatos
que estan compuestos por dos fases continuas, una rica en silice y la otra rica en boro y 6xidos
alcalinos. La fase de boro se puede lixiviar facilmente del vidrio mediante la exposicion a acidos
como el HCI, HNOs o H2SO4 que permite la modificacion de las particulas de vidrio para
configurarlas en particulas porosas ricas en silice, con un diametro de poro que puede variar de
2a 10 nm [12], [20].

El proceso sol-gel permite la sintesis de microparticulas huecas de silice utilizando una plantilla
de poliestireno. Al completarse la reaccion sol-gel, el nucleo orgéanico es calcinado para
producir una particula hueca, que puede ser utilizada en la industria farmacéutica, la cual ofrece
posibilidades para la incorporacion de agentes activos que se liberen controladamente. Sin
embargo, dado que este método basa su formulacion a partir de polimeros los agentes de
reticulacion, la temperatura y el pH durante la preparacién pueden tener efectos secundarios
sobre los farmacos cargados, limitando asi el uso clinico en el transporte de farmacos [43], [44].

En el método de secado por aspersion o spray drying la morfologia de las particulas depende
de la composicion de la solucion precursora y de las condiciones de secado; durante el secado
el solvente, la silice y el surfactante se autoensamblan para formar la estructura de las particulas,
obteniendo asi esferas huecas [45].

Dado que los métodos mencionados son procesos que pueden ser complejos en la
parametrizacion para obtencion de la morfologia deseada, la formacién de porosidad es
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limitada, presentan bajos rendimientos de produccion, asi como impactos ambientales
negativos a causa de los residuos quimicos que se producen, ha surgido una novedosa técnica
de procesamiento, que ademas de ser econOmica, permite obtener altos rendimientos y es
relativamente sencilla de parametrizar una vez los procesos termocinéticos de las particulas en
vuelo se conocen. Esta técnica es la atomizacidn por proyeccion térmica por llama, la cual esta
logrando gran acogida debido a su versatilidad. Algunos autores (Kazi M. Zakir Hossain,
Thierry Poirier) han hecho investigaciones sobre la fabricacion de microesferas porosas de
vidrio por esta técnica obteniendo muy buenos resultados como se observa en la Figura 2 [13],
[15].

Figura 2. Microesferas porosas fabricadas por: a) Thierry Poirier [13] y b) Kazi M. Zakir
Hossain [15]

14 PROYECCION TERMICA

1.4.1 Generalidades de la proyeccion térmica

El mercado actual ha estado encaminado a producir materiales con excelentes propiedades
mecanicas, livianos y econémicos que a su vez presenten buena resistencia a la corrosion, a alta
temperatura, al desgaste, asi como bajo coeficientes de friccion, entre otras. Sin embargo, dada
la dificultad de tener materiales perfectos, encontrar tecnologias para la deposicion de
recubrimientos que modifiquen los materiales superficialmente para asi cumplir con las
necesidades que exige el mercado se convirtio en una necesidad [46]. Por eso una técnica
versatil que mejora el rendimiento de los componentes afadiendo funcionalidad a las
superficies, tal como la proyeccién térmica ha alcanzado un amplio grado de aplicacion dentro
de la industria de la modificacion de superficies. Esta técnica se origind a principios del siglo
XX cuando el Dr. M. U. Schoop de Suiza construy0 su primera pistola de proyeccién de
metales, su trabajo se baso en el desarrollo de un nuevo método de fabricacion para un pigmento
de plomo, después de muchos experimentos logré comercializar sus primeras pistolas de
proyeccion térmica [47].

Esta técnica es muy utilizada para aplicaciones que requieren un grado alto de proteccion,
incluyendo funciones de restauracion y reparacion, proteccion contra la corrosion, desgate,
aislamiento térmico y eléctrico, entre muchos otros. Las ventajas mas prometedoras de la
proyeccion térmica es que tiene un bajo costo de operacion y es facil de usar, ademas de poder
brindar gran variedad de caracteristicas superficiales beneficiosas a los materiales que pueden
ser utilizadas en cualquier rama de la ingenieria [48].
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1.4.2 Tipos de proyeccion térmica

A mediados del siglo XX se desarrollaron muchas patentes acerca de la técnica de proyeccion
térmica debido a la necesidad en avances aeroespaciales y aeronauticos, surgiendo tecnologias
de proyeccion con fuentes de energia para la fusion de los materiales con temperatura de trabajo
tan altas que podian fabricar recubrimientos de materiales con alto punto de fusion como
ceramicos y metales refractarios. De ahi en adelante, han surgido una variedad de técnicas de
proyeccion térmica, las cuales se dividen de acuerdo con la forma en que se proporciona la
energia para fundir el material y la forma o entorno en que se introduce el material de
recubrimiento. Comercialmente los procesos de proyeccion térmica mas utilizados son (ver
Figura 3): Proyeccion por llama, la cual consiste en generar una combustion de gases para
proporcionar la energia térmica necesaria para calentar las particulas y proyectarlas hacia la
superficie a recubrir. La proyeccion térmica a partir de oxigeno combustible a alta velocidad
(HVOF, del inglés high velocity oxigen-fuel), que es una variante de la técnica anterior y
produce una combustion continua en una camara presurizada donde las particulas son
aceleradas a muy alta velocidad (superior a 600 m/s) hacia el sustrato. La proyeccion por
plasma, en la cual la energia térmica se obtiene mediante la ionizacion de una mezcla de gases
que pasa a través de un arco eléctrico muy energético, creando asi el plasma que se encarga de
fundir e impulsar el material de alimentacion hacia el sustrato. Y la proyeccién por arco como
su nombre lo indica utiliza un arco eléctrico de corriente continua que se forma entre las puntas
de dos electrodos consumibles, mientras que un flujo de aire a alta velocidad atomiza el material
hacia el sustrato [48]-[50]

Polvos

Arco eléctrico Combustion

Figura 3. Diferentes técnicas de proyeccion térmica [50]
1.4.3 Principio de la técnica proyeccion térmica por llama

El principio de proyeccién por combustion se basa en la utilizacién de una llama caliente
producida por la energia quimica de combustion entre al menos un combustible (que puede ser
acetileno, propano o hidrogeno) y un comburente (oxigeno). En el caso de las Illamas
oxiacetilénicas, las temperaturas de combustion son de hasta un poco mas de 3000 °C, pero
pueden variar dependiendo de la relacion combustible/comburente (la llama puede ser oxidante,
pobre en combustible; o reductora, rica en combustible). La entrega de la mezcla de gases es
axial y el polvo puede introducirse axial o radialmente segun el tipo de antorcha. La premezcla
de combustible/comburente sale por una boquilla que tiene de 16 a 18 orificios y los gases se
queman produciendo una llama que funde los polvos y a su vez los acelera hacia el sustrato por
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la accion de un gas portador o por gravedad, como se muestra en la Figura 4. Los alimentadores
de polvo utilizan una corriente de gas portador (generalmente nitrégeno) para transportar el
polvo desde el alimentador a través de una manguera hacia la antorcha [25], [47], [50].

Generalmente esta técnica consta de diferentes componentes entre los cuales estan el suministro
de gas (combustible/comburente), el suministro de aire, los reguladores de gas, los rotametros
para el control de flujo de gas, los reguladores y detectores de retroceso, la antorcha y el sistema
de suministro de materia prima que comprende un alimentador de polvo [47]. Esta es una
técnica que, dada su alta comprension del proceso, en la actualidad es facil de usar, presenta
bajo costos de produccién, ademas de tener gran versatilidad en maltiples aplicaciones.

Recubrimiento
Polvo y gas de arrastre Llama

V2773572 ';i ,‘.. -
A
77786

Acetileno + Boquilla
Oxigeno

Figura 4. Esquema de proyeccion téermica por llama [46]
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1.4.4 Atomizacion por llama para la obtencion de particulas esféricas

Los avances en procesos de proyeccion térmica y en el desarrollo de nuevas materias primas,
estdn ampliando atn mas las posibilidades de utilizar la proyeccion térmica por llama en nuevas
aplicaciones que requieran la fabricacion de particulas de minerales, de metales y de cerdmicos.
El proceso de esferoidizacion por proyeccion térmica por llama es una técnica que permite
modificar morfoldgicamente diferentes materiales, produciendo polvos esféricos. En el caso de
vidrios irregulares al hacerlos pasar por una llama con temperatura superior a la temperatura de
transicion vitrea (ver Figura 5), en cuestion de milisegundos las particulas aumentan su
temperatura disminuyendo su viscosidad para asi adoptar la forma esférica, gracias al efecto
centrifugo provocado por las fuerzas de cizalla dadas entre la particula en vuelo y los gases
circundantes. Actualmente esta técnica esta siendo utilizada en la produccion de microesferas
de metales y ceramicos, presentando algunas ventajas como es el enfriamiento rapido que
proporciona una alta eficiencia, ademas del ahorro en tiempo y dinero que al compararlo con
algunos métodos mencionados en la seccion 1.3.3 mejora el rendimiento de la modificacion
morfoldgica del material [51]-[55].
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Figura 5. Diagrama esquematico para la esferoidizacion de polvos [55]
1.4.5 Mecanismos para la formacion de porosidad por proyeccion térmica por llama

En trabajos presentados por diferentes autores (T. Poirier et al. [13], K. Hossain et al. [15], y
E.M. Saucedo [14]), los fendmenos de la formacion de porosidad de vidrios amorfos y
semicristianos han sido parcialmente estudiados. Estos fendmenos implican procesos
fisicoquimicos complejos en la particula debido al aumento de temperatura, siendo abordados
de forma diferente por cada autor.

La investigacion de T. Poirier para la formacion de porosidad se baso en el estudio de la
importancia del contenido de amorfos, asi como del contenido de elementos volatiles en el
material. Por su parte, el estudio de la volatilizacion de compuestos de fosforo en sistemas que
contengan SiO,-P>Os es complejo pero algunos autores como R. Boigelot et al. [56] encontraron
que el P.Os comienza a volatilizarse a partir de los 950°C. Igualmente el estudio realizado por
C. Gabbi et al. [24] analiza un recubrimiento elaborado por proyeccion térmica, encontrando
una pérdida moderada de Na2O y P»Os. Razon por la cual, la composicion quimica es de suma
importancia en sistemas de vidrios bioactivos con altos contenidos de Na2O y P20s que se
quieren modificar morfoldgicamente, pues la concentracion de volatiles es uno de los requisitos
indispensables para la produccion de porosidad, segun lo reportado en la literatura [13].

En la modificacion morfologica mediante atomizacion por proyeccion térmica por llama,
T. Poirier et al. [13] reportaron que cuando se hacen pasar particulas a través de la llama, el
aumento de temperatura provoca evaporacion de algunos elementos volatiles presentes en la
materia prima que al difundir provocan el crecimiento de pequefias burbujas de gas. Dicho
crecimiento solo tiene lugar en materiales con alto contenido de amorfos, para los cuales la
viscosidad tiene un cambio paulatino en el tiempo. Por el contrario, en materiales cristalinos
los abruptos cambios en viscosidad con la temperatura desde la elevada viscosidad en estado
solido (que limita el crecimiento de las burbujas), hasta baja viscosidad en estado fundido (que
no restringe la expulsion acelerada de gases) hace imposible la retencién de porosidad, aunque
el material contenga volatiles. Asi mismo, aseveran que el tamafio y el tiempo para el
enfriamiento de las particulas son factores importantes a tener en cuenta, pues definen la
distribucion de la porosidad formada en las particulas en vuelo. Los resultados encontrados por
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T. Poirier manifiestan que las particulas finas (menores de 53um) con una trayectoria mas larga
en llama, presentan menor cantidad de poros, pues la alta ganancia de calor provoca una
liberacion constante de burbujas que las tiende a densificar con el tiempo. Por su parte, si las
particulas son muy grandes (~106 - 150 um) se requiere mas energia térmica para lograr la
viscosidad adecuada para que se produzca un crecimiento homogéneo de burbujas de gas al
interior de la particula, en consecuencia, la falta de fusion ocasiona que la produccién de gases
disminuya y la formacion de porosidad se produzca sélo en la subsuperficie o no se forme. La
Figura 6 muestra los fendmenos descritos anteriormente [13].

Consolidacion
esfera densa
a ) ! Particulas | Ficit  Bur bujas que surgen Algunas burbujas Unién completa. Colapso de la corteza.
| finas. Alta | Jfusion dentro de la particula  estattan en el exterior, Esfera hueca  Esfera hmeca de pared mas fina
‘ transferencia por calentamiento otras se agrupan al
de calor. ! global interior. Esferas semi- Tiem po de Vuelo
i e e e 4 luiecas
>

Caliente “Frio”

$0880@

Particulas | Gradiente de temperatura en la Acumulacion de — {nin de burbujas:

. . . . A Rotura de corteza
| particula: Ninguna burbuja en el micleo burbujas en la
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Figura 6. Influencia del tamafio y el tiempo de las particulas en vuelo en la distribucion de la
porosidad de particulas amorfas obtenidas de escorias [13]

Otro estudio interesante sobre la modificacion morfoldgica para la produccién de porosidad en
microparticulas de vidrio es el reportado por K. Hossain et al. [11]. Al igual que T. Poirier,
K. Hossain también encuentra buenos resultados respecto a la formacion de porosidad, sin
embargo, en su caso el proceso incluye el uso de un agente porogénico externo que segun ellos
interactia tanto quimica como fisicamente con el vidrio atomizado. También hacen énfasis en
la importancia de la viscosidad, pero en este caso para que los gases formados durante la
evaporacion del agente porogénico queden atrapados dentro de la particula fundida mientras la
esferoidizacion de la particula tiene lugar, como muestra la Figura 7. En este estudio, un buen
tamafio e interconectividad de los poros tiene lugar cuando el agente porogénico tiene un
adecuado tamafio y una cinética de descomposicion lenta a alta temperatura. Asi mismo fue
reportado que la distribucion y tamafio de la porosidad formada tiene una dependencia directa
de la relacion vidrio : agente porogénico, asi como del tamafio de particula del vidrio
atomizado, pues a mayor tamafio de los trabajados por Hossain mayor porcentaje de
porosidad [15].
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Figura 7. Mecanismo de formacién de porosidad usando CaCOs como agente
porogénico [15]

Los mecanismos planteados anteriormente por los diferentes autores varian de acuerdo con sus
necesidades y resultados. La literatura encontrada hasta el momento no tiene una explicacion
clara de los fendmenos ni tampoco indica un proceso 6ptimo con condiciones establecidas que
permitan comprender la formacion de porosidad. Por eso comprender la fenomenologia del
proceso de formacion de microesferas porosas de materiales amorfos mediante proyeccién
térmica por llama oxiacetilénica se hace esencial para poder jugar con los parametros de
atomizacion que conlleven a futuro a modificar la cantidad, el tamafio y la distribucién de la
porosidad formada en las particulas atomizadas.
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2 OBJETIVOS

2.1  Objetivo general

Determinar el efecto de la adicion de compuestos como el carbonato de calcio (CaCOs) y/o
NaCl a un vidrio de composicién 42S2,5, previo a su atomizacién en llama oxiacetilénica, sobre
la porosidad superficial producida en las particulas.

2.2 Objetivos especificos

e Establecer el efecto de la cantidad del compuesto adicionado (CaCOs y/o NaCl), sobre la
porosidad producida en la superficie del vidrio de composicion 42S2,5, atomizado mediante
proyeccion térmica por llama oxiacetilénica.

e Determinar el efecto del tamafio de particula del vidrio estudiado sobre los poros producidos
en su superficie cuando se le adicionan compuestos como CaCOs3 y/o NaCl, antes de su
atomizacion.

e Evaluar el efecto del tipo de llama (neutra y oxidante) y de la distancia de atomizacion,
sobre la porosidad producida en la superficie del vidrio estudiado.
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3 METODOLOGIA

3.1  Caracterizacion de la materia prima

Los Oxidos de alta pureza utilizados para sintetizar el vidrio bioactivo 4252,5 donde 42S es el
porcentaje en peso de SiO2 y 2,5 la relacion molar Ca/P se reportan en la Tabla 3, y son
suministrados por la marca comercial Alfa Aesar. Se trabajo con dos agentes apantallantes, el
CaCOz yel NaCl con las propiedades que se presentan en la Tabla 4. Tanto los materiales como
la infraestructura de laboratorios y equipos fueron aportados por el Grupo de Materiales y
Recubrimientos Cerdmicos GIMACYR.

El arreglo atomico (fases cristalinas o fase amorfa) del vidrio de partida se identifico por
difraccién de rayos X (DRX) en un difractometro EMPYREAN PANalytical, operado con
radiacion Co-Ka generada a 40kV y 40mA. El barrido se realizd en un rango de 26 entre 10°y
70° con un paso de 0,02°. Adicionalmente, el analisis cuantitativo de fases se obtuvo por el
método de Ritveld usando el software Xper High Score Plus.

La morfologia superficial y seccion transversal del vidrio molido y los agentes apantallantes se
examinaron cualitativamente mediante microscopia electronica de barrido (MEB) empleando
el equipo JEOL JSM IT-6490LV operado a 20kV.

La distribucion del tamafo de particula del CaCOs fue analizada por difraccion laser, usando
un equipo MASTER SIZER 2000 con un accesorio HYDRO 2000S con agua como medio
dispersante.

Tabla 3. Composicién aproximada del vidrio 42S2,5
N % en peso
Vliele Si0, | Na:O | MgO | CaO | P.Os
Vidrio bioactivo 4252,5 42,46 26,96 1,47 19,40 9,71

Tabla 4. Propiedades fisicas de los agentes apantallantes [57], [58]

Propiedades CaCOs NaCl
Densidad (g.cm™®) 2,7 2,1
Punto de fusion (°C) 825-1330 801

Punto de ebullicién (°C) (Se descompone) 1465

3.2 Sintesis del vidrio 42S52,5

El vidrio 42S2,5 se preparoé a partir del porcentaje en peso de los 6xidos mostrados en la Tabla
3, basados en el protocolo reportado por M. Monsalve [21]. Los polvos se mezclaron con etanol
absoluto de la marca EMSURE®. La mezcla fue adicionada en un recipiente plastico que se
sell6 herméticamente para luego realizar una homogenizacion durante una hora a 60 rpm
usando un molino de rodillos. Posteriormente, la mezcla fue secada en una estufa a 110°C
durante 14 horas. La mezcla del 42S2,5 una vez seca presentd grumos, los cuales fueron
macerados en un mortero de porcelana para obtener polvos finos que facilitaran la integracion
de la mezcla de 6xidos durante la fusion. Una vez preparada la mezcla, el polvo fino se adicion6
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en un crisol de platino (inerte a alta temperatura), cuya capacidad es de 100 mL. La fusién fue
realizada usando una rampa de calentamiento que subia hasta 1450°C en 6 horas y sostenia la
temperatura por 3 horas. Una vez completado el tiempo de sostenimiento, con ayuda de unas
pinzas con punta de platino se realizé un temple en agua, con el fin de garantizar la estructura
amorfa del vidrio. El protocolo de sintesis del vidrio bioactivo se muestra la Figura 8.

Mezcla de éxidos con etanol Homogenizacion en el molino de Mezcla grumosa después de
rodillos

Figura 8. Procedimiento para la sintesis del vidrio 42S2,5

El vidrio bioactivo después del temple normalmente queda adherido al crisol por lo cual se
utilizé una herramienta de punta no muy delgada para mediante golpes suaves sobre la
superficie del vidrio desprender el vidrio que se fracturaba facilmente, dado su caracter amorfo.

3.3 Adecuacion de la materia prima

Para obtener la mejor eficiencia en las fracciones de tamafio del vidrio bioactivo 42S52,5 a
utilizar, primero el material con tamafio inicial (fragmentos de diferente tamafio como se ven
en la Figura 9) se fractur6 mediante macerado en un mortero de porcelana proporcionando
golpes suaves con el pistilo, se tamizo y se repitio el mismo procedimiento hasta tener
fragmentos con tamafio homogéneo, dificiles de fracturar. Luego, en una segunda etapa de
conminucion, se empled un molino centrifugo marca Retsch S1000 con recipiente de zircona y
cuatro cuerpos moledores de dos centimetros de diametro cada uno. La velocidad y el tiempo
de rotacion del recipiente fue variada para encontrar la mejor eficiencia del proceso,
posteriormente el vidrio se clasificO mediante una serie de tamices Tyler hasta obtener
distribuciones de tamafio de particula entre 75 um a 106 pm y 106 pm a 125 pm.
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Figura 9. Proceso de conminucion del vidrio 42S2,5
3.4  Elaboracion de microesferas porosas

Las microesferas porosas se obtuvieron mediante la técnica de proyeccién térmica por llama
oxiacetilénica utilizando una antorcha Eutectic Castolin Terodyn 2000™, la cual esté sujeta a
un brazo robotico Yaskawa Motoman que permite tener un mejor control en la distancia de
atomizacidn de las particulas; montaje mostrado en la Figura 10. Los parametros de proyeccion
utilizados fueron seleccionados principalmente de la literatura y a partir de experimentos
previos llevados a cabo en los grupos GIPIMME y GIMACYR. Asi mismo, las condiciones
para la mezcla de vidrio bioactivo con el agente mejorador de la porosidad (CaCOz y NaCl), se
trabajaron experimentalmente variando el flujo de oxigeno como se observa en la Tabla5y 6
respectivamente. Cabe resaltar que el estudio con el NaCl no fue extenso, pues con éste se
pretendia explicar la real influencia del carbonato de calcio en la formacion de porosidad. Las
particulas de vidrio proyectadas con CaCOz se lavaron con acido acético al 17 My las particulas
atomizadas con NaCl se lavaron en agua, esto con el fin de limpiar mediante disolucion de los
restos del agente adherido al vidrio 42S2,5 después de la atomizacion.
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Figura 10. Atomizacién de particulas por proyeccion térmica por llama

Tabla 5. Variables empleadas en el estudio de formacidn de microesferas porosas

Tamafio de particula ch:\p?Jgs?to vizlellﬁ)(:'lggr:ln ajtlez?o Tipo de llama
del vidrio 4252,5 [um] mp - comp P
adicionado adicionado
) Neutra
106-125 1:0 Oxidante
Neutra
1:1 -
106-125 Oxidante
4 Neutra
2 Oxidante
CaCOs
. Neutra
1% Oxidante
75-106
12 Neutra
: Oxidante
75-106 NaCl 1:2 Oxidante
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Tabla 6. Parametros de proyeccion para la modificacién morfoldgica del vidrio 42S2,5.

Parametros de atomizacion Material proyectado —
Vidrio 42S2,5 | Vidrio 4252,5 +CaCO3 | Vidrio 4252,5 + NaCl
Relacién volumétrica de gases 117 | 1:32 117 1:3.2 1:3.2
C2H2.02
Presién de O (psi) 50
Flujo de O, (I/min) 37 | 0 | 37 70 70
Presion de CoH: (psi) 12
Flujo de CoH, (I/min) 22
Presion de N, (psi) 40
Flujo de N2 (I/min) 17
Presion de aire (psi) 30
Flujo de polvos (g/min) 10a 16
Distancia de proyeccion (cm) 70
Boquilla RL210
Rotojet RPA3

35 Caracterizacion de las microesferas

Las microparticulas de vidrio obtenidas fueron caracterizadas observando su morfologia,
tamafio y porosidad usando un microscopio electrénico de barrido (MEB) de marca JEOL JSM
IT-6940LV operado a 20kV. Igualmente, se realizd un analisis de la seccion transversal de las
microparticulas, para lo cual se aglomeraron con unas pequefias gotas de resina y luego, la masa
de particulas fue embebida con resina epdxica, para finalmente proceder a revelar la seccion
transversal mediante pulido.
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4 RESULTADOS Y ANALISIS

4.1 CARACTERIZACION DE LA MATERIA PRIMA

La materia prima empleada para la fabricacion de microesferas porosas consta de 6xidos de
Si0,, Ca0, Na;C0Os, MgO y P05, los cuales fueron observados mediante MEB. Las imagenes
se tomaron a diferentes aumentos debido a que cada 6xido presenta diferente morfologia. La
mayoria de estos 6xidos viene en una presentacion de polvos muy finos con un tamafio menor
a 10 um, por lo cual tienden a aglomerarse facilmente, como se puede observar en la Figura 11
a), b) y ¢), es la razon por la cual presentan cierta dificultad a la hora de realizarse la mezcla.
Por su parte, el Na,COs empleado tiene particulas de aproximadamente 100 um como se puede
ver en la Figura 11 d). Cabe destacar que el P2Os es extremadamente higroscépico cuando esta
en contacto con el ambiente, por este motivo no se realizaron imagenes MEB de este 0xido.

g 200/ 1,000 Wioum, -+ Udeas N1 20kV X100, 100pm
Figura 11. Oxidos empleados en la fabricacion del vidrio 42S2,5. a) SiO, b) CaO, ¢) MgO y

d) Na2CO3
42  MOLIENDA Y CARACTERIZACION DEL VIDRIO 42S2,5

En el proceso de conminucién se obtuvieron dos rangos de tamafio de particula, uno que va de
75um a 106 um y el otro de 106 um a 125um como se observa en las Figuras 12 y 13. La mejor
eficiencia del proceso (ver Tabla 7) se obtuvo realizando las tres primeras etapas de molienda
con un tiempo de tres minutos a una velocidad del 70% de la velocidad total del equipo las
etapas finales a dos minutos a una velocidad del 60% de la velocidad total del molino, hasta
que todo el material fuera pasante malla 120 (125 pum). Las particulas obtenidas mediante
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molienda son de forma irregular con bordes puntiagudos, evidenciando la fractura fragil del
vidrio. En nuestro caso esta geometria pudo haber afectado la atomizacién debido a que el flujo
de polvo varié durante el proceso, como se reporta en la Tabla 6. Generalmente, las particulas
ideales para tener un flujo continuo durante la proyeccién térmica son de geometria esférica, de
tal forma que no se presenten atascamientos o un aumento de flujo conduciendo a una fusion
no homogénea de las particulas. Un detalle importante a destacar en las imagenes de seccion
trasversal en las Figuras 12 y 13 b) y c), es que las particulas de vidro son completamente
densas.

20kV X100~ 100um

20kV X500  50pm

Figura 12. Particulas de vidrio después del proceso de conminucién con un tamafio de
aproximadamente 75um a 106 um: a) morfologia superficial a 100X, b) seccién
transversal a 100X y c) seccion transversal a 500X
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20kV X100 100pm

20kV X500 S0um
Figura 13. Particulas de vidrio después del proceso de conminucién con un tamario de
aproximadamente de 106 um. a 125 um: a) morfologia superficial a 100X, b) seccion
transversal a 100X y c) seccion transversal a 500X

Tabla 7. Rendimiento de la molienda en la obtencién de los tamafios del vidrio 4252,5

Malla Tamiz Tyler Abertura Eficiencia

) Pasante, ) Retenido (um) Aprox. (%)
-120+140 125 - 106 30
-140+200 106 - 75 26
-200+ fondo 75 44

El andlisis por difraccion de rayos X (DRX) realizado a estas particulas arroj6 una estructura
sin fases cristalinas, es decir un vidrio 42S2,5 que es cuasi-completamente amorfo como se ve
en la Figura 14. Este resultado es acorde a lo reportado para vidrios bioactivos, asi como con lo
buscado para poder realizar una modificacion morfoldgica por proyeccion térmica por llama,
segun lo reportado por Thierry Poirier et al. [13].
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Figura 14. Espectro de DRX del vidrio 42S52,5

43  ATOMIZACION POR LLAMA OXIACETILENICA

4.3.1 Influencia del tamafio y la relacion de gases en la formacién de porosidad en las
particulas de vidrio 42S52,5

La atomizacion del vidrio bioactivo 42S2,5 se realizd bajo las condiciones presentadas en la
Tabla 5y 6, donde el flujo de acetileno se mantuvo constante variando solamente la cantidad
de oxigeno para asi tener dos relaciones de gases, una neutra (1:1,7) y una oxidante (1:3,2). En
esta primera etapa, se empled un solo rango de tamafio de particula entre 106 a 125 pum, debido
a que en trabajos preliminares del grupo GIPIMME ya se habian variado diferentes parametros,
los cuales no presentaban buenos resultados para particulas mas pequefias. Las particulas
atomizadas bajo una relacion de gases 1:1,7 se analizaron mediante MEB, encontrando una
porosidad superficial muy reducida localizada en algunas regiones de las particulas. Ademas,
la seccidn trasversal ratifica que los poros mas pequefios estan agrupados en la superficie, con
poros un poco mas grandes que quedan atrapados en la mayor parte de la particula densa como
se puede apreciar en la Figura 15. Asi mismo, se obtuvieron resultados similares para las
particulas atomizadas con una relacion de gases 1:3,2, aunque en la seccion transversal (ver
Figura 16 c) se puede notar que las particulas tienden a ser un poco mas densas en el centro,
esto podria deberse a que al tener una llama mas energética provoca una mayor disminucién en
la viscosidad de las particulas provocando un mayor escape del Na;O y P.Os desde el centro
hacia la superficie. Se ha reportado la volatilizacion de estos compuestos en sistemas de SiO»-
P2Os e hidroxiapatita que han sido sometidos a alta temperatura, investigados por R. Boigelot
et al. [56], C. Gabbi. et al. [24] y Lech Pawlowski [25].
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0KV,  X250...100pm

20kV X100 100um 20kV X250  100um

Figura 15. Particulas de vidrio 42S2,5 de 106 a 125 um atomizadas con una relacion de
gases 1:1,7. Imagenes a), b) superficiales y c), d) seccién transversal.

X250 "100um

20kV X100 100um

Figura 16. Particulas de vidrio 42S2,5 de 106 a 125 um atomizadas con una relacion de
gases 1:3,2. Imagenes a), b) superficiales y ¢) seccion transversal.
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La atomizacion del vidrio 42S2,5 con estos parametros proporciona una reducida porosidad, la
cual no es interconectada lo que dificulta su posterior aplicabilidad en, por ejemplo, la
infiltracion de electrolitos en baterias plomo-acido [5], infiltracion y liberacién de farmacos [8],
[44], cultivos celulares para aplicaciones ortobioldgicas [15], aditivos para pozos petroleros y
aplicaciones de alta temperatura [13], [42], entre muchas otras . Sin embargo, en las secciones
transversales (ver Figuras 15 y 16), la porosidad es similar a la mostrada por
K. Hossain et al. [15] para vidrios bioactivos de fosfato de calcio. Al realizar una comparacion
con los resultados reportados por Hossain, se logra observar que la porosidad superficial
obtenida es reducida, aun cuando se empled la misma técnica de proyeccion térmica y
parametros de atomizacidén semejantes. En consecuencia, parece que el CaCOz como reportd
Hossain, puede llegar a presentar una influencia marcada en la formacion porosidad.

4.3.2 Influencia del contenido de carbonato de calcio en la retencion de porosidad
superficial de las particulas de vidrio bioactivo 42S2,5 de 106-125 pm

El carbonato de calcio utilizado como agente apantallante y revelador de la porosidad, presenta
particulas de forma irregular como se muestra en la Figura 17, con una distribucion de tamafio
de particula con un dio de 1,26 pum, un dso de 6,60 um y un dgo de 21,29 um, al realizar la
medida por medio de difraccion laser. La distribucion de tamafio es significativamente menor
en comparacion al tamario de las particulas de vidrio usadas en la atomizacion, razon por la
cual, al tener un area superficial mas grande se adhieren facilmente sobre la superficie del
vidrio, interactuando con ellas durante la atomizacion. Las imagenes MEB de las mezclas de
particulas de vidrio 42S2,5 con carbonato de calcio sin atomizar, con diferentes proporciones
se muestran en la Figura 18. Las imégenes evidencian adhesion de particulas de carbonato sobre
la superficie del vidrio que aumenta levemente con la proporcién de carbonato de calcio
adicionado. Sin embargo, el aumento proporcional de CaCOs es mas evidente como carbonato
libre no adherido a la superficie del vidrio.

: 000 3 8 , ‘ i,zow )éooo‘\- A0um,/.
Flgura 17. Partlculas de carbonato de calcio: a) 1000X y b) 2000X
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o 20KV 50 - 5000m S
Figura 18. Vidrio 42S2,5 con un tamafio de 106 a 125 um mezclado con una relacion en peso
vidrio 42S2,5: CaCOz de:a) 1:0,5;b) 1:1;c) 1.2y d) 1:3

Las particulas atomizadas con diferentes cantidades de CaCO3 se analizaron mediante MEB,
de lo que se observo que el CaCO3z que no logra descomponerse durante la atomizacion queda
adherido a la superficie de las particulas de vidrio, como se evidencia en las Figuras 19 y 20.
Asi mismo, se observa que las particulas de vidrio son de forma esférica y no presentan,
generalizadamente, poros pronunciados a excepcion de algunas particulas que estallaron tanto
usando una relacion de gases 1:1,7 como de 1:3,2 para una relacion en peso 1:1 de vidrio
42S2,5:carbonato de calcio. Sin embargo, el aumento en la proporcion de CaCOs3 de esta
relacion (Figura 20) resulta en un leve aumento de la porosidad en superficie de las particulas
y en una mayor presencia de carbonato de calcio sobre la superficie de las particulas de vidrio.
Con el fin de limpiar la superficie del vidrio, se emple6 &cido acético como fue reportado por
K. Hossain et al. [15].
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Figura 19. Particulas de vidrio de tamafio 106-125 um atomizadas sin posterior limpieza.
Atomizacién a partir de la relacion en peso 1:1 vidrio 42S2,5:CaCO3 usando la relacion de
gases de combustion: a) - b) 1:1,7 yc¢) - d) 1:3,2

; ( ) 2 "-f X250 " 100pm . UdeAREES
Figura 20. Particulas de vidrio de tamafio 106-125 um atomizadas sin posterior limpieza.
Atomizacidn a partir de la relacion en peso 1:1,5 vidrio 4252,5:CaCOgz usando la relacion de
gases de combustion: a) - b) 1:1,7 y c¢) - d) 1:3,2

. 20K X1 _ m s UdeAl
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La limpieza con acido acético de las particulas de CaCOs adheridas a la superficie de las
particulas de vidrio se logré dada la reaccion de disolucién que ocurre entre el carbonato de
calcio y el &cido acético, como se muestra en la Ecuacién 1. Las imagenes de las Figuras 21 a
27 evidencian que al lavar las particulas de vidrio con &cido acético, se revela una porosidad
superficial que no se habia observado en las Figuras 19 y 20, las cuales presentaban en su
superficie gran cantidad de carbonato de calcio que no alcanza a evaporarse durante la
atomizacioén. Parece que antes del lavado, el carbonato de calcio estuviese obstruyendo la
porosidad superficial, sin embargo, al analizar mas detenidamente las imagenes se observa la
formacion de crateres superficiales que interconectan con una porosidad interna propia del
material, asi como se evidencia un descascaramiento en algunas zonas, como si una capa fina
hubiese sido desprendida por la limpieza con el acido acético, revelando los poros
subsuperficiales de la particula.

CaCO0; + 2CH;COOH — Ca(CH;C00,), + H,0 + CO,
Ecuacion 1. Hidrdlisis del anion carbonato al reaccionar con acido acético

X100 % 100um"

X100 . 100um 20KV X250 - 100um

Figura 21. Particulas de vidrio de tamafio 106-125 um atomizadas y lavadas en acido
acético. Atomizacion a partir de la relacion en peso 1:1 vidrio 42S2,5:CaCO3z usando la
relacion de gases de combustién: a) - b) 1:1,7 y ¢) - d) 1:3,2

Es importante destacar, que la mayor retencion de porosidad superficial se produce a medida
que la relacion en peso de vidrio:CaCOz pasa de 1:1 a 1:2, como Se puede observar al comparar
la Figura 21 con relacion de gases 1:1.7 y 1:3.2 con las Figuras 22 y 23, respectivamente. Las
iméagenes de las secciones transversales de las particulas mostradas en la Figura 22, obtenidas
al emplear una relacion de gases acetileno:oxigeno 1:1,7 y una relacién vidrio:carbonato 1:2,
muestran nlcleos generalmente densos y una porosidad sittada en la periferia de las particulas,
a excepcion de algunas particulas de menor tamario en las que la distribucion de la porosidad
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es mas homogénea en toda su seccion transversal. Por su parte, la seccion transversal de las
particulas atomizadas al emplear una relacion de gases 1:3,2 (llama mas energética) la
porosidad interna tiende a tener una mejor distribucion global, ademas parecieran tener una
mejor interconexion los crateres remanentes de la limpieza del carbonato adherido a la
superficie del vidrio y la porosidad interna de la particula. Asi mismo, al realizar una
comparacion de las secciones transversales de las particulas proyectadas sin adicién y con
adicion de carbonato de calcio, Figuras 15 y 22, se observa que la porosidad interna es similar,
lo que indica que la porosidad interna es el resultado de gases atrapados que se forman por la
evaporacion de compuestos propios del vidrio tales como Na2O y el P.Os [24], [25] y no por la
accion del agente porogénico como asevera K. Hossain et al. [15]. Ademas, a partir de la
comparacion de las secciones transversales de las particulas proyectadas con adicion de
carbonato de calcio sin lavar, asi como de las limpiadas con acido acético, Figuras 22 y 23, se
pudo establecer que la porosidad superficial es mas evidente en las particulas lavadas, lo que
indica que durante la proyeccion en la llama oxiacetilénica, las particulas de carbonato de calcio
se incrustan en la superficie de las de vidrio, quedando retenidas en ellas y que con un posterior
lavado con acido acético se disuelven dejando poros en la superficie de las particulas de vidrio.

X500 S50pm

X500  50um

X250  100pmi X500 50pm
Figura 22. Particulas de vidrio de tamafio 106-125 um atomizadas con una
relacion vidrio:CaCOs 1:2 y una relacion de gas 1:1,7. a)-b) superficiales lavadas;
c)- d) seccion transversal sin lavar y e)-f) seccion transversal lavadas
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Estos resultados se pueden asociar a lo reportado por Thierry Poirier et al. [13], quienes
mostraban como la porosidad se distribuia meramente en la superficie de aquellas particulas de
mayor tamafio en las que permanecia un ndcleo denso como consecuencia de una menor
ganancia de calor. En nuestro caso, la menor o mayor ganancia de energia al trabajar con un
mismo tamafio de particula esté regido por la entalpia de la llama, razén por la cual a menor
entalpia de la llama (relacién de gases 1:1,7) la energia térmica no es lo suficientemente
homogénea entre el ndcleo y el centro de la particula para que se produzca una formacion
homogénea de la porosidad en toda la particula. Mientras que, el aumento de la entalpia de la
Ilama, al usar 1:3,2 como relacion de gases, provoca que la distribucion de energia térmica sea
méas homogénea en toda particula de vidrio. En consecuencia, las particulas de tamafio entre
106-125 um atomizadas bajos las condiciones mostradas en la Figura 23, presentan las mejores
condiciones en las que se logra observar una porosidad mas interconectada al compararlas con
las particulas atomizadas bajo la relacion acetileno:oxigeno 1:1,7. Adicionalmente de las
observaciones mas detalladas de las imagenes mostradas en las Figuras 22 y 23, se logra
identificar una mejor distribucion de la porosidad interna de las particulas.

X250% (100 20kV X500

X250 100pm X500 50pm

X260 100pm 20kV X500  50um
Figura 23. Particulas de vidrio de tamafio 106-125 um atomizadas con una
relacion vidrio:CaCOs 1:2 y una relacion de gas 1:3,2. a)-b) superficiales lavadas;
c)- d) seccion transversal sin lavar y e)-f) seccion transversal lavadas
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4.3.3 Influencia del contenido de carbonato de calcio en la retencién de porosidad
superficial de las particulas de vidrio bioactivo 42S2,5 de 75-106 um

Adquiriendo la estrategia usada por T. Poirier, el tamafio de particula fue reducido para
aumentar la ganancia de energia térmica ganada por la masa completa de la particula, tal que
sea mas homogénea. Las particulas medianas (75-106 um) atomizadas evidenciaron un
comportamiento similar a lo descrito anteriormente, no obstante, como se esperaba la porosidad
interna presenta una mejor distribucion global, como se muestra en las Figuras 24 a 27. En el
vidrio atomizado con una llama neutra (1:1,7) y una relacion vidrio:carbonato de calcio de 1:1,
aungue la porosidad tiende a permanecer en los bordes de la particula, la porosidad interna
tiende levemente a formarse mas hacia el centro adquiriendo una mejor distribucion
global (ver Figura 24), a diferencia de lo observado para particulas de mayor
tamafio (ver Figura 22).

Por su parte, aquellas particulas atomizadas usando la misma relacion en peso de
vidrio:carbonato pero con una relacion de gases de combustion 1:3,2, si bien las particulas con
un tamafio cercano a 100 um medido por Image J tienen una distribucion de porosidad muy
homogénea, las particulas de menor tamafio (alrededor de 75 um) estan completamente
densificadas. En consecuencia, al disminuir el tamafio de particula, bajo las condiciones de
atomizacion usadas en este trabajo, permite tener una mejor distribucion de la porosidad interna
como ha sido reportado previamente [13]. El uso de una llama muy energética (1:3,2) con una
relacion vidrio:carbonato 1:1, hace que la viscosidad de las particulas de vidrio mas pequefias
(alrededor de 75 pum) se reduzca a tal punto que las burbujas de gas tienden a escapar facilmente
del vidrio fundido. Por consiguiente, la energia térmica producida por la llama de combustion
debe ser tal que alcance a disminuir la viscosidad y provocar la evaporacion de gases
produciendo asi la porosidad, pero sin que sea excesiva al punto que la cinética de migracion
sea tan elevada que los gases atrapados en el interior de la particula se escapen sin posibilidad
de ser retenidos.
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20kV | X250 oopm L 2-_20kV X800 50um
Figura 24. Particulas de vidrio de tamafio 75-106 um atomizadas con una
relacion vidrio:CaCOs 1:1 y una relacion de gas 1:1,7. a)-b) superficiales lavadas;
c)- d) seccidn transversal lavadas

20kV | 100  100pm N 20kv X250 o 100}
Figura 25. Particulas de vidrio de tamafio 75-106 pum atomizadas con una
relacion vidrio:CaCOs 1:1 y una relacion de gas 1:3,2. a)-b) superficiales lavadas;
c)- d) seccidn transversal lavadas
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No obstante, al aumentar la relacion 42S2,5:CaCOs de 1:1 a 1.2 superficialmente las particulas
adquieren una porosidad adecuadamente interconectada con la porosidad interna propias del
vidrio bioactivo (ver Figuras 26 y 27). Adicionalmente, comparando la porosidad superficial
generada al usar una llama neutra (1:1,7-ver Figura 26) y una llama oxidante (1:3,2-ver Figura
27), la porosidad aumenta significativamente interconectando los poros retenidos en la
superficie con los poros internos formados por la coalescencia de gases en el interior de la
particula de vidrio. Asi mismo, es de notar que el aumento de la relacidn
vidrio:carbonato de calcio para particulas atomizadas con la relacion 1:1,7, vuelve a
permanecer globalmente un nucleo denso con un porosidad gue no crecio lo suficiente como se
habia evidenciado en particulas grandes, a excepcion de algunos casos particulares en los que
la porosidad estuvo mejor distribuida. Por su parte, al emplear una relacién de gases 1:3,2 no
se produce una densificacion de las particulas, como ocurrid en el caso en el que se usé una
relacion en peso 4252,5:CaCOs de 1:1, por el contrario, las burbujas de gas parecen evidenciar
una mayor crecimiento que provoca una mayor porosidad interna en las particulas, ademas de
la ya evidenciada en la superficie como se muestra en la Figura 27.

De los resultados hasta aqui mostrados se logra comparar que al no emplear carbonato de calcio
(ver Figuras 15 y 16), los nucleos de las particulas son densos con una reducida porosidad en
la periferia que, si bien superficialmente se evidencia una muy pequefia porosidad remanente
producto del escape de gases, no se interconecta con la superficie. S6lo cuando se usa carbonato
de calcio hay indicios de interconexion superficial con la porosidad subsuperficial. Sin
embargo, la energia térmica no se distribuye adecuadamente en toda la particula a causa del
gran tamafo de éstas, por lo que una reduccién del tamafio posibilitdé que los nlcleos de las
particulas empezaran a tener una mayor formacion de porosidad.
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Figura 26. Particulas de vidrio de tamafio 75-106 um atomizadas con una
relacion vidrio:CaCOs 1:2 y una relacion de gas 1:1,7. a)-b) superficiales lavadas;
c)- d) seccidn transversal lavadas

No obstante, bajo ciertas condiciones se produce la densificacion de algunas particulas como
cuando no se usaba carbonato por la reduccion excesiva de la viscosidad (exceso de energia
térmica). S6lo un aumento del contenido de carbonato de calcio provoco una mayor retencion
de la porosidad, en consecuencia, ademas de la produccidn de crateres superficiales el carbonato
de calcio libre, observado en las Figuras 19, 20 y 21 de la mezcla vidrio:carbonato de calcio,
disminuye la energia térmica que puede ganar la particula, por lo tanto, es posible controlar la
viscosidad ganada por esta, como para que se produzca un crecimiento y migracion paulatino
de las burbujas de gas durante su calentamiento en la Ilama. Estos resultados concuerdan a
grandes rasgos con lo reportado por T. Poirier et al. [13], K. Hossain et al. [15], donde el control
de la viscosidad se hace indispensable, y dicho control se puede lograr a través de la entalpia
de la llama y el contenido de carbonato de calcio libre en la mezcla atomizada.

Sin embargo, T. Poirier et al. [13] establece por su parte que la formacion de la porosidad
depende de caracteristicas intrinsecas de la materia prima, mientras que los mecanismos
reportados por K. Hossain et al. [15] indican que la porosidad es producto del atrapamiento de
gases producidos (CO>) por la descomposicion del agente porogénico (ver Ecuacion 2), los
cuales permean la particula en vuelo una vez su viscosidad es relativamente baja. Sin embargo,
en los resultados descritos anteriormente el carbonato de calcio permanece adherido a la
superficie de las particulas, por lo cual no hay una descomposicion completa del agente
apantallante.

A
CQCOg(S) - CClO(S) + COZ (9)
Ecuacion 2. Descomposicion del carbonato de calcio a alta temperatura
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Figura 27. Particulas de vidrio de tamafio 75-106 pm atomizadas con una
relacion vidrio:CaCOs 1:2 y una relacion de gas 1:3,2. a)-b)-c) superficiales lavadas; y d)-

e)-f) seccion transversal lavadas

4.3.4 Influencia del contenido de cloruro de sodio en la retencion de porosidad
superficial de las particulas de vidrio bioactivo 42S52,5 de 75-106 um

Para entender y explicar la influencia del carbonato de calcio en la formacion de porosidad, se
empled el NaCl como agente apantallante durante la atomizacion de las particulas de vidrio
42S2,5, pues ademas de presentar caracteristicas fisicas similares al CaCOs3 (tales como punto
de fusion y ebullicién) mostradas en la Tabla 4, no se descompone a temperaturas tan bajas
como le ocurre al carbonato de calcio. De los resultados obtenidos, se observa que las particulas
de vidrio con tamafios de 75 pum a 106 pm mezcladas con NaCl usando una relacion en peso de
1:2, luego de ser atomizadas con una llama oxidante, presentaron en algunas particulas la misma
formacién de porosidad descrita anteriormente para el CaCOs, como se puede apreciar en la
Figura 28. Sin embargo, la formacion de la porosidad en las particulas de vidrio al usar NaCl
no fue generalizada, como se habia observado para CaCOs, lo cual se debe a que las particulas
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de NaCl contenian tan s6lo un bajo contenido de particulas finas como las del CaCQOs, por lo
que la interaccion con el vidrio fue minima y, en consecuencia, los poros interconectados
solamente se produjeron en las particulas donde se adhiri6 el NaCl.

20kv X500 S50pum

20kVv X250 -~ 100pm 20kV X900 20um

Figura 28. Particulas de vidrio de tamafio 75-106 pm atomizadas con una
relacion vidrio:NaCl 1:2 y una relacion de gas 1:3,2. a) superficial sin lavar; b) superficial
lavada; y ¢)-d) seccion transversal lavadas

En la Figura 29, se puede corroborar la pobre interaccion del vidrio con el NaCl, con pocas
particulas finas adheridas a la superficie del vidrio, donde la mayor parte de las particulas de
NaCl evidenciaron un tamafio similar al del vidrio 42S2,5 atomizado, tal como fue corroborado
mediante EDS (ver Figura 30) donde las particulas de NaCl se logran identificar por la ausencia
de silicio. En consecuencia, el tamafio de particula del agente adicionado entre més fino es
mejor, ya que la interaccion con el material al que se le quiere generar la porosidad es elevada.

El conjunto de resultados aqui presentados permitié comprender un poco mas los mecanismos

de formacion de porosidad en el vidrio bioactivo 42S2,5, los cuales seran mencionados y
descritos a continuacion.
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Figura 30. Imadgenes MEB de mezcla vidrio:NaCl con mapeo elemental EDS
4.3.5 Mecanismos de formacion de porosidad de las particulas de vidrio 42S2,5

De los resultados descritos en las secciones anteriores se infiere que las particulas de vidrio
atomizadas sin ningun tipo de agente como el CaCOs, adquieren su porosidad por las
caracteristicas intrinsecas del material provistas por su composicion quimica. Por un lado, la
materia prima debe contener elementos volatiles que se evaporan una vez se alcanza la
temperatura adecuada y, posteriormente, difunden para producir un crecimiento de burbujas.
Adicionalmente, la relacion viscosidad-temperatura propia de las propiedades térmicas de la
materia prima son fundamentales para permitir el crecimiento por difusion y coalescencia de
burbujas de gas al interior de las particulas, para lo que se requiere que la viscosidad baje, pero
no en exceso tal que la cinética de migracion a la superficie no sea tan elevada para lograr la
retencion de porosidad. Estas caracteristicas concuerdan con lo reportado anteriormente por
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Thierry Poirier et al. [13], en el estudio de escorias de SiO>-Ca0O-Fe2O3 en el que usé una llama
formada por una mezcla de gases propano:oxigeno que tienen una energia menor a la energia
proporcionada por la relacion de gases acetileno:oxigeno. EI emplear una llama oxiacetilénica,
con un flujo de acetileno:oxigeno 1:1,7, que generaba una llama neutra (1:1,7), provocé que las
particulas de vidrio tuvieran una viscosidad baja, por lo que se observo una minima retencion
de la porosidad en su interior, mientras que superficialmente se vio una pequefia agrupacion de
poros no interconectada con el interior. Sumado a esto, el uso de llama oxidante (1:3,2), para la
cual la entalpia aumenta (por el aumento de gas total que provoca un alargamiento de la
Ilama [59]), la viscosidad de la particula disminuyé a tal punto que los gases escaparon
desmedidamente sin la minima posibilidad de lograr retener la porosidad.

Por su parte, el CaCOs cuando se mezcla con el vidrio 42S2,5, juega un papel importante en la
retencion de porosidad superficial como lo habia enunciado K. Hossain et al. [15]. Sin embargo,
a diferencia de lo reportado por Hossain, el carbonato de calcio cumple una doble funcién en la
retencion de la porosidad como agente apantalladante de la energia proporcionada por la llama
oxiacetilénica (bastante energética) a las particulas, asi como agente revelador de la porosidad
subsuperficial. Pues en el primer caso, la energia suministrada por la llama oxiacetilénica es
muy diferente al atomizar solo particulas de vidrio que una mezcla de particulas de
vidrio:agente apantallante, para la cual la energia total de la Ilama se divide en los dos materiales
atomizados, en consecuencia, disminuye la energia total ganada por la particula de vidrio a la
que se requiere generar la porosidad. Razon por la cual, en el caso de la llama neutra (1:1,7) al
adicionar el agente apantallante la poca energia proporcionada a ambos materiales no logra
reducir adecuadamente la viscosidad ni evaporar los suficientes elementos volatiles para
producir una mayor nucleacién y crecimiento de burbujas, es decir, la llama interactda
principalmente con el CaCOz o NaCl, por lo cual no se logra una interconexion entre la
porosidad interna con la superficie de la particula, como se puede observar en la Figura 24. En
cambio, con el uso de una entalpia mas alta como es el caso de una llama oxidante (1:3,2), la
cantidad de energia térmica que la llama intercambia con las particulas es mayor,
proporcionando una viscosidad 6ptima (en este caso menor) en la particula, que posibilita no
solo la evaporacion de los elementos volatiles presentes en la materia prima, sino que permite
la migracién paulatina de las burbujas de gas a la superficie como se puede apreciar en las
Figuras 25 y 27. Asi mismo, las particulas finas del carbonato de calcio durante la atomizacion
no se descomponen pues la energia térmica ganada por ellas es captada mediante conduccién
por las particulas de vidrio, gracias a que estas penetran la superficie del vidrio debido a la
disminucion de la viscosidad superficial y el efecto centrifugo. Este hecho provoca que cada
una de las particulas en superficie después de la atomizacion, permitan revelar la porosidad
subsuperficial una vez son eliminadas mediante acido acético.

En términos globales, la formacién de la porosidad en el vidrio bioactivo 42S2,5 utilizado en
este trabajo esta dada por un doble mecanismo que involucra la evaporacion de elementos
volatiles desde la materia prima como habia establecido T. Poirier et al. [13] y el efecto
apantallador y revelador del CaCOgz, que permite tener un mejor control de la viscosidad de las
particulas, asi como interconectar la superficie de la particula con la porosidad subsuperficial
producida por la liberacion de gases desde la materia prima y no como habia establecido K.
Hossain et al. [15], para los cuales la porosidad era producto del atrapamiento de CO2 producido
durante la descomposicion del CaCOs usando la misma llama oxiacetilénica empleada en este
trabajo.
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5 CONCLUSIONES

La mezcla vidrio bioactivo 42S2,5 con CaCOz o NaCl atomizados con una llama oxiacetilénica
y bajo las condiciones adecuadas presentan buenos resultados respecto a la formacion de
porosidad. Se logré comprender los fendmenos que implican la adicién de estos agentes, los
cuales actian como elementos que apantallan y revelan la porosidad, producida por el contenido
volatil que tiene el vidrio.

Es de gran importancia tener en cuenta la cantidad, el tamafio y el tipo de agente apantallante a
adicionar, ya que podria alterar la cantidad de energia que es proporcionada por la [lama a cada
particula causando una disminucién en la porosidad. En este caso la relacion masica
vidrio:CaCOs que tuvo mejores resultados fue la 1:2.

El tamafio de las particulas también presenté algunas variaciones en cuanto a la distribucion de
la porosidad, para particulas grandes en este caso 106 a 125 pum la porosidad quedo retenida en
la superficie de las microesferas dejando la parte central densa. En particulas cuyo tamafio es
de alrededor de las 100 um, la porosidad es interconectada desde la superficie hasta el centro y
para particulas con tamarfios que rondan los 75 pm se genera una densificacion, producto de un
exceso de energia térmica ganada desde la llama oxiacetilénica.

La entalpia producida por la llama permite generar un control en la viscosidad del material, asi
el mejor resultado al usar el agente apantallante y revelador se obtuvo con una llama oxidante,
para la cual se logré tener una viscosidad no tan alta que permitiera la nucleacion y crecimiento
de todas las burbujas sin densificacion de las particulas, ni tan baja que favoreciera la migracion
de los volatiles por encima del crecimiento de las burbujas de gas.

En general, la proyeccion térmica por llama es una técnica que tiene una serie de pardmetros
que bien estandarizados pueden lograr una alta eficiencia. En la actualidad esta siendo muy
investigada, ya que puede ser utilizada en la modificaron morfologia de muchos materiales,
como es la elaboracion de microesferas porosas de vidrio que este caso proporciond buenos
resultados.
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6 RECOMENDACIONES

Para que el proceso presente buena eficiencia hay que revisar y verificar constantemente
algunos parametros como es el flujo de polvos, pues deben fluir de forma constante porque al
aumentar o disminuir el flujo se ve afectada la cantidad de energia suministrada a las particulas
resultando asi variaciones en la porosidad tanto interna como superficial.

Hay que tener en cuenta que si se trabaja con un tamafio de particula con un rango muy amplio
la porosidad generada en todas las particulas no es homogénea, por lo que en el caso ideal es
tener un tamafio de particula con una distribucion lo mas estrecha posible tal que el tratamiento
termocinético de las particulas sea similar para cada una de ellas, para asi obtener una
distribucion de la porosidad lo mas homogénea posible.
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