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San Agustin (De Trinitate)

INTRODUCCION.

La deteminaci6n de la porosidad de una muestra estd intimamente relacio-
nada con la medicién de sus densidades verdadera y bruta. Fn el presente trabajo
se han puesto a punto los métodos para obtenerlas, los cuales se discuten en el

apartado 1. '

Inicialmente se intentd determinar las densidades mediante mediciones nic-
nanétricas debiendo dejarse de lado este método por la gran dispersién de valo-
res obtenidos (apartado 2). Se ensayd después el método de Arquimedes con resul-
tados satisfactorios (apartado 3). Se determinaron asi la densidad de muestras
de zinc con impurezas de plomo, la densidad del aluminio’puro, la de zinc oxida-
do en polvo con el objeto de conocer en detalle el método para determinar densi-
dades verdaderas (apartado 4) y, finalmente, se puso a punto la técnica para
la determinacién de densidades brutas a través del método de la pelicula de

parafina (apartado 5).



I - MFTODOS PARA MEDIR LA POROSIDAD.
1.1 - PULIDO.

En muchos casos para determinar la porosidad de una muestra el mejor
método es usar secciones pulidas con andlisis (metalografico) lineal o de
érea(1). Este es un método efectivo para porcelanas, refractarics y abrasivos.
Las principales cdificultades con esta técnica han surgido de muestras relati-
vamente blandas que son dificiles de pulir y ruestras en que los granos tien-

den a salirse perdiendo asi precisién en los resultados.
1.2 - DEFINICION DE LA POROSIDAD.

Para definir 1la porosidad total conviene saber gué son la densidad bru-

ta y la densidad verdadera. Se define la densidad bruta

d Peso total
a)

voluren total incluyendo poros

¥ la densidad verdadera

d = Peso total

v .
volumen de sélido

Por 1o tanto 1a porosidad es:
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1.3 - METCDOS PARA DETERMINAR LA DENSIDAD VERDADEPA.

a) La densidad verdadera puede determinarse fiacilment:e para un material
de una fase pero no es tan ficil para un rmaterial de varias fases. Para un sé-
lido cristalino la densidad puede ser calculade a partir de la estructura cris-

talina y de la constante de red pues el peso atémico de cadla constituyente es

conocido.



b) Para vidrios y cristales simples la densidad verdadera puede ser deter-
minada pesando el material en aire y luego suspendiéndolo en un liquido, deter-

minando el volumen por ¢l método de Arquimedes.

c) Para mezclas complejas y s6lidos porosos la muestra debe ser pulveriza-
da hasta que no haya poros cerrados residuales y la densidad se determina luego
por el método del picnémetro. La muestra es puesta en un recipiente picnométri-
co de volumen conocido y es pesada. Luego se agrega liquido para dar un volumen
conocido de liquido mis s6lido y se toma otro peso. Para asegurar la penetra-
cién del liquido entre todas las particulas, la muestra y el ligquido deberdn
ser hervidos. La diferencia en peso obtenida da el volumen del liquido: este

es sustraido del volumen del picndmetro total para dar el volumen de muestra

del s6lido del que puede ser calculada la densidad.
1.4 - METODOS PARA DETERMINAR LA DENSIDAD BRUTA.

La densidad bruta incluye el volumen total de sélido mis los poros.
a) Para algunas muestras esto puede ser hecho midiendo las dimensiones de
las muestras y calculando el volumen.
b) Para muestras mds pequefias la densidad bruta puede ser determinada mi-
diendo el peso de mercurio (o de cualquier otro liquido no humectante que no
penetre los poros) desplazado por la muestra con un medidor de volumen de mer-
curio o la fuerza requerida para sumergir la muestra (método de Arquimedes).
c) Para muestras pequefias la densidad bruta puede también determinarse ca-
lentando la muestra con una pelicula impermeable tal como parafina. El peso
del film es medido por diferencia asi que el volumen de la pelicula es cono-
cido. Luego el volumen de la muestra mds la pelicula puede ser determinado por

el método de Arquimedes y el volumen de la muestra medido por diferencia.



I.5 - POROSIDAD ABIERTA, CERRADA Y TOTAL.

Se entiende por porosidad abierta la constituida por aquellos poros
que comunican con el exterior. Porosidad cerrada es la consituida por poros
que no comunican con el exterior. Y norosidad total es la suma de la porosi-
dad abierta mis la cerrada.

La porosidad abierta puede determinarse midiendo la densidad de la
muestra por el método del picnémetro o el de Arquimedes y la densidad bruta
por el método de la pelicula de parafina. También puede hallarse la distribu-
cién de porosidad abierta por el método del apartado I.6.

La porosidad total puede hallarse determinando primeramente la densi-
dad bruta ée las muestras y luego pulverizdndola y determinando su densidad
verdadera por el método del picnémetro o el de Arquimedes transformando asi
todos sus poros abiertos llenebles con liquido.

La porosidad cerrada de una muestra puede determinarse midiendo la po-

rosidad abierta, luego la total y sustrayendc la primera de la segunda.

El prescnte trabajo se dirige a la determinacién de porosidades totales.

1.6 - POROSIDAD ABIERTA.

En el método de mercurio, por ejemplo, la muestra es colocada en un
recipiente y evacuado y luego el mercurio es admitido y se le aplica presién.
l.a presidn necesaria para forzar el mercurio en una capilaridad depende del
dngulo de contacto y la tensién superficial. Estd dada por:

p .4y cos® . 14
d

P : presién (kg/m?)
d ; didmetro de los poros (micrones)=
v @ tensién superficial del mercurioc

6 : angulo de contacto (140° para 6xidos).
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Cuando 1la presién aumenta los poros de menor tamafio son llenados. Su can-
tidad se mide por el decrecimiento del volumen aparente de mercurio mds muestra.
E1l resultado es una distribucidn de tamafios de poros abiertos caracteristico de
un material particular. Tamafio de poros abiertos para porosidad abierta varian
desde menos que un micrén ( arcilla ) al rango del milimetro (para algunos

refractarios).
IT - METODO DEL PICNOMETRO PARA DETERMINACION DE DENSIDADES.

II.1 - Se intentd poner a punto el métode del picndémetro para obtener densida-

des totales. El método consiste en:

aj Pesar el sdélido: PS
b) Pesar el picndmetro lleno de liquido mids la ruestra: P+ PS
c) Pesar el picnémetro lleno de liquido con el s6lido introducido en €1,

enrasando correctamente el tuho capilar y secando el liquido sobrante: PT+S

El volumen desalojado, igual al de la muestra, se obtiecne de la siguiente

. P -
manera: v i (PL + ’S) P+ g
des 5
liq
Gliq es la densidad del liquido. En este caso fue agua destilada tomdndose

el valor de 1 g/am3,
El cociente entre PS y Vﬁes da directamente la densidad de la muestra.

I1.2 - Para estas determinaciones se usaron un picndmetro de 20 ml y la balan-
za Mettler. Los valores obtcnidos para una muestra de zinc con irpurezas de
plomo de aproximadamente el 1% mostraron una dispersién del 23%, lo gque no es
aceptable. Esto era atribuirle al no control de la terperatura, ya gue una
variacién de 0,1°C (FEsparza) oroduce una diferencia en la densidad del material
utilizado mayor que el 5%. Como el error en la determinacibén de la densidad se

transnite linealmente a la porosidad se descarté este método.
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IIT - Método de Arquimedes para la determinacién de demsidades.

Consiste esencialmente en la obtencién de dos pesadas:. una de la muestra
en el aire y otra sumergida en un liquido. La diferencia entre ambas da el pe-

so del volumen desalojado.

Tenemos que: PS : peso del sé6lido en el aire
ssum” peso del s6lido sumergido
Voo volumen del sélido
8, densidad del liquido
- P
v = .S ssum
s
61
De donde. p p
=S= S *(S
5y P_ - .
s s ssum

El peso del cuerpo se determind directamente mediante la balanza Mettler
y €l peso del cuerpo sumergido haciendo un puente sobre la balanza colocando
encima de €1 una probeta con agua para sumergir el cuerro. Se cuidd que no que-
dara adherida ninguna burbuja de aire a la superficie del cuerpo sumergido.

Como el cuerpo debe suspenderse de un alambre, el contacto de &ste con
el liquido al sumergirlo introduce un error por efecto de la tensidr superfi-
cial(z) pero a los fines del presente trabajo mostrd no ser de consideracidn.

Por este método se determind la densidad del zinc con impureza aproxi-
mada del 1% de plomo ohteniéndose un valor promedio de 7,20 gr/cm3. E1 valor
de la densidad del zinc puro extraido de tablas es de 7,14 gr/cm3. La reprodu-
cibilidad obtenida en esta determinacién fue de 0,55%.

Se obtuvo luego la densidad del aluminio con un valor proredio de
2,695 gr/cm3. El valor de tablas de la densidad del aluminio es 2,6989 gr/cm3,
vale decir que la diferencia de esta determinacién fue de 0,15%. La reproduci-

bilidad fue de 0,3%.
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IV - Determinacién de la densidad verdadera.

Se determiné la densidad verdadera de zinc en polvo, presumiblemente
oxidado con el fin de poner en marcha el método para oktecner este tipo de den-

sicdades. Para ello se pesa un frasco vacio (P_.

airer) Y con la muestra (P

airem#F)
por diferencia se obtiene el peso de la muestra. Luego se pesa el frasco su-

mergidc en el liquido (DavuaF) y el frasco con la muestra también sumergido

en el liquido (P De manera que el volumen de la miestra es:

aguam+F)‘

v = PairemF ~ aguam+F  PaireF * Paguar

%

, o D - r, , » . -
Pues P aguam+F PaguaF es el peso del voluren del liguido desalojado y 84
es 12 densidad del liquido que en todos los casos de este trabajo fue agua des-
tilada (8 = 1 gr/cm?).
La densidad del polvo estd dada por-
Pairem+F ~ Pairer
- P

agua

P_. - D + P
arrem+F aguam+F aireF aguaF

El valor promedio obtenido fue de 6,57 gr/am3, menor que el de tablas.
La reproducibilidad fue de 6%. En este caso la densidad fue obtenida agitando
el polvo antes de pesarlo sumergido en agua. También se hizo el experimentc de
calentar ¢l polvo antes de pesarlo en el agua obteniéndose un valor de la den-
sidad de 7,14 gr/am3 y una reproducibilidad de 2,5%. Este valor mayor de la
densidad se debe a que al calentar la muestra con el agua destilada hirviendo
se¢ asegura una gran penetracién del liquido en los poros midiéndose en conse-

cuencia un volumen desalojado menor.



V - Densidad bruta.

Se obtuvo la densidad bruta de una muestra de zinc con impurezas de
plomo del 1% por el método de la velicula de parafina descripto en el aparta-

do 1 valiéndonos también del princinio de Arquimedes.

Siendo:
Pm : pesc de la rwestra
Pm+p; peso de la muestra mas parafina

P . .
m+p agua: peso de la muestra mds parafina en agua

Luego el volumen desalojado es:

P
des m+p m+p agua
Ademds el volumen de parafina es:

Vp = (pm+p - Pp) / parafina

Y el volumen de la muestra:

] =V -
\m \des Vﬁ

La densidad de la muestra es pues-

El valor obtenido de la densidad bruta de la muestra fue 7,108 gr/cm3.
Y la reproducibilidad de las determinaciones fue del 0,2%. El valor medido
fue el 99% del valor de tablas y el 98% del obtenido para la densidad total

de la misma muestra. Esto indica que efectivamente hay porosidad en la muestra.
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CONCLUSTON.

Con estos resultados se considera muy satisfactoria ia determinacidn

de las densidades verdadera y bruta por el método de Arquimedes. Se podri

pues determinar con los valores de las densidades verdadera y bruta la poro-

sidad de muestras a los efectos de calibrar el equipo de ultrasonido(s) en

ejecucidén que permitird usar un método no destructivo para medir una amplia

. P 4 .
gama de porosidades de metales y ceramlcos(') en virtud de la aparente rela-

(=
cidn lineal existente entre la atenuacién y la porosidad(“).
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