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RESUMEN

En este estudio se obtuvieron refractarios de cardcter poroso a base de magnesia (MgO), variando
en una solucién acuosa, el porcentaje de solidos en 40 y 60% (En volumen de sélidos totales). En
cada circunstancia el porcentaje de sélidos estuvo compuesto por: 25% de almidén de yuca y el
restante por 6xido de magnesio, ademds se adicioné 0.45% en peso de Dolapix CE-64 como
agente dispersante. Después de toda la operacion de mezclado, se pasé a verter la solucion en
unas preformas circulares sobre un molde de yeso, con el fin de realizar una primera eliminacion
de agua; seguidamente a las probetas obtenidas se les realiz6 un segundo secado en una estufa y
por ultimo un tratamiento térmico en un horno tubular hasta una temperatura maxima de 1600
°C. El porcentaje de porosidad se analiz6 mediante dos métodos: a) Norma UNE 61-033-75, b)
Software de andlisis de imagen (ImageJ). Igualmente se realiz6 una caracterizaciéon de la
morfologia de los refractarios mediante un microscopio Optico, acompafiado de una DRX para
establecer las fases presentes en el material. Se obtuvieron entonces, materiales refractarios de
6xido de magnesio, en donde se observa la fase periclasa (MgO). Los refractarios de 6xido de
magnesio con un porcentaje en sélidos del 40% presentaron la mayor porosidad que los
fabricados con un porcentaje en sélidos de 60%, debido a esto, pueden ser calificados como
refractarios aislantes porosos.

PALABRAS CLAVES: Refractarios, Porosidad, Magnesia, Alimina, Periclasa
ABSTRACT

In this study were obtained porous character refractory magnesia based (MgO), by varying the
percentage of solids in 40 and 60% (by volume of total solids) in an aqueous solution. The
percentage of solids consists of: 25% yucca starch and the 75% magnesium oxide. Dolapix CE-
64 (0.45 wt%) was added as a dispersing agent. After a mixing operation, the solution was
poured into circular preforms on a plaster mold, in order to carry out a first elimination of water;
subsequently the specimens obtained were dried in an oven, and finally heat treated in a tube
furnace until a maximum temperature of 1600 °C. The percent porosity was analyzed by UNE
61-033-75 standard and image analyzing software (ImagelJ). Likewise, refractories morphology
was characterized by an optical microscope and DRX to establish present phases into the
material. It was obtained refractory magnesium oxide, where the phase periclase is observed
(MgO). The magnesium oxide refractories with 40% solids had a highest porosity than those
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made with 60% solids, because of this; the material can be described as a porous insulating
refractory.

Keywords: Refractories, Porosity, Magnesia, Alumina, Periclase
1 INTRODUCCION

Los materiales refractarios son de gran importancia para la humanidad debido a su resistencia a las
altas temperaturas, propiedad que los hace muy importantes dentro la fabricacién de los materiales
que se procesan a temperaturas elevadas, como lo es en el proceso del cemento, la cerdmica, el
vidrio y en especial la siderurgia, la cual consume mas del 60% de todos los refractarios [1].

Los materiales refractarios porosos a base de Magnesia (MgO) presentan una alta refractariedad.
Estos tipos de refractarios porosos se producen con el fin de ser aislantes, permitiendo que las
pérdidas de calor sean menores, contribuyendo de este modo al ahorro energético, debido a un
menor consumo de calor. El aire en reposo después del vacio es el mejor aislante térmico, asi que
para obtener un buen aislante térmico se realizan productos que contengan gran porosidad, es
preciso, sin embargo, que los poros no estén interconectados entre si, porque facilitarian la
transmisién de calor por conveccién. Se debe recordar, que el poder aislante de tales productos
disminuye gradualmente con la temperatura, pues al incrementarse ésta, se acentia la radiacién de
las paredes de los poros [2].

2 PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL
2.1 Caracterizacion de la materia prima

La composicién quimica de los polvos comerciales de MgO utilizados fue analizada mediante
florescencia de rayos X utilizando un espectrometro ARL OPTIM’X de ThermoScientific... Las
fases contenidas en los polvos y en los refractarios fueron determinadas mediante difraccion de
rayos X utilizando un difractémetro marca Panalytical referencia X “‘pert PRO MPD con fuente de
radiacién de cobre (Cuka, A=1.5406 A), con una potencia de 1.8 kW en el rango de 20 entre °5° y
70°, con un paso de 0.02 grados por minuto. El andlisis de fases se realizé con el software
HighScore plus. La distribucion de tamafio de particula fue determinada mediante difraccion laser
en un equipo Master Sizer 2000.

2.2 Obtencion de los refractarios porosos de MgO

Los refractarios fueron obtenidos a partir de polvos comerciales de 6xido de magnesio (MgO) y
almidén de yuca. Se prepard una suspension acuosa con dos diferentes porcentajes: 40% y 60% en
volumen de sélidos totales; fraccion en volumen de almidon de yuca de 0.25 respecto al contenido
de solidos totales. Se realiz6 un mezclado mecdnico del polvo de 6xido de magnesio en agua con
0.45% en peso de Dolapix CE-64 como agente dispersante, en un agitador magnético durante 2
horas a 400 rpm. Posterior a este proceso, se agregé el almidon de yuca a la suspension, dejando
homogenizar nuevamente en el agitador magnético por 1 hora [3].

Después de toda la operacion de mezclado mecdnico se le realizé un primer secado, mediante la
técnica de colado, se vertié la solucién en unas preformas circulares sobre un molde de yeso
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escayola durante 24 horas con el fin de realizar una primera eliminacion de agua, un aspecto critico
del procesamiento; seguidamente las probetas obtenidas se introdujeron en una estufa de secado a
50°C durante 24 horas y a 150 °C durante 24 horas. Como paso a seguir se realizd un ultimo
tratamiento térmico en un horno eléctrico hasta una temperatura méxima de 1600 °C (ver figura 1).
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Figura 1. Ciclo térmico para elaborar el refractario poroso de MgO
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2.3 Caracterizacion de los refractarios

La caracterizacion microestructural de los refractarios se realizd sobre una seccién pulida
utilizando un microscopio 6ptico Olimpus xx y un microscopio electrénico de barrido JEOL
JSM-6490LV. Previamente los refractarios fueron montados en resina y cortados por un disco
diamantado, luego fue desbastado con papel abrasivo a 200 rpm y fue pulido con paiios y pasta
de diamante de 3 micrémetros a 300 rpm y posteriormente atacada con H3;PO, durante 4 min. La
porosidad fue evaluada mediante dos técnicas: 1) mediante un software analizador de imagen
IMAGEJ; donde mediante un contraste de imagen se obtiene un valor en porcentaje de la
porosidad. 2) mediante las normas UNE 61-032-75 y UNE 61-033-75, donde se relaciona la
densidad real y la densidad aparente para el cdlculo de la porosidad total [4].

3 RESULTADOS Y DISCUSION.
3.1 Caracterizacion de los polvos

Los resultados del andlisis quimico realizado mediante Fluorescencia de Rayos X muestran que
los polvos de partida tienen un 97% (porcentaje en peso) de MgO.

En la tabla 1 se reporta la estadistica de la distribucion de tamafio de particula del polvo de MgO
donde se corrobora que el 80% de las particulas estdn en el rango de 2.14 y 25.03 um

Tabla 1. Distribucion de tamaio de particula
d(0.1) d(0.5) D(0.9)

2.14pm | 11.58 pm | 25.03 pm
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En la figura 2 se observa que las principales fases presentes en los polvos de MgO son la
periclasa y una pequea cantidad de hidréxido de magnesio.
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Figura 2. Difraccién de rayos x materia prima * Periclasa MgO, + Mg (OH),
3.2 Caracterizacion de los recubrimientos

3.2.1 Difraccion de rayos x (drx).

En la figura 3 se puede observar que los refractarios de 6xido de magnesio (MgO) muestran tres
picos intensos, que corresponden a la fase periclasa MgO con una estructura cristalina cubica, la
cual posee excelentes propiedades refractarias como alto punto de fusiéon (2800°C), fuertes
caracteristicas quimicas bdsicas y, sin ser toxica, la han hecho un importante material refractario
usado en la industria de la siderurgia y del cemento [5]. La expansion térmica de periclasa es la
mayor de todos los 6xidos refractarios puros y se aproxima a la expansion de los metales, posee
una conductividad térmica de 0.016 cal/s °C cm y una resistencia eléctrica muy alta de
(aproximadamente 10'© Qm a 1950°C), lo que hace que sea un excelente aislador a altas
temperaturas [6].
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Figura 3. Difractograma de los refractarios de 6xido de magnesio (MgO) * Periclasa.

En la figura 4a), se observa la morfologia de la periclasa. Segiin imédgenes reportadas en la
literatura esta morfologia es caracteristica de dicha fase [1-2].

. Aélmn;e‘rados dc.MgO' :

0KV X500 ’50ij  x

e 20KV X500 Sopm o U Ude A

Figura 4. a) Ceramografia del MgO 40% peso en solidos atacada con H3POj4 (al 85%), durante 4
min b) micrografia SEM refractario 40% peso de s6lidos y ¢) micrografia SEM refractario 60%
peso de sélidos

En la figura 4b) perteneciente a la muestra con 40% en sélidos se puede observar que tanto las
particulas de MgO como los poros se distribuyeron de una manera mas homogénea que en la
muestra con 60% en sélidos (figura 4c¢), en la cual se pueden observar aglomerados de particulas
de MgO.
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3.3 Analisis de la porosidad.

3.3.1 Andlisis de la porosidad mediante norma une 61-033-75.

La norma tiene como objeto determinar la porosidad total de un material, mediante la
determinacion de la densidad aparente y la capacidad de absorcién de agua. [4]. Los resultados

obtenidos se encuentran en la Tabla 2.

Tabla 2. Porosidad total de las muestras obtenidas.

Refractario Porosidad total
MgO 60% en sélidos 45%
MgO 40% en sélidos 50%

Segin la literatura cuando un refractario tiene una porosidad mayor al 40% se considera
refractario no denso y cuando la porosidad es mayor o igual al 45% se considera como aislante
[7]. Los materiales porosos desarrollados alcanzaron valores de porosidad adecuados para su uso
como aislantes térmicos. La diferencia en el porcentaje de porosidad se debe al porcentaje en
sOlidos utilizado; este factor influy6 particularmente en la preparacion de los refractarios de
MgO, donde es importante mencionar que la mayor porosidad se da en el material con menor
porcentaje de sélidos. La formacion de los poros a alta temperatura se consiguid con la adicion
del almidén de yuca, que a su vez tiene una funcién de agente consolidante/ligante.

3.2.2 Andlisis de la porosidad mediante Image J.

Los resultados de porosidad obtenidos para el 6xido de magnesio con 40% en volumen por (Image
J) fueron de 51 % y para MgO con 60% en volumen de 41,3%, corroborando que ambos materiales
presentan una alta porosidad por lo que pueden ser clasificados como materiales aislantes, ver
figuras 5 y 6. [7]. Es de anotar que existen variaciones en los valores determinados por estas dos
pruebas, ya que una es una técnica de datos en volumen y la otra en drea.
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Figﬁra 5. MgO con 40% en vol.
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4 CONCLUSIONES

e Se lograron obtener refractarios de MgO con una porosidad superior a 45 % adecuados
para ser utilizados como aislantes térmicos.

e Se encontrd que el porcentaje de s6lidos empleado para preparar los refractarios de MgO
tiene una gran influencia en la porosidad total obtenida, esto se debe a que al tener una
menor cantidad de sélidos, va a existir una mayor cantidad de agua, que durante el
proceso de sinterizacion se elimina generando una gran porosidad.

e Los refractarios de magnesia, estan constituidos por la fase periclasa. Una fase adecuada
para los refractarios, ya que posee un alto punto de fusiéon (2800°C), fuertes
caracteristicas quimicas bdsicas y una resistencia eléctrica muy alta lo que hace que sea
un excelente aislador a altas temperaturas.
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