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Resumen 

 

El presente trabajo tuvo como objetivo sintetizar y evaluar materiales del sistema MASZr (Al₂O₃–

MgO–SiO₂–ZrO₂) con posible aplicación como cerámicos dieléctricos/aislantes para condiciones 

térmicas exigentes. Para ello, se compararon dos rutas de síntesis: el Método de Estado Sólido 

(MES) y el Método de Sales Fundentes (MSF), empleando tres composiciones con variaciones 

en el contenido de ZrO₂ y MgO. Los polvos obtenidos fueron conformados en comprimidos, 

sinterizados a 1200 °C y caracterizados mediante densidad por Arquímedes, difracción de rayos 

X (DRX), refinamiento Rietveld, microscopía electrónica de barrido (SEM/EDS), análisis térmico 

DSC-TGA y espectroscopía de impedancia en un intervalo de 25 a 500 °C. Los resultados 

mostraron que ambos métodos permitieron obtener materiales densos, con viabilidades cercanas 

al 90–95 %. La DRX confirmó una matriz predominante de α-Al₂O₃, acompañada por fases 

secundarias como espinela MgAl₂O₄ y ZrO₂ monoclínico, cuya proporción dependió de la ruta de 

síntesis y de la composición. El análisis eléctrico evidenció un comportamiento tipo NTCR, con 

disminución de la impedancia al aumentar la temperatura. Entre las composiciones evaluadas, 

M3, con mayor contenido de MgO, presentó el mejor desempeño aislante, alcanzando 

resistividades del orden de 10⁹ Ω·m y una permitividad moderada, asociada a una 

microestructura más compacta y estable. En conclusión, el desempeño dieléctrico del sistema 

MASZr está gobernado por la relación composición–método de síntesis–microestructura, siendo 

M3 la formulación más prometedora para aplicaciones de aislamiento eléctrico a alta 

temperatura. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.



 

 

2 
Maestría en Ciencias en Ingeniería  

División Académica de Ingeniería y Arquitectura 

 

Abstract 

 

This work aimed to synthesize and evaluate MASZr ceramic materials (Al₂O₃–MgO–SiO₂–ZrO₂) 

for potential use as dielectric/insulating materials under demanding thermal conditions. Two 

synthesis routes were compared: the solid-state method (MES) and the molten salt method 

(MSF), using three compositions with different ZrO₂ and MgO contents. The resulting powders 

were pressed into pellets, sintered at 1200 °C, and characterized by Archimedes density 

measurements, X-ray diffraction (XRD), Rietveld refinement, scanning electron microscopy with 

energy-dispersive spectroscopy (SEM/EDS), DSC-TGA thermal analysis, and impedance 

spectroscopy from 25 to 500 °C. The results showed that both methods produced dense 

materials, with viability values close to 90–95%. XRD confirmed a predominant α-Al₂O₃ matrix, 

accompanied by secondary phases such as MgAl₂O₄ spinel and monoclinic ZrO₂, whose 

proportions depended on both the synthesis route and composition. The electrical response 

revealed NTCR-type behavior, with impedance decreasing as temperature increased. Among the 

evaluated compositions, M3, with the highest MgO content, exhibited the best insulating 

performance, reaching resistivity values on the order of 10⁹ Ω·m and moderate permittivity, 

associated with a more compact and stable microstructure. In conclusion, the dielectric 

performance of the MASZr system is governed by the relationship among composition, synthesis 

method, and microstructure. Therefore, M3 is identified as the most promising formulation for 

high-temperature electrical insulation applications. 
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ABREVIATURAS 

 

MES…………………………………………………………………………….Método de Estado Sólido 

MSF………………………………………………………..…………………Método de Sales Fundidas  

Al₂O₃……………………………………………………………………………………Óxido de aluminio 

ZrO₂…………………………………………………………………………………...Dióxido de Zirconio  

MgO…………………………………………………………………………………...Óxido de Magnesio 

SiO₂……………………………………………………………………………………...Dióxido de Silicio 

MASZr…………………………..………………………..Sistema cerámico (MgO, Al2O3, SiO2, ZrO2) 

MAS…………………………..…………………………..……..Sistema cerámico (MgO, Al2O3, SiO2) 

MPa.…………………………………………………………………………………….……Mega Pascal 

m…………………………………………………………………………………………………..….Metro  

°C……………………………………………………………………………………...…….Grado Celsius 

K…………………………………………………………………………………….……….. Grado Kelvin  

Ω……………………………………………………………………………………………………..Ohmio   

cm………………………………………………………………………………………………Centímetro 

GdAlO₃………………………………………………………………………..…Aluminato de Gadolinio 

XPS……………………………………..………………..Espectroscopía Fotoelectrónica de Rayos X 

ρ………………………………………………………………………………………………………..(rho) 

g……………………………………………………………………………………………….……..Gramo  

cm3………………………………………………………………………………….… Centímetro cúbico 

λ……………………………………………………………………………….…..Conductividad térmica  

S…………………………………………………………………………………………………. Siemens 

Hz……………. ………………………………………………………………………………………Hertz 

F……………………………………………………………………………………………………...faradio 

AC………………………………………………………………………………………..Corriente alterna  

Z………………………………………………………………………………………………..Impedancia 

V……………………………………………………………………………………….……………..voltaje 

ω……………………………………………………………………...……………..………….Frecuencia 

kN…………….…………………………………………………………………………………Kilonewton 

mA………………………………………………………………………...……………….…..miliamperio 

θ……………………………………………………………………………………………….………Theta 

cps……………………………………………………………………………..…..Cuentas Por Segundo 

α…………………………………………………………………………………………………………Alfa 

µm…………………………………………………………………………………..………….micrómetro 

ε′……………………………………………………………………………………………....Permitividad 

Rg………………………………………………………………………….………..Resistencia de grano 

Fg……………………………………………………………………………………….Frontera de grano 

NTCR…………………………………………….Coeficiente de temperatura negativo de resistencia 

σ…………………………………………………………………………………………….Conductividad 
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CAPÍTULO I. INTRODUCCIÓN 

 

Los materiales vidrio-cerámicos se han consolidado como una familia de materiales avanzados 

con amplio potencial en aplicaciones de alta temperatura, particularmente cuando se requiere 

combinar estabilidad termoquímica, desempeño mecánico y respuesta eléctrica controlada. A 

diferencia de los vidrios convencionales, los vidrio-cerámicos se obtienen mediante procesos que 

permiten una nucleación y cristalización controladas, de modo que la fase cristalina final puede 

ajustarse a partir de la composición y de los tratamientos térmicos (Y. Liu et al., 2024; She et al., 

2023). Esta capacidad de diseño microestructural (tipo y fracción de fases cristalinas, tamaño de 

grano, distribución de fases y fase vítrea residual) es clave porque la microestructura gobierna 

propiedades críticas como la densificación, la porosidad y  resistencia al choque térmico 

(Hernández Vázquez, 2022; R.-Z. Zhang & Reece, 2019). 

Desde el punto de vista aplicado, la literatura reporta el uso extendido de vidrio-cerámicos en 

escenarios donde el material enfrenta ciclos térmicos severos y debe mantener integridad y 

estabilidad dimensional. Un ejemplo representativo son los vidrio-cerámicos aluminosilicatos 

(como los del sistema MAS), empleados en cubiertas de estufas, sustratos para espejos y 

componentes ópticos, así como cubiertas protectoras, debido a su muy bajo coeficiente de 

expansión térmica, buen comportamiento mecánico y capacidad de reforzamiento químico (Feng 

et al., 2021; Le et al., 2020). 

Asimismo, en la literatura científica se reporta el uso de materiales cerámicos con aplicaciones 

dieléctricas. Por ejemplo,   Prasad & Basu, 2013  estudiaron las propiedades dieléctricas y la 

impedancia de un vidrio-cerámico del sistema MAS obtenido mediante sinterización, logrando 

identificar fases como la cordierita y el silicato fluorado de magnesio. Reportaron que la constante 

dieléctrica y el factor de pérdidas disminuyen con la frecuencia y aumentan con la temperatura. 

Mediante espectroscopía de impedancia compleja evidenciaron contribuciones del volumen y los 

límites de grano, así como un comportamiento tipo Coeficiente de Temperatura Negativo (NTCR)   

asociado a vacancias de oxígeno y movilidad iónica. Por su parte,  Mehta et al., 2018  evaluaron 

el efecto de la sustitución de Al₂O₃ en sílice fundida mediante análisis dieléctrico e impedancia 

compleja. Reportaron que la permitividad y el factor de pérdidas disminuyen con la frecuencia, 

comportamiento típico de materiales con múltiples mecanismos de polarización. La respuesta 

eléctrica mostró relajación tipo no-Debye asociada a defectos estructurales. Así mismo (H. Liu 
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et al., 2022) analizaron la formación de vacancias de oxígeno en cerámicos eutécticos 

Al₂O₃/GdAlO₃/ZrO₂ obtenidos por impresión 3D láser. Demostraron que estos defectos se 

generan por migración de oxígeno hacia una atmósfera deficiente durante la solidificación. 

Mediante recocido y XPS evidenciaron que las vacancias no alteran la estructura cristalina ni la 

microestructura, pero sí modifican el estado de enlace químico. La eliminación de vacancias 

redujo la dureza y aumentó la tenacidad, confirmando su influencia en las propiedades del 

material. Y por último (Pan et al., 2024) investigaron la degradación del Al₂O₃ bajo condiciones 

de alta temperatura y campo eléctrico, demostrando que la migración de vacancias de oxígeno 

conduce a la formación de fases no estequiométricas (Al₂O₃−x) y al incremento de la 

conductividad eléctrica, afectando negativamente su desempeño aislante. Mediante simulación 

computacional y análisis por Espectroscopía de Fotoelectrones de Rayos X (XPS), evidenciaron 

que el dopaje con MgO incrementa la concentración de vacancias, mientras que el ZrO₂ favorece 

la estabilización estructural y reduce la movilidad de defectos. 

Adicionalmente, el campo de los vidrio-cerámicos continúa expandiéndose hacia aplicaciones 

emergentes en electrónica y energía, donde se han explorado formulaciones con propiedades 

funcionales específicas (por ejemplo, materiales con respuesta eléctrica y/o conducción iónica) 

(Al-Naib, 2023a; Le et al., 2020). A la par, el crecimiento tecnológico asociado a dispositivos 

electrónicos y a vehículos electrificados ha incrementado la demanda de ciertos óxidos 

estratégicos, lo que impulsa el interés por sistemas alternativos y por el uso de aditivos capaces 

de modificar la cristalización y la densificación sin depender estrictamente de formulaciones 

tradicionales. En este marco, óxidos como MgO y ZrO2 se reportan como modificadores 

relevantes del comportamiento de cristalización y del desarrollo microestructural en vidrio-

cerámicos aluminosilicatos, abriendo la posibilidad de ajustar fases y propiedades mediante rutas 

de procesado y composición (A. Abyzov, 2019; Fabris et al., 2020). 

Dentro de los sistemas de interés, las composiciones basadas en óxidos del tipo Al₂O₃–MgO–

SiO₂-ZrO2 (MAS-Zr), con la incorporación de aditivos o agentes que influyen en la 

nucleación/cristalización como ZrO₂, ofrecen un marco atractivo para explorar vidrio-cerámicos 

con microestructuras densas y fases estables. En estos sistemas, el papel de cada componente 

se relaciona con su contribución a la estabilidad térmica, la formación de fases y la evolución 

microestructural durante el tratamiento térmico. Particularmente, la presencia de SiO₂ puede 

influir en la sinterización y en la distribución de fases, mientras que ZrO₂ puede participar como 

modificador microestructural y favorecer ciertos procesos de cristalización, dependiendo de la 

ruta de síntesis y de las condiciones de tratamiento. 
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El desempeño final de un vidrio-cerámico depende en gran medida del método de 

procesamiento. Por ello, esta tesis compara dos rutas de síntesis: el Método de Estado Sólido 

(MES) y el Método de Sales Fundentes (MSF). El MES se considera una ruta clásica por su 

simplicidad y escalabilidad; sin embargo, puede presentar limitaciones asociadas a la difusión 

sólida y a la formación de fases secundarias (Gupta & Mao, 2021; Webber et al., 2024). En 

contraste, el MSF puede promover mayor reactividad y favorecer la formación de fases a 

temperaturas relativamente menores, además de modificar la cinética de crecimiento de grano y 

la homogeneidad microestructural. En consecuencia, ambas rutas pueden conducir a diferencias 

relevantes en densificación, porosidad, fronteras de grano y distribución de fases, con impacto 

directo en propiedades térmicas, mecánicas y eléctricas (Ayode Otitoju et al., 2020). 

En este contexto, el objetivo central de la investigación es sintetizar y caracterizar materiales del 

sistema vidrio-cerámico seleccionado mediante MES y MSF, y establecer relaciones claras entre 

ruta de síntesis, microestructura (fases presentes, densificación, porosidad, características de 

grano y límites de grano) y propiedades (parcialmente térmicas y eléctricas/dieléctricas) en el 

rango de operación de interés. El estudio busca aportar criterios para orientar el material hacia 

aplicaciones de alta temperatura, ya sea como dieléctrico/aislante o como material con respuesta 

eléctrica dependiente de la temperatura, con base en evidencia experimental y comparación 

sistemática entre métodos. 
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CAPÍTULO II. MARCO TEÓRICO 

2.1. Materiales 

2.1.1 Cerámicos funcionales  

Son materiales inorgánicos no metálicos diseñados para desempeñar funciones específicas más 

allá de su uso estructural. Su comportamiento se basa en propiedades eléctricas, magnéticas, 

ópticas, químicas o mecánicas, lo que los hace fundamentales en diversas aplicaciones 

tecnológicas (Siddiqui et al., 2020). Dentro de esta categoría se incluyen: 

Figura 2.1  

Tipos de cerámicos funcionales y sus aplicaciones. Elaboración propia con base en (Kumari 
et al., 2019; Siddiqui et al., 2020; Yao et al., 2020). 

 

2.1.2 Vidrio cerámicos.  

Son materiales obtenidos a partir de un vidrio base que, mediante un tratamiento térmico 

controlado, desarrolla una microestructura compuesta por una o varias fases cristalinas dispersas 
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en una fase vítrea residual. Esta combinación les permite reunir propiedades características tanto 

de los vidrios como de las cerámicas, tales como resistencia mecánica, estabilidad térmica y 

propiedades funcionales específicas (Andraskar et al., 2022a). 

Los vidiocerámicos pueden clasificarse de acuerdo con diferentes criterios, como su composición 

química, el tipo de fase cristalina predominante, el método de obtención y su aplicación 

tecnológica. Esta clasificación (Tabla 2.1) permite comprender mejor su comportamiento y 

seleccionar el sistema más adecuado según el uso requerido. 

Tabla 2.1. Clasificación general de los vidriocerámicos (Hsiang et al., 2014; Kaur et al., 2019; T. 

Li et al., 2020; Y. Liu et al., 2024). 

Criterio de 

clasificación 

Tipo de 

vidriocerámico 
Características principales Aplicaciones comunes 

Según su 

composición 

química 

Silicatos y 

aluminosilicatos 

Presentan buena estabilidad 

térmica, resistencia mecánica 

y química. Pueden contener 

fases como mullita, espinela o 

silicatos cristalinos. 

Aisladores eléctricos, 

recubrimientos, 

materiales estructurales 

y componentes 

térmicos. 

 Fosfatos 

Poseen buena bioactividad y 

compatibilidad con tejidos 

biológicos. 

Biomateriales, 

implantes y 

recubrimientos 

bioactivos. 

 Borosilicatos 

Tienen buena resistencia al 

choque térmico y estabilidad 

química. 

Materiales de 

laboratorio, selladores y 

recubrimientos. 

Según la fase 

cristalina 

predominante 

Basados en 

espinela 

Presentan buena resistencia 

mecánica, estabilidad térmica 

y propiedades dieléctricas. 

Componentes 

eléctricos, aisladores y 

materiales refractarios. 

 
Basados en 

zirconia 

Mejoran la tenacidad, 

resistencia al desgaste y 

estabilidad estructural. 

Cerámicos técnicos, 

biomateriales y 

componentes 

sometidos a esfuerzo 

mecánico. 
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2.1.2 Materiales dieléctricos  

Son aislantes eléctricos que tiene la propiedad de polarizarse cuando se le aplica un campo 

eléctrico externo. A diferencia de los conductores, que tienen electrones libres que se mueven 

con facilidad, los dieléctricos tienen sus cargas eléctricas (electrones y núcleos) fuertemente 

unidos a sus átomos o moléculas (Stark, 2022; Yao et al., 2020). 

Entre las propiedades clave de los dieléctricos se encuentran: 

• Reducida conductividad eléctrica: Su característica principal es que no permiten el paso 

de la corriente eléctrica. 

• Polarización: A pesar de no conducir la electricidad, sus cargas internas pueden 

desplazarse ligeramente, formando dipolos eléctricos. Como se observa en la Figura 2.2, 

en ausencia de un campo eléctrico los dipolos del material dieléctrico se encuentran 

orientados de manera aleatoria, por lo que no existe una polarización neta. Sin embargo, 

cuando se aplica un campo eléctrico externo, las cargas internas se desplazan 

ligeramente y los dipolos tienden a alinearse en dirección del campo, generando así la 

polarización del material. 

• Constante dieléctrica (ϵr): Es una medida de la capacidad de un material para almacenar 

energía en un campo eléctrico. Cuanto mayor sea este valor, mayor será la capacidad de 

polarización del material. 

• No todos los aislantes son dieléctricos: Si bien todo dieléctrico es un aislante, no todo 

aislante se clasifica como dieléctrico. La principal diferencia radica en que los dieléctricos 

tienen la capacidad de polarizarse (Hussain et al., 2024). 

 

 

 

 

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.



 

 

10 
Maestría en Ciencias en Ingeniería  

División Académica de Ingeniería y Arquitectura 

Figura 2.2  

Esquema general de un material dieléctrico a) al no tener un campo eléctrico y b) en presencia 
de un campo eléctrico. 

 

 

2.2. Síntesis   

2.2.1 Métodos de síntesis de cerámicos  

Comprende un conjunto de métodos que permiten la obtención de compuestos con estructuras 

y propiedades específicas, esenciales para diversas aplicaciones tecnológicas e industriales. 

Estos métodos pueden clasificarse en función del estado físico de los precursores, las 

condiciones de procesamiento y los mecanismos de formación de la fase cerámica. Como se 

muestra en la Figura 2.3, los métodos de síntesis de cerámicos pueden agruparse en diferentes 

rutas, tales como el estado sólido, sol-gel, microemulsión, sales fundidas, combustión de gel e 

hidrotermal/solvotermal. Cada técnica presenta condiciones particulares de procesamiento y 

permite controlar aspectos como la pureza, cristalinidad, tamaño de partícula, morfología y 

homogeneidad del material obtenido. Por ello, la selección del método de síntesis depende de 

las propiedades finales que se desean alcanzar en el cerámico.  

 

a 

b 
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Figura 2.3  

Técnicas de síntesis de cerámicos y sus características Elaboración propia basado en  (Ayode 
Otitoju et al., 2020b; Gupta & Mao, 2021; Zuniga et al., 2018). 
 

 

 

 

2.2.2 Factores a considerar en MSF  

En la Figura 2.4 se presenta los criterios reportados para la selección respectiva de las sales 

fundidas para el MSF. 
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Figura 2.4 

Factores para la selección de sales en MSF. Elaboración propia basado en (Gupta & Mao, 
2021c; Kumar et al., 2022). 

 

 

2.2.2 Mezcla Eutéctica  

Una de las características del MSF es que utiliza una combinación de sales que presenta un 

punto de fusión más bajo que sus componentes individuales, lo que permite reducir la 

temperatura de reacción en este método. Estas mezclas también exhiben menor viscosidad y un 

rango de temperatura de operación más amplio, lo que facilita la difusión de los reactivos y mejora 

la formación de productos. En la Figura 2.5 se muestra el diagrama de fases binario del sistema 

KCl–NaCl, el cual permite identificar las regiones de estabilidad de la mezcla en función de la 

temperatura y la fracción molar de NaCl, este tipo de diagramas es importante en MSF, ya que 

permite seleccionar composiciones que fundan a menor temperatura que las sales puras. (Gupta 

& Mao, 2021; Kumar et al., 2022). 
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Figura 2.5  

Diagrama de fases binario de KCl y NaCl. Elaboración propia, basado en  (Broström et al., 2013; 
Grégoire et al., 2020). 

 

Nota: «Liq» es una solución fundida. «ACl ss» es una solución sólida. «ACl ss1 y ACl ss2» son 

dos soluciones sólidas con diferente composición.  

2.3. Crecimiento de cristales   

2.3.1 Nucleación  

Es el proceso en el cual monómeros, como átomos o moléculas, forman una estructura estable 

a nivel atómico o molecular, iniciando la formación de partículas. A medida que estas partículas 

crecen, se produce la maduración de Ostwald, un mecanismo donde las partículas más 

pequeñas, debido a su mayor energía superficial, se disuelven y redepositan en las más grandes. 

Este proceso favorece el crecimiento de las partículas más grandes y contribuye a la optimización 

de la microestructura del material, minimizando la energía libre del sistema.(Dong et al., 2023; X. 

Xie et al., 2023). 

2.3.2 Rampa de temperatura  

Son los cambio controlados y programados en la temperatura durante un proceso térmico, 

medidos en °C/min. Se utilizan para procesos de calentamiento y enfriamiento rápidos para 

reducir el tiempo de procesamiento, como en el caso del Procesamiento Térmico Rápido (RTP) 

y hornos rápidos. Estas también permiten controlar el presupuesto térmico, minimizando la 
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exposición del material a altas temperaturas y reduciendo defectos. Además, ayudan a optimizar 

la uniformidad térmica dentro de un material o lote procesado; En la Figura 2.6 se presenta un 

ejemplo de una rampa de temperatura típica utilizada en procesos térmicos, donde se distinguen 

las etapas de calentamiento, meseta y enfriamiento   (Pasiut & Partyka, 2023a; Roy et al., 2001). 

Figura 2.6  

Ejemplo gráfico de una rampa de temperatura con calentamiento (a,c), meseta (b,d) y 
enfriamiento (e). Tomado de (Basante-Romo et al., 2016). 

 

2.3.3 Sinterización  

 

Es un proceso que consiste en calentar un material en polvo a temperaturas elevadas 

(típicamente entre 1000 °C a 2000 °C) pero por debajo de su punto de fusión principal, para que 

las partículas se unan y formen una masa sólida y compacta. Durante este proceso, las partículas 

se difunden a través de las superficies de contacto, fusionando gradualmente las partículas y 

eliminando los poros para crear un material denso y resistente como se puede observar en la 

Figura 2.7. Es un método fundamental en la metalurgia de polvos, así como en la producción de 

cerámicas donde los tiempos entre de 3 a 24 horas, ya que permite obtener formas complejas y 

propiedades mecánicas específicas sin necesidad de fundir el material por completo (Lakhdar 

et al., 2021). 

a 

b 

c 

d 

e 
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Figura 2.7  

Fases de la sinterización. Adapatado de artes céramicas, 2024.   

 

2.3.4 Método de Arquímedes  

 

Es una técnica empleada para determinar la densidad de un material. Se basa en la fuerza de 

flotación (o empuje) que experimenta un cuerpo sumergido en un fluido es igual al peso del fluido 

que desplaza. A diferencia de un material no poroso, para una cerámica es necesario considerar 

el peso del líquido que llena sus poros abiertos. Por lo tanto, el proceso requiere la medición de 

tres pesos distintos para calcular su densidad aparente y su porosidad (B. Li et al., 2021a; 

Martinelli & Sene, 2000a). 

Para el cálculo de las densidades se empleó:  

𝜌 = (
𝑝𝑎−(0.00129)∗𝑝𝐻2𝑂

𝑝𝑎−𝑝𝐻2𝑂
)                                                                                                 Ecuación 2.1 

Donde:  

𝑝𝑎= Peso del comprimido en el aire (seco) 

𝑝𝐻2𝑂= Peso del comprimido sumergido 

Seguidamente para comprobar la viabilidad de la densidad obtenida se empleó la ecuación 2.2:  

𝑉𝑖𝑎𝑏𝑖𝑙𝑖𝑑𝑎𝑑 =  
𝜌𝐸𝑥𝑝𝑒𝑟𝑖𝑚𝑒𝑛𝑡𝑎𝑙

𝜌𝑇𝑒ó𝑟𝑖𝑐𝑎 
 𝑋 100                                                                                 Ecuación 2.2 

Donde:  

𝜌𝐸𝑥𝑝𝑒𝑟𝑖𝑚𝑒𝑛𝑡𝑎𝑙= Densidad obtenida por el método de Arquímedes  

𝜌𝑇𝑒ó𝑟𝑖𝑐𝑎 = Densidad consultada en base de datos y patentes (promedio 3.5 – 3.7 g/cm3) 
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2.4. Propiedades de los materiales cerámicos 

2.4.1 Choque térmico  

Es un fenómeno que ocurre cuando un material experimenta un cambio brusco de temperatura, 

generando tensiones internas que pueden provocar fracturas o fallos, especialmente en vidrios 

y metales. Este fenómeno es crucial en ingeniería y manufactura para asegurar la integridad 

estructural de los materiales (Cherepanov et al., 2023; B. Li et al., 2021b). 

2.4.2 Conductividad térmica  

Es una propiedad física que mide la capacidad de un material para conducir calor desde una 

zona de mayor temperatura hacia otra de menor temperatura. Se representa mediante el 

coeficiente λ o k, y sus unidades en el Sistema Internacional son W/m·K. 

Esta propiedad puede calcularse mediante la ley de Fourier Ec. 2.3 para conducción de calor en 

estado estacionario: 

𝜆 =
𝑄̇ ⋅ 𝐿

𝐴 ⋅ Δ𝑇
 

Donde λ es la conductividad térmica, 𝑄̇el flujo de calor, L el espesor del material, A el área de 

transferencia y ΔT la diferencia de temperatura entre las caras del material. 

Para realizar este cálculo es necesario contar con datos experimentales; sin embargo, también 

pueden consultarse valores reportados en tablas de propiedades térmicas. Los metales 

presentan alta conductividad térmica, mientras que materiales como vidrios, polímeros y algunos 

cerámicos tienen valores bajos, por lo que se consideran aislantes térmicos. En cerámicos, esta 

propiedad depende de la composición, porosidad, densidad, fases cristalinas y microestructura 

del material (Meng et al., 2021; Pasiut & Partyka, 2023b). 

2.4.4 Conductividad eléctrica  

Es la capacidad de un material para permitir el flujo de corriente eléctrica a través de sus 

partículas. Esta propiedad depende directamente de la estructura atómica y molecular del 

material, así como de factores físicos como la temperatura y el estado de la materia (sólido, 

Ecuación 2.3 
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líquido o gaseoso). La conductividad eléctrica se mide en siemens por metro (S/m) y se 

representa con el símbolo σ.  

La conductividad eléctrica se relaciona de forma inversa con la resistividad mediante la Ec. 2.4: 

𝜎 =
1

𝜌
 

Donde σ es la conductividad eléctrica y ρ la resistividad eléctrica. También puede calcularse a 

partir de la resistencia medida y las dimensiones de la muestra: 

𝜎 =
𝐿

𝑅 ⋅ 𝐴
 

Donde L es el espesor o longitud de la muestra, R la resistencia eléctrica y A el área transversal 

de contacto. 

Los materiales con alta conductividad eléctrica, como los metales, permiten el paso de la 

corriente con facilidad, mientras que los materiales con baja conductividad, como los aislantes, 

ofrecen resistencia al flujo eléctrico. La conductividad eléctrica es inversamente proporcional a la 

resistividad, que mide la resistencia de un material al paso de la corriente (H. Li et al., 2020a; 

Ming et al., 2020a). 

2.4.5 Resistividad eléctrica 

Es una propiedad física de los materiales que mide su capacidad para resistir el flujo de corriente 

eléctrica. Se representa con la letra griega ρ (rho) y se mide en ohmios-metro (Ω·m). La 

resistividad es una propiedad intensiva, lo que significa que no depende de la cantidad ni de las 

dimensiones del material, sino únicamente de su composición y estructura interna.  

La resistividad eléctrica se relaciona mediante la Ec. 2.6: 

𝜌 =
𝑅 ⋅ 𝐴

𝐿
 

Donde R es la resistencia eléctrica, A el área transversal de la muestra y L el espesor o longitud 

del material. 

 

Ecuación 2.4 

 

Ecuación 2.5 

 

Ecuación 2.6 
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Un valor alto de resistividad indica que el material es un buen aislante valores usuales entre 10⁵–

10⁸ Ω·m, mientras que un valor bajo sugiere que es un buen conductor. Factores como la 

temperatura, la pureza y la estructura cristalina del material pueden influir en su resistividad 

(Martinelli & Sene, 2000b; R. Yang et al., 2023). 

2.4.5 Permitividad  

Es una propiedad física que describe la respuesta de un material a la aplicación de un campo 

eléctrico. En términos sencillos, es una medida de la capacidad un material para almacenar 

energía eléctrica cuando se encuentra en un campo eléctrico (En los vidrios-cerámicos tienen 

valores entre 7.84 y 9.15 (a 1–3 MHz) (Avila, 2025).  

La permitividad absoluta de un material se relaciona con la permitividad relativa mediante la 

siguiente Ec.2.7: 

𝜀 = 𝜀𝑟 ⋅ 𝜀0  

Donde ε es la permitividad del material, εr es la permitividad relativa o constante dieléctrica y ε₀ 

es la permitividad del vacío, cuyo valor es aproximadamente 8.854 × 10⁻¹² F/m. 

En materiales dieléctricos también puede calcularse a partir de la capacitancia mediante: 

𝜀𝑟 =
𝐶 ⋅ 𝑑

𝜀0 ⋅ 𝐴
 

Donde C es la capacitancia, d el espesor de la muestra, A el área de contacto del electrodo y ε₀ 

la permitividad del vacío. 

Un material con una alta permitividad se polariza más fácilmente, reduciendo la intensidad del 

campo eléctrico dentro de él en comparación con el vacío, lo que a su vez le permite almacenar 

una mayor cantidad de carga. Se mide en faradios por metro (F/m) en el Sistema Internacional 

de Unidades (H. Li et al., 2020b). 

Ecuación 2.7 

 

Ecuación 2.8 

 
U

niversidad Juárez A
utónom

a de Tabasco. 

M
éxico.



 

 

19 
Maestría en Ciencias en Ingeniería  

División Académica de Ingeniería y Arquitectura 

2.5 Caracterizaciones  

2.5.1 Difracción de Rayos X 

Es una técnica de análisis no destructiva, utilizada para determinar la estructura cristalina, la 

composición de fases, el tamaño de los cristales y otras propiedades estructurales de un material. 

Se basa en la interacción de un haz de rayos X con los electrones de los átomos que forman un 

sólido como se puede observar en la Figura 2.8 (Artioli, 2022). 

El principio de funcionamiento de la DRX se rige por la ley de Bragg, que establece que la 

difracción ocurre cuando los rayos X incidentes tienen una longitud de onda y un ángulo 

específicos que permiten que se reflejen de manera constructiva en los planos atómicos de un 

cristal. Esta interferencia constructiva genera un patrón de picos de intensidad, que es único para 

cada compuesto cristalino, actuando como una "huella digital" del material. La posición y la 

intensidad de estos picos proporcionan información detallada sobre la estructura atómica de la 

muestra (Artioli, 2022; Fewster, 2023).   

Figura 2.8  

Representación de interaccion de DRX . Basado de  Philip Willmott (Instituto Paul Scherrer, 
Suiza), 2025.   

 

2.5.1.1 Refinamiento Rietveld 

 

Es un método computacional de análisis de datos que se utiliza para modelar y analizar 

difractogramas de rayos X o neutrones obtenidos de materiales cristalinos. La técnica, 

desarrollada por Hugo M. Rietveld, compara un patrón de difracción teórico, basado en un 

modelo estructural del material, con el patrón de difracción experimental medido. 
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A través de un proceso iterativo de mínimos cuadrados, el software ajusta los parámetros del 

modelo (como los parámetros de la red cristalina, las posiciones atómicas, los factores de escala 

de fase y los parámetros de microestructura) hasta que la diferencia entre los patrones teórico y 

experimental es mínima. Este método permite obtener información muy detallada y cuantitativa 

sobre la estructura del material, incluyendo la identificación y cuantificación precisa de las fases 

presentes en una muestra, el grado de cristalinidad, el tamaño de cristalito y las micro 

deformaciones (Landeros-Velázquez et al., 2021; Petrick-Casagrande & Castillo-Blanco, 2005). 

2.5.2 Espectroscopía de Impedancia (EIS) 

La Espectroscopía de Impedancia Electroquímica (EIS) es una técnica de caracterización que 

mide la impedancia (la resistencia aparente al flujo de corriente alterna) de un sistema 

electroquímico como una función de la frecuencia de la señal aplicada. 

En la medición de la Impedancia (Z), el sistema responde con una señal de corriente que también 

es sinusoidal (corriente alterna, AC), pero que está desfasada (ϕ) con respecto a la señal de 

voltaje aplicada. La impedancia como se puede observar en la ecuación 2.9 es la relación 

compleja entre el voltaje (V) y la corriente (I) en el dominio de la frecuencia (ω): 

𝑍(𝜔) =
𝑉(𝜔)

𝐼 (𝜔)
= 𝑍′ + 𝑗𝑍′′                                                                                   Ecuación 2.9 

Donde Z′ es la parte real de la impedancia (resistencia) y Z′′ es la parte imaginaria (reactancia), 

y j es la unidad imaginaria (Hambley, 2019). 

2.5.3 Microscopía electrónica de barrido 

Es una técnica de microscopía que utiliza un haz de electrones enfocado para escanear la 

superficie de una muestra y generar imágenes de alta resolución. A diferencia de un microscopio 

óptico que usa luz visible, el SEM permite obtener imágenes con una gran profundidad de campo 

y un nivel de detalle mucho mayor, revelando la topografía, morfología y, en algunos casos, la 

composición química de la superficie del material (González Mancera & Noguez Amaya, 2006). 
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2.6. Sistemas y aplicaciones  

2.6.1 Aplicaciones de cerámicos  

Los materiales cerámicos presentan una amplia variedad de aplicaciones debido a sus 

propiedades térmicas, eléctricas, mecánicas, químicas y biocompatibles. Como se observa en la 

Figura 2.9, su uso puede agruparse en sectores estratégicos como la industria electrónica, 

aeroespacial, biomédica y automotriz. En cada una de estas áreas, los cerámicos cumplen 

funciones específicas relacionadas con su estabilidad térmica, resistencia al desgaste, 

aislamiento eléctrico, baja densidad, resistencia química y capacidad para trabajar en 

condiciones severas. 

Figura 2.9  

Aplicación de cerámicos en las diferentes industrias. Elaboración propia basado en (Kenfaui 
et al., 2019; Lakhdar et al., 2021b; Ramachandran et al., 2022; Wang et al., 2022). 
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JUSTIFICACIÓN 

El desarrollo de materiales vidrio-cerámicos representa una línea estratégica en la ingeniería de 

materiales avanzados, debido a que permite diseñar microestructuras mediante nucleación y 

cristalización controladas, ajustando el tipo y fracción de fases cristalinas, el tamaño y distribución 

de grano, así como la presencia de fase vítrea residual. Esta capacidad de control 

microestructural es determinante porque manipula propiedades para operación a elevadas 

temperatura, tales como densificación, porosidad, estabilidad termoquímica y resistencia al 

choque térmico, características que resultan indispensables cuando el material trabaja bajo ciclos 

térmicos severos y requiere conservar integridad y estabilidad dimensional (Zhan et al., 2024; Y. 

Zhang et al., 2021).  

En paralelo, la expansión tecnológica de la electrónica y de los vehículos electrificados 

incrementa la demanda de materiales funcionales y de óxidos estratégicos, impulsando la 

búsqueda de sistemas alternativos y de formulaciones que permitan optimizar propiedades sin 

depender estrictamente de composiciones tradicionales. Bajo este panorama, los sistemas 

basados en Al₂O₃–MgO–SiO₂–ZrO₂ (MAS-Zr) son particularmente atractivos, ya que MgO y ZrO₂ 

se reconocen como modificadores relevantes de la cristalización, la densificación y la evolución 

microestructural en aluminosilicatos, mientras que SiO₂ puede influir en la sinterización y en la 

distribución de fases; todo ello abre la posibilidad de ajustar el balance entre fases estables, 

porosidad, características de límites de grano y respuesta eléctrica (Li et al., 2020 ). 

Se seleccionó como material principal el óxido de aluminio (Al₂O₃), ya que es frecuentemente 

utilizado como base en cerámicas debido a sus óptimas propiedades, como una dureza de 9 en 

la escala de Mohs, resistencia térmica aproximada de 2050 °C y un coeficiente de expansión 

térmica de 8.3 x 10⁻⁶ /°C en el rango de 20 °C a 1000 °C. La combinación de estas características 

otorga una larga vida útil a los componentes cerámicos (A. M. Abyzov, 2019a; Hadian et al., 

2022). 

De manera similar, se seleccionaron los demás precursores, teniendo en cuenta sus propiedades 

Tabla A2. Entre ellos destaca el dióxido de zirconio (ZrO₂), cuyas propiedades principales 

incluyen una tenacidad a la fractura de 1-8 MPa· m¹ᐟ² y su notable resistencia a los choques 

térmicos, con un coeficiente de expansión térmica de 10.5 x 10⁻⁶ /°C en el rango de 20 °C a 1000 
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°C, lo que lo hace ideal para aplicaciones que implican ciclos rápidos de calentamiento y 

enfriamiento ( Khorashadizade et al., 2021; Pasiut & Partyka, 2023a). 

Asimismo, se incluyó óxido de magnesio (MgO), conocido por su estabilidad térmica, con un 

punto de fusión de 2852 °C. Además, funciona como aislante eléctrico gracias a su resistividad 

eléctrica de 10¹² - 10¹⁴ Ω·cm a temperatura ambiente, y presenta una expansión térmica de 12.85 

x 10⁻⁶ /°C. Estas propiedades lo hacen adecuado para aplicaciones que requieren aislamiento 

tanto eléctrico como térmico, como en cables calefactores y calentadores eléctricos. Destaca 

también por su facilidad de fabricación y procesamiento en diversas formas, lo que lo convierte 

en un material accesible y versátil para múltiples aplicaciones industriales (De La Cruz, 2019; 

Kozerozhets et al., 2021). 

Y como último precursor, el dióxido de silicio (SiO₂) se caracteriza por su resistencia térmica, con 

un punto de fusión aproximado de 1710 °C, y su estabilidad química, siendo resistente a la 

mayoría de los ácidos, excepto al ácido fluorhídrico (HF). Además, su baja expansión térmica, 

de 0.5 x 10⁻⁶ /°C, lo convierte en un material óptimo para aplicaciones de aislamiento, tanto en 

la industria eléctrica como en entornos de temperaturas demandantes (Jain et al., 2023). 

En la producción de estos cerámicos, el método más usado es el MES, considerado estándar 

por su simplicidad, escalabilidad y control sobre propiedades como estequiometría, dopaje y 

pureza de fase. Sin embargo, presenta retos como reacciones complejas, formación de fases 

secundarias y volatilización de componentes (Webber et al., 2024). Como alternativa, el MSF 

ofrece mejor uniformidad y control microestructural, pues crea un entorno altamente reactivo que 

facilita la difusión iónica y la formación de fases homogéneas a menores temperaturas y tiempos. 

Además este método ha mostrado mejoras en estabilidad térmica y  dieléctrica de los materiales 

(Ayode Otitoju et al., 2020; Gupta & Mao, 2021). 

Por lo anterior, esta tesis se justifica porque aporta evidencia experimental y criterios de selección 

para orientar materiales del sistema MAS-Zr hacia aplicaciones de alta temperatura, ya sea como 

aislantes/dieléctricos o como materiales con respuesta eléctrica dependiente de la temperatura. 

El estudio contribuye al entendimiento de cómo composición y procesamiento controlan la 

microestructura y, a su vez, el desempeño funcional, fortaleciendo la viabilidad del sistema 

propuesto frente a los retos actuales de estabilidad y confiabilidad en condiciones termoeléctricas 

exigentes. 
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PREGUNTAS DE INVESTIGACIÓN 

 

• ¿Mediante el método de sales fundidas es posible obtener materiales cerámicos con 

mejores propiedades estructurales, morfológicas, térmicas y eléctricas, en comparación 

con el método de estado sólido convencional? 

• ¿Cómo influye la variación de ZrO₂ y MgO en las propiedades estructurales, morfológicas, 

térmicas y eléctricas de materiales cerámicos sintetizados mediante el método de sales 

fundidas y el método de estado sólido convencional? 

• ¿Qué combinación de óxidos cerámicos, específicamente Al₂O₃, ZrO₂, MgO y SiO₂, 

permite obtener materiales con propiedades adecuadas de aislamiento térmico-eléctrico 

en el rango de operación evaluado para aplicaciones vidriocerámicas? 

HIPÓTESIS 

A partir de la combinación de óxidos metálicos como MgO, Al2O3, SiO2 y ZrO2, por los MSF vs 

MES, es posible obtener materiales cerámicos con propiedades de dureza, resistencia térmica 

(punto de fusión) y aislamiento eléctrico (resistividad) con propiedades vitrocerámicas.  
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OBJETIVOS 

Objetivo General:  

Establecer la composición del sistema MASZr (MgO, Al2O3, SiO2, ZrO2 ) y las condiciones de 

síntesis que conduzcan a materiales vidrio-cerámicos con microestructura estable (densificación, 

porosidad y estructura de fronteras de grano) y desempeño dieléctrico favorable en el rango de 

operación de interés, orientados a aplicaciones de materiales avanzados bajo condiciones 

térmicas exigentes. 

Objetivos Específicos:  

❖ Establecer la temperatura de síntesis de los materiales cerámicos MASZr 

utilizando los MES y MSF, para ajustar las condiciones en la obtención de los parámetros 

funcionales de los cerámicos. 

❖ Evaluar las propiedades termoeléctricas y térmicas de los cerámicos mediante 

técnicas como Espectroscopía de Impedancia (IS) para el análisis del comportamiento 

dieléctrico variando la temperatura (200°C – 500°C), Calorimetría Diferencial de Barrido 

(DSC) para Identificar transiciones térmicas que involucran absorción o liberación de calor 

y Análisis Termogravimétrico (TGA) para medir el cambio de peso (masa) de una muestra 

en función de la temperatura.  

❖ Analizar la estructura cristalina y la morfología de los materiales cerámicos 

mediante técnicas de caracterización como la microscopía electrónica de barrido (SEM), 

la difracción de rayos X (XRD) y análisis elemental (EDS), con el fin de comprender su 

influencia en propiedades, particularmente las de tipo eléctrico y térmico.  

❖ Evaluar las propiedades de los cerámicos obtenidos por los métodos 

experimentales (MES y MSF) con el fin de seleccionar el material más adecuado para la 

aplicación. 
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CAPÍTULO III. DESARROLLO EXPERIMENTAL 

3.1 Síntesis de cerámicos 

Este capítulo expone las actividades experimentales realizadas a lo largo del proyecto de 

investigación. Se describe en detalle la metodología aplicada, los materiales y equipos 

empleados en cada procedimiento, así como las condiciones en las que se llevaron a cabo los 

distintos experimentos. 

3.1.1 Materiales precursores  

Para la síntesis de los materiales cerámicos se emplearon reactivos comerciales 

correspondientes al sistema Al₂O₃–ZrO₂–MgO–SiO₂. El Al₂O₃ se utilizó como componente 

principal, mientras que ZrO₂, MgO y SiO₂ actuaron como óxidos modificadores para favorecer la 

formación de fases cristalinas y mejorar las propiedades térmicas y eléctricas del material. 

Además, se emplearon NaCl y KCl como sales fundentes en el método MSF, debido a que 

favorecen la difusión de los precursores durante el tratamiento térmico. En la Tabla 3.1 se 

presenta la información de los reactivos utilizados, incluyendo marca, fórmula química, pureza y 

número CAS. 

Tabla 3.1. Información de reactivos utilizados. 

Reactivo Marca Fórmula 
química 

Pureza CAS 

Óxido de aluminio  MEYER Al2O3 98% 1314-28-1 

Óxido de 
magnesio 

FAGA MgO 95.2% 1309-48-4 

Óxido de zirconio  ALDRICH ZrO2 99% 1314-23-4 

Oxido de Silicio  FAGA SiO2 > 98% -- 

Cloruro de sodio CTR 
SCIENTIFIC 

NaCl 99.03% 7647-14-5 

Cloruro de 
potasio  

MEYER KCl 99% 7447-40-7 
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3.2 Método 1: estado sólido  

3.2.1 Preparado de los precursores. 

Los precursores (Al₂O₃, ZrO₂, MgO, SiO₂) se pesaron en una balanza analítica marca VELAB 

modelo VE-210 de acuerdo con el diseño experimental (Tabla 3.2). Posteriormente, se realizó 

una molienda utilizando un mortero de ágata durante 2 horas, con el objetivo de obtener una 

mezcla homogenizada. 

      Tabla 3.2. Diseño experimental por MES. 

  
Al₂O₃ 
(Base)% 

ZrO₂ (%) MgO (%) SiO₂ (%) Total % 

M1-MES (extremo alto para ZrO₂) 85 7 3 5 100 

M2-MES (equilibrado) 85 5 5 5 100 

M3-MES (extremo alto para MgO) 85 3 8 4 100 

 

3.2.2 Tratamiento térmico. 

La mezcla fue sometida a un proceso de sintetización en una mufla LINDBERG BLUE modelo 

BF51848A-1. La rampa de temperatura como se observa en la Figura 3.1 inicio a 25 °C y 

asciende a una tasa de 10 °C/min, alcanzando los 1000 °C en aproximadamente 1h y 38 minutos. 

Posteriormente, se mantiene a 1000 °C durante 8 horas, permitiendo la interacción y 

consolidación de los reactivos. Finalizado este tiempo, la temperatura desciende de manera 

controlada a una tasa de 10 °C/min, regresando a 25 °C en el mismo intervalo de tiempo, con el 

objetivo de evitar tensiones térmicas o grietas en el material sintetizado. 
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Figura 3.1 

Representación general del tratamiento térmico para el MES donde (a) Calentamiento, (b) 
Mantenimiento de temperatura, (c) Enfriamiento y cristalización  (Thirupathi et al., 2023). 

 

3.2.3 Tratamiento de molienda  

Dado que en el MES el material cerámico tiende aglomerarse tras la reacción, se realizó una 

segunda molienda para mejorar su manejo y dispersión, facilitando así las caracterizaciones 

posteriores. En la Figura 3.2, se observan poros en la cerámica, los cuales pueden estar 

relacionados con diferentes factores del proceso de síntesis por el MES. Algunas posibles causas 

incluyen la liberación de gases durante la sinterización, ya que ciertos compuestos pueden 

descomponerse a altas temperaturas, generando gases que quedan atrapados en la matriz 

cerámica. Además, un calentamiento excesivamente rápido puede impedir la adecuada 

liberación de estos gases antes de que la muestra alcance su densificación óptima. 
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Figura 3.2 

a) Cerámico después del tratamiento térmico con MES, b) Retriturado posterior del MES. 

 
 

A continuación, se esquematiza en la Figura 3.3 la metodología a seguir para MES. 

Figura 3.3 

a) Metodología por método de estado sólido (MES). 
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3.3 Método 2: sales fundentes  

3.3.1 Relación de sal eutéctica. 

Para establecer la relación de sales eutécticas y los precursores se realizaron consultas de este 

método aplicado con anterioridad en diferentes síntesis de compuestos desde nanopartículas 

(Zuniga et al., 2018), esferas (Gupta & Mao, 2021b) y monocristales (Bergh et al., 2024). 

Según Bergh W. 2024 y colaboradores establecen que las relaciones sal-precursor: 

• 1:1: Produce partículas más pequeñas, lo que puede limitar la eficiencia en el crecimiento 

de cristales y aumentar la cantidad de defectos en la estructura del material. 

• 4:1: Permite una mayor flexibilidad en el crecimiento de cristales, y se considera una 

relación más práctica para controlar el tamaño de las partículas y mejorar la 

homogeneidad. 

• 10:1: Utilizada comúnmente en la síntesis de óxidos inorgánicos, esta proporción favorece 

el crecimiento de partículas grandes y reduce los defectos, pero puede no ser tan eficiente 

o económica en términos de uso de materiales. 

En la Figura 2.5 podemos ver las sales seleccionadas para el sistema eutéctico fueron NaCl-KCl, 

debido a su bajo punto de fusión (~657 °C), significativamente menor en comparación con el 

método de estado sólido. Esto permite reducir la energía requerida para la fusión y minimizar 

temperaturas extremas que podrían alterar la estructura del material. 

Ambas sales presentan estabilidad química a temperaturas elevadas y no reaccionan con la 

mayoría de los precursores metálicos o cerámicos, lo que previene la incorporación de impurezas 

en el producto final. 

Además, el uso de NaCl y KCl favorece el control del tamaño y la morfología de las partículas, al 

actuar como un medio de dispersión o confinamiento durante la síntesis (Bergh et al., 2024; 

Gupta & Mao, 2021b). 
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3.3.2 Preparado por tratamientos del diseño experimental. 

Las sales componentes de la mezcla eutéctica y los precursores (Al₂O₃, ZrO₂, MgO, SiO₂) se 

pesaron en una balanza analítica marca VELAB modelo VE-210 de acuerdo con el diseño 

experimental (Tabla 3.3). Posteriormente, se realizó una molienda utilizando un mortero de ágata 

durante 2 horas, con el objetivo de obtener una mezcla homogenizada. 

Tabla 3.3 Diseño experimental por MSF. 

  
Al₂O₃ 
(Base)% 

ZrO₂ (%) MgO (%) SiO₂ (%) 
Total % 

M1-MSF (extremo alto para ZrO₂) 85 7 3 5 100 

M2-MSF (equilibrado) 85 5 5 5 100 

M3-MSF (extremo alto para MgO) 85 3 8 4 100 

  

3.3.3 Tratamiento térmico. 

La mezcla fue sometida a un proceso de síntesis en una mufla LINDBERG BLUE modelo 

BF51848A-1 la rampa de temperatura inicia a 25 °C y se calienta a una tasa de 10 °C/min hasta 

alcanzar 600 °C en aproximadamente 1h y 18 min. Posteriormente, la temperatura continúa 

aumentando a 10 °C/min hasta llegar a 800 °C, donde se mantiene durante 8 horas, favoreciendo 

la interacción de los reactivos. Finalmente, el sistema se enfría a 10 °C/min hasta descender a 

25 °C, asegurando un enfriamiento controlado para evitar tensiones térmicas en el material. Este 

control térmico asegura una fusión homogénea de las sales, permitiendo su correcta función 

como medio de reacción o dispersión como se ilustra en la Figura 3.4. 
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Figura 3.4 

Representación del tratamiento térmico con rampas de temperatura para mezclas de 
precursores en el MSF. Donde a)Calentamiento  b)Fusion de sales  c)Calentamiento  d) 
Mantenimiento  e) Cristalizacion y enfriamiento  (Thirupathi et al., 2023; West, 2014). 

 

Además, la aplicación de rampas de temperatura permitió regular el crecimiento y la nucleación 

de partículas representados en la Figura 3.5, evitando crecimiento de cristales descontrolados y 

favoreciendo la obtención de una microestructura uniforme (P. Xie et al., 2019; Zuniga et al., 

2018). 

Figura 3.5 

Representacion gráfia de a) Mezcla de precursores y sales eutécticas, b) Calentamiento de 
mezcla c) Nucleación. 

 
Nota: el gráfico representa las etapas del mes. adaptado de molten salt synthesis of metal oxide 
nanomaterials: estatus, opportunity, and challenge (p. 15), por Gupta K. Santosh K. y Mao 
Yuanbing, 2021, ISSN 0079-6425. 
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3.3.4 Lavado del cerámico. 

Tras la sinterización de los cerámicos y la disolución de las sales, se añadió agua desionizada al 

sistema y se dejó sedimentar, repitiendo el proceso las veces necesarias hasta garantizar la 

eliminación completa de los cloruros en los polvos cerámicos. 

Para verificar la ausencia de cloruros en la solución, se preparó una solución de nitrato de plata 

(AgNO₃) con una concentración de 0.5 M, empleándola como reactivo para detectar la posible 

formación de precipitados. 

𝐴𝑔𝑁𝑂3(𝐴𝑞) + 𝑁𝑎𝐶𝑙(𝑎𝑞) →  𝐴𝑔𝐶𝑙(𝑠) ↓  + 𝑁𝑎𝑁𝑂3(𝑎𝑞)                                  Ecuación 3.1 

Finalmente, para eliminar el exceso de humedad, la mezcla cerámica fue sometida a un 

tratamiento térmico a 150 °C, asegurando la completa evaporación de la humedad residual. 

A continuación, se presenta en la Figura 3.6 de manera global la metodología a seguir para MSF. 

Figura 3.6 

a) Metodología por Método de Sales Fundentes (MSF).   
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3.4 Conformación de comprimidos  

 

Se conformaron comprimidos a partir de los polvos obtenidos por ambas rutas de síntesis —

método de estado sólido (MES) y síntesis en sales fundidas (MSF)— empleando una prensa 

hidráulica Specac, modelo Z803103 (Figura 3.7a). La compactación se efectuó con un dado de 

compresión de tipo uniaxial, aplicando una carga nominal de 3 toneladas (≈29.4 kN) durante 5 

min a temperatura ambiente. Concluida la compactación, los cuerpos verdes se extrajeron 

cuidadosamente del dado para evitar fisuras o deslaminaciones. 

Posteriormente, los comprimidos se sinterizaron en una mufla marca Furnace Modelo 46100 a 

1200 °C por 2 h con una velocidad de calentamiento de 10°C/ min, con el propósito de densificar 

la microestructura y obtener piezas aptas para las caracterizaciones subsecuentes (Figura 3.7b). 

Las condiciones de prensado y sinterización descritas fueron idénticas para ambos diseños 

experimentales (MES y MSF), a fin de garantizar comparabilidad entre tratamientos (H. Li et al., 

2020b; Zhan et al., 2024). 

Figura 3.7  

a)Prensa uniaxial para la realización de comprimidos , b) Mufla Furnace para sinterización a 
1200°C.   
 

                   

3.5 Mediciones de densidad por el método de Arquímedes (ASTM C373-88)  

 

La determinación de la densidad aparente (ρA), se realizó por el método de Arquímedes, el cual 

infiere el volumen aparente de la muestra a partir del empuje que experimenta al sumergirse en 

agua.  

 

a b 
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Con las masas en seco, saturada y sumergida se calculan las magnitudes de interés. 

Se empleó una balanza analítica METTLER TOLEDO, modelo ME204E, equipada con kit de 

densidad (Figura 3.8). Este kit consta de: (i) un soporte para un pequeño contenedor con agua 

que no se pesa; (ii) un receptor de carga superior para pesar la muestra en aire, sin contacto con 

el soporte del contenedor; y (iii) un receptor de carga inferior (gancho/jaula) que permite sumergir 

la muestra en el agua del contenedor mientras la balanza registra la lectura correspondiente. 

Este arreglo elimina cargas del soporte y asegura que, durante la inmersión, la única fuerza 

medida adicional sea el empuje hidrostático. 

Figura 3.8  

Balanza equipada con kit de densidad. 
 

 

El procedimiento de medición se llevó a cabo siguiendo los siguientes pasos: 

1.  Pesaje en seco: Se pesó cada pastilla sinterizada al aire libre. Se debe asegurar que las 

pastillas estén completamente secas para obtener una lectura precisa del peso en seco 

(Pa). 

2. Pesaje en húmedo: Se sumergió la pastilla en agua destilada y se registró su peso 

aparente en húmedo (Ps). 

3. Limpieza y secado post-medición: Después de cada ciclo de medición (pesaje en 

húmedo), las pastillas se enjuagaron con acetona para facilitar la evaporación del agua 

absorbida. Luego, se sometieron a un secado en una mufla a una temperatura de 70 °C 

por 10 minutos, para evaporar cualquier resto de acetona o agua. 

4. Enfriamiento y repetición: Una vez secas, las pastillas se enfriaron a temperatura 

ambiente. Es importante tener en cuenta este anterior proceso ya que las mediciones 

realizadas con muestras calientes darán resultados erróneos. La densidad de un material 
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y del agua varían con la temperatura, lo que afectaría directamente la lectura del peso y, 

por ende, la exactitud del cálculo de densidad. En concreto, el método  de Arquímedes 

es sensible a la temperatura, ya que la densidad del agua disminuye a medida que la 

temperatura aumenta (Peng et al., 2022; Shakir & Géber, 2023). 

Para el cálculo de las densidades se emplearon las ecuaciones 2.1 y 2.2.  

3.6 Caracterizaciones de Rayos X 

 

La caracterización estructural de los polvos sinterizados se realizó mediante Difracción de Rayos 

X (DRX) para identificar las fases cristalinas presentes y su estructura. El análisis se llevó a cabo 

utilizando un difractómetro modelo Bruker D8 Advance (Figura 3.9). El equipo operó con una 

fuente de lámpara de cobre Kα1 que emite una longitud de onda de 1.5406 Å. La configuración 

del equipo se estableció con una diferencia de potencial de 20 kV y una corriente de 500 mA. La 

adquisición de los datos se realizó en un intervalo de barrido de 20º a 80º en 2θ, con un paso de 

0.2 º/s, y el patrón de difracción fue registrado por un detector de centelleo (Feng et al., 2021b; 

Hsiang et al., 2014; Tulyaganov et al., 2023). 

Figura 3.9  

Bruker D8 Advance powder X-ray Diffraction. 
 

 

Los difractogramas obtenidos mostraron la presencia de múltiples fases cristalinas, lo que 

dificultó la identificación y cuantificación precisa de cada una de ellas mediante el análisis 

convencional. Para abordar esta complejidad, se procedió a realizar un refinamiento Rietveld en 

las muestras seleccionadas. 
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3.8 Microscopia electrónica de barrido (SEM)  

 

Las muestras se prepararon para su observación microestructural mediante microscopía 

electrónica de barrido (SEM), utilizando un Leica Stereoscan 440, y se recubrieron con una fina 

capa de plata para asegurar conductividad y obtener imágenes de alta calidad. La observación 

se realizó con voltaje de aceleración variable (10–25 kV) para ajustar la penetración del haz y 

optimizar la resolución y el contraste, permitiendo visualizar con detalle la morfología superficial 

y la microestructura. Además, se efectuaron análisis químicos por espectroscopía de dispersión 

de energía de rayos X (EDS) y mapeo elemental (EDS-mapping) en un SEM JEOL JCM-6000 

para corroborar la presencia y distribución relativa de Al, O, Mg, Si y Zr, bajo condiciones de 10.0 

kV, 1.0 nA, modo PHA T2, tiempo real de 300 s (tiempo vivo 299.35 s), tiempo muerto 0.8, tasa 

de conteo 160 cps y rango de energía 0–20 keV; el mapeo se realizó en un campo de 100 µm. 

3.7 Mediciones de impedancia 

3.7.1 Preparación de los comprimidos  

 

Antes de iniciar las mediciones de impedancia, se prepararon los comprimidos para evitar 

interferencias o errores que pudieran conducir a interpretaciones incorrectas. Una vez obtenidas 

las pastillas, estas se pulieron en una Pulidora Minitech 233 (Figura 3.10a) utilizando una lija 

P800, con el objetivo de alcanzar un grosor final de 1 mm. Esta reducción de espesor se realizó 

debido a que la impedancia (Z) depende directamente de la longitud del recorrido de la corriente, 

es decir, del espesor de la muestra. Pastillas excesivamente gruesas tienden a presentar valores 

de resistencia muy elevados (del orden de GΩ), lo que dificulta la estabilidad de las lecturas del 

instrumento. Al disminuir el espesor, se reduce la resistencia aparente y se obtienen valores de 

impedancia dentro del rango adecuado para la medición. 

 

Para garantizar la uniformidad del pulido y la precisión en el grosor, el espesor de los 

comprimidos se verificó con un micrómetro Mitutoyo (Figura 3.10b). Posteriormente, en ambas 

caras de cada pastilla se aplicó un electrodo de plata (Figura 3.10c), seguido de un tratamiento 

térmico a 600 °C durante 30 minutos en una mufla Furnace modelo 46100, con el fin de fijar el 

electrodo a la superficie cerámica. Finalmente, se comprobó mediante un multímetro que cada 

cara presentara una resistencia cercana a cero y que no existiera continuidad entre ambas 
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superficies, asegurando así una correcta preparación para las pruebas de impedancia (Andraskar 

et al., 2022a; Fabris et al., 2020). 

Figura 3.10 

a) Pulidora de comprimidos con velocidad de 50 RPM, b) Medición de comprimidos con apoyo 
de un micrómetro, c) Comprimido con electrodo de plata aplicado. 
 

 

                              
 

3.7.2 Montaje de medición de impedancia 

 

La caracterización de las propiedades eléctricas de las muestras, tales como la permitividad, 

conductividad, resistividad y pérdidas dieléctricas, se realizó mediante la técnica de 

Espectroscopía de Impedancia (EIS). Esta técnica permite analizar la respuesta eléctrica de un 

material al ser sometido a una señal de corriente alterna (AC) de diferentes frecuencias, 

proporcionando datos sobre la resistencia y reactancia del material. 

Para llevar a cabo las mediciones, se utilizó un equipo de cómputo conectado a un analizador de 

impedancias Solartron 1260 y a su vez unido a una interfaz dieléctrica Solartron 1296 para 

finalmente estar conectado a una mufla Furnace 47900. Este sistema de equipos permite medir 

la impedancia compleja (compuesta por la impedancia real e imaginaria) de la muestra en función 

de la frecuencia y la temperatura a como se puede observar en la Figura 3.11. 

a b c 
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Figura 3.11  

Montaje para medición de impedancia con variación de temperatura aplicando una corriente 
alterna (AC). a) Equipo de computo para recoleccion de datos, b) Interfaz dieléctrica Solartron 
1296   c) Analizador de impedancias Solartron 1260 d) Mufla Furnace 47900. 

 

Las mediciones de impedancia se realizaron en un rango de frecuencias de 1 Hz a 1 MHz, 

utilizando una señal de corriente alterna de 100 mV. El procedimiento experimental se llevó a 

cabo en dos etapas: 

1. Medición a temperatura ambiente: Inicialmente, se registraron las lecturas de impedancia 

de las muestras a temperatura ambiente para establecer una referencia. 

2. Medición con variación de temperatura: Posteriormente, las muestras se sometieron a un 

análisis térmico a partir de 200 °C, aumentando la temperatura en intervalos de 25 °C 

hasta alcanzar los 500 °C. En cada punto de temperatura, se dejó que la muestra se 

estabilizara durante 15 minutos antes de tomar las mediciones de impedancia. Este 

tiempo de estabilización es crucial para asegurar que las propiedades eléctricas del 

material se encuentren en equilibrio térmico (K. Barik et al., 2011; Mehta et al., 2018). 

 

A partir de los datos obtenidos de impedancia real e imaginaria se pueden hacer las siguientes 

relaciones donde la permitividad compleja se define como: 

𝜀 ∗= 𝜀′ − 𝑗𝜀′′                                                                                                            Ecuación 3.2 

donde: 

• ε′ = parte real (almacenamiento de energía, “constante dieléctrica”). 

• ε″ = parte imaginaria (pérdidas dieléctricas, disipación). 

 

 

a 
b 

c 

d 
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Si la muestra es un disco plano con: 

• A = área del electrodo (cm² o m²). 

• L = espesor de la muestra (cm o m). 

• C0= ε0* (A/L) capacitancia geométrica de la celda (F). 

• ω = 2πf = frecuencia angular. 

 

entonces: 

𝜀′ =  
−𝑍′′

ω 𝐶0( 𝑍′2 + 𝑍′′2)
 

𝜀′′ =  
−𝑍′

ω 𝐶0( 𝑍′2 +  𝑍′′2)
 

 

donde ε₀ = 8.854 × 10⁻¹² F/m (permitividad del vacío). 

• ε′ depende principalmente de Z″ (parte imaginaria de la impedancia). 

• ε″ depende principalmente de Z′ (parte real de la impedancia). 

 

Cálculo de factor de pérdida: 

𝑡𝑎𝑛𝛿 =
𝜀′′

𝜀′
 

Cálculo de resistividad para un comprimido en disco es: 

𝜌 = 𝑅
𝐴

𝐿
 

Donde: 

R: resistencia (Ω). 

A: Área del electrodo (m²) 

L: Espesor (m) 

ρ: Resistividad Ω·m 

 

Cálculo de conductividad: 

𝜎 =
1

ρ
 

Ecuación 3.3 

Ecuación 3.4 

Ecuación 3.5 

Ecuación 3.6 

Ecuación 3.7 
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Donde: 

σ = Conductividad S/m 

ρ = Resistividad Ω·m 

3.9 Caracterizaciones térmica (DSC y TGA)   

 

Las propiedades térmicas de las muestras se evaluaron mediante calorimetría diferencial de 

barrido (DSC) y análisis termogravimétrico (TGA), empleando un analizador térmico (DSC/TGA) 

marca Mettler Toledo y modelo DSC3+. Para cada medición se colocó aproximadamente 0.5 g 

de muestra en el porta muestras del instrumento y se aplicó un programa de calentamiento desde 

30 hasta 800 °C con una velocidad de 10 °C/min, registrándose en DSC el flujo de calor asociado 

a eventos endotérmicos/exotérmicos (transiciones, cristalización o reacciones) y en TGA la 

variación de masa con la temperatura (pérdida de volátiles, descomposición u oxidación), con el 

fin de correlacionar la estabilidad térmica y los cambios fisicoquímicos del material dentro del 

rango de operación estudiado (Feng et al., 2021b; Hsiang et al., 2014; Tulyaganov et al., 2023). 
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CAPÍTULO IV. RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

En el presente capítulo se muestran los resultados obtenidos durante el desarrollo de las 

actividades experimentales. Se muestran las caracterizaciones estructurales, morfológicas, 

ópticas, eléctricas y térmicas mediante MES y MSF. 

4.1 Rendimiento después de síntesis  

Tras la síntesis de los materiales, los porcentajes de rendimiento se analizaron y se presentan 

en la Tabla 4.1. Los datos muestran diferencia entre las dos rutas de síntesis evaluadas. 

Específicamente, las muestras obtenidas mediante la ruta MES (Método de Estado Sólido) 

exhibieron un rendimiento promedio superior, con porcentajes que oscilan entre el 90% y el 97%. 

En contraste, las muestras sintetizadas por la ruta MSF (Método Sales Fundentes) mostraron 

rendimientos ligeramente menores, con valores en el rango del 85% al 95%. Esta variación en el 

rendimiento se puede atribuir principalmente a la pérdida mínima de producto que ocurre durante 

la etapa de lavado del material cerámico, una etapa crítica en el proceso de purificación que 

afecta la cantidad final de producto recuperado. 

Tabla 4.1 Rendimiento de cada uno de los tratamientos después de la síntesis para MES Y 

MSF. 

 

 

 

Estos resultados pueden relacionarse con lo reportado en la literatura, donde el método de 

estado sólido se describe como una ruta ampliamente utilizada para obtener cerámicos 

multicomponentes; sin embargo, su avance depende de reacciones en la interfaz entre partículas 

sólidas, por lo que la selección de precursores, la difusión y la formación de fases intermedias 

influyen directamente en el resultado final del proceso. Miura et al. señalan que la síntesis en 

estado sólido puede involucrar rutas complejas de reacción y fases intermedias no equilibradas, 

lo que hace que el control de la síntesis dependa fuertemente de la interacción entre los 

precursores. De forma similar, Bianchini et al. indican que la formación de fases durante la 

 MSF (%) MES (%) 

M1 (extremo alto para ZrO₂) 90 91 

M2 (equilibrado) 95 90 

M3 (extremo alto para MgO) 85 97 
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síntesis de óxidos cerámicos depende de la relación entre termodinámica y cinética, así como de 

la naturaleza de los precursores empleados.  

En el caso del método MSF, aunque la literatura lo reporta como una técnica capaz de favorecer 

la difusión iónica, disminuir la temperatura de formación y mejorar la homogeneidad del producto, 

también implica etapas adicionales como la incorporación de sales fundentes y su posterior 

eliminación mediante lavado. Gupta y Mao mencionan que las sales fundidas actúan como medio 

de reacción, facilitando el transporte de masa y la formación del producto a menor temperatura; 

sin embargo, después del tratamiento térmico es necesario remover las sales residuales 

mediante lavado con agua. Zúñiga et al. también señalan que la selección de la sal, la molienda, 

la temperatura, el tiempo de síntesis y el lavado son factores críticos para obtener productos 

homogéneos y de buena calidad por MSF.  

4.2 Cálculo de densidad por el método de Arquímedes.   

La densidad experimental de las muestras sintetizadas por las rutas MES y MSF se determinó 

mediante el principio de Arquímedes, un método que permite calcular la densidad de un objeto 

midiendo el empuje que experimenta al ser sumergido en un fluido. Los resultados obtenidos, 

presentados en la Tabla 4.2, revelan la densidad experimental (ρ experimental) para cada una 

de las muestras, así como el porcentaje de viabilidad, el cual refleja la relación entre la densidad 

teórica y la experimental, indicando la condición del material. 

 

Tabla 4.2. Datos de densidad por método de Arquímedes.   

 

# Muestra 

MES MSF 

ρ experimental  % Viable ρ experimental  % Viable 

M1 3.40 90.84 3.61 96.38 

M2 3.57 95.39 3.45 92.12 

M3 3.45 92.01 3.44 91.90 

Promedio: 92.75 93.47 

Los promedios de densidad experimental para ambas rutas son similares, con un valor promedio 

de 92.75 para MES y 93.47 para MSF. Estos valores, junto con los porcentajes de viabilidad, 

sugieren que ambos métodos de síntesis son efectivos para obtener un material con una 

densidad comparable a la teórica que es reportada tanto en patente como base de datos entre 

3.0 g/cm3 a 3.8 g/cm3 (Peng et al., 2022; Prasad & Basu, 2013). Las ligeras variaciones entre 
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muestras individuales y entre los promedios de los dos métodos pueden ser atribuidas a la 

formación de una porosidad residual inherente a la naturaleza de cada proceso de síntesis. En 

el caso del método de Arquímedes, la presencia de porosidad afecta directamente la medición, 

ya que el agua puede penetrar en los poros abiertos, modificando la medición del volumen 

desplazado y, por ende, la densidad calculada. La viabilidad del material, que en este caso ronda 

el 90-95%, indica que las muestras obtenidas son densas y tienen una baja porosidad, lo que es 

un buen indicativo de la calidad del material sintetizado. 

4.3 Difracción de Rayos X por MES y MSF.  

Difracción de Rayos X de las muestras obtenidas por MES. 

En la Figura 4.1 se presentan los difractogramas correspondientes a las composiciones M1–M3 

obtenidas por MES y sinterizadas a 1200 °C. Las tres formulaciones parten de una matriz 

mayoritaria de Al₂O₃ (85 % en masa), mientras que los contenidos de ZrO₂, MgO y SiO₂ se 

ajustaron conforme al diseño experimental (muestra extrema alta para ZrO₂, equilibrada y 

extrema alta para MgO). Debido a la naturaleza del MES, donde la reacción ocurre 

principalmente por difusión en estado sólido y requiere tiempos prolongados para favorecer el 

contacto y la interdifusión de especies, los patrones obtenidos presentan picos definidos, lo que 

es consistente con la formación de fases cristalinas.  
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Figura 4.1 

Difractogramas de los materiales cerámicos obtenidos  por MES.   

 

De acuerdo con la identificación de fases, en las muestras por MES se confirma la presencia de 

corindón (α-Al₂O₃ PDF 96-100-0033) como fase predominante, acompañado por espinela 

(Al2MgO4 PDF 96-900-2845) y baddeleyita (ZrO₂ monoclínico PDF 96-900-2845). En particular, 

al incrementar MgO (por ejemplo, en M3) se intensifican las señales asociadas espinela, mientras 

que al aumentar ZrO₂ (M1) se refuerzan las señales correspondientes a ZrO₂. La composición 

equilibrada (M2) exhibe intensidades intermedias entre los extremos, lo cual concuerda con su 

formulación (Patzig et al., 2012; Shakir & Géber, 2023). 

Difracción de Rayos X de las muestras obtenidas por MSF. 

La Figura 4.2 muestra los difractogramas obtenidos para las muestras cerámicas sintetizadas 

por MSF, tratadas a 800 °C y posteriormente sinterizadas a 1200 °C. En esta ruta se observa 

igualmente una matriz de corindón (α-Al₂O₃ PDF 96-100-0033), acompañada por espinela 

(MgAl₂O₄ PDF 96-900-2845) y baddeleyita (ZrO₂ PDF 96-900-2845). 
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Figura 4.2  

Difractogramas de los materiales cerámicos obtenidos  por MSF. 

 

A diferencia del MES, el MSF promueve mayor movilidad iónica por la presencia del medio 

fundente, lo cual favorece la formación de fases a menor temperatura; por ello, los picos se 

observan definidos. Adicionalmente, al aumentar MgO (M3) se refuerzan las señales de espinela, 

mientras que al aumentar ZrO₂ (M1) se intensifican las señales de baddeleyita (Fabris et al., 

2020; Mehta et al., 2018).  

Es importante señalar que, aunque el SiO₂ forma parte de la composición inicial del sistema 

MASZr (Reportado en el diseño experimental), este no fue identificado como fase cristalina en 

los difractogramas ni en el refinamiento Rietveld para ninguna de las rutas de síntesis. Sin 

embargo, su presencia fue confirmada mediante análisis de EDS y mapeo elemental, lo que 

indica que el silicio se encuentra incorporado en el sistema, pero no en forma cristalina detectable 

por DRX. Este comportamiento sugiere que el SiO₂ se encuentra predominantemente en estado 

amorfo o como una fase vítrea intergranular, posiblemente originada durante los procesos de 

sinterización, especialmente considerando la interacción con MgO y Al₂O₃, que favorece la 

formación de fases líquidas transitorias. En consecuencia, aunque no contribuye con señales 
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difractables, el SiO₂ desempeña un papel relevante en la evolución microestructural del material, 

influyendo en la densificación, la distribución de fases y, potencialmente, en las propiedades 

eléctricas finales del sistema. 

De manera comparativa, los resultados obtenidos en el sistema MASZr guardan relación con lo 

reportado tanto por  Ngashangua et al., 2015; Yang et al., 2020  como por  Li et al., 2020  en 

sistemas basados en MgO–Al₂O₃–SiO₂. En ambos estudios se confirma que la variación 

composicional, particularmente la presencia de MgO y el ajuste de la relación SiO₂/Al₂O₃, influye 

directamente en la evolución y conservación de fases cristalinas como espinela. Asimismo, al 

igual que en los sistemas MAS convencionales, la modificación del equilibrio químico altera el 

grado de cristalización y la distribución de fases secundarias. No obstante, la incorporación de 

ZrO₂ en el sistema MASZr introduce una variable adicional que modifica parcialmente este 

equilibrio, evidenciando que, aunque el comportamiento estructural general responde a los 

principios del sistema MAS, la naturaleza multicomponente del material condiciona una evolución 

de fases más compleja. En conjunto, el análisis comparativo confirma que la ruta de síntesis y la 

composición química son determinantes en la estabilidad estructural del sistema, consolidando 

la interpretación de los patrones de DRX obtenidos en este trabajo. 

Por último, cabe mencionar que en ambas rutas sí conviene hacer un refinamiento Rietveld por 

la presencia de múltiples fases (α-Al₂O₃, MgAl₂O₄ y ZrO₂ monoclínico) causando que se 

traslapen los picos, lo que impide estimar sus cantidades e índices de Miller. Rietveld permite 

cuantificar el % en peso de cada fase con mayor confianza, separar picos solapados, y corregir 

efectos de fondo, ancho instrumental y orientación preferencial. Además, entrega parámetros de 

red, tamaño de cristalita/tensión micro-deformación y un índice de calidad del ajuste (RWP, χ²) 

para comparar objetivamente entre M1–M3 y entre rutas MES vs MSF. Con esos datos, la 

discusión de microestructura y propiedades (eléctricas y mecánicas) se vuelve más sólida y 

trazable. 

Cuantificación de fases mediante refinamiento Rietveld (promedio representativo) 

Dada la presencia de múltiples fases y el traslape de picos, se realizó el refinamiento Rietveld 

para estimar el % en masa de cada fase (Al-Mahmud et al., 2024; Ngashangua et al., 2015). Los 

valores reportados en la Tabla 4.3 son un promedio representativo de las composiciones 

evaluadas, útil para comparar tendencias entre rutas de síntesis (MES vs MSF). El refinamiento 

permitió cuantificar las fases principales y reportar una fracción residual asociada a picos no 
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ajustados (“unidentified peak area”), la cual puede relacionarse con contribuciones no modeladas 

(posible fracción amorfa, fases minoritarias o limitaciones del ajuste). 

Tabla 4.3. Fases identificadas en el refinamiento por cada método de síntesis.  

Método 

Al₂O₃ 

(corindón)  

% 

Al2MgO4 

(espinela) 

% 

ZrO₂ 

(baddeleyita) 

% 

No 

identificado 

% 

MES 65.1 18.5 3.7 12.7 

MSF 77 20.02 2.8 10.4 

En conjunto, estos resultados muestran que el MSF mantiene una mayor fracción de Al₂O₃ como 

fase matriz, con presencia moderada de espinela y baddeleyita; en cambio, el MES presenta una 

disminución relativa de Al₂O₃ y presencia de los mismo dos precursores anteriores con similares 

porcentajes presentes. 

4.3.1 Balance de masa  (rendimiento + Rietveld) 

Para evaluar el comportamiento de los tratamientos (MES y MSF), se realizó un balance de masa 

con base en una carga inicial de 15 g de mezcla de óxidos por muestra. El rendimiento reportado 

para cada tratamiento se interpretó como masa recuperada posterior a la síntesis y 

acondicionamiento (enfriamiento, lavado y/o secado). La masa recuperada se calculó mediante: 

𝑚𝑟𝑒𝑐 = (
𝑅

100
) 𝑚𝑖𝑛                                                                                                           Ecuacion 4.1  

donde 𝑚𝑖𝑛es la masa inicial (15 g) y 𝑅 el rendimiento (%). Las pérdidas globales se estimaron 

como: 

𝑚𝑝é𝑟𝑑 = 𝑚𝑖𝑛 − 𝑚𝑟𝑒𝑐                                                                                                      Ecuacion 4.2 

Posteriormente, la masa de cada fase cristalina identificada por DRX y cuantificada por 

refinamiento Rietveld se obtuvo multiplicando la fracción másica de cada fase por la masa 

recuperada: 
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𝑚𝑓𝑎𝑠𝑒 = (
𝑤𝑓𝑎𝑠𝑒

100
) 𝑚𝑟𝑒𝑐                                                                                                  Ecuacion 4.3 

donde 𝑤𝑓𝑎𝑠𝑒 es el porcentaje en masa de la fase obtenido del refinamiento Rietveld. 

Adicionalmente, se reportó el porcentaje de área no identificada (“unidentified peak area”) como 

una fracción residual asociada a señales no modeladas (posible amorfo, fases minoritarias o 

ajuste instrumental). 

En las Tablas 4.4 y 4.5 se presenta el balance de masa por fases cristalinas, combinando el 

rendimiento con la cuantificación Rietveld. Para MES se identificaron corindón (Al₂O₃), 

ringwoodita, piropo y ZrO₂, mientras que para MSF se identificaron corindón (Al₂O₃), espinela, 

piropo y ZrO₂. En ambos casos se reporta la fracción no identificada (“unidentified peak area”), 

la cual puede atribuirse a contenido amorfo, fases minoritarias no incluidas en el modelo o 

limitaciones del ajuste. 

Tablas 4.4 Balance de masa por MES (15 g por corrida). 

Muestra Rend 

(%) 

mrec  

(g) 

pérdidas 

(g) 

Al₂O₃ 

(g) 

Al2MgO4         

(g) 

ZrO₂ 

(g) 

 

M1-MES 91 13.65 1.35 8.88 2.52 0.50 

M2-MES 90 13.50 1.50 8.77 2.49 0.49 

M3-MES 97 14.55 0.45 9.47 2.69 0.53 

Tablas 4.5 Balance de masa por MSF (15 g por corrida). 

Muestra Rend 

(%) 

mrec  

(g) 

pérdidas 

(g) 

Al₂O₃ 

(g) 

Espinela   

(g) 

ZrO₂ 

(g) 

 

M1-MSF 90  13.50 1.50 10.39 2.70 0.37 

M2-MSF 95  14.25 0.75 10.97 2.85 0.39 

M3-MSF 85 12.75 2.25 9.81 2.55 0.35 
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A partir de estos datos, se calculó una distribución promedio por ruta (promedio de las tres 

composiciones): 

✓ 𝑚‾ 𝑟𝑒𝑐,  𝑀𝐸𝑆 = 13.90 g y  𝑚‾ 𝑝𝑒́𝑟𝑑,  𝑀𝐸𝑆 = 1.10 g 

✓ 𝑚‾ 𝑟𝑒𝑐,  𝑀𝑆𝐹 = 13.50 g y  𝑚‾ 𝑝𝑒́𝑟𝑑,  𝑀𝑆𝐹 = 1.50 g 

Estos resultados permiten visualizar, en términos de masa, que la ruta MSF tiende a generar una 

fracción mayor de piropo y espinela, mientras que el MES conserva una mayor proporción de 

Al₂O₃ y favorece la formación de ringwoodita. La fracción no identificada se mantiene en el orden 

de ~13–16% y debe considerarse como una contribución residual del ajuste. 

4.4 Caracterizaciones microestructurales 

4.4.1 Microscopía Electrónica de Barrido por MES.  

En la Figura 4.3 se presenta las tres muestras con una matriz predominantemente de α-Al₂O₃, 

con granos mayoritariamente equiaxiales (dimensiones similares en todas las direcciones) y 

presencia de granos anisotrópicos (forma alargada o plana) de entre 3.8–6.8 µm, determinados 

mediante análisis en ImageJ sobre un 14.8 % del área representativa del campo. Se observa 

porosidad intergranular residual, consistente con la sinterización por el método de estado sólido 

a 1200 °C. Las variaciones morfológicas entre M1–M3 se correlacionan con los contenidos 

relativos de MgO, SiO₂ y ZrO₂ , que controlan tanto la formación de silicatos de Mg (ringwoodita 

y piropo) como el efecto de ZrO₂ como segunda fase dispersa que refina grano (efecto de anclaje 

de fronteras) (Matsunaga et al., 2022; Zhao et al., 2025).  

En complemento, los espectros y cuantificaciones semicuantitativas por EDS asociados a la 

Figura 4.3 evidencian la dominancia de Al y O (matriz de alúmina) y la presencia de Mg, Si y Zr 

como elementos minoritarios, coherentes con las adiciones de MgO–SiO₂–ZrO₂ en las 

formulaciones. 
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Figura 4.3  

Microestructuras SEM (1.00 k×, 10 µm) de cerámicos Al₂O₃–(ZrO₂, MgO, SiO₂) por síntesis 
MES (1000 °C) y sinterizados a 1200 °C.  

 

 

 

  

 

 

Iniciando con M1 (alto ZrO2) presenta una textura rugosa con poros abiertos y microgrietas 

señaladas; el exceso de ZrO2 (7%) ancla las fronteras de grano, dificultando la densificación y el 

cierre de poros, con el micro grieteo probablemente causado por la diferencia de la expansión 
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térmica esto es visible como vacíos o sombras oscuras entre granos contiguos, lo cual indica que 

el proceso de densificación no alcanzó el cierre total de poros (Fabris et al., 2020; Zhao et al., 

2025).  

La muestra M2 (equilibrada) logra la mejor homogeneidad, con granos equiaxiales y presencia 

de granos anisotrópicos, cuellos desarrollados y menor porosidad, reflejando un balance ideal 

(5% ZrO2, 5% MgO, 5% SiO2) que asiste la sinterización sin bloquear el crecimiento del grano. 

En M3 (alto MgO), con granos más grandes y menor porosidad aparente, evidencia que el exceso 

de MgO (8%) acelera la densificación y el crecimiento del grano (coarsening), resultando en una 

estructura compacta con mejor cierre de poros.  

El mapeo elemental EDS (campo de 100 µm) se empleó para verificar la distribución espacial de 

los elementos como se observa en la Figura 4.4. En términos generales, la señal de Al y O se 

asocia con la matriz continua de alúmina, mientras que la distribución de Zr permite identificar 

regiones enriquecidas vinculables a la fase dispersa de ZrO₂. 

Figura 4.4   

MAPEO elemental (EDS) del cerámico obtenido por MES tras la sinterización. En todas las 
muestras procesadas por MES se observó una distribución homogénea y uniforme de los 
elementos: a) Al, b) Zr, c) Mg, d) O y e) Si. 

 

Las imágenes por SEM confirman que el MES produce microestructuras anisotrópicas, 

equiaxiales y con porosidad intergranular, densificadas principalmente por difusión en sólido y 
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sensible a la molienda, así mismo como al contenido de partículas refractarias (ZrO₂) que anclan 

el crecimiento, complementando con el SiO2 que modula la estructura del límite favoreciendo los 

límites singulares rectos y facetados. Es un proceso robusto y estable, pero para lograr 

densidades más altas suele requerir temperatura y tiempos mayores o estrategias de activación 

(Matsunaga et al., 2022; Zhao et al., 2025). 

4.4.2) Microscopía Electrónica de Barrido MSF. 

En forma general, el empleo de sales fundentes a 800 °C generó granos con bordes 

redondeados, cuellos definidos y porosidad intergranular menor que la observada por la ruta 

MES, lo cual es consistente con la difusión acelerada en fase salina y la cristalización temprana 

de fases como espinela y piropo, así mismo presentando tamaños de grano en un intervalo 

aproximado de 3.50 µm –8.30 µm determinados mediante análisis en ImageJ sobre un área 25.8 

% del área representativa del campo. Las variaciones morfológicas entre M1–M3 se explican por 

el balance MgO–SiO₂ (que controla la cantidad de silicatos/espinela y la asistencia a 

sinterización) y por la fracción de ZrO₂ (fase inerte que refina grano, pero puede limitar el cierre 

de poros) (Pan et al., 2024; Shekhawat et al., 2021). 

Los espectros EDS de la Figura 4.5 confirman nuevamente una matriz rica en Al–O y la presencia 

de Mg, Si y Zr como componentes minoritarios, con variaciones relativas coherentes con los 

cambios de formulación M1–M3 y con la ruta MSF. 
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Figura 4.5  

Microestructuras SEM (1.00 k×, 10 µm) de cerámicos Al₂O₃–(ZrO₂, MgO, SiO₂) por síntesis 
MSF (800 °C) y sinterizados a 1200 °C.  

 

 

 

Iniciando con M1 (alto ZrO2) muestra una estructura más fina y granos equiaxiales y cuellos 

continuos debido a la asistencia por fase líquida de las sales y del mismo SiO2, así mismo se 
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observa una con mayor porosidad abierta; el 7% de ZrO2 actúa como una segunda fase que 

ancla las fronteras de grano (refinamiento) pero obstaculiza la coalescencia.  

La muestra M2 (equilibrada) logra el conjunto más homogéneo y de baja porosidad visible, 

gracias al balance MgO–SiO2 que asiste la sinterización sin bloquear el cierre de poros con el 

5% de ZrO2. M3 (alto MgO) se caracteriza por granos más grandes (≈8.30 μm) y una porosidad 

aparente mínima, ya que el exceso de MgO (8%) promueve fases que incrementan la movilidad 

de límites y aceleran la densificación (coarsening) (Gupta & Mao, 2021b). 

Cabe destacar que el SiO₂ actúa como un aditivo “bisagra”: por un lado, favorece la formación 

de fase líquida al reaccionar con MgO y Al₂O₃, debido a la existencia de eutécticos de bajo punto 

de fusión en estos sistemas. Sin embargo, cuando el SiO₂ permanece aislado o se encuentra en 

exceso, puede promover el crecimiento anormal de grano y originar películas amorfas ricas en 

sílice en las fronteras de grano, lo que deteriora las propiedades mecánicas y eléctricas del 

material  (Matsunaga et al., 2022; Zhao et al., 2025). 

Figura 4.6  

Mapeo elemental (EDS) del cerámico obtenido por MES tras la sinterización. En todas las 
muestras procesadas por MSF se observó una distribución homogénea y uniforme de los 
elementos: a) Al, b) Zr, c) Mg, d) O y e) Si. 

 

El mapeo EDS a 100 µm permite sustentar la homogeneidad microquímica alcanzada por la ruta 

MSF, al contrastar la distribución de Al–O (matriz) frente a la localización de Zr (fase dispersa) y 
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la distribución relativa de Mg–Si (fases secundarias/zonas intergranulares), lo cual complementa 

la evidencia morfológica de cuellos más continuos y porosidad intergranular más fina. 

Al comparar las microestructuras del sistema MASZr con las reportadas por  (Pan et al., 2024)  

se identifican coincidencias en el papel estructural del ZrO₂ y MgO dentro de la matriz de α-Al₂O₃: 

el ZrO₂ actúa como fase estabilizadora y ancla de fronteras de grano, mientras que el MgO 

incrementa la movilidad y favorece el crecimiento de grano. En el sistema MASZr, este 

comportamiento se refleja en M1 (alto ZrO₂), donde se limita la densificación por efecto de 

partículas refractarias, y en M3 (alto MgO), donde se evidencia coarsening y mayor compacidad. 

No obstante, a diferencia del estudio de Pan et al., donde la degradación se asocia a migración 

de vacancias de oxígeno bajo campo eléctrico y formación de zonas amorfas Al₂O₃₋ₓ, en el 

MASZr las variaciones microestructurales están dominadas por el mecanismo de sinterización 

(MES vs MSF) y el balance composicional, sin evidencia de degradación. Esto sugiere que en tu 

sistema el control de la ruta de síntesis y del equilibrio MgO–ZrO₂ es determinante para 

estabilizar la microestructura y, potencialmente, el comportamiento dieléctrico.  

4.5) Caracterizaciones térmicas (DSC y TGA) 

En las Figuras 4.7 se presentan los resultados térmicos de las formulaciones M1–M3 obtenidas 

por MES y MSF, evaluadas con una rampa de 10 °C/min. Debido a que las muestras ya se 

encuentran sinterizadas, el análisis DSC–TGA se interpreta principalmente como una verificación 

de estabilidad térmica y de la presencia de eventos secundarios. En TGA se observa que la 

pérdida de masa ocurre mayoritariamente al inicio del calentamiento y posteriormente la curva 

tiende a estabilizarse, sin escalones pronunciados; este patrón es característico de la eliminación 

de humedad/adsorbatos superficiales y especies débilmente ligadas, y sugiere la ausencia de 

descomposiciones relevantes en el intervalo analizado. De forma consistente, el DSC no muestra 

picos agudos asociados a reacciones intensas, sino una evolución suave con un evento amplio 

hacia temperaturas altas; al presentarse un comportamiento comparable tanto en MES como en 

MSF, dicho evento se atribuye principalmente a procesos propios del sistema Al₂O₃–MgO–SiO₂–

ZrO₂ (por ejemplo, reacomodo/relajación microestructural y/o evolución de una fracción 

intergranular asociada al SiO₂), más que a una transformación química mayor. Las diferencias 

de intensidad entre muestras pueden relacionarse con el balance de fases identificado por DRX, 

el cual condiciona la cantidad de interfaces y la respuesta térmica global. 
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Figura 4.7  

Curvas DSC y TGA de las muestras M1–M3 sintetizadas por MES y MSF (10 °C/min).   

 

 

En comparación con lo reportado por  (Hsiang et al., 2014) y (H. Li et al., 2020b)quienes  

identificaron picos exotérmicos definidos entre 800–950 °C asociados a la cristalización 

secuencial de filosilicato, anortita y cordierita en sistemas CMAS y CMASZ, las formulaciones 

MASZr evaluadas en este trabajo no presentan eventos exotérmicos agudos sino señales 

térmicas amplias y de baja intensidad. Mientras en el sistema vítreo la adición de ZrO₂ desplazó 

la temperatura de cristalización y promovió nucleación heterogénea, en el sistema MASZr ya 

sinterizado la ausencia de picos definidos sugiere que la cristalización ocurrió previamente 

durante el tratamiento térmico, permaneciendo únicamente procesos de relajación 

microestructural o reacomodo intergranular. Esta diferencia indica que el comportamiento térmico 
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de MASZr está dominado por estabilidad estructural post-sinterización y no por transformaciones 

de fase activas, lo que confirma una consolidación cristalina respecto a sistemas basados en 

vidrio parcialmente cristalizados. 

4.5) Caracterizaciones eléctricas a T= 25°C. 

4.5.1) Impedancia (Z’ vs Z’’) a T= 25°C. 

Los diagramas de Nyquist de las muestras sinterizadas por los métodos de estado sólido (MES, 

Figura 4.8 a) y de sales fundentes (MSF, Figura 4.8 b) evidencian diferencias tanto en la magnitud 

de la impedancia como en la definición de los arcos semicirculares. En términos generales, los 

materiales preparados por MES muestran valores de Zʹ y Zʺ más elevados (10⁸–10⁹ Ω), lo que 

indica una mayor resistividad, mientras que los obtenidos por MSF presentan semicírculos más 

comprimidos (10⁶–10⁷ Ω), asociados a una microestructura más conductora. Esta diferencia 

puede atribuirse a la naturaleza de cada ruta de síntesis: el MES, basado en reacciones difusivas 

a alta temperatura, suele generar mayor porosidad y fases secundarias, mientras que el MSF 

promueve la cristalización más controlada, con granos finos y buena densificación, lo cual 

favorece la movilidad de carga (Bianchini et al., 2020; Gupta & Mao, 2021b; Lakhdar et al., 

2021a). 

Figura 4.8  

Gráficos de impedancia por ambas rutas de síntesis. 
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Al analizar la influencia de la composición química, se observa que el contenido de ZrO₂ y MgO 

desempeña un papel central en ambos métodos. En MES, la muestra M1-MES (ZrO₂ alto, 7%) 

presenta el mayor semicírculo, con resistencia eléctrica significativamente superior, mientras que 

M3-MES (MgO alto,8%) muestra el menor, confirmando que el exceso de ZrO₂ estabiliza fases 

aislantes, mientras que el déficit de MgO reduce la resistencia global. En cambio, en MSF, el 

efecto se invierte parcialmente: M1-MSF, con alto ZrO₂ y bajo MgO, exhibe uno de los arcos 

menores, lo que sugiere que en este método el aumento de ZrO₂ no actúa como barrera resistiva, 

sino que favorece la formación de microestructuras más conductoras. Por otro lado, M3-MSF 

(MgO alto, 8%) alcanzan los arcos de mayor impedancia, evidenciando que el déficit de ZrO₂ o 

el exceso de MgO incrementan la resistividad, incluso bajo condiciones de sales fundentes 

(Mehta et al., 2018; Peng et al., 2022). 

El comportamiento de la composición equilibrada M2 es intermedio en ambos casos, confirmando 

que un balance entre los óxidos estabilizantes y modificadores confiere propiedades eléctricas 

moderadas. Sin embargo, la magnitud de los arcos en M2 es notablemente menor en MSF que 

en MES, lo que resalta la eficiencia de esta ruta para reducir la resistividad incluso en 

composiciones balanceadas. 

En conjunto, los resultados demuestran que el método de síntesis es tan determinante como la 

composición. Mientras que el MES tiende a producir materiales más resistivos, el MSF promueve 

mayor conductividad debido a su capacidad de generar fases cristalinas definidas y estructuras 

más densas. Asimismo, se confirma que la relación ZrO₂–MgO gobierna la respuesta dieléctrica: 

altos contenidos de ZrO₂ incrementan la resistividad en MES pero la disminuyen en MSF, lo que 

evidencia que el efecto de un mismo óxido depende de la microestructura resultante del proceso 

de síntesis (Chavez-Esquivel et al., 2019; Pan et al., 2024) 

Se presenta una tabla comparativa por ambas rutas de síntesis: 

Tabla  4.3. Comparación de impedancia total obtenida por MES y MSF. 

Muestra Condición Impedancia 

(MES) 

Impedancia 

(MSF) 

Diferencia 

M1 Extremo alto para ZrO2. ~1.0 × 10⁹ Ω ~2.5 × 10⁶ Ω MES > MSF 
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En todos los casos, la resistencia total medida por MES es mayor que la de MSF, lo que confirma 

que el método de sales fundentes genera materiales más conductores. 

4.5.2) Variación de impedancia real e imaginaria respecto a la frecuencia. 

4.5.2.1) Impedancia real a T= 25°C. 

Las curvas de Z′ frente a la frecuencia (Figura 4.9 a y b) muestran que en ambos métodos la 

impedancia es alta en bajas frecuencias, por acumulación de cargas en granos y bordes de 

grano, y disminuye al aumentar la frecuencia hasta estabilizarse en un valor mínimo en la región 

de alta frecuencia. 

La muestra M1-MES (alto ZrO₂) presenta los valores de Z′ más altos, mientras que M2-MES 

(equilibrada) y M3-MES (exceso MgO) se mantienen en posiciones intermedias, aunque con 

tendencia a mayor impedancia al aumentar ZrO₂. 

En MSF (Figura 4.9b), las resistencias son uno a dos órdenes de magnitud menores (10⁶–10⁷ Ω), 

mostrando materiales más conductores. M3-MSF (ZrO₂ bajo) mantiene resistividad elevada por 

exceso de MgO, mientras que M2-MSF conserva un comportamiento intermedio (Amara et al., 

2025; Mehta et al., 2018). 

En síntesis, MES produce resistividades mayores por microestructuras menos densas, mientras 

que MSF reduce la impedancia gracias a estructuras más compactas. Además, el efecto de ZrO₂ 

cambia según el método: en MES su exceso aumenta la resistencia (M1), mientras que en MSF 

la disminuye (M13), lo que evidencia la fuerte influencia de la microestructura en el transporte de 

carga  definido como un mayor desplazamiento de iones bajo un campo eléctrico (Mehta et al., 

2018; Shakir & Géber, 2023). 

M2 Base ~2.0 × 10⁸ Ω ~3.5 × 10⁶ Ω MES > MSF 

M3 Extremo alto para MgO. ~3.0 × 10⁸ Ω ~9.0 × 10⁶ Ω MES > MSF 
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Figura 4.9  

Comportamiento de impedancia real en relación a la frecuencia a) MES y b)MSF.  

 

4.5.2.2) Impedancia imaginaria a T= 25°C.  

Las curvas de Zʺ frente a la frecuencia (Figura 4.10 a y b) complementan el análisis de Zʹ, ya que 

permiten identificar los procesos de relajación dieléctrica en las muestras. Mientras Zʹ refleja la 

parte resistiva del material (oposición al paso de la corriente continua), Zʺ está asociada a la parte 

reactiva o capacitiva, revelando la energía almacenada y liberada por los dipolos, así mismo 

como defectos al interactuar con el campo eléctrico alterno. Por ello, la interpretación de Zʺ es 

clave para determinar la dinámica de los portadores de carga y el carácter de la polarización 

(Colomban, 2020; K. Barik et al., 2011). 
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Figura 4.10  

Comportamiento de la impedancia imaginaria en relación a la frecuencia a) MES y b)MSF. 

 

En el caso de MES (Figura 4.10a), los picos de Zʺ aparecen a bajas frecuencias y con magnitudes 

altas (10⁸ Ω), lo que confirma que estas muestras son más resistivas y con tiempos de relajación 

largos. Destaca M1-MES (alto ZrO₂), que presenta el pico más intenso y desplazado hacia 

frecuencias menores, indicando mayor dificultad para la movilidad de carga. En contraste, M2-

MES exhibe el pico más bajo, evidenciando menores pérdidas dieléctricas y mayor facilidad de 

respuesta al campo eléctrico.  

En MSF (Figura 4.10b), los picos se sitúan en frecuencias más altas y con magnitudes mucho 

menores (10⁶ Ω), lo que indica una dinámica más rápida de portadores de carga y una reducción 

significativa de la resistividad. En este caso, M3-MSF y M2-MSF exhiben los picos más elevados, 

confirmando su carácter más resistivo dentro de esta ruta reafirmando que las composiciones 

ricas en ZrO₂ son más conductoras en MSF que en MES.  

En conjunto, el análisis de Zʹ y Zʺ permite diferenciar la naturaleza de la respuesta eléctrica: 

• Zʹ (parte real) describe la oposición al paso de la corriente, vinculada directamente con la 

resistividad y la microestructura (densidad, porosidad, fases). 

• Zʺ (parte imaginaria) refleja los procesos de relajación y polarización, evidenciando la 

frecuencia característica donde ocurre la mayor interacción de cargas con el campo 

eléctrico. 
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Así, los materiales sintetizados por MES muestran mayores pérdidas y tiempos de relajación 

largos (picos altos y a bajas frecuencias), mientras que en MSF la relajación es más rápida y 

eficiente (picos bajos y a frecuencias más altas), lo que confirma que el método de sales 

fundentes favorece estructuras con mejor movilidad de carga (Amara et al., 2025; Bobzin et al., 

2022). 

4.5.3) Resistividad y conductividad para MES y MSF a T= 25°C.  

Las gráficas de conductividad (σ) y resistividad (ρ) en función de la frecuencia muestran el 

comportamiento complementario de ambos parámetros en las muestras sintetizadas por MES y 

MSF. Como es de esperarse, cuando σ aumenta con la frecuencia, ρ disminuye en la misma 

proporción, reflejando la relación inversa entre ambas propiedades (K. Barik et al., 2011; Miao 

et al., 2022). 

Figura 4.11  

Comportamiento de conductividad y resistividad en relación a la frecuencia por a) MES y b) 
MSF.  
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En MES (Figuras 4.11a), la conductividad permanece mínima  hasta ~10⁵ Hz y luego aumenta 

hasta ~1.2 × 10⁻³ S/m. De forma complementaria, la resistividad inicia en valores ~10⁸ Ω·m y 

decrece gradualmente; M1-MES mantiene la mayor resistividad, coherente con su baja 

conductividad. Este comportamiento evidencia la mayor oposición al transporte eléctrico en 

materiales preparados por estado sólido, atribuible a microestructuras menos densas y más 

heterogéneas. 

En MSF (Figuras 4.11b), la conductividad presenta mayor uniformidad y alcanza valores 

comparables a MES (~10⁻3 S/m en altas frecuencias). En paralelo, la resistividad inicial es más 

baja (~10⁶ Ω·m) y decae con mayor rapidez. Destacan M3-MSF exhiben las resistividades 

mayores dentro de este método. La mayor homogeneidad de las curvas confirma que MSF 

genera materiales con microestructuras más densas y uniformes, reduciendo barreras al 

transporte de carga. 

En conjunto, la comparación entre ambos métodos confirma que: 

• MES → genera materiales más resistivos, con σ baja y ρ alta, lo que refleja 

microestructuras menos densas y con mayores barreras al transporte de carga. 

• MSF → favorece materiales más conductores, con σ más elevada y ρ reducida, gracias a 

una microestructura más homogénea y compacta.   

La composición influye de forma consistente: el exceso de ZrO₂ incrementa la resistividad en 

MES (M2), pero la disminuye en MSF (M2 y M5), evidenciando que el efecto de cada óxido 

depende  del método de síntesis (H. Li et al., 2020; Ming et al., 2020). 

4.5.4) Variación de frecuencia con ángulo de fase a T= 25°C. 

Las curvas de ángulo de fase (Figura 4.12 a y b) muestran la transición de un comportamiento 

resistivo (~0° en bajas frecuencias) hacia uno capacitivo (−80° a −90° en altas frecuencias), 

característico de materiales dieléctricos (Feng et al., 2021). 
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Figura 4.12  

Comportamiento de ángulo de fase en relación con la frecuencia por a) MES y b) MSF. 

 

En MES (Figura 4.12a), se aprecia dispersión entre las composiciones. M1-MES (alto ZrO₂) 

alcanza ángulos más negativos a bajas frecuencias, indicando una polarización superior. En 

contraste, M2-MES mantienen valores menos negativos, reflejando un carácter más resistivo.  

En MSF (Figura 4.12b), las curvas son más compactas y todas las composiciones alcanzan 

ángulos similares (−80° a −90°), con ligeras diferencias en la frecuencia de transición. Esto indica 

una respuesta más homogénea y capacitiva, atribuida a la microestructura más densa lograda 

con este método. 

En conjunto, en MES, el ZrO₂ tiene un efecto que controla la formación de fases interfaciales y 

la acumulación de cargas en bordes de grano que se ve reflejado en una mayor dispersión en el 

ángulo de fase entre muestras. En MSF, el ZrO₂ influye menos directamente porque la 

microestructura densa y fina reduce la heterogeneidad, haciendo que todas las composiciones 

converjan hacia un comportamiento capacitivo más uniforme (Bobzin et al., 2022; Feng et al., 

2021a). 

4.5.5) Permitividad a T= 25°C. 

Las curvas de ε′ confirman la respuesta típica de materiales dieléctricos: valores elevados a bajas 

frecuencias por polarización interfacial y una disminución progresiva hasta estabilizarse en la 
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región de altas frecuencias, donde solo contribuye la polarización electrónica (Feng et al., 2021a; 

Prasad & Basu, 2013). 

Figura 4.13 

Comportamiento de permitividad en relación con la frecuencia por MES y MSF. 

 

En MES (Figura 4.13a), los valores iniciales son moderados (30–55). M2-MES presenta la mayor 

ε′, mientras que M1-MES muestra la menor, asociada a menor capacidad de almacenamiento de 

carga.  

Las muestras por MSF (Figura 4.13b), los valores iniciales son mucho más elevados, destacando 

M1-MSF (~16x102), lo que indica una polarización interfacial debido a que los portadores de 

carga (electrones o iones) se acumulan en las fronteras entre regiones con diferentes 

propiedades eléctricas, como los límites de grano, interfaces electrodo–cerámico o fases 

distintas. No obstante, al aumentar la frecuencia todas las muestras descienden hasta valores 

mínimos a MES. 

Las muestras por MES genera valores iniciales moderados y más uniformes, mientras que MSF 

produce ε′  elevados a bajas frecuencias, aunque ambos métodos convergen en 

comportamientos similares a altas frecuencias, confirmando la influencia de la microestructura 

en la respuesta dieléctrica  (Feng et al., 2021a; Hsiang et al., 2014). 
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Dado lo anterior se presenta las Tablas 4.7 y 4.8 de valores recapitulados obtenidos por ambas 

rutas de síntesis:  

Tabla 4.7. Recapitulación de datos por MES. 

Muestra Condición Z' vs Z'' (Ω) 

Frecuencia 
(Hz) vs 

Impedancia 
real (Ω)  

Frecuencia 
(Hz) vs 

Impedancia 
imaginaria (Ω)  

σ (S·m) ρ (Ω·m) ε′ 

M1-MES Extremo alto 
de ZrO2. ~1.0 × 10⁹  ~1x109 ~4.5×10⁶ ~0.9x10⁻³  ~10x10⁸  38 

M2-MES Base ~2.0 × 10⁸  ~2.3x108 ~0.9×10⁶ ~0.9x10⁻³  ~2.3x10⁸  58 

M3-MES Extremo alto 
de MgO. ~3.0 × 10⁸  ~4x108 ~1.6×10⁶ ~0.9x10⁻³  ~5.0x10⁸  48 

  

Tabla 4.8. Recapitulación de datos por MSF. 

Muestra Condición Z' vs Z'' (Ω) 
Frecuencia (Hz) 
vs Impedancia 

real (Ω)  

Frecuencia (Hz) 
vs Impedancia 
imaginaria (Ω)  

σ (S·m) ρ (Ω·m) ε′ 

M1-MSF Extremo alto 
de ZrO2. ~2.5 × 10⁶  ~2.2×10⁶ ~1.0×10⁶ ~1.2x10⁻³  ~2.2×10⁶ 17x102 

M2-MSF Base ~3.5 × 10⁶ ~3.5×10⁶ ~1.6×10⁶ ~1.3x10⁻³  ~3.2×10⁶ 6x102 

M3-MSF Extremo alto 
de MgO. ~9.0 × 10⁶  ~8.0×10⁶ ~4.0×10⁶ ~1.2x10⁻³  ~8×10⁶ 4x102 

 

A temperatura ambiente, los cerámicos obtenidos por MES superan globalmente a los producidos 

por MSF: exhiben impedancias y resistividades más altas y, al mismo tiempo, conductividades y 

permitividades más moderadas. Dentro del conjunto MES, M1-MES (extremo alto de ZrO₂) 

presenta la mayor resistividad (≈ 1×10⁹ Ω·m) y la permitividad relativa más baja (ε′ ≈ 38). En 

contraste, los materiales MSF muestran ρ del orden de 10⁶ Ω·m (uno a tres órdenes menor que 

MES) y ε′ mucho más alta (≈ 3×10²–17×10²). Aunque microestructuralmente pueden alcanzarse 

altas densidades por MSF, eléctricamente resultan poco viables como aislantes para esta 

aplicación a temperatura ambiente. 
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4.6) Caracterizaciones eléctricas por MES y MSF a T= 200°C-500 °C. 

4.6.1) Variación de impedancia (Z’ vs Z’’) con respecto a la temperatura. 

4.6.1.1) Impedancia de las muestras obtenidas por MES T= 200°C-500 °C.  

Los diagramas de Nyquist (Figura 4.14) obtenidos para las muestras M1–M3 sintetizadas por el 

método de estado sólido (MES) muestran de manera clara la evolución de la respuesta dieléctrica 

en el intervalo de 200°C a 500 °C. En todos los casos se observa que, conforme la temperatura 

se incrementa, los semicírculos se reducen en diámetro, indicando que tanto la resistencia del 

grano (Rg) como la de la frontera de grano (Fg) disminuyen con la temperatura. Este efecto se 

asocia al comportamiento tipo NTCR (Negative Temperature Coefficient of Resistance), 

característico de óxidos cerámicos donde el transporte de carga se ve favorecido por la activación 

térmica (Amara et al., 2025; Pan et al., 2024). 

Figura 4.14 

Diagramas de Nyquist de Z’ vs Z’’ por MES. 

 

 

La muestra M1 (alto ZrO₂) presenta un arco amplio a menores temperaturas con un máximo en 

Z′ ≈ 1.7 × 10⁸ Ω, indicando una resistencia eléctrica aceptable para cerámicos que usualmente 

entre 107Ω-1012Ω. A medida que la temperatura aumenta, el arco se contrae progresivamente, 

revelando una reducción en la resistencia del grano. Este comportamiento confirma su carácter 

resistivo, aunque con menor estabilidad térmica. El incremento en el contenido de ZrO₂ introduce 

vacancias con carga negativa (Ecuación 4.4)  debido a que los cationes Al³⁺ son sustituidos por 

Zr⁴⁺ en la red, esto genera un desequilibrio de carga porque Zr tiene una valencia mayor, al igual 
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considerando la electronegatividades   del Zr (1.33 escala de Pauling) y Al (1.61 escala de 

Pauling)  exhiben propiedades eléctricas opuestas para satisfacer el balance de carga; como 

resultado se forman defectos estructurales que facilitan la migración de iones, reduciendo la 

impedancia global. (Amara et al., 2025; Chavez-Esquivel et al., 2019; Gawronski et al., 2013). 

3ZrO2 →
2Al2O3

3ZrAl
• + VAl

‴ + 6OO
𝑥                                                                             Ecuación 4.4 

Seguidamente la muestra M2 presenta un arco intermedio (~10⁸ Ω) y una respuesta más 

simétrica en todo el rango térmico, lo que indica un equilibrio entre los efectos de ZrO₂, SiO2 y 

MgO. Su comportamiento dieléctrico estable surge por una adecuada microestructura con baja 

porosidad y una respuesta reproducible.  

Por su parte, M3 (alto MgO) es la composición con los valores de impedancia más elevados (del 

orden de 10⁹ Ω), atribuidos al exceso de Mg²⁺, que favorece la formación de fases espinela 

(MgAl2O4) y disminuyendo la densidad de portadores de carga. El exceso de MgO (Mg²⁺) 

contrario a (M1 y M2) al entrar en la red de Al³⁺, genera vacancias catiónicas (Al³⁺ o Mg²⁺), y 

tiende a estabilizar eléctricamente la estructura, aumentando la resistividad (Ecuación 4.5). Es 

así como el balance moderado de Mg²⁺ contribuye a un control aceptable de la resistividad sin 

generar demasiados defectos estructurales (Bianchini et al., 2020; Mehta et al., 2018; Pan et al., 

2024; Peng et al., 2022). 

2MgO →
Al2O3

2MgAl
′ + 2OO

𝑥 + VO
••                                                                                  Ecuación 4.5 

En conjunto, los resultados obtenidos por MES demuestran que la variación en las proporciones 

de ZrO₂ y MgO influye directamente en la respuesta eléctrica de los cerámicos. Mientras que el 

ZrO₂ tiende a reducir la resistencia de grano y facilitar la conducción, el MgO en exceso potencia 

la movilidad iónica, pero compromete la homogeneidad microestructural. El equilibrio alcanzado 

en M3 permite una transición térmica más uniforme, mientras que los extremos (M1 y M3) 

exhiben respuestas contrastantes que reflejan la sensibilidad de estos sistemas a la proporción 

de fases estabilizantes. 

4.6.1.2) Impedancia de las muestras obtenidas por MSF T= 200°C-500 °C. 

Los diagramas de Nyquist correspondientes a las muestras M1–M3 sintetizadas por el método 

de sales fundentes (MSF) muestran tendencias generales similares a las del método MES, con 
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arcos semicirculares que se contraen conforme aumenta la temperatura (200–500 °C), 

confirmando nuevamente un comportamiento tipo NTCR. Sin embargo, la magnitud de la 

resistencia y la forma de los semicírculos  revelan diferencias importantes relacionadas con la 

ruta de síntesis, pues en MSF se alcanzan valores de impedancia generalmente más elevados, 

reflejando una microestructura distinta y una mayor contribución de los límites de grano (Amara 

et al., 2025; Pan et al., 2024). 

Figura 4.15  

Diagramas de Nyquist de Z’ vs Z’’ por MSF. 

 

 

Iniciando por M1 (alto ZrO₂): Presenta un arco menor  (~10⁸ Ω), reflejando una menor impedancia 

en comparación con M2 y M3, esto se atribuye a que el exceso de Zr⁴⁺ introduce vacancias con 

carga negativa (Ecuación 4.4); y distorsiones locales misma situación que MES , como resultado 

aumentan la movilidad iónica y reducen la resistencia del material, sin embargo la resistividad es 

aceptable para un aislador cerámico (Amara et al., 2025; 2013; Kumatani et al., 2023; Pan et al., 

2024).  

De manera equilibrada se presenta la M2 que exhibe un comportamiento intermedio con una 

forma de arco más simétrica, lo que indica una distribución uniforme de defectos y una buena 

conectividad entre los granos. Su impedancia global se mantiene estable en un rango medio 

(~10⁸ Ω), lo que sugiere una estructura consolidada y baja porosidad. 

Seguidamente la M3 (alto MgO) destaca por tener el mayor radio de arco (~5.0x10⁹ Ω), 

confirmando su carácter resistivo. La presencia de exceso de Mg²⁺ promueve la formación de 

fases tipo espinela (MgAl₂O₄) y una menor concentración de defectos cargados, lo que restringe 
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el transporte iónico y electrónico. Este comportamiento lo convierte en el mejor candidato como 

aislante eléctrico dentro del grupo sintetizado por MSF  (2018; Bianchini et al., 2020; Peng et al., 

2022; Shekhawat et al., 2021). 

En conjunto, los resultados de MSF muestran un patrón coherente con MES, pero con 

resistencias absolutas más elevadas, indicando que la ruta de síntesis influye en la densidad y 

la conectividad de fases conductoras como se puede observar en la Tabla 4.9. El ZrO₂ sigue 

reduciendo la resistencia de grano, mientras que el MgO en exceso potencia el transporte iónico; 

sin embargo, el balance de M3 nuevamente ofrece una transición más homogénea. 

Tabla  4.4. Comparación de impedancia obtenida por MES y MSF. 

Mientras que el método MES tiende a presentar una menor impedancia ante variaciones de 

temperatura debido a la continuidad de su fase conductora, el método MSF suele mostrar un 

incremento en la resistividad, atribuible a la naturaleza más heterogénea y compleja de su 

microestructura. 

4.6.2) Variación de impedancia real respecto a la frecuencia por MES y MSF. 

4.6.2.1) Frecuencia vs Impedancia real obtenidas por MES T= 200°C-500 °C.  

Los espectros de impedancia real (Z′) en función de la frecuencia para las muestras M1–M3 

sintetizadas por el método de estado sólido (MES) permiten observar el efecto combinado de la 

composición química y de la temperatura (200–500 °C) en el transporte eléctrico de estos 

cerámicos. 

En todos los casos, como se aprecia en la Figura 4.16 que a bajas frecuencias (10⁰–10² Hz) la 

impedancia alcanza sus valores más altos, asociados a la acumulación de carga en los límites 

Muestra Condición Impedancia 

(MES) 

Impedancia 

(MSF) 

Diferencia 

M1 Extremo alto para ZrO2. ~1.78× 108 Ω ~1.9× 108 Ω MSF > MES 

M2 Base ~3.0× 108 Ω ~2.4 × 109 Ω MSF > MES 

M3 Extremo alto para MgO. ~2.7× 109 Ω ~4.0× 109 Ω MSF > MES 
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de grano y a los procesos de polarización interfacial. Conforme la frecuencia aumenta, Z′ decrece 

rápidamente y tiende a estabilizarse a partir de 10⁴–10⁵ Hz, lo que indica que a altas frecuencias 

domina la respuesta del volumen del material y los portadores logran superar las barreras 

resistivas (Amara et al., 2025; Mehta et al., 2018). 

Figura 4.16  

Comportamiento de impedancia (Z’) con variación en la frecuencia por MES. 

 

Su comportamiento con la variación de la temperatura es notable ya que, al incrementar de 25 

°C en 25 °C, los valores de impedancia disminuyen de forma progresiva en todas las muestras. 

Este comportamiento confirma el carácter NTCR (Negative Temperature Coefficient of 

Resistance), típico de óxidos cerámicos donde la movilidad iónica se ve favorecida por la 

activación térmica. 

En cuanto al efecto de la composición se puede observar que en la muestra M1 (alto ZrO₂) 

presenta curva con impedancias iniciales en el rango de 108 Ω. El aumento de ZrO₂ en M1 genera 

una ligera reducción de la resistencia a frecuencias intermedias, lo que sugiere que este óxido 

contribuye a la formación de fases con mayor conductividad misma situación mencionada 

anteriormente por la introducción de vacancias con carga negativa  que genera un desequilibrio   

resultando la formación de defectos estructurales que facilitan la migración de iones, reduciendo 

la impedancia global (Amara et al., 2025; Chavez-Esquivel et al., 2019; Pan et al., 2024). 

Así mismo en la muestra M2 (equilibrada) exhibe los valores de impedancia elevados a bajas 

frecuencias (~2.8 × 10⁸ Ω a 200 °C), confirmando que la composición balanceada entre ZrO₂, 

MgO y SiO2 conduce a una red más aislante en condiciones iniciales, aunque la caída con 

frecuencia y temperatura es uniforme y estable, este último precursor también facilita la 

sinterización líquida, ayudando a rellenar poros finos y mejorar la densificación homogénea 
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mismo que se traduce en una distribución más uniforme de fases, reduciendo defectos locales 

que podrían generar picos o dispersión de impedancia. 

En bajas frecuencias, la muestra M3 (rica en MgO) exhibe la mayor impedancia Z′ (alrededor de 

2.5×109 Ω), indicando que es la composición más resistiva. Dado que el exceso de MgO 

introduce un desequilibrio de carga, contrario al ZrO₂ que agrega carga positiva extra 

(provocando vacancias de oxígeno), el Mg²⁺ aporta menos carga positiva que el Al³⁺, y por tanto, 

la red necesita reducir un catión positivo implicando que no hay vías disponibles para el 

transporte iónico rápido, lo que aumenta la resistividad eléctrica del material. 

Por eso, los materiales ricos en MgO (como M3) muestran elevados valores de impedancia y 

resistividad, ya que el transporte de carga se vuelve principalmente electrónico, y limitado  

(Bianchini et al., 2020; Mehta et al., 2018; Peng et al., 2022; Shekhawat et al., 2021). 

En conjunto, estos resultados indican que el método MES produce materiales en los que la 

impedancia disminuye con frecuencia y temperatura, pero la magnitud depende fuertemente de 

la composición. El equilibrio de fases (M2) y el exceso de MgO (M3) generan las mayores 

resistencias, mientras que las formulaciones con bajos contenidos relativos de ZrO₂ o MgO (M1) 

exhiben menor resistencia y mayor tendencia a la conducción. 

4.6.2.2) Frecuencia vs Impedancia real obtenidas por MSF T= 200°C-500 °C. 

Los espectros de impedancia real obtenidos por el método de sales fundentes (MSF) muestran 

un comportamiento consistente con el observado en MES: la impedancia es mayor a bajas 

frecuencias (10⁰–10² Hz) y disminuye rápidamente conforme aumenta la frecuencia, hasta 

estabilizarse alrededor de 10⁴–10⁵ Hz. Este patrón responde a la transición de un régimen 

dominado por procesos interfaciales en los límites de grano hacia uno controlado por la 

conductividad del volumen. 

El efecto de la temperatura (200–500 °C) se mantiene: al aumentar la temperatura como se 

puede observar en la Figura 4.17, los valores de Z′ decrecen en todas las composiciones, 

confirmando la naturaleza NTCR. Sin embargo, los valores absolutos de impedancia en MSF 

tienden a ser más altos que en MES, lo que se asocia a microestructuras más densas y uniforme, 

pero con interfaces menos conductivas, producto del crecimiento cristalino favorecido por las 

sales fundentes. 
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Figura 4.17  

Comportamiento de impedancia (Z') con variación en la frecuencia por MSF. 

 

El contenido de ZrO2 tiene un impacto polarizado en la resistividad. Por un lado, la muestra M1 

(alto ZrO2) exhibe una impedancia cercana a 1.9×108 Ω a bajas frecuencias, valores 

significativamente superiores a los de la referencia MES  (Amara et al., 2025; Chavez-Esquivel 

et al., 2019; Pan et al., 2024). 

Así mismo en la muestra M2 (equilibrada) presenta los valores de impedancia de ~2.4 × 10⁹ Ω a 

200 °C, siendo la composición intermedia que refleja un balance de fases que restringe el 

transporte eléctrico. 

La muestra M3, al tener un alto contenido de MgO, desarrolla una resistencia máxima de 

4.0×109 Ω, lo que demuestra que el exceso de Mg2+ favorece la resistividad asociado a la 

ausencia de vacancias de oxígeno implicando que no haya vías disponibles para el transporte 

iónico rápido, lo que aumenta la resistividad eléctrica del material y comparando que esta cifra 

es aún superior a la que se obtiene con la ruta MES (Bianchini et al., 2020; H. Liu et al., 2022; 

Mehta et al., 2018; Peng et al., 2022). 

En conjunto, la síntesis por MSF conduce a mayores valores de impedancia en comparación con 

MES. Esto se debe a que, si bien la ruta de sales fundentes favorece la cristalización, también 

genera microestructuras con límites de grano que actúan como barreras adicionales al transporte 

iónico. Las diferencias entre composiciones siguen las mismas tendencias observadas en MES 

(ZrO₂ disminuye la resistencia, MgO la incrementa), pero amplificadas por la naturaleza de la 

síntesis. 
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4.6.3) Variación de impedancia imaginaria respecto a la frecuencia  

4.6.3.1) Frecuencia vs Impedancia imaginaria obtenidas por MES. 

Los espectros de impedancia imaginaria (Z″) en función de la frecuencia Figura 4.18 permiten 

analizar con detalle los procesos de relajación dieléctrica y su dependencia con la composición 

y la temperatura. En general, todas las muestras M1–M3 muestran picos definidos en el intervalo 

de 10¹ a 10³ Hz, cuyo desplazamiento y altura cambian con el aumento de temperatura (200–

500 °C) (Amara et al., 2025).  

Figura 4.18  

Comportamiento de impedancia imaginaria  (Z'') con variación en la frecuencia por MES. 

 

Las muestras M1 (alto contenido de ZrO2) exhiben valores de impedancia imaginaria (Z′′) cercano 

a 6−7×107 Ω a 200 ∘C, con una reducción esperada a medida que aumenta la temperatura. La 

diferencia crucial radica en que el mayor contenido de ZrO2 en M1 provoca un leve 

desplazamiento de estos picos hacia frecuencias más altas. Este desplazamiento es interpretado 

como una evidencia de un acoplamiento más eficiente de los portadores de carga dentro de la 

microestructura del volumen  (Andraskar et al., 2022b; Fabris et al., 2020; Kumatani et al., 2023). 

Sin embargo, en la muestra M2 (equilibrada) presentados máximos más intensos, alcanzando 

valores de ~9.9 × 107 Ω a bajas temperaturas, lo que indica mayores pérdidas iniciales. Sin 

embargo, la disminución con la temperatura es más uniforme, sugiriendo un comportamiento más 

estable frente a la relajación dieléctrica. 

Al igual se puede observar que M3 (alto MgO) presenta los máximos valores entre todas las 

composiciones, superando 2.5×109 Ω. Este resultado indica que el exceso de MgO eleva 
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sustancialmente la resistencia interfacial y genera dinámicas de relajación más lentas que son, 

sin embargo, mitigadas por el aumento de la temperatura (Amara et al., 2025; Miao et al., 2022; 

Shekhawat et al., 2021). 

En conjunto, el incremento de ZrO₂ tiende a desplazar los máximos a frecuencias más altas, 

reduciendo los tiempos de relajación, mientras que el exceso de MgO eleva significativamente la 

magnitud de Z″, indicando mayores pérdidas. La composición equilibrada (M2) se comporta como 

un caso intermedio, con estabilidad relativa frente a cambios de temperatura. 

4.6.3.2) Frecuencia vs Impedancia imaginaria obtenida por MSF. 

Los espectros de Z″ en función de la frecuencia obtenidos por MSF Figura 4.19 muestran picos 

característicos de relajación dieléctrica entre 10¹ y 10³ Hz, cuya posición y magnitud dependen 

de la temperatura y la composición. Al igual que en MES, al incrementar la temperatura de 200 

a 500 °C los máximos disminuyen en altura y se desplazan hacia frecuencias más altas, lo que 

confirma una reducción en los tiempos de relajación y un comportamiento NTCR típico de óxidos 

cerámicos. 

Figura 4.19  

Comportamiento de impedancia imaginaria (Z’’) con variación en la frecuencia por MSF. 

 

La variación en el contenido de ZrO2 tiene un efecto polarizado en las pérdidas dieléctricas de 

las muestras MSF. La M1 (alto ZrO2) presenta picos de magnitud mucho menor (≈7×107 Ω), 

demostrando que la incorporación de ZrO2 reduce significativamente perdidas dieléctricas e 

induce procesos de relajación más rápidos esto anterior se puede asociar porque ZrO₂ actúa 

como un modificador de red que introduce tensiones locales, interpretándose por la diferencia de 

tamaño iónico entre Zr⁴⁺ (0.84 Å) y Al³⁺ (0.54 Å). Esta descoordinación genera sitios defectivos 
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que pueden facilitar la movilidad de oxígeno y disminuir la resistencia interfacial (Andraskar et al., 

2022b; Fabris et al., 2020).  

En la mezcla balanceada M2 de SiO2, ZrO₂ y MgO, los mecanismos compiten: el ZrO₂ introduce 

defectos que acortan los tiempos de relajación, mientras que el MgO genera vacancias que 

intensifican la polarización. El resultado es un comportamiento intermedio, con picos notables de 

Z″ pero con una disminución uniforme al aumentar la temperatura. 

El exceso de MgO en M3 es el responsable de los picos dieléctricos más elevados (>3.5×109 Ω), 

lo que confirma que potencia la polarización y genera las pérdidas más altas dentro del grupo.   

Cabe mencionar el exceso de Mg²⁺ reemplaza parcialmente al Al³⁺, generando vacancias 

catiónicas en lugar de vacancias con carga negativa . Esto disminuye la movilidad iónica, porque 

no hay caminos fáciles para el transporte de oxígeno o cargas polares. Además, parte del MgO 

reacciona con Al₂O₃ formando espinela anteriormente reportada con apoyo de los rayos X siendo 

caracterizada por ser una fase aislante y eléctricamente estable (Amara et al., 2025; Miao et al., 

2022; Selvi et al., 2020). 

En conjunto, los resultados de MSF confirman que la naturaleza de la síntesis potencia la 

magnitud de Z″ en varias composiciones respecto a MES, debido a que el crecimiento cristalino 

inducido por las sales fundentes genera límites de grano más resistivos. 

4.6.4) Variación de resistividad respecto a la temperatura obtenida por MES y MSF. 

4.6.4.1) Frecuencia vs Resistividad obtenida por MES. 

Los espectros de resistividad (ρ) en función de la frecuencia para las muestras M1–M3 

sintetizadas por MES muestran que a bajas frecuencias (10⁰–10² Hz) se alcanzan los valores 

elevados, mientras que a frecuencias intermedias y altas (>10⁴ Hz) la resistividad disminuye y 

tiende a estabilizarse. En la Figura 4.20 se interpreta la transición de un régimen dominado por 

la polarización interfacial en límites de grano hacia uno en el que predomina la conductividad del 

volumen cristalino. Asimismo, el aumento de la temperatura de 200 a 500 °C provoca una 

disminución sistemática de la resistividad, confirmando la naturaleza NTCR (Negative 

Temperature Coefficient of Resistance), típica de materiales cerámicos donde el transporte se 

activa térmicamente (Bobzin et al., 2022; Miao et al., 2022). 
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Figura 4.20 

Comportamiento de Resistividad (ρ) con variación en la frecuencia por MES. 

 

En la composición M1, presentan una resistividad inicial, cercana a 108 Ω·m, que se reduce 

consistentemente con la temperatura; la mayor cantidad de ZrO2 en M1 tiende a mitigar la 

resistividad ligeramente. Este efecto se atribuye a que este óxido es un agente generador de 

defectos puntuales reportado en discusiones anteriores  (Andraskar et al., 2022b; Fabris et al., 

2020). 

Así mismo la composición de M2 (equilibrada) muestra valores más elevados (~2.8 × 10⁸ Ω·m), 

evidenciando que el balance entre ZrO₂ y MgO genera una red con valores más resistivos a bajas 

frecuencias, mismas que se pueden complementar con la presencia de SiO₂, regulando el 

transporte que permite una leve polarización interfacial (útil para estabilidad dieléctrica) sin volver 

el material excesivamente resistivo. 

El alto contenido de MgO en la muestra M3 resulta en una mayor resistividad, alcanzando valores 

cercanos a 5×109 Ω·m a 200 °C. Esta resistencia se atribuye a la falta de vacantes de oxígeno 

que bloquea las rutas para el transporte iónico rápido, lo que eleva la resistividad eléctrica del 

material. Por esta razón, los materiales con alto contenido de MgO presentan una impedancia y 

resistividad superior, ya que la conducción de carga dominante es electrónica  (Amara et al., 

2025; Miao et al., 2022; Selvi et al., 2020). 

En conjunto, los resultados para MES en orden general quedan como M3>M2 >M1 donde 

confirman que la resistividad disminuye con la frecuencia y la temperatura, pero la magnitud 

depende directamente de la composición. El ZrO₂ tiende a reducir la resistividad por la 

introducción de defectos que facilitan el transporte iónico, mientras que el MgO en exceso 

incrementa la resistividad debido a la acumulación de vacancias de oxígeno que intensifican la 
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polarización interfacial. El equilibrio composicional (M2) resulta más estable, aunque a costa de 

mayores resistividades. 

4.6.4.2) Frecuencia vs Resistividad obtenida por MSF. 

Los espectros de resistividad (ρ) de las muestras M1–M3 obtenidas por el método MSF muestran 

el mismo patrón general observado en MES: resistividades altas a bajas frecuencias (10⁰–10² 

Hz), que decrecen gradualmente con la frecuencia hasta estabilizarse por encima de 10⁴ Hz. En 

la Figura 4.21 se puede observar la transición de un régimen dominado por procesos de 

polarización interfacial en límites de grano hacia uno en el que predomina la conductividad del 

volumen. De manera consistente, el aumento de temperatura (200–500 °C) reduce la resistividad 

en todas las composiciones, confirmando el comportamiento NTCR. 

Sin embargo, los valores absolutos de resistividad en MSF tienden a ser más elevados que en 

MES, lo que se atribuye a que este método produce microestructuras más densas y cristalinas, 

pero con límites de grano más resistivos que actúan como barreras adicionales al transporte de 

carga (Bobzin et al., 2022; Miao et al., 2022).. 

Figura 4.21  

Comportamiento de Resistividad (ρ) con variación en la frecuencia por MSF. 

 

Al introducir Zr⁴⁺ en la matriz de Al₂O₃, la diferencia de radios iónicos genera distorsiones y 

defectos puntuales que facilitan la movilidad de oxígeno. Así, un mayor contenido de ZrO₂ (M1) 

reduce la resistividad (valores del orden de 10⁸ Ω·m), ya que los defectos actúan como caminos 

de transporte. En cambio, un contenido bajo (M3) limita la densidad de defectos, resultando en 

resistividades mucho más elevadas (~10⁹ Ω·m) (Andraskar et al., 2022b; Fabris et al., 2020). 
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En la muestra M2 (equilibrada) presenta un comportamiento intermedio (10⁸ Ω·m), resultado de 

la compensación entre los defectos introducidos por ZrO₂ y las vacancias generadas por MgO. 

Su respuesta es más uniforme con el aumento de temperatura, pero con resistividades más 

elevadas que en MES.  

En conjunto, los resultados demuestran que el método MSF amplifica los efectos de ZrO₂ y MgO 

en la resistividad, ZrO₂ disminuye la resistividad al generar defectos útiles para la conducción, 

mientras que el exceso de MgO la eleva al reforzar la polarización interfacial. La síntesis por 

sales fundentes, aunque mejora la cristalización, introduce límites de grano más resistivos, lo 

que explica los valores más altos de ρ en comparación con MES (Amara et al., 2025; Miao et al., 

2022; Selvi et al., 2020). 

4.6.5) Variación de Conductividad respecto a la temperatura obtenida por MES y MSF. 

4.6.5.1) Frecuencia vs Conductividad obtenida por MES. 

Los espectros de conductividad (σ) en función de la frecuencia para las muestras M1–M3 

sintetizadas por MES (Figura 4.22) muestran el patrón típico de cerámicos con comportamiento 

NTCR. A bajas frecuencias (10⁰–10² Hz) la conductividad es mínima, dominada por los procesos 

de polarización interfacial y la acumulación de carga en límites de grano. Conforme la frecuencia 

aumenta (10⁴–10⁷ Hz), la conductividad crece de manera notable y tiende a estabilizarse en la 

región de altas frecuencias, reflejando la contribución predominante del transporte en el volumen 

cristalino (Miao et al., 2022; Shang et al., 2023). 

El incremento de la temperatura (200–500 °C) intensifica este efecto: los valores de 

conductividad aumentan de forma progresiva. Este comportamiento se debe a que la energía 

térmica favorece la movilidad de portadores de carga (iones y electrones), reduciendo las 

barreras de activación. 
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Figura 4.22  

Comportamiento de conductividad (σ) con variación en la frecuencia por MES. 

 

 

 

 El ZrO₂ y el MgO influyen de manera distinta en la conductividad del material. Por un lado, el 

ZrO₂ favorece la conductividad al generar defectos puntuales y vacancias de oxígeno que 

incrementan la movilidad iónica y reducen la resistividad de grano, como se observa en M1, 

donde se alcanzan conductividades moderadas (~10⁻³ S/m) a altas frecuencias (Hsiang et al., 

2014; Miao et al., 2022; Selvi et al., 2020). En contraste, aunque el MgO también induce 

vacancias, su exceso tiende a concentrarlas en los límites de grano, donde actúan como trampas 

de carga, disminuyendo la conductividad efectiva; esto se refleja en M3, que presenta valores 

más bajos de conductividad, indicando que estas vacancias solo contribuyen significativamente 

al transporte bajo condiciones de alta excitación (H. Li et al., 2020b; Shang et al., 2023).  

La composición equilibrada (M2) ofrece un balance entre ambos mecanismos, resultando en una 

transición más uniforme de la conductividad con la temperatura y la frecuencia. 

En conjunto, los resultados confirman que en el método MES la conductividad aumenta tanto con 

frecuencia como con temperatura, y su magnitud depende fuertemente de la proporción de ZrO₂ 

y MgO.  

4.6.5.2) Frecuencia vs Conductividad obtenida por MSF. 

Las gráficas de conductividad (σ) de las muestras M1–M3 sintetizadas por MSF muestran el 

mismo comportamiento general que en MES: a bajas frecuencias (10⁰–10² Hz) la conductividad 
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es baja, debido a la acumulación de carga en los límites de grano, mientras que a frecuencias 

intermedias y altas (10⁴–10⁷ Hz) la conductividad aumenta de manera significativa, hasta 

estabilizarse como se puede observar en la Figura 4.23. El aumento de la temperatura (200–500 

°C) intensifica este crecimiento, confirmando el carácter NTCR, donde la energía térmica facilita 

la movilidad de portadores (Miao et al., 2022; Shang et al., 2023). 

Figura 4.23  

Comportamiento de conductividad (σ) con variación en la frecuencia por MSF. 

 

 

Las concentraciones de ZrO₂ muestran conductividades similares (~2.0×10⁻³ a 2.5×10⁻³ S/m), lo 

que sugiere que, aunque introduce defectos y tensiones en la red, estos actúan como trampas 

que limitan la movilidad iónica, sin generar diferencias significativas entre muestras (Hsiang et al., 

2014; Miao et al., 2022; Selvi et al., 2020).  En contraste, el alto contenido de MgO en M3 da 

lugar a la menor conductividad (<1.5×10⁻³ S/m) y la mayor resistividad (~10⁹ Ω·m), especialmente 

a bajas frecuencias. Esto se debe a que el Mg²⁺ puede sustituir a Al³⁺ en la red cristalina, 

generando un desequilibrio de carga opuesto al del ZrO₂, lo que reduce la movilidad de 

portadores y, en consecuencia, la conductividad del material reportado con anterioridad (H. Li 

et al., 2020b; Shang et al., 2023).  

En la muestra M2 (equilibrada) se observa un comportamiento intermedio (~1.7 × 10⁻³ S/m), con 

un incremento estable con frecuencia y temperatura, reflejando la compensación parcial entre 

los efectos de ZrO₂ y MgO. En conjunto MSF, la microestructura es más densa y con límites de 

grano más definidos y resistivos lo que limita la movilidad de portadores. 

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.



 

 

83 
Maestría en Ciencias en Ingeniería  

División Académica de Ingeniería y Arquitectura 

4.6.6) Variación de ángulo de fase respecto a la temperatura  

4.6.6.1) Frecuencia vs Ángulo de fase de las muestras obtenidas por MES. 

Los espectros de ángulo de fase en función de la frecuencia para las muestras M1–M3 

sintetizadas por el método de estado sólido (MES) Figura 4.24 muestran un comportamiento 

típico de materiales dieléctricos heterogéneos, donde coexisten respuestas asociadas al 

volumen cristalino y a los límites de grano. 

A bajas frecuencias (10⁰–10² Hz), los ángulos de fase son menos negativos (cercanos a –10° a 

–30°), lo que indica una respuesta más resistiva y dominada por procesos de acumulación de 

carga en interfaces. Conforme la frecuencia aumenta (10³–10⁶ Hz), los ángulos se hacen más 

negativos (–60° a –100°), alcanzando en algunos casos hasta ≈−90°, lo que refleja una transición 

hacia un comportamiento más capacitivo. En la región de frecuencias muy altas (~10⁷ Hz), el 

ángulo tiende nuevamente hacia valores menos negativos, lo que sugiere que la contribución 

resistiva del volumen comienza a dominar (K. Barik et al., 2011; Pandey et al., 2019). 

Figura 4.24  

Comportamiento de ángulo de fase con variación en la frecuencia por MES. 

 

El contenido de ZrO2 modula el equilibrio entre las componentes resistivas y capacitivas del 

material, según se observa en los ángulos de fase. La muestra M1 (alto ZrO2) exhibe ángulos 

moderados, con un máximo de ≈−90∘ en la región media de frecuencias, lo que sugiere un 

balance casi perfecto entre su respuesta resistiva y capacitiva (Hsiang et al., 2014; Miao et al., 

2022; Selvi et al., 2020).  

La muestra M2 (equilibrada) alcanza ángulos de fase similares, lo que se interpreta como una 

respuesta estable a variaciones de frecuencia y temperatura. Por su parte, el exceso de Mg2+ en 
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M3 genera vacancias catiónicas en lugar de vacancias con carga negativa. Esto disminuye la 

movilidad iónica, porque no hay caminos fáciles para el transporte de oxígeno o cargas polares, 

produciendo barreras heterogéneas al transporte de carga y como consecuencia, la respuesta 

dieléctrica se vuelve menos uniforme, dando lugar a curvas irregulares en el ángulo de fase (alto 

ZrO2) (H. Li et al., 2020b; Shang et al., 2023). 

En conjunto, los resultados para MES indican que el ángulo de fase depende fuertemente tanto 

de la temperatura como de la proporción de ZrO₂ y MgO: el primero tiende a reducir la capacitiva, 

mientras que el segundo la incrementa significativamente, modulando la respuesta dieléctrica 

global del sistema. 

4.6.6.2) Frecuencia vs Ángulo de fase de las muestras obtenidas por MSF. 

En la Figura 4.25 los espectros de ángulo de fase obtenidos para las muestras M1–M3 

sintetizadas por MSF muestran un comportamiento característico de sistemas policristalinos con 

contribuciones tanto resistivas como capacitivas. A bajas frecuencias (10⁰–10² Hz), los ángulos 

se mantienen menos negativos (–10° a –30°), reflejando un dominio resistivo asociado a la 

acumulación de carga en los límites de grano. Conforme la frecuencia aumenta (10³–10⁶ Hz), los 

ángulos se vuelven más negativos (–60° a –100°), indicando un incremento de la respuesta 

capacitiva ligada a los procesos de relajación dieléctrica. En la región de frecuencias muy altas 

(~10⁷ Hz), el ángulo tiende a retornar a valores menos negativos, sugiriendo que la conductividad 

del volumen cristalino se vuelve dominante (K. Barik et al., 2011; Pandey et al., 2019). 

Figura 4.25 

Comportamiento de ángulo de fase con variación en la frecuencia por MSF. 
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El contenido de ZrO2 tiene un efecto en el balance dieléctrico de las muestras generando defectos 

adicionales en la estructura. Estos defectos, a su vez, favorecen la movilidad iónica, lo que se 

traduce directamente en una reducción de la respuesta capacitiva del material. La composición 

M1 (alto ZrO2) exhibe ángulos de fase de ≈−90∘, lo que indica un equilibrio entre las respuestas 

resistiva y capacitiva (Hsiang et al., 2014; Miao et al., 2022; Selvi et al., 2020).  

El nivel de MgO determina la uniformidad de la respuesta dieléctrica. La muestra M3 (alto MgO) 

se distingue por un comportamiento notablemente desordenado e irregular, particularmente en 

las frecuencias bajas a medias. Esta inestabilidad es causada por el exceso de iones Mg2+, que 

crea un número elevado de vacancias de catiónicas. Al acumularse heterogéneamente en los 

límites de grano, estas vacancias provocan una polarización interfacial irregular y la 

superposición de múltiples procesos de relajación  (H. Li et al., 2020b; Shang et al., 2023).  

La composición equilibrada (M2) maximiza el carácter capacitivo del sistema, lo que se interpreta 

como una respuesta estable a variaciones de frecuencia y temperatura. 

En conjunto, los materiales sintetizados por MSF exhiben un ángulo de fase influenciado por la 

proporción de ZrO₂ y MgO, con un comportamiento más irregular en composiciones extremas 

por los límites de grano definidos esto intensifica la polarización interfacial y hace que el ángulo 

de fase sea más capacitivo. 

4.6.7) Variación de permitividad respecto a la temperatura. 

4.6.7.1) Frecuencia vs Permitividad de las muestras obtenidas por MES. 

Los resultados de permitividad real (ε′) en función de la frecuencia (Figura 4.26) muestran un 

comportamiento típico de materiales cerámicos, valores superiores de ε′ a bajas frecuencias que 

decrecen progresivamente conforme aumenta la frecuencia (200–500 °C). Esto se debe a la 

contribución dominante de la polarización interfacial y de carga espacial en el régimen de bajas 

frecuencias, mientras que a frecuencias más altas predomina la respuesta electrónica y dipolar, 

reduciendo la permitividad (Hussain et al., 2024; Miao et al., 2022) 
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Figura 4.26 

Comportamiento de ángulo de fase con variación en la frecuencia por MES. 

 

 

El contenido de ZrO2 define la intensidad de la polarización interfacial y la velocidad de su 

relajación. La muestra M1 (alto ZrO2) alcanza los valores más altos de ε′ a bajas frecuencias 

(≈7×103). Este extremo se explica porque el exceso de ZrO2 intensifica la polarización interfacial 

al favorecer la generación de tensiones locales y vacancias de oxígeno. Sin embargo, esta misma 

condición microestructural provoca relajaciones más rápidas como se puede observar en los 

gráficos de impedancia Z’’ (Hsiang et al., 2014; Miao et al., 2022; Selvi et al., 2020).  

La composición M2 (equilibrada) presenta un comportamiento intermedio en términos de 

permitividad con valores iniciales de ε′ más moderados y exhibe una caída más uniforme a lo 

largo del rango de frecuencias. Esto anterior confirma que el balance entre ZrO2 y MgO logra 

estabilizar los mecanismos de polarización. El resultado es un sistema dieléctrico más predecible 

que reduce los comportamientos extremos, tanto la baja polarización controlada de M1 como la 

polarización intensificada seguida de relajación rápida de M3. 

El exceso de MgO en M3 resulta en la permitividad real (ε′) más baja del grupo indicando mayor 

estabilidad dieléctrica, con menores pérdidas y menor sensibilidad a defectos, lo cual puede ser 

ventajoso en aplicaciones que requieran consistencia a altas frecuencias (H. Li et al., 2020b; 

Shang et al., 2023).    

En general, los resultados reflejan cómo la naturaleza del método MES (estado sólido), 

caracterizado por microestructuras más heterogéneas y defectuosas, favorece altos valores de 
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permitividad en bajas frecuencias debido a la mayor densidad de límites de grano y sitios activos 

para la polarización. 

4.6.7.2) Frecuencia vs Permitividad de las muestras obtenidas por MSF. 

Los resultados de permitividad real (ε′) en función de la frecuencia (Figura 4.27) muestran un 

comportamiento típico de materiales cerámicos, con elevados valores de ε′ a bajas frecuencias 

que decrecen progresivamente conforme aumenta la frecuencia (200–500 °C). Esto se debe a la 

contribución dominante de la polarización interfacial y de carga espacial en el régimen de bajas 

frecuencias, mientras que a frecuencias más altas predomina la respuesta electrónica y dipolar, 

reduciendo la permitividad (Hussain et al., 2024; Miao et al., 2022). 

Figura 4.27  

Comportamiento de permitividad con variación en la frecuencia por MSF. 

 

 

El contenido de ZrO2 establece la magnitud de la polarización interfacial y el riesgo de pérdidas 

dieléctricas. La muestra M1 (alto ZrO2) presenta el valor inicial de permitividad más alto (≈104). 

Esto indica que el exceso de ZrO2 introduce defectos y tensiones locales que incrementan al 

máximo la polarización interfacial. A pesar de esta alta polarización, esta misma condición 

estructural compromete severamente su desempeño como aislante eléctrico al favorecer 

pérdidas dieléctricas (Hsiang et al., 2014; Miao et al., 2022; Selvi et al., 2020).   

La composición M2 (equilibrada) presenta un comportamiento intermedio en términos de 

permitividad con valores iniciales de ε′ más moderados y exhibe una caída más uniforme a lo 
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largo del rango de frecuencias. Esto anterior confirma que el balance entre ZrO2 y MgO logra 

estabilizar los mecanismos de polarización.  

El alto contenido de MgO en M3 genera la menor permitividad global del conjunto (≈103), 

particularmente a bajas frecuencias. Esto la convierte en la composición más adecuada como 

aislante eléctrico indicando mayor estabilidad dieléctrica, ya que el exceso de Mg2+ ayuda a 

estabilizar la estructura y limita cualquier polarización excesiva (H. Li et al., 2020b; Shang et al., 

2023).  

Los resultados muestran que el método MSF tiende a generar materiales con permitividades 

mayores que MES, debido a una microestructura más homogénea y fina que favorece la 

polarización interfacial. Sin embargo, desde la perspectiva de un aislante eléctrico, la muestra 

M3 (alto MgO) sigue siendo la más adecuada, al mantener los valores de ε′ más bajos y estables 

frente a la frecuencia. 

Dado lo anterior se presenta las Tablas 4.5 de valores recapitulados obtenidos por ambas rutas 

de síntesis:  

Tablas 4.5. Lectura de datos por ambas rutas de síntesis.    

 

Muestra Condición Z' vs Z'' (Ω) 

Frecuencia 
(Hz) vs 

Impedancia 
real (Ω)  

Frecuencia 
(Hz) vs 

Impedancia 
imaginaria (Ω)  

σ (S·m) ρ (Ω·m) ε′x103 

M1-MES Extremo alto 
para ZrO2. ~1.7 × 10⁸  ~1.7 × 10⁸  ~6.5 × 10⁷  ~2.4x10⁻³  ~1.7 × 10⁸  7 x10³ 

M2-MES Base ~3.0 × 10⁸  ~2.8 × 10⁸  ~9.8× 10⁷ ~2.0x10⁻³  ~2.8 × 10⁸ 2.7 x10³ 

M3-MES Extremo alto 
para MgO. ~2.7 × 10⁹  ~2.5 × 10⁹  ~2.5× 10⁹  ~2.0x10⁻³  ~5.0 × 10⁹  2.2 x10³ 

M1-MSF Extremo alto 
para ZrO2. ~1.9× 10⁸  ~1.9× 10⁸  ~7.0×10⁷ ~2.0x10⁻³  ~1.9× 10⁸ ~2.5x104  

M2-MSF Base ~2.4× 10⁹ ~2.4× 10⁹ ~1.2×10⁹ ~1.6x10⁻³  ~2.8×109 ~5.0x10³  

M3-MSF Extremo alto 
para MgO. ~4.0× 10⁹ ~4.0× 10⁹ ~3.5×10⁹ ~1.5x10⁻³  ~7×109 ~2.3x10³  

Al integrar los resultados eléctricos obtenidos para ambas rutas de síntesis (MES y MSF), se 

confirma que el sistema MASZr presenta un comportamiento térmicamente activado en el 

intervalo 200–500 °C, con respuesta tipo NTCR en todas las composiciones. No obstante, la 
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magnitud de impedancia, resistividad y permitividad depende del balance composicional y de la 

arquitectura microestructural inducida por la ruta de síntesis. En particular, la muestra M3 (alto 

MgO) mostró el mayor desempeño aislante en ambas rutas, alcanzando resistividades del orden 

de 10⁹ Ω·m y permitividad moderada (ε′ ≈ 2.2–2.4×10³), coherente con una microestructura 

densa, baja porosidad intergranular y presencia estable de fases espinela (MgAl₂O₄)   

identificadas por DRX. La muestra M2 exhibió un comportamiento intermedio y reproducible 

asociado a un equilibrio entre ZrO₂, MgO y SiO₂, mientras que las composiciones con mayor 

fracción relativa de ZrO₂ mostraron menor impedancia, sugiriendo una mayor conectividad 

interfacial. 

Al contrastar estos resultados con el estudio de  Feng et al., 2021a; Prasad & Basu, 2013     

quienes evaluaron un sistema MAS convencional sin ZrO₂ preparado por sinterización a 1000 °C 

y caracterizado entre 30–500 °C mediante espectroscopía de impedancia compleja, se observa 

coincidencia en el régimen NTCR y en la disminución de la resistencia con el incremento de 

temperatura. En dicho estudio, la resistencia bulk (Rb) disminuye de ~3059 kΩ a 300 °C hasta 

~27 kΩ a 500 °C, con energías de activación inferiores a 1 eV (0.09–0.76 eV según región 

térmica), lo que confirma un mecanismo de conducción mixto dominado por movilidad iónica (K⁺, 

F⁻) y vacancias de oxígeno. Además, los diagramas de Nyquist muestran la transición de un solo 

arco (bulk dominante) a dos arcos (bulk + frontera de grano) a temperaturas superiores a 450 °C. 

En contraste, aunque el sistema MASZr también presenta comportamiento NTCR en el intervalo 

200–500 °C, la magnitud de impedancia y resistividad depende más fuertemente del balance 

composicional y de la conectividad microestructural que de la movilidad iónica extrínseca, 

evidenciando un control interfacial más marcado. 

Esta diferencia se acentúa al compararse con lo reportado por Pan et al. (2024), quienes 

estudiaron Al₂O₃ dopada con 1.5 wt% de MgO o ZrO₂ sinterizada hasta 1400 °C y evaluada 

eléctricamente entre 600–800 °C bajo campo aplicado. En su sistema, la adición de MgO 

incrementa la conductividad por reducción en la energía de formación de vacancias de oxígeno 

(confirmado mediante DFT) y mayor concentración defectiva, mientras que el ZrO₂ eleva dicha 

energía y reduce la migración defectiva. Sin embargo, en el sistema MASZr se observa un 

comportamiento inverso en el rango intermedio 200–500 °C: mayores contenidos de MgO 

incrementan la impedancia y mayores contenidos de ZrO₂ la reducen. Esta discrepancia indica 

que, bajo las condiciones de síntesis empleadas (MES y MSF) y en ausencia de campos 

eléctricos intensos, el transporte eléctrico no está gobernado exclusivamente por la 
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concentración de defectos puntuales, sino por la distribución intergranular del ZrO₂, la 

continuidad de fases espinela/piropo y el tamaño de grano, que condicionan la conectividad 

efectiva de los caminos conductivos. 

En consecuencia, mientras que en los sistemas estudiados por Prasad y Basu y por Pan et al. el 

transporte eléctrico puede explicarse predominantemente en términos de movilidad defectiva 

activada térmicamente, en el sistema MASZr el mecanismo dominante en el intervalo 200–500 

°C responde a un control microestructural e interfacial más complejo, propio de un sistema 

multicomponente donde la ingeniería de fases secundarias y de fronteras de grano modula de 

forma determinante la respuesta dieléctrica y resistiva. 

Refinamiento Rietveld 

Se realizó el refinamiento Rietveld únicamente para las muestras M3, seleccionada como la de 

mejor desempeño tras las caracterizaciones morfológicas, térmicas y eléctricas, en la Tabla 4.11 

y Figura 4.28 se muestran los resultados del refinamiento, realizados con el programa Match!4. 

 Tabla 4.11 Resultados obtenidos del refinamiento Rietveld. 

Método 
Fase 

(fórmula / 
nombre) 

Grupo 
espacial (No.) 

Sistema 
cristalino 

Parámetros de 
celda originales 

Parámetros de 
celda refinados χ² Rwp (%) 

M3–MES 

Corindón  R-3c (167) Trigonal (ejes 
hexagonales) 

a=4.75700 Å; 
c=12.98770 Å 

a=4.7589 Å; 
c=12.9909 Å 

2.5 12.7 
 Espinela  Fd-3m (227) Cúbico a=8.08149 Å a=8.07570Å 

Baddeleyita  P 1 21/c 1 (14) Monoclínico 

a=5.14870 Å; 
b=5.20230 Å; 
c=5.32310 Å; 
β=99.164° 

a=5.1506 Å; 
b=5.1909 Å; 
c=5.3140 Å; 
β=99.139° 

M3–MSF 

Corindón R-3c (167) Trigonal (ejes 
hexagonales) 

a=4.75700 Å; 
c=12.98770 Å 

a=4.7589 Å; 
c=12.9909 Å 

3.1 10.4 
 Espinela  Fd-3m (227) Cúbico a=8.07500 Å a=8.08000 Å 

Baddeleyita  P 1 21/c 1 (14) Monoclínico 

a=5.14600 Å; 
b=5.20500 Å; 
c=5.31300 Å; 
β=99.100° 

a=5.1340 Å; 
b=5.2119 Å; 
c=5.3157 Å; 
β=99.118° 

En la Figura 4.28 se observa el patrón experimental y el calculado, con una curva de diferencia 

baja en la mayor parte del intervalo angular. Los indicadores estadísticos confirman un ajuste 
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global satisfactorio: M3-MES presentó χ² = 2.5, Rwp = 12.7% y tamaño de cristal de 75.94, 

mientras que M3-MSF presentó χ² = 3.1, Rwp = 10.4% y tamaño de cristal de 77.06. En ambos 

métodos se refinó el conjunto de fases corindón (Al₂O₃, R-3c), baddeleyita (ZrO₂ monoclínica, P 

1 21/c 1) y espinela (MgAl₂O₄, Fd-3m). La asignación de estas fases fue consistente con las 

reflexiones características observadas en los difractogramas: el corindón presentó picos 

similares en 25°, 35°, 43°, 57°, 66°, 68° y 76°, asociados a los índices de Miller 102, 104, 113, 

214, 300 y 109; la baddeleyita mostró reflexiones en 28°, 31°, 65°, 68° y 77°, correspondientes a 

los planos (11-1), (111), (222), (132) y (104); mientras que la espinela presentó picos en 36°, 44° 

y 76°, indexados a los planos (311), (400) y (533), respectivamente.  Los parámetros de celda 

refinados mostraron ajustes respecto a los valores iniciales: para Al₂O₃ las variaciones fueron 

pequeñas (MES: cambios mínimos; MSF: ligera contracción), mientras que en fases secundarias 

se observaron ajustes más notorios, particularmente en espinela/piropo y en los parámetros 

monoclínicos de ZrO₂ en MSF. 

Figura 4.28  

Refinamiento Rietveld de la muestra seleccionada M3 sintetizada por (a) MES y (b) MSF. Los 
marcadores representan el patrón de DRX observado (Iobs), la línea continua el patrón calculado 
(Icalc) y la curva inferior corresponde a la diferencia (Iobs–Icalc). Las marcas verticales indican 
las posiciones de Bragg de las fases incluidas en el modelo (MES: Al₂O₃–ringwoodita–piropo–
ZrO₂; MSF: Al₂O₃–espinela–piropo–ZrO₂).   

 

La diferencia entre rutas de síntesis se refleja en la fase asociada al sistema Mg-(Al/Si): MES 

favorece la presencia de ringwoodita, mientras que MSF estabiliza espinela, manteniéndose en 
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ambos casos Al₂O₃ como matriz y ZrO₂ como fase separada (baddeleyita). Desde el punto de 

vista de ciencia de materiales, los parámetros de celda refinados representan la estructura 

efectiva del sólido y su variación puede estar influenciada por microdeformación (strain) residual, 

tensiones internas en límites de grano y compatibilidad entre fases, además de posibles solapes 

de picos y ajustes instrumentales. El hecho de que Al₂O₃ muestre cambios mínimos en ambos 

métodos sugiere una matriz estructuralmente estable, sin evidencia fuerte (a partir de este 

refinamiento) de una incorporación significativa de Mg/Si/Zr en la red del corindón. En contraste, 

las variaciones más marcadas en fases secundarias en particular la contracción observada en 

espinela y los ajustes en ZrO₂ monoclínica son compatibles con diferencias en el estado 

microestructural inducido por el método (mayor reactividad/difusión en MSF), aunque deben 

interpretarse con cautela:  también pueden reflejar sensibilidad del refinamiento a solapes y al 

perfil de picos. Por ello, estos resultados apoyan con solidez la conclusión de que el método 

controla el ensamble de fases y el estado estructural promedio, mientras que una afirmación de 

dopaje/solución sólida requeriría evidencia adicional (tendencias sistemáticas con composición 

y corroboración química/microestructural). 
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CAPÍTULO V: CONCLUSIÓN 

En conclusión, este trabajo responde a la justificación de desarrollar un cerámico basado en 

Al₂O₃ capaz de mantener un aislamiento eléctrico estable a temperaturas elevadas, demostrando 

que el desempeño no depende únicamente de “alterar la resistividad”, sino del control integral de 

la composición y de la ruta de síntesis, que determinan el ensamble de fases, la microestructura 

y las barreras de transporte en el material. A través del análisis comparativo entre las rutas MES 

y MSF en el sistema Al₂O₃–MgO–SiO₂–ZrO₂, se comprobó que la ruta de procesamiento modifica 

la cristalización (corindón como matriz predominante en ambos casos, acompañado de espinela, 

piropo y ZrO₂ monoclínica), así como la cantidad y naturaleza de interfaces activas que gobiernan 

la respuesta eléctrica. 

Desde el punto de vista microestructural, la muestra M3 (alto MgO) presentó la microestructura 

más densa y compacta, con menor porosidad intergranular y tamaños de grano mayores (~8 µm 

en MSF), asociada a la formación de espinela (MgAl₂O₄) y silicatos de magnesio, mientras que 

las composiciones con mayor ZrO₂ evidenciaron anclaje de fronteras de grano y mayor 

heterogeneidad interfacial. Estas diferencias estructurales se reflejaron directamente en el 

comportamiento eléctrico: M3 alcanzó resistividades del orden de 10⁹ Ω·m en ambas rutas y una 

permitividad moderada (ε′ ≈ 2.2–2.4×10³), mostrando estabilidad en el intervalo 200–500 °C con 

comportamiento tipo NTCR reproducible. En contraste, mayores contenidos de ZrO₂ redujeron 

la impedancia relativa, sugiriendo una mayor conectividad interfacial. 

En el intervalo de operación estudiado (200–500 °C), el sistema confirmó un transporte 

térmicamente activado sin evidencias de degradación estructural (DSC–TGA sin eventos 

exotérmicos definidos), indicando estabilidad térmica posterior a la sinterización. El análisis 

conjunto de impedancia, microestructura y fases cristalinas permitió establecer que el mecanismo 

dominante no está gobernado exclusivamente por la concentración puntual de defectos, sino por 

la arquitectura microestructural y la conectividad de fases secundarias, particularmente la 

interacción MgO–SiO₂ (formación de espinela/piropo) y la distribución intergranular de ZrO₂. 

En conjunto, los resultados permiten concluir que el ajuste fino entre ZrO₂/MgO y la ruta de 

síntesis define si predominan efectos interfaciales que disminuyen la impedancia o 

configuraciones microestructurales compactas que refuerzan el carácter aislante. La formulación 
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M3 se identificó como la más adecuada para aplicaciones de aislamiento eléctrico a alta 

temperatura, al ofrecer el mejor compromiso entre estabilidad térmica, integridad microestructural 

y resistividad elevada. Este trabajo confirma que la correlación proceso–estructura–propiedad es 

determinante para orientar el diseño de cerámicos aislantes en condiciones térmicas exigentes. 
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CAPÍTULO VI: RECOMENDACIONES Y PERSPECTIVAS FUTURAS 

 

• Incorporar la evaluación de propiedades mecánicas (por ejemplo, dureza y resistencia a 

flexión), con el fin de correlacionar el desempeño eléctrico con la integridad estructural 

del material. Estas pruebas no se realizaron en el presente trabajo debido a limitaciones 

de infraestructura, pero son relevantes para validar la viabilidad del material bajo 

condiciones de servicio.   

• Complementar la caracterización térmica mediante la medición del coeficiente de 

expansión térmica (CET), ya que permitirá estimar la compatibilidad térmica entre fases 

(Al₂O₃, ZrO₂ y fases Mg–Al/Mg–Si) y analizar su posible efecto en tensiones residuales y 

estabilidad del aislamiento durante ciclos térmicos.  

• Ampliar el diseño composicional manteniendo Al₂O₃ (corindón) como matriz y explorando 

con mayor resolución las variaciones de ZrO₂ y MgO (por ejemplo, 

incrementos/decrementos graduales alrededor de las composiciones M1–M3). Esto 

permitiría identificar con mayor precisión ventanas de composición donde se optimice el 

balance entre ensamble de fases (ringwoodita vs espinela), microestructura y respuesta 

dieléctrica/impedancia. 
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ANEXOS 

A continuación, se muestra la Tabla A1 de los reactivos propuestos para la elaboración de la cerámica:  

 

Tabla A1 Reactivos propuestos para la elaboración de la cerámica. 

Reactivo  
Tempera-
tura de 
fusión °C 

Caracteris-
tica física  

Fase cristalina  
Temperatura 
de obtención  

Toxicidad  
Abundan-
cia 

Solubilidad 
Precio 
(USD/kg) 

Función en 
cerámicos 

Bibliografía  

Óxido de 
Aluminio 
(Al₂O₃) 

2,072 
Polvo 
blanco 

Alfa (α-Al₂O₃)   

Gamma (γ-Al₂O₃)    

Delta (δ-Al₂O₃)   
Theta (θ-Al₂O₃) 

> 1200°C        
300°C - 600°C 
600°C -1000°C  
900°C - 
1100°C       

Baja 3 Insoluble 
$0.50 - 
$1.50 

Aplicaciones de 
alto rendimiento, 
conductividad 
térmica, dureza, 
resistencia al 
desgaste y 
estabilidad 
química. 

(A. M. Abyzov, 
2019a) 

Óxido de 
Silicio 
(SiO₂) 

1,710 
Cristalino o 
amorfo 

Trigonal (α),  
Hexagonal (β),   
Hexagonal(Tridimita),  
Tetragonal(α)   

<573 °C             
573 °C - 870 
°C 870 °C -
1470 °C 1470 
°C -1713 °C     

Baja 2 Insoluble 
$0.10 - 
$0.50 

Durabilidad, 
material 
resistente a la 
abrasión, bajo 
coeficiente de 
expansión 
térmica, 
tolerancia a 
altas 
temperaturas. 

(De La Cruz, 2019; 
2006) 

Óxido de 
Circonio 
(ZrO₂) 

2,715 
Polvo 
blanco 

Monoclínico, 
Tetragonal,         
Cúbico. 

1170 °C,          
1170 °C-
2370°C  2370 
°C - 2710 °C                

Nula 18 Insoluble 
$150 - 
$300 

Dureza, 
tenacidad, 
refractario, 
resistencia  y 
buen 
aislamiento  

(Al-Naib, 2023b) 

Óxido de 
Magnesio 
(MgO) 

2800 
Polvo 
blanco 

Cubica 500°C-800°C Baja 6 Insoluble 
1.50 - 
5.00 

Propiedades 
térmica, ópticas, 
aislante, 
estabilidad 
química y baja 
emisividad. 

(Hadian et al., 
2022; 
Khorashadizade 
et al., 2021; 
Kozerozhets et al., 
2021) 
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Propiedades de cada uno de los precursores seleccionados para la cerámica:: 

 

Tabla A2. Propiedades de precursores seleccionados (A. M. Abyzov, 2019b). 

Propiedad Al₂O₃ SiO₂ ZrO₂ MgO 

Densidad (g/cm³) 3.95–4.1 2.2–2.7 5.4–6.1 3.58 

Punto de fusión (°C) 2040–2060 1710 2700–2750 2800 

Resistencia a la flexión 
(MPa) 

282 310 430-720*3 441 

Tenacidad a la fractura 
( KIC) (MPa*m1/2) 

03-5.5 0.62-0.67 3-10 2-3.2 

Dureza Mohs 9 7 6-7 5.6 

Coeficiente de 
expansión térmica 
lineal (10⁻⁶ /°C) 

7.0 – 8.5 0.5 – 1.0 10 – 11 12 – 13 

Conductividad térmica 
(W/mK) 

36-39 1.4 1-2 50-75 

Resistividad eléctrica 
(Ω·cm) 

1012-1018 1012–10¹⁶ 107-1012 1014-1015 
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A continuación, se muestra la Tabla 3 de las sales propuestas para el uso de la técnica de sales fundidas:  

 

Tabla A3 Sales fundentes propuestas para la metodología. 

Reactivo  
Tempera-

tura de 
Fusión °C 

Caracteris-
tica física  

Fase 
cristalina  

Temperatura 
de 

obtención  
Toxicidad  

Abundan-
cia 

Solubilidad 
en agua 

Precio 
(USD/kg) 

Función en 
cerámicos 

Bibliografía  

Cloruro de 
sodio 
(NaCl) 

801  
Sólido 
blanco, 

cristalino 
Cubica 

Condiciones 
ambientales 

Baja 7 Soluble 0,1 - 0,2  

Usado como 
fundente en 
cerámicos 

para reducir 
la 

temperatura 
de fusión. 

(Götzfried & 
Beraud, 2023; 

Pei et al., 
2019; Rose 
et al., 2023; 
Zhu et al., 

2024) 

Cloruro de 
potasio 

(KCl) 
770  

Sólido 
blanco, 

cristalino 
Cubica 

Condiciones 
ambientales  

Baja 8 Soluble 0,3 - 0,5 

Usado como 
fundente en 
cerámicos 

para reducir 
la 

temperatura 
de fusión. 

(da Costa 
Evangelista 
et al., 2016; 
Zhu et al., 
2024) 
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Espectroscopía Raman 

 

Los espectros obtenidos en la región de 1300–1500 cm⁻¹ no corresponden a modos vibracionales 

Raman fundamentales de las fases presentes (Al₂O₃, ZrO₂ y MgAl₂O₄), ya que estos se localizan 

típicamente por debajo de los 1000 cm⁻¹. En su lugar, los dos picos definidos observados 

alrededor de 1370 y 1400 cm⁻¹ se atribuyen a las líneas R1 y R2 asociadas a la fluorescencia de 

iones Cr³⁺ presentes como impurezas en la red de corindón (α-Al₂O₃).  

Se ha reportado que la alúmina, particularmente de origen comercial, puede contener trazas de 

Cr³⁺ como impurezas naturales, las cuales son suficientes para generar señales de luminiscencia 

detectables, incluso en ausencia de dopaje intencional (Jankowiak et al., 2000). Adicionalmente, 

la alúmina presenta una baja sección eficaz Raman, lo que contribuye a la debilidad intrínseca 

de sus modos vibracionales. Este efecto se ve acentuado por la presencia de SiO₂, que puede 

formar fases amorfas, así como por la microestructura del material, lo que genera una 

contribución adicional al fondo del espectro. En conjunto, estos factores explican la ausencia 

aparente de señales Raman en la región de bajos números de onda, a pesar de la cristalinidad 

confirmada por DRX. 

Figura A1  

Espectros Raman de las muestras sintetizadas a 1200 °C mediante los métodos MES (a) y 
MSF (b). Los picos observados en ~1370 y ~1400 cm⁻¹ 
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Este comportamiento concuerda con lo reportado en la literatura por  Jankowiak et al., 2000;  y 

Rodrigues et al., 2026 que demostraron que trazas de Cr³⁺ en alúmina policristalina generan 

luminiscencia tipo rubí, cuya intensidad depende del entorno cristalino y la densificación. Por su 

parte,  (Redonnet et al., 2025) señalan que la alúmina presenta una baja sección eficaz Raman, 

favoreciendo que la fluorescencia domine el espectro y enmascare los modos vibracionales. 

Asimismo,  Baronskiy et al., 2022 y Renusch et al., 2001 reportaron que, en sistemas basados 

en Al₂O₃, la fluorescencia puede producir espectros Raman prácticamente carentes de 

características, aun en materiales cristalinos. 

En conjunto, los resultados confirman que la respuesta espectroscópica está dominada por 

procesos de luminiscencia asociados a Cr³⁺, en concordancia con la cristalinidad identificada por 

DRX. 
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A continuación, se muestra las figuras respectivas de los diagramas de fases 

Figura A2 

Diagrama de fase binario de ZrO2-Al2O3. 

 
Nota: El diagrama representa las diferentes fases y regiones de estabilidad en función de la 
composición de ZrO₂ (en porcentaje molar) y la temperatura. Tomado de Microstructure and 
properties of Al2O3 -ZrO2 composite coatings prepared by air plasma spraying (p.6), por Chen, 
Yi-da; Yang, Yong; Chu, Zhen-hua; Chen, Xue-guang; Wang, Lei; Liu, Zhe; Dong, Yan-chun; Yan, 
Dian-ran; Zhang, Jian-xin; Kang, Zhi-long, 2017. 

En la Figura A1 se pueden observar 3 puntos importantes: 

1. t-ZrO₂ + Al₂O₃: Ideal para cerámicos con resistencia a la fractura por endurecimiento de 
transformación (utilizados a temperaturas entre 1150 °C y 1860 °C). 

2. m-ZrO₂ + Al₂O₃: Estable a bajas temperaturas, útil para cerámicos sin requerimientos de 
resistencia a impactos. 

3. c-ZrO₂ + Líquido: Estabilizado con dopantes para aplicaciones que requieren resistencia 
a alta temperatura y estabilidad dimensional(Wu et al., 2020). 
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Figura A3 

Diagrama de fase binario de MgO-Al2O3. 

 
Nota: El diagrama representa el cambio de las fases presentes (periclasa, espinela, corindón y 
líquido) en función de la temperatura y la composición. Tomado de Impacts of inclusion of 
additives on physical, microstructural, and mechanical properties of Alumina and Zirconia 
toughened alumina (ZTA) ceramic composite: A review (p. 2892-2918) por Sarker, S., Mumu, H. 
T., Al-Amin, M., Alam, M. Z., & Gafur, M. A., 2022. 

En la Figura A2 se pueden observar 4 puntos importantes: 

1. Periclasa y Espinela: Coexisten a bajas fracciones de Al₂O₃ (0.1 a 0.4) y temperaturas de 
sinterización (1550°C a 1650°C), proporcionando resistencia a la corrosión y buena 
conductividad térmica. 

2. Espinela: Fase central y estable a altas temperaturas, ideal para cerámicos con buena 
resistencia térmica y al choque térmico. 

3. Espinela y Corindón: Coexisten a fracciones más altas de Al₂O₃ (0.6 a 0.8) y cerca de la 
zona de sinterización, ofreciendo alta resistencia a la abrasión y estabilidad a 
temperaturas elevadas. 

4. Zona de Sinterización (1550°C - 1650°C): Permite densificación sin fusión completa, 
favoreciendo la resistencia mecánica en la fabricación de cerámicos(Sarker et al., 2022). 
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Figura A4  

Diagrama de fase binario de SiO2-Al2O3 

 
Nota: El diagrama muestra cómo cambia la fase en función de la temperatura y la composición 
molar de SiO₂ en la mezcla con Al₂O₃. Tomado de Fabrication of porous Al2O3 ceramics with 
submicron-sized pores using a water-based gelcasting method (p.1784) por Yang, Z., Chen, N., 
& Qin, X., (2018). 

En la Figura A3 se pueden observar 2 puntos importantes: 

1. Mullita + Líquido: En la región de coexistencia de mullita y una pequeña cantidad de 
líquido (1600-1800 °C, alrededor del 40% molar de SiO₂), se facilita la sinterización y 
densificación del cerámico. Este líquido ayuda a unir las partículas, y al enfriarse, 
consolida la estructura. 

2. Mullita + SiO₂: A temperaturas más bajas y en composiciones más ricas en SiO₂, la mullita 
coexiste con sílice libre, lo que también aporta estabilidad térmica y resistencia, útil en 
cerámicos que requieren alta durabilidad (Z. Yang et al., 2018). 
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Anexo 7 
 

Alojamiento de la Tesis en el Repositorio Institucional 

Título de Tesis: Sistemas cerámicos MASZr y su comportamiento dieléctrico.  

Autora de la Tesis: Praxis Cortazar Jiménez  

ORCID: https://orcid.org/0009-0007-5050-2032 

Resumen de la Tesis: El presente trabajo tuvo como objetivo sintetizar y evaluar 
materiales del sistema MASZr (Al₂O₃–MgO–SiO₂–ZrO₂) 
como posibles cerámicos dieléctricos/aislantes para 
condiciones térmicas exigentes. Se compararon dos rutas de 
síntesis: Método de Estado Sólido (MES) y Método de Sales 
Fundentes (MSF), empleando tres composiciones con 
variaciones en ZrO₂ y MgO. Los materiales fueron 
conformados, sinterizados a 1200 °C y caracterizados 
mediante densidad por Arquímedes, DRX, refinamiento 
Rietveld, SEM/EDS, DSC-TGA y espectroscopia de 
impedancia. 

Los resultados mostraron que ambos métodos permitieron 
obtener materiales densos, con viabilidades cercanas al 90–
95 %. La DRX confirmó una matriz predominante de α-Al₂O₃, 

acompañada de fases secundarias como MgAl₂O₄ y ZrO₂ 
monoclínico. El análisis eléctrico evidenció comportamiento 
NTCR, con disminución de la impedancia al aumentar la 
temperatura. La composición M3, con mayor contenido de 
MgO, presentó el mejor desempeño aislante, alcanzando 
resistividades del orden de 10⁹ Ω·m. En conclusión, el 
desempeño dieléctrico del sistema MASZr depende de la 
relación composición–método de síntesis–microestructura, 
siendo M3 la formulación más prometedora para 
aplicaciones de aislamiento eléctrico a alta temperatura. 

 

Palabras claves de la Tesis: Cerámicos, Dieléctrico, Sales fundentes, Resistividad, 
Aislante. 
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