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RESUMEN

El presente trabajo ha tenido difusion en el VI Congreso Nacional de
Cristalografia en la ciudad de Guadalajara y en el 2° encuentro del Cuerpo
Académico de Materiales en la Universidad Autonoma del Estado de Hidalgo.
Ambos eventos celebrados durante el 2007.

La efectividad de la molienda se entiende en este trabajo como alcanzar el
maximo refinamiento de tamafio de particula y con la minima contaminacion de
hierro proveniente de los medios de molienda. Se determinaron las condiciones
efectivas de molienda tales como, la cantidad de polvo a moler asi como el minimo
tiempo de molienda. Se utilizaron polvos de triéxido de Molibdeno (MoQO3), didxido
de Molibdeno (MoQO,) asi como mezclas de ellos en diferentes proporciones. Se
realizaron moliendas en molinos horizontales de bolas y a diferentes tiempos. Los
polvos fueron caracterizados por medio de un analizador de tamafo de particula
basado en difraccion laser, asi como por medio de un microscopio electronico de
barrido con espectrometro por dispersion de energia. También se utilizd6 un
microscopio electronico de transmision.

Los resultados indicaron que la cantidad de polvo a moler, representada por la
relacion de volumen de bolas a volumen de polvo (RVB/P), debe ser igual o mayor
que 60, asi como un tiempo tan corto como 0.5 horas. El RVB/P maximo estudiado
fue 150. El diametro mediano de las distribuciones de tamano de particula de los
polvos molidos oscilé entre 1 y 4 um. En el caso de la molienda de mezclas de
ambos o0xidos, se observéd un fenémeno particular en el cual, la curva de distribucion
de tamafio de particula muestra tres picos angostos y altos en lugar de una sola curva
ancha y pequefia. Este tipo de curvas no se han reportado para polvos molidos.

En cuanto a contaminacién de Fe en las moliendas mecanicas fue mintiscula
para todas las condiciones de procesamiento. Este hecho se debi6 principalmente a
la naturaleza de un polvo suave, que evitan cualquier desgaste de los medios de
molienda.
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INTRODUCCION

La molienda es el método primario para reducir el tamafio de particulas grandes
y de particulas aglomeradas, método industrial con el cual es posible procesar
polvos metélicos o ceramicos. Una de las principales desventajas de la molienda es
la alta contaminaciéon de Fe que introduce en los polvos. Sin embargo, este método
presenta una gran ventaja como es la posibilidad de alcanzar una alta produccion. La
molienda puede llevarse a cabo en seco o en humedo; la molienda en seco es la
unica que permite alear mecadnicamente. Ambas permiten llevar a cabo reacciones
quimicas, refinar el tamafio de grano y el tamafio de particula.

La molienda de 6xidos ha sido ampliamente usada con el fin de disminuir el
tamafo de particula. Sin embargo, existen pocos trabajos reportados al respecto que
se involucren con los parametros de proceso de molienda de tales materiales. En el
presente trabajo se estudian polvos de 6xidos de molibdeno, lo que permitird
determinar las condiciones efectivas de molienda. Estos 6xidos son considerados
fragiles y suaves. Se espera que, las condiciones de molienda determinadas en este
estudio, se puedan emplear para moler de manera efectiva otros polvos de
caracteristicas similares.

Por otro lado, es importante comentar que el MoO; es un material que tiene
aplicaciones como catalizador y pigmento, ademés de que es la materia prima para
obtener polvo de Mo (molibdeno metalico.) México es el cuarto productor a nivel
mundial de mineral de Mo pero desafortunadamente en nuestro pais todavia no se
procesa industrialmente hasta obtener Molibdeno metalico. Se pretende que el
presente trabajo contribuya en ese sentido.

Este trabajo estd divido en 4 capitulos, en el primero, denominado “Marco
Conceptual”, se habla de las caracteristicas basicas del polvo, su clasificacion en
tamafio, asi como también de la forma y la microestructura de la particula. También
se describe a la molienda como método de refinamiento de tamafio de particula asi
como las variables que intervienen en dicho proceso. En un segundo capitulo se
mencionan los trabajos anteriores hechos en nuestra universidad sobre el tema. En el
tercer capitulo se describe la metodologia empleada en el presente trabajo, la cual
consiste de realizar moliendas de polvos de MoO; a diferentes tiempos y variando
los volumenes de polvo. Esto se realiza con el fin de determinar el volumen efectivo
de polvo asi como el tiempo més corto de molienda en donde se obtiene el minimo
tamafio de particula y minima contaminacion de Fe en los polvos molidos. Asi, las
condiciones efectivas de molienda encontradas para MoQs, son aplicadas para moler
polvos de MoO, asi como mezclas de ambos polvos en diferentes proporciones.
Finalmente, se presentan y discuten los resultados ademads las conclusiones.

2
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OBJETIVO

Determinar experimentalmente las condiciones efectivas de molienda (volumen
de polvo y tiempo de molienda) de 6xidos suaves con la finalidad de alcanzar el
maximo refinamiento de tamafio de particula y la minima contaminacion de Fe
proveniente del desgaste de los medios de molienda.

METAS

e Determinar la relacion efectiva volumen bolas/polvo para polvos de MoO; y
M002

e Determinar el minimo tiempo posible donde es efectiva la molienda

e Determinar el efecto de usar mezclas MoOs; y MoO, en diferentes
proporciones en la efectividad de la molienda.

JUSTIFICACION

Los resultados encontrados en el presente trabajo permitiran establecer las
condiciones efectivas de molienda para polvos de 6xidos suaves (materiales fragiles
y suaves), esperando que tales resultados sirvan para moler de manera efectiva otros
polvos de propiedades similares. Ademads, se profundiza en el conocimiento de los
fendmenos que suceden en la molienda, lo cual no ha sido ampliamente reportado en
trabajos de investigacion.
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CAPITULO 1

Marco conceptual

1.1 Triéxido de molibdeno

La molibdenita es el principal mineral de molibdeno, la cual tiene apariencia
de grafito, teniendo color gris plomo y lustre metalico asi como tacto grasoso. La
dureza Mohs de la molibdenita es de 1, y su peso especifico es de 4.75. La
molibdenita es uno de los compuestos mas importantes para la manufactura del
trioxido de molibdeno (MoO;), el cual se obtiene por calentamiento de la
molibdenita al aire, con una dureza Mohs de 3.5. [1]

El MoOj; es un solido verde, el cual fue sintetizado por primera vez en 1802
por Sheele, 24 anos después de que el molibdeno fuera descubierto. [2]

Su uso principal es como elemento aleante en aceros para aumentar la dureza
y resistencia a la fractura.

El trioxido de molibdeno es la principal fuente para la obtencion de
molibdeno metdlico. Se utiliza la reduccion térmica con hidrégeno, observandose
dos reacciones: [2]

M003 + H2 — M002 + H20
M002 + 2H2 — Mo + 2H20

También es posible utilizar otros agentes reductores tales como aluminio,
denominandose proceso alumino térmico. La reaccion de reduccién se muestra a
continuacion: [2]

3MoO,; + 4Al — 2A1,05 + 3Mo

1.2 Caracteristicas de los polvos

Las propiedades de los productos fabricados en base a polvos, dependen en
mucho de las caracteristicas basicas del polvo mismo empleado como materia prima.
Las caracteristicas basicas del material inicial son el tamafo y la forma de la
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particula, la distribucion de tamano, asi como su microestructura, aparte de la
composicion quimica y la pureza.

1.3 Clasificacion de los polvos de acuerdo a su tamafio

Se encontraron dos clasificaciones en la literatura, la primera emplea tamices,
Los polvos pueden clasificarse de acuerdo a intervalos de tamafio en clase de:
tamafio tamiz y tamafio sub-tamiz. Aquellos que pertenecen a la clase de tamafio
tamiz no pasan a través del tamiz 325. Los polvos clasificados con tamafio sub-tamiz
pasan el tamiz 325. El tamafio de estos polvos se puede especificar promediando las
dimensiones reales determinadas por examen microscopico. [3]

Otra clasificacion de tamafio de polvos encontrada en la literatura es la
mostrada en la tabla 1.1.

Tabla 1.1 Clasificacion de polvos por su tamario [4]

Manopolvos Paolvos Ultrafinos Faolvos Finos

0,01 pm 0.1 pm 1 pm 10 pm

Los polvos finos han estado comercialmente disponibles por muchos afios. Se
producen principalmente por métodos de atomizacion (gas o agua). Los polvos de
metales refractarios son también producidos por molienda. La tabla 1.2 muestra las
principales empresas a nivel mundial que fabrican estos polvos y sus sistemas de
produccion. [4]

Tabla 1.2 Polvos metdlicos finos de mayor comercializacion fabricados por atomizacion. [4]

PAIS FABRICANTE SISTEMA DE GRADOS PRODUCIDOS
PRODUCCIGN DE
POLVOS
Japan Pacific metals Agua a alta presian | Acero Inoxidable, aceros grado herramienta, aleaciones
de cobalto y de niguel
Mitsubishi Agua a alta presian [ Acero Inoxidable, aceros grado herramienta, aleaciones
de cobalto y de niquel
Kobe Atomizacian con agua | Acero inoxidable y aceros grado herramienta
Suecia Anval Atomizacian con Aceros herramienta
nitrogeno
Inglaterra | Osprey Atomizacidn con gas | Acero inoxidable, aceros grado herramienta, aceros baja
aleacidn y aleaciones de cobalto
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Estados Ultrafine  Powder | Atomizacion con gas | Acero inoxidable, aceros grado herramienta, aceros baja
Unidos Technology aleacidn, aleaciones de cobre, de cobalto y de niquel

Los polvos ultrafinos son producidos por métodos fisicos o quimicos debido a
que la atomizacion con gas o liquido no puede producir polvos dentro del rango de
tamafo submicrométrico. Estos polvos muestran aplicaciones similares a las de los
nanopolvos [4]

Los nanopolvos son materiales que presentan propiedades quimicas, fisicas y
mecanicas muy distintas en comparacion con materiales de tamafio de particula
micrométrico y de la misma composicion. [5]

1.4 Clasificacion de polvos de acuerdo a su uso en la molienda

El tipo de polvo a moler puede ser clasificado como ductil o fragil. Ademas,
se puede también subclasificar a los polvos ductiles o fragiles en duros y suaves. La
tabla I esquematiza la clasificacion del tipo de polvo.

Tabla 1.3. Clasificacion de tipo de materiales de acuerdo a su uso en la molienda [6]

Tipo de polvo Ejemplo

Dactil Duro W, Mo, aleaciones
lcti suave Pb, Cu, Al
L. Duro A|2|]3, Zr'[lz

fragil suave Molz, Maly, WOz

1.5 Métodos de Obtencion de Polvos
Los polvos se producen por diversos métodos, algunos de ellos son:

é Métodos quimicos. La reduccion quimica es el proceso empleado para
obtener polvos metalicos a partir de sus correspondientes Oxidos
efectuandose a una temperatura inferior a la de su punto de fusion. Por
ejemplo, el polvo de hierro se produce por reaccion directa, ya sea de mineral
de hierro o de 6xido de laminacion. [7]

é Método de Perdigonado. Es el método de fabricar polvos, usualmente
gruesos, a partir de metal fundido pasado a través de un tamiz, dejandose caer
las particulas sobre agua. [7]
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é Método de Atomizacion. Método para producir polvos a partir del
enfriamiento rapido de pequefias gotas de metal fundido obtenidas por
rociado de un chorro. Por lo general, este proceso se utiliza solo con metales
de baja temperatura de fusion como estafio, plomo y zinc. [7]

é Método mecanico. Método en el que se emplean piezas mecanicas, bolas y/o
barras en movimiento, permaneciendo directamente en contacto con los
polvos y provocando su fragmentacion. Comiunmente, se utilizan trituradoras,
rodillos y molinos de bolas en los cuales se fragmentan las particulas para
producir el tamafio requerido de polvo. Usualmente, la pulverizacién final se
realiza en un molino rotatorio de bolas, el cual tiene bolas de acero que
golpean el polvo y lo pulverizan hasta el tamafio necesario. [7]

1.6 Molienda

El método de molienda de polvos es el procedimiento primario para reducir el
tamafio de particulas grandes y de particulas aglomeradas. Durante la molienda, las
fuerzas actuan en las particulas para modificar su forma y tamafio. Fuerzas de
impacto, desgaste, corte y de compresion afectan a la particula (Ver figura 1.1).

Movimiento del Molino [ Cuerpo del maling

Fuerzas de / P

Compresion Movimiento del Molino

Figura 1.1 Vista de la accion de fuerzas en un molino de bolas. Adaptacion de figura [7]



“Molienda de oxidos suaves” Marco Conceptual

La molienda mecénica es el método mas usado para la produccion de de
polvo de metales y o0xidos duros [3]. El progresivo interés por los polvos metalicos
con tamafios de particula finos, producidos por atomizacion ha reavivado el interés
en la molienda, particularmente en la formacion de aleacion en estado solido. La
molienda de materiales fragiles y ductiles es de fundamental interés en la
investigacion y economicamente importante en aplicaciones industriales [8].

Este método mecanico es utilizado en la industria para refinar el tamafo de
particula de ceramicos o metales. Una de sus desventajas mayores es que introduce
contaminacion de hierro en los polvos. Su mayor ventaja es que tiene la posibilidad
de alcanzar una alta produccion.

La fuerza de impacto reduce el tamafio de particula en la molienda. Esta
fuerza es deseable tanto para el proceso de deformacion de los polvos metélicos,
como en la produccion de hojuelas de polvo suave y ductil. En éstos, la soldadura
puede ocurrir entre las particulas de polvo, entre las particulas de polvos y las bolas,
y entre las particulas de polvo y las paredes del molino. La fuerza de impacto es
directamente proporcional a la masa y velocidad de los medios de molienda.
Consecuentemente el ritmo del proceso y la accion de esta fuerza en las particulas
son una funcion directa del diametro efectivo y la masa del cuerpo de la molienda.
La fuerza de impacto varia mucho, debido al movimiento complejo de los medios de
molienda, a la variacion de velocidad de las bolas seglin su tamafio, y a la longitud
de la trayectoria de las particulas [8].

Las fuerzas de corte, desgaste y compresion son mas efectivas en polvos
finos para moler materiales duros y ductiles.

1.6.1 Objetivos de la molienda

La molienda de polvos es una técnica que puede ser empleada para diferentes
objetivos:

é Reduccion de tamafio de particula.

é Cambio de forma (hojuelas en el caso de materiales ductiles y suaves).

é Aglomeracion.

é Formacion de aleacion al estado de solido (aleacion mecénica).

& Mezcla de fases en estado solido.

& Modificacion, cambio o alteracion de las propiedades del polvo (densidad,
fluidez y endurecimiento).

é Obtencion de fases metaestables (fuera de equilibrio termodindmico) tal

como aleaciones amorfas, soluciones solidas sobresaturadas y estructuras
nanocristalinas.
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1.6.2 Parametros de molienda

El conocimiento de los parametros de la molienda permitira lograr un control
efectivo de los fenomenos que intervienen en el proceso y de esa manera obtener
polvos con caracteristicas deseadas. Algunos de los parametros de molienda son: la
velocidad de giro del molino, la superficie de las bolas, el material de las bolas, la
distribucion de tamafio de bolas y la cantidad de polvo a moler para una determinada
cantidad de bolas (relacion volumen de bolas / volumen de polvo (RVBP)).

1.6.2.1 Velocidad del molino

La velocidad del molino es una constante importante, ya que permite que
actten las fuerzas de colision y que se transmita la energia cinética entre dos 0 mas
elementos de molienda, actuando también las fuerzas de friccion entre los elementos
de molienda. Estas ultimas fuerzas son derivadas por el movimiento rotacional de
las bolas dentro del molino y el contacto de las paredes con las bolas.

Para un molino de bolas es importante conocer la velocidad a la cual alcanza
la velocidad de trabajo, es decir, la velocidad a la cual las bolas caen en forma de
cascada dentro del molino. Propiciando de esta manera la fractura y rompimiento de
las particulas. La velocidad depende del didmetro del molino.

La velocidad de trabajo generalmente se expresa en porcentaje de la
velocidad critica. Entiéndase por esta ultima, la velocidad del molino a la cual las
bolas se mantienen estdticas y en contacto con la superficie interna del molino
debido a la fuerza centrifuga. La relacion empirica de la velocidad critica es la
siguiente [9]:

42.305

I 'L. —
D
Donde:
V¢ = Velocidad critica (r.p.m.)
D = Diametro interno del molino (m)

Luego entonces, para un molino de laboratorio que tiene un diametro de 12.5
cm.

42305

Ve= =119.66

—

v.125
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La velocidad de trabajo empleada en el presente estudio fue de 110 rpm, la
cual corresponde a un 91.6% de la velocidad critica

1.6.2.2 Medios de molienda

Generalmente, el tamafio y la densidad de los medios de molienda
seleccionados son criterios determinantes en base a la deformacion y la resistencia a
la fractura que presenten estos. Para la seleccion de medios de molienda hechos de
materiales duros y fragiles, la resistencia a la fractura es el tnico criterio. Los
medios de molienda de tamafios grandes son usados en molienda para obtener
particulas grandes. Mientras que los medios de molienda de tamafios pequenos son
usados para molienda donde se desea obtener polvos ultrafinos o nanopolvos.

La seleccion del material de las bolas es importante. Aunque las bolas de
carburo de tungsteno son econdmicas para usar en pequefia escala en la molienda
experimental, pueden estar prohibidos en cuanto a costo para algunas operaciones a
gran escala. El acero inoxidable puede no estar disponible en grandes cantidades en
ciertos tamanos [4].

1.6.2.2.1. La superficie de las bolas

La superficie aspera y dura de las bolas es un factor importante en la
molienda, ya que la superficie muy &spera y una gran energia de friccion
incrementan la accion abrasiva. Las fuerzas de friccion ejercen una accion de
desgaste entre las particulas, reduciendo su tamano por atricion y produciendo
deterioro o desgaste en la superficie de las bolas.

1.6.2.2.2 Determinacion del tamafio méaximo de bola
Para determinar el tamafio maximo de bola en la molienda es necesario
conocer el tamafio promedio del polvo a moler asi como ciertos valores inherentes al

polvo pero también al molino. La relacion siguiente permite estimar el tamaio
maximo de bola para polvos de un tamafio del orden de micrémetros [9].

*254

o (Se )Jmi) Ve
f,-mf:\—,\\ — — | |
LK) L100(Cs W3.281%D )|

10
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Donde:

TMB = Tamafio méximo de bola (mm)

F = Tamafo de alimentacion del material (micrometros)

K = Constante para molienda en seco en circuito abierto cuyo valor es (335)

Sg = Gravedad especifica del material (gr/cm’)

Wi = Indice de trabajo del material (kw-h/ton c) para el caso de nuestro molino se
considera 14 para minerales.

Cs = Fraccion de la velocidad critica.

D = Diametro interior del molino (m)

1.6.2.2.3 Determinacion de la carga y distribucion de tamario de bola
Para un molino de bolas es muy importante determinar la carga de bolas ya

que de ello depende la cantidad de polvo que se va a moler. La relacion para
determinar la carga de bolas es la siguiente [9]:

1% % 0.2044

(B=—"Fr—
1000

Donde:

CB = Carga de bolas (Kg)

V = Volumen del molino (cm®)

p = Densidad del material de las bolas. La densidad del acero es 7.85 g/cm’.

Esta relacidon permitio calcular la carga de bola que se utilizé en los molinos
horizontales de bolas empleados en el presente estudio. La carga de bolas que se
empled en los molinos fue de 2.461 Kg.

La distribucion de tamano de bola es calculada por la siguiente relacion [9]:

_—

=)

11
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Donde:
Yx = Fraccién en peso de la bola con tamafio x
B = Didmetro maximo de bola (mm)

X = Didmetro de bola de tamafio x (mm)

La distribucion empleada en el presente estudio se muestra en la tabla 1.4:

Tabla 1.4 Distribucion de tamanios de bolas de acero para la molienda. [9].

"'?::)“" Pesn (%)
77 59,67
357 3358
.35 .75

1.6.2.3 Relacion Volumen Bolas/Polvo. (RVB/P)

La relacion volumen de bolas a volumen de polvo indica la cantidad de polvo
a moler en relacion con la capacidad de molienda del molino a partir del volumen de
bolas que se utilicen. Como ejemplo se calcula la cantidad de polvo de MoOs; para
una RVB/P de 90. Dicha relacion se representa de la siguiente manera:

RVB/P = Vol.Bolas
Vol.Polvo
Donde:
Vol. Bolas= M
p del acero

Vol. Polvo = Masadel polvo

p del material

Densidad del acero = 7.85 g/cm®
Densidad del MoOs = 4.69 g/cm®
Densidad del MoO, = 6.47 glcm®
Densidad del MoO, a un 25% = 5.143 g/cm®
Densidad del MoO, a un 50% = 5.584 g/cm®
Densidad del MoO, a un 75%= 6.027 g/cm®

12
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Masa de bolas = 2461.9 gr.

p del acero = 7.85 s 3
Cm

Masa del polvo = X gr
pdel Mo0Q; = 4.69 Bty

! em?

RVB/P de 90 =

313.6178cm® = 4695/
CIm= __
= 16.34 gr.
90

Masa del polvo en gr.=

La tabla 1.5 muestra las distintas RVB/P utilizadas durante la

experimentacion y su masa de polvo correspondiente.

Tabla 1.5 Resultados del calculo de la masa del polvo a moler.

Mo03+% val. de Mo0; con
Mol “RUB/Pde 80

RVB/P PESO (gr) (%)Mol; PESO (gr)
30 16.337 Ta 4,084
G0 24.503 all 8.168
30 49 25 0.634

lald .89 (%)Mol, PESO (gr)
Mol, 7o 6.903
RVB/P PESO (gr) al 11.268
124 16.337 25 12.257

1.7 Mecanismos del proceso de molienda

Los cambios en la morfologia y tamafio de la particula que ocurren durante la
molienda de polvos son producidos por uno o mas de los mecanismos de
microforjado, fractura y agregacion [4]. El predominio de cada uno de tales
mecanismos dependera tanto de los parametros de molienda como de las
propiedades mecénicas del polvo a moler.

13
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El proceso inicial predominante durante la molienda es la compresion de
particulas por impacto con los medios de molienda (microforjado). Las particulas
individuales o grupos de particulas son repentinamente impactadas por los medios
de molienda con poco o ninglin cambio en la masa. [4]

Después de un periodo de molienda, las particulas individuales se deforman,
iniciando el agrietamiento, y finalmente ocurriendo la fractura. La formacion de
fisuras, grietas o defectos en las particulas facilitan la fractura. Las fisuras que
contienen las particulas de forma irregular y esponjosa facilitan la compresion.
Algunos metales como Sb, Bi, Si, Mg, Cr y aleaciones intermetélicas fragiles tales
como Cu-Al, Al-Mg y P-Cu pueden ser molidas facilmente. [4]

La formacion de agregados de particulas puede ocurrir por soldadura en frio
o interaccion mecanica (agarre mecanico) de superficies rugosas.

El mecanismo de molienda para particulas ductiles lo describe Carl C. Koch
[4], el cual consiste de una etapa inicial de microforjado donde las particulas son
deformadas en ausencia de soldadura en frio y fractura. El estado secundario
corresponde a la fractura de las particulas por un mecanismo de falla por fatiga y/o
por la fragmentacion de hojuelas endurecidas, generando por este mecanismo,
fragmentos que pueden continuar reduciéndose en tamafio. Cuando la fractura
domina, el papel del microforjado en la molienda deja de ser importante.

Las particulas altamente deformadas (particularmente hojuelas en el caso de
polvos ductiles) se fragmentan en particulas mas finas, debido a esfuerzos de
acoplamiento entre particulas finas. Estas tultimas forman agregados (particulas que
consisten de muchas particulas mas pequenas fuertemente unidas por soldadura en
frio). Eventualmente en la molienda, dichos agregados son continuamente
deformados, microforjados y fragmentados hasta alcanzar un equilibrio de
formacion y fragmentacion de dichos agregados en presencia de esfuerzos. [4]

Cuando la soldadura en frio que ocurre entre particulas es el proceso
dominante, se forman agregados que pueden alcanzar tamafios del orden de
milimetros. Cuando la etapa dominante es la fragmentacion, se alcanzan tamafios de
particula del orden de nandmetros. Es importante mencionar que la formacion por
soldadura en frio de agregados, es un proceso no adecuado para la obtencion de los
nanopolvos. El predominio de cada una de las etapas depende de la naturaleza
misma del material a refinar, pero también de otras variables de proceso
importantes, tales como, la cantidad y el tipo de aditivo o agente de control, asi
como la cantidad de polvo a moler. [4]

14
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CAPITULO 2
Antecedentes

Trabajos acerca de la molienda de polvos de 6xidos de molibdeno se han
llevado a cabo en la universidad auténoma del estado de hidalgo.

En la tesis de ingenieria industrial de Antonio Trejo Osorio [10] se determino
la relacion volumen bolas/polvo (relacion de volumen de bolas y volumen del polvo
a moler) efectiva de molienda, empleando un molino horizontal de bolas de 48 cm
de didmetro para la obtencion de nanoparticulas de MoO; con una minima
contaminacion de hierro. Las relaciones volumen bolas/polvo efectivas fueron de 27
para un tiempo de 2.5 h de molienda, asi como de 91 y 60 para un tiempo de 0.5 h
de molienda. La contaminacion de hierro detectada fue menor que 0.05 % peso. La
cantidad méxima de polvo a moler de manera efectiva fue de 3.116 kg usando la
relacion volumen bolas/polvo de 27.

En ese mismo trabajo se observo una reduccion quimica de MoO; a MoO,
durante la molienda usando como agente de control alcohol comercial empleando
una relacion volumen bolas/polvo de 120.

En la tesis de Fredy Eli Tapia Pineda [11] Se obtuvieron nanoparticulas de
MoO; por molienda con tamafios del orden de 300 nm a partir del uso de agente de
control (metanol). El tiempo de molienda para alcanzar tales tamafnos fue de 20
horas. Se observd que la contaminacion de Fe en los polvos molidos en seco y en
hamedo fue de 0.13 % peso y de 1.21 % peso respectivamente.

15
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CAPITULO 3
Experimentacion

3.1 Materia prima

Para el desarrollo de la experimentacion en esta investigacion, se hizo uso del
siguiente material:

é Trioxido de Molibdeno (MoOs). Polvo grado comercial (alta solubilidad)
proveniente de la compafiia Molymex, ubicada en el estado de Sonora,
Meéxico. El polvo fue comprado en latas de 12.5 kg. La pureza reportada por

el proveedor fue de 99.44 %.

é Dioxido de Molibdeno (MoQO,). Polvo obtenido por reduccion térmica de
polvo de MoO;. Polvo proporcionado por el tesista Carlos Viveros Ledn
(“Estudio de la molienda de 6xidos de molibdeno por termogravimetria con
hidrégeno”, Trabajo de investigacion en proceso, UAEH, 2008.)

é Alcohol etilico grado técnico comercial 96° para el lavado del molino.

3.2 Equipo Experimental

Durante el desarrollo de la experimentacion se utilizéd el siguiente equipo y
herramientas de trabajo.

3.2.1 Molino horizontal

Se utilizaron 6 molinos horizontales de bolas de acero inoxidable AISI 304.
Sus dimensiones de 12.5 cm didmetro y 12.5 cm de profundidad. (Ver figura 3.1). El
molino presentd un sistema hermético, consistente en un sello “o-ring” de
elastomero, que permite cerrar la tapa por medio de tornillos sin presentar fuga.
Cada molino emple6 2.461 kg de bolas de acero endurecido superficialmente de tres
diferentes didmetros.
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Figura 3.1. Molino horizontal de bolas.

3.2.2 Mesa de rodillos

Se empled una mesa de rodillos para molino de bolas, marca Boston Gear,
modelo DCX PLUS, con motor reductor de 0.5 Hp y velocidad maxima de 750 rpm.
(Figura 3.2).

Figura 3.2. Mesa de rodillos para molino de bolas.

3.2.3 Balanza analitica

Se utilizd una balanza analitica, para medicién de la cantidad de polvo a
moler. La precision de la balanza fue de 0.01 gramos (Ver figura 3.3).

Figura 3.3 Balanza analitica.
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3.3 Equipo de caracterizacion

Este tipo de equipo se empled para determinar el tamafo y forma de particula
asi como el grado de contaminacion de Fe en los polvos.

3.3.1 Analizador de tamafio de particula (ATP)

Este equipo determina la distribucion de tamaino de particulas suspendidas en
liquido de acuerdo al principio de dispersion de luz. Se utilizé un analizador de
tamafio de particula marca Beckman & Coulter, modelo LS 13320, mostrado en la
figura 3.4.

Figura 3.4 Analizador de tamaiio de particula.

3.3.2 Microscopio electronico de barrido (MEB)

Este equipo se empled para obtener micrografias de los polvos y poder
observar forma y tamafio. Se utiliz6 un MEB marca Jeol, modelo JSM6300 (ver
figura 3.5). En el MEB se realiz6 también analisis quimico por espectrometria por
dispersion de energia (EDS). EI EDS se emple6 para determinar la composicion
quimica de los polvos en forma semicuantitativa principalmente para conocer el
grado de contaminacion de Fe en los polvos.

Figura 3.5 Microscopio electronico de barrido.
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3.3.3 Microscopio Electronico de Transmision (TEM)

Equipo con el cual se obtiene micrografias por microscopia electronica de
transmision, se utilizo un TEM marca EZEIZZ EM 10C, El equipo consta de una
columna, paneles de control, dos bombas mecanicas de vacio, bomba de difusion,
re-circulador de agua, requiere de una conexion a tanque de gas Nitrogeno puro y
seco comprimido con regulador.

Figura 3.6 Microscopio electronico de trasmision.
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3.4 Desarrollo experimental

El esquema de la figura 3.7 muestra el desarrollo del presente trabajo.

Deteminacian de
condiciones efectivas de
rmolienda de dxidos

SUAveS

hateria Prima

* Mo, (99.4% peso)
* Mo, (99% peso)

_ 1 1

Determinacion de RVE/P efectiva v tiempﬁ
de molienda minimo

{Maxima refinamisnto de tamafio de particula)
{Minima contaminacion de Fe)

Caracterizacion
* Molienda de Mo Q5 .
RWEBF de 20,80, 90 y 150 '!'-’«ﬂa“Z?dDr de
Tiermpos de 05 a 16 hrs. _/ gzmzﬂ?adﬁ
(Difraccidn laser)
l’ *[icroscopia
f .. ; Electrinica de
Aplicacion de RVE/P efectiva

Barrido

® Dolienda de HoOs

* Nlolienda de WoO3+X%vol MoOz (X=25,50 v 75)
Tiempos de 0.5 a 16 hrs.

Figura 3.7 Diagrama de flujo del desarrollo experimental.

Se determinan primeramente las condiciones efectivas de procesamiento
(RVB/P y tiempo) usando solo polvo MoO;. Tales condiciones efectivas son
posteriormente aplicadas en polvos de MoO, asi como en mezclas de ambos 6xidos.
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3.4.1 Descripcion de la molienda

Los polvos a moler son pesados en la proporcion adecuada de acuerdo a su
RVB/P seleccionada. Después los polvos son introducidos en un molino
conteniendo las bolas. Posteriormente, el molino se tapa cuidando que el sello de
elastomero “o-ring” sea colocado en la boca del molino correctamente. Enseguida,
el molino se coloca en la mesa de rodillos a una velocidad de 110 rpm. Una vez
terminada la etapa de molienda, lo que continua es extraer el polvo molido, el cual
se recupera en dos fases. En la primera fase, se vacian las bolas junto con el polvo
en una coladera, colocando un recipiente por debajo. Se realizan movimientos
circulares y uniformes para que las bolas friccionen entre ellas y liberan el polvo
adherido a las mismas. En la segunda fase, se recupera el polvo de la pared y de la
tapa del molino. Por ultimo se almacena el polvo en un portamuestras previamente
etiquetado para su correspondiente andlisis, ATP, MEB, y EDS. En la molienda se
trabaja a temperatura ambiente. Todo lo anterior se esquematiza en la figura 3.8.

MOLIEMDA DE POLYW O
Moy, MoCz v MEZCLAS DE AMBOS
v

Pesar palvos deacuerdo a la RVBWP
zeleccionada

N

Se agrega polvo & maling conteniendo balas

L

Cerrar moling y walvula

Malienda & 110 rpm en la mesa de rodillos v
tiempo de malienda definido

¥

Abrir el molino

(l Recuperacion de pako ||

L 4

Balas Paredes vy tapa del molina

Recuperar v almacenar pokos en
portamuestras para su andlizis

Lavar con akcohol comercial el maling v
holas para su w0 posterior

Figura 3.8 Descripcion del proceso de molienda.
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3.4.2 Descripcion de la Caracterizacion

3.4.2.1 Analisis de tamafio de particula (ATP)

Las pruebas de tamafio de particula se realizaron con el equipo analizador de
tamafio de particula (ATP). Las muestras de polvos se dispersaron con agua
destilada y se agitaron por un tiempo aproximado de 10 minutos, finalmente se
llevaron al equipo para su analisis. Con los resultados obtenidos se construyeron
curvas de didmetro mediano contra tiempo de molienda. Para mediciones de tamafio
de particula menores a 0.4 pum, el ATP requiri6 de informacion de la muestra
referente al Indice de Refraccion (IR) a diferentes longitudes de onda. El IR esta
compuesto por una parte real y otra imaginaria. La parte real es el indice de
refraccion que se encuentra reportado generalmente para los diversos materiales. La
parte imaginaria del IR se refiere al grado de absorbancia del material y este dato se
obtiene de usar un espectrofotometro de ultravioleta visible. La tabla 3.1 muestra los
valores de IR utilizados para los diversos materiales estudiados en el presente

trabajo.
Tabla 3.1 Valores de IR utilizados para MoO; y MoO,y las mezclas.

Material IR parte real | Longitud de IR parte
onda (nm) imaginaria
4al 0.72956
EO0 042578
Mall3 20511z} 750 0.30462
300 0.20735
4al 0.72956
GO0 0.42578
Mal, 200 750 0.30467
300 020375
4all 012623
EO0 0.22778
_co
Mo03-25%vol Mol; 21 750 0.2202
300 0.2573
43l 0.24672
GO0 0.33782
o
MaD3-50%val Mal; 2l 750 0.34BER
300 0.39334
4all 0.17143
EO0 027783
_7co
Maol3-7a%val Mol 2 750 0.27169
300 0.3136l
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3.4.2.2 Microscopia electréonica de barrido (MEB)

Los diferentes polvos de MoO; fueron observados en el MEB a 20 kv para
identificar su forma y tamafio. El proceso para observar las muestras consistié en
tomar un portamuestras de bronce con una cinta de grafito adherida donde se colocd
el polvo lo mas disperso posible, posterior a la dispersion existe un recubrimiento de
oro, Finalmente son llevadas al equipo para su analisis.

3.4.2.3. Andlisis de contenido de Fe (EDS)

Las pruebas de contenido de Fe se realizaron en el EDS del MEB. El MEB
tiene un detector de rayos x lo cual permite la identificacién solo de elementos asi
como también de su contenido en la muestra. El andlisis es considerado
semicuantitativo.
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CAPITULO 4
RESULTADOS Y DISCUSION

4.1 Determinacion de condiciones efectivas de molienda para
polvo de MoO; (RVB/Py tiempo de molienda)

La figura 4.1 muestra las curvas de distribuciéon de tamano de particula
(frecuencia relativa basadas en el volumen de las particulas) de los polvos de MoO;
molidos por diferentes tiempos, empleando diversas RVB/P’s. También se muestra
en la misma figura la curva de distribucion de tamafio de particula para el polvo de
MoO; sin moler (0 horas) para efectos de comparacion.
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Figura 4.1 Curvas de distribucion de tamariio de particula para polvos de MoOj; molidos por diferentes
tiempos y a diferentes RVB/P's. Se muestra también la curva de distribucion para el polvo sin moler (0 h).

En general, los polvos molidos presentan curvas de distribucion pequefia y
ancha, en contraste con el polvo sin moler, el cual presenta una curva de distribucion
alta y angosta. Se observa claramente que los polvos molidos con RVB/P’s iguales o

24



“Molienda de oxidos suaves” Resultados y Discusion

mayores a 60 presentan el limite maximo de tamafio de particula (LMTP)
aproximadamente igual a 100 um. Este LMTP nos dice que todo el polvo tiene un
tamafio menor a ese valor. El polvo sin moler tiene un LMTP de alrededor de 250
pm. el LMTP méas pequeiio observado en las curvas de distribucion es de 30 pum
para polvos molidos por 0.5 horas con RVBP’s de 60 y 150, y polvo molido 16 h
con RVB/P de 90.

Otro criterio posible para decidir qué RVB/P y tiempo de molienda son
efectivos para la molienda de MoOj; podria ser el Didmetro Mediano (D50). E1 D50
es un valor representativo de la poblacion de particulas e indica que el 50% volumen
de particulas se encuentran debajo de su valor. El D50 es conocido a partir de las
curvas de distribuciéon acumulativa de tamafio de particula, las cuales se muestran en
la figura 4.2.
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Figura 4.2 Curvas de distribucion de frecuencia relativa acumulativa para polvos de MoOj; molidos por
diferentes tiempos y con diferentes RVB/P’s. El D50 se indica con lineas rectas solo para polvos molidos por
0.5 h y para polvos sin moler.
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Se puede observar en esa figura que el valor mas pequeio de D50 es el
obtenido para polvos molidos por 0.5 h para todas las RVB/P’s. Dicho valor se
encuentra entre 2.5y 5 um.

Lo anterior se observa mas claramente en las graficas de D50 contra tiempo
de molienda, tal como las mostradas en la figura 4.3.

100 MoO

3

—RVB/P 30
—O—RVB/P 60
—O—RVB/P 90
—A—RVB/P 150

0 I 2 I 4 I 6 I 8 I 10 I 12 I 14 I 16
TIEMPO DE MOLIENDA (HRS)

Figura 4.3 Curva de D50 contra tiempo de molienda para polvos molidos a diferentes RVB/P’s

Se puede observar en esa figura que para todas las RVB/P’s el tiempo de
molienda de 0.5 horas es el tiempo en el cual se presentan los D50 mas pequenios.

A partir de los valores minimos de LMTP y D50, se pueden establecer los
valores de RVB/P y tiempo efectivos para la molienda de MoOs;. La RVB/P para
moler polvo de MoOj; se vuelve efectiva cuando es mayor de 60 debido a que tanto
el LMTP como el D50 son minimos a partir de ese valor. El valor maximo estudiado
de RVB/P fue de 150, por lo que se supone que hasta ese valor se tiene
conocimiento de que la molienda es efectiva. Por otro lado, el tiempo de molienda se
considera efectivo a 0.5 h porque a ese tiempo se alcanza el tamafio de particula mas
pequenio.

Comparando los valores de D50 obtenidos de polvos molidos de MoO; con
los obtenidos en un trabajo anterior [11] se puede decir que hay un efecto importante
del uso de agente de control. En ese trabajo se molid polvo de MoO; utilizando
metanol como agente de control en una relacion sélido-liquido (%vol.) de 70-30. La
RVB/P utilizada fue de 112. La figura 4.4 muestra los resultados de ATP de este
polvo. Se observa en la curvas de frecuencia relativa que la molienda de 20h alcanza
un LMTP menor a 3 um. El polvo molido a ese mismo tiempo presenta un D50 de
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alrededor de 300 nm (0.3 pm) tal como se aprecia en la curvas de frecuencia relativa
acumulativa de esa misma figura. El valor mas pequefio de D50 obtenido en polvo
de MoO; molido sin agente de control, tal como se hizo en el presente trabajo, fue
de alrededor de 2.5 um.
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Figura 4.4 Curvas de distribucion de tamaiio de particula para polvos de MoOj; molidos por diferentes
tiempos y a una RVB/P de 112. Se muestra también la curva de distribucion acumulativa [13]

Por lo anterior, el uso de metanol en la molienda de 6xidos suaves es
importante y sera considerado en trabajos posteriores.

Para efecto de tener una mayor comprension del proceso de molienda es
necesario conocer la forma de la particula, ademés se vuelve importante corroborar
los resultados de tamafio particula, discutidos anteriormente. Por lo anterior, en la
figura 4.5 se muestran fotomicrografias de los polvos obtenidas por MEB. En esa
figura se muestra polvo de MoO; sin moler y molidos a una RVB/P de 60 a
diferentes tiempos.

Las particulas sin moler estan compuestas de pequefias lajas o laminillas (Ver
figuras 4.5-A-D). Con tiempos de molienda tan cortos como 0.5 h, las particulas son
fragmentadas facilmente, liberando las particulas que poseen forma laminar (Ver
figura 4.5-E). Posterior a ese tiempo de molienda, las particulas son aln
fragmentadas para formar agregados y aglomerados de particulas con forma
irregular (Ver figuras 4.5-H-F).

La figura 4.6 presenta micrografias de microscopia electronica de transmision
que muestran que los agregados de particulas estan compuestos atn de particulas de
forma laminar pero de tamafios del orden de unos cuantos nanémetros. También se
demuestra que la forma del MoO; se conserva independientemente de las
condiciones de molienda que este sufra. (Ver figuras 4.6)
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", 20

UREH

Figura 4.5. Imagenes obtenidas por MEB de polvo de MoOs. A, B, C, D) polvo sin moler (0 h). Polvo de
MoO;molido a una RVB/P de 60: E) 0.5 h, F) 2h,G) 4 hy H) 16 h.
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Figura 4.6. Micrografias obtenidas por microscopia electronica de transmision de polvo de MoO3 molido a
una RVB/P de 90 por 4 h.
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4.2 Determinacion del grado de contaminacion de hierro en el
polvo de MoO; durante la molienda

Los resultados de contaminacion de hierro en el polvo de MoO; molido por
diferentes tiempos, empleando las diferentes RV B/P’s, son mostrados en la tabla
4.1. El polvo inicial, mostrado como de cero horas de molienda contiene 0.244 % en
peso de hierro. El valor nominal reportado por el proveedor fue de 0.5 % en peso.
Los polvos de MoO; molidos por diferentes tiempos con las RVB/P’s de 150 y 90
presentan similares valores de contaminacion de Fe que los determinados en el
polvo sin moler. Es decir, practicamente la molienda de polvos de MoO; no
introdujo contaminacién de hierro. Se observa una contaminaciéon maxima
aproximada de = 0.03 % en peso de hierro, debiéndose posiblemente a factores del
proceso de medicion tales como el muestreo, la variacion de medicion del EDS o la
preparacion de muestras para el analisis. No se determiné la contaminacion de Fe en
el polvo molido con la RVB/P de 60 y 30 debido a que dichas relaciones presentan
la mayor cantidad de polvo a moler de las cuatro relaciones, por lo que se espera que
tampoco se contaminen de Fe.

La no contaminacion de los polvos de MoO; durante la molienda, aun a
tiempos largos y RVB/P’s altas, es una clara indicacion de que no existe desgaste de
los medios de molienda. Esto es principalmente debido a la naturaleza de los polvos
ya que son considerados “suaves”.

Tabla 4.1 Andlisis quimico obtenido por EDS en polvo de MoOj; inicial y molido.

Felagnatmen | [OEGE | g6y
{horas)
] 1334
) 1734
1 ; 1748
F 1245
i .23
ol 4 0245
F D25
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4.3 Refinamiento de tamario de particula de MoO, usando una
RVB/P > 124

La RVB/P efectiva de molienda encontrada para MoOs;, se utilizdo en la
molienda de MoO, debido a que este polvo también es un material fragil y suave
como el MoOs. Se escogié una RVB/P de 124. Considerando que 16.33 gramos
corresponden a una RVB/P DE 90 para MoOs, pero también a una RVB/P de 124
para MoO,.

La figura 4.7 muestra las curvas de distribucion de tamainio de particula asi
como sus correspondientes curvas de frecuencia relativa acumulativa. Para efectos
de comparacion también se presentan las curvas de MoQO, sin moler. De las curvas
de distribucion se puede observar que todas las curvas muestran un pico no
traslapado y bien definido en tamafios pequefios. Tal situacion no es posible
explicarla tan solo con analisis de tamafio de particula. Es probable que el uso de
otra técnica como microscopia de transmision ayude a aclarar el porqué de la
presencia de dicho pico a tamafios nanométricos, dejando pendiente dicha
caracterizacion para trabajos posteriores.

La curva del polvo molido por 0.5 horas muestra un LMTP de
aproximadamente 10 pm. El D50 mas pequefio, determinado de la curvas de
frecuencia relativa acumulativa, correspondi6 al polvo molido por 0.5 horas, siendo
de alrededor de 4 um. El D50 para el polvo de MoO, sin moler fue de 67. (Ver
figura 4.7)

MoQ, RVB/P 124

44 —DO—16hrs
—O—28hrs
—7—4 hrs
——2 hrs
—+—0.5hrs
—X—0 hrs

Volimen (%)

T
0.01 0.1 1 10 100
Tamafio de Particula (um)

60 -

Volumen (%)
&
!

N
=1
)

=3
)

-4 MeO, RVB/P 124

—{1—16 hrs

1 —o—s8nrs

—7—4 hrs
——2hrs
—+—0.5hrs

—¢—0 hrs

A

0.01

01

T T T T
1 10 100 1000
Tamafio de Particula (um)

Figura 4.7 Curvas de distribucion de tamario de particula y de frecuencia relativa acumulativa para polvos
de MoO2 molidos por diferentes tiempos y a una RVB/P de 124.
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En la figura 4.8 se muestran fotomicrografias obtenidas por MEB de MoQO,,
las cuales apoyan los resultados de ATP discutidos anteriormente. En la figura 4.8-A
se muestra el polvo inicial de MoQO,, estando compuesto de agregados. Dichos
agregados a su vez estan formados de particulas de forma irregular del orden de 10
um (ver figura 4.8-B). En las figuras 4.8- C y D se muestra polvo molido por 0.5 y
16 horas en los cuales se observan la presencia de una gran cantidad de particulas
muy finas de tamafio cercano o menor a 1 pum. La morfologia de las particulas es
irregular.
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Figura 4.8 Micrografias obtenidas por MEB de polvos de MoO, molidos a una RVBP de 124 y por diferentes
tiempos, Ay B) 0 h, C) 0.5h,D) 16 h

4.4 Refinamiento de tamafio de particula de MoOs;+ XMoO, (X
= 25,50y 75% vol.) usando una RVB/P > 90

En este trabajo ya se han determinado las condiciones de refinamiento de
tamafio para los 6xidos como MoO; y MoO,, En la presente seccion se muestran los
resultados para las mezclas de estos dos materiales.
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Las moliendas de mezclas de MoO; y MoQO; se realizaron a una RVB/P de 90
por diferentes tiempos. La figura 4.9 muestra solo las curvas de distribucion de
tamafio de particula para las tres mezclas. Para efectos de comparacion también se
muestran las curvas de polvos sin moler de MoO;y MoO..
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Figura 4.9.- Curvas de distribucion de tamario de particula para las mezclas de MoO; y MoO; en diferentes

proporciones, molidos a una RVB/P de 90 por diferentes tiempos. Se muestran también las curvas de polvos
sin moler.

Resulta evidente que la mezcla de polvos favorece al refinamiento de

particula. Las mezclas con 50 y 75 % Vol. de MoO, presentan ambas un LMTP de
3 um. Lo anterior es posiblemente debido a que un 6xido actia como agente de
control en la molienda del otro 6xido y viceversa.
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Un hallazgo no esperado fue la presencia de picos en lugar de una sola curva
para las mezclas con 50 y 75 % vol. de MoO,. Se observan tres picos para ambas
mezclas con valores modales de 70 nm, 320 nm y 1400 nm. Otro hecho interesante
es que esos valores modales son independientes del tiempo de molienda a partir de
0.5 horas. Ademas, tales picos son angostos y altos, lo que resulta inusual en polvos
molidos. Dicho fendbmeno requiere de investigacion adicional.

La figura 4.10 muestra las correspondientes curvas de frecuencia relativa
acumulativa de las mezclas.
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Figura 4.10.- Curvas de frecuencia relativa acumulativa de tamario de particula para las mezclas de MoOj; y
MoQO; en diferentes proporciones, molidos a una RVB/P de 90 por diferentes tiempos. Se muestra también la
curva de polvo sin moler de MoO;.
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El valor de D50 mas pequefio encontrado fue para las mezclas de 50 y 75
%vol. de MoO,, el cual fue de 1.2 um. A partir de esas curvas también se puede
determinar el %vol. que corresponde a los picos con valores modales de 70 y 320
nm, siendo de 12%vol y de 26%vol respectivamente. Estos volimenes serian los que
se conseguirian de cada tamafio de polvo si se utilizard la sedimentacion.

El tiempo de 0.5 h se mantuvo como el tiempo mas corto para obtener el D50
mas pequeiio para cada mezcla.

Micrografias obtenidas por MEB de la mezcla con 75%vol de MoO, se
muestran en la figura 4.11. Las otras mezclas mostraron micrografias similares. Se
observa que el polvo se encuentra aglomerado y que, hay una gran presencia de
particulas submicrométricas (menor a 1 um). La morfologia de las particulas es
irregular.
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Figura 4.11 fotomicrografias obtenidas por MEB de las mezclas MoOs;-75Vol% MoO,. Ay B) 0.5 hrs. C) 4
hrs. D) 16 hrs.
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Conclusiones

La molienda de polvos de MoO3 y MoO; se vuelve efectiva cuando se trabaja
a una RVB/P de 60 o mayor. El valor maximo de RVB/P estudiado fue de 150.
Ademas, el tiempo mas corto encontrado para moler ese polvo es de 0.5 horas.

El uso de mezclas de 6xidos permite alcanzar tamafios de particula mas finos
que si se moliera un solo 6xido. Este efecto se puede entender como si uno de los
oxidos en la mezcla actuara como agente de control.

Los resultados de analisis de tamafo de particula de mezclas de polvos
molidos de 50 y 75% vol. de MoO, presentan 3 picos angostos y altos en lugar de
una sola curva ancha y pequefia. También se observa que cada uno de los picos son
independientes del tiempo de molienda en cuanto a su posicion en la grafica de
distribucion de tamafio de particula. Esto es inusual en polvos molidos, requiriendo
investigacion posterior.

Las mezclas de MoO, y MoOj; que presentan mayor efectividad de molienda
son las de 50 y 75 % vol. de MoO..

La contaminacion de Fe en las moliendas mecanicas fue minima para todas
las condiciones de procesamiento. Este hecho se debid principalmente a que los
polvos, por su naturaleza “suave”, evitaron cualquier desgaste de los medios de
molienda.
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Temas de estudio surgidos del presente trabajo

é Reduccion de tamafio de polvos de MoO, y MoO; empleando las condiciones
encontradas en el presente trabajo pero utilizando agente de control como
metanol. Se espera lograr un D50 en el orden de 300 nm.

é Estudio por microscopia electronica de transmision para explicar la presencia de
picos angostos y altos en lugar de una sola curva de distribucién de tamafio de

particula en las mezclas molidas de polvos, asi como en polvo molido de MoO..

é Sedimentacion de las mezclas de polvos molidos donde se observaron tres picos
angostos y altos para obtener polvos con un solo valor nanométrico modal.
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Glosario

Absorbancia: Medida de la cantidad de luz que absorbe un material, la cual varia de
acuerdo a la longitud de onda de la luz incidente.

Aglomerado: Particulas unidas débilmente por adhesion mecanica o por la
interaccion molecular (fuerzas de Van Der Waals).

Agregado: Particulas unidas en su superficie por enlaces atomicos (por ejemplo,
soldadura en frio).

Nanometro (nm): Unidad de longitud equivalente a una mil millonésima parte de
un metro 6 10” metros.

Nanoparticula: Particula que cuenta con una o mas dimensiones en el rango de los
100 nm.

Oxidos suaves: En este trabajo se considera como 6xidos suaves aquellos que tienen
una dureza mobhs inferior a 5.

Particula: En materia sOlida, una unidad conveniente o identificable de una
subdivision presente, ordinariamente aplicada para materiales no consolidados o
para suspensiones. Puede ser un cristal, un fragmento molido u otro aglomerado
pequeno.
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