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Introduccion

Norte de Santander, en el afio 2021 se reconoce como el departamento fronterizo con el
mayor centro de negocios y logistica de la region andina, debido a su desarrollo industrial y
competitividad en diversos sectores como en el cerdmico, por tanto, la industria cerdmica ocupa
un lugar importante en la economia de San José de Cucuta, (Camargo , 2016). Considerando el
potencial de las materias primas arcillosas concentradas mayoritariamente en la formacion
geoldgica Ledn y el grupo Guayabo, el departamento cuenta con diversas empresas dedicadas a la
extraccion y transformacion de la arcilla en productos cerdmicos de construccion (Gelves,
Monroy, Sanchez, & Ramirez, 2013). Areas como Cucuta, Villa del Rosario, Los Patios, El Zulia
y San Cayetano representan el 10% de la expansién del Norte de Santander, y el 6,85% pertenece
al territorio ocupado por la industria ceramica (Sanchez Molina, Sarabia Guarin, & Alvarez
Rozo, 2016).

El estudio y la aplicacion de nuevos materiales de recubrimientos se deben a la
relevancia que tiene en el desarrollo de la ciencia y la tecnologia, el objetivo principal de la
aplicacion de recubrimientos puede ser decorativo, funcional o ambos. Para mejorar las
propiedades de una superficie se debe usar un recubrimiento funcional, como alternativa se
encuentran los recubrimientos metalicos, que ademas de otorgarle un aspecto decorativo al
sustrato, aportan: proteccion a la corrosion, al desgaste y al choque térmico. Hoy en dia, se
aplican varios métodos de recubrimiento para lograr las propiedades funcionales o decorativas
deseadas. El proceso de recubrimiento por proyeccion térmica es uno de los métodos mas

efectivos y atractivos para preservar un material (Rakesh & Santosh , 2018).
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En el proyecto de investigacion se determina las propiedades tecnoldgicas (morfologia,
resistencia a la abrasion profunda, resistencia mecénica a la flexion, propiedades térmicas,
propiedades estéticas y conductividad eléctricas ) de una tableta de arcilla roja, las cuales son
susceptibles de ser mejoradas aplicando un recubrimiento de polvo de magnetita haciendo uso de
la técnica de proyeccion térmica por Ilama oxiacetilénica, para obtener un recubrimiento que dé
un valor agregado a las tabletas de arcilla roja. De esta manera, debido a las nuevas propiedades
que aporta la magnetita, se realizaran cerdmicas metalizadas que puedan ser usadas en disefios
arquitectonicos de fachadas, asi como en aplicaciones industriales dadas por las propiedades

estructurales del recubrimiento metalizado.
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1. Problema

1.1 Titulo

Influencia del recubrimiento de magnetita depositado mediante proyeccion térmica en
las propiedades tecnoldgicas de tabletas de arcilla roja

Influencia del recubrimiento de magnetita depositado mediante proyeccion térmica en

las propiedades mecanicas y esteticas de tabletas de arcilla roja

1.2 Planteamiento del problema

Los recubrimientos en la ingenieria de superficies ofrecen la posibilidad de mejorar las
propiedades de los materiales buscando un bajo costo y el menor dafio ambiental posible con el
fin de aumentar el rendimiento del material y su vida Gtil. (Acufia , Moreno , & Espinosa, 2017).
En esta area de estudio se encuentran las ceramicas tecnoldgicas o funcionales disefiadas para
aplicaciones especiales con propiedades tecnologicas, estas son aquellas cerdmicas que pueden
realizar con éxito diversas funciones en diferentes campos de la ingenieria debido a sus
propiedades eléctricas, magnéticas, Opticas, bioldgicas o quimicas (Ramirez , 1921).

La industria ceramica en Norte de Santander, se limita a la fabricacién de productos
arcillosos, entre los que destacan los materiales de construccién como: ceramica, tableta
vitrificada, tableta esmaltada, tejas, ladrillos, etc (Diaz , Sdnchez, & Prato, 2016). Por lo que en la
region no existen fabricas que produzcan ceramicas tecnologicas, por ejemplo: que sirvan para
procesos fotocataliticos, para implantacion de sensores y otras aplicaciones tecnologicas. Por
tanto, en términos de tecnologia e innovacién, el desarrollo de recubrimientos metalicos sobre
sustratos ceramicos representa un factor competitivo en la industria ceramica, ya que

actualmente ha sido un campo de lento crecimiento en la region. Lo anterior se debe a que las



22

empresas tienen vinculos débiles con otras empresas o instituciones cientificas y tecnoldgicas en
el avance de sus actividades de investigacion y desarrollo (Ramirez Delgado, 2012).

La cerdmica es un material clave para la fabricacion de revestimientos y componentes
de pavimentos y techos (Cruz, Figueiredo, Carvalho, & Campos, 2020). Los revestimientos
ceramicos aplicados en la construccion se utilizan habitualmente en el interior de los edificios o
el revestimiento exterior de las fachadas, recubrimiento de suelos y piscinas (Winnefeld,
Kaufmann, Hack, & Harzer, 2012). Los materiales cerdmicos tanto cristalinos como no
cristalinos son duros y muy fragiles, particularmente a temperaturas bajas. La fragilidad de los
materiales cerdmicos se intensifica por la presencia de imperfecciones que habitualmente se
introducen durante el proceso de fabricacion como pequefias grietas, porosidad, inclusiones
extrafias y fases cristalinas (Salan Ballesteros, 2005).

Las propiedades de los sustratos cerdmicos influyen directamente en la eficiencia del
sistema de revestimiento de las construcciones (Azevedo, y otros, 2018). La eficacia del uso de
los recubrimientos ceramicos y su durabilidad en el tiempo esta relacionada con la mayor
adherencia promovida por la superficie mas rugosa del sustrato que favorece la calidad de los
recubrimientos, por lo que se busca tener cerdmicas con mayor resistencia al degaste, menor
porosidad y baja absorcion de agua, lo cual proporciona una gran durabilidad (Winnefeld,
Kaufmann, Hack, & Harzer, 2012).

Con el fin de mejorar algunas propiedades fisicas y mecanicas de los cerdmicos, para
baldosas de pisos y paredes, en la actualidad se ha venido investigando sobre recubrimientos con
oxidos por métodos como lo es la proyeccidn térmica. Por esta razén, la técnica de recubrimiento
por llama oxiacetilénica se ha convertido en un método confiable para depositar recubrimientos
en multiples materiales y sustratos (Tejero, Rezvani, Hussain, & McDonald, 2019). Estos

recubrimientos sirven para mejorar las caracteristicas mecanicas, fisicas y quimicas, dando
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calidades superiores de funcionamiento a la superficie de los sustratos de tabletas de arcilla roja
los cuales son el objeto de estudio. No obstante, en Colombia la utilizacion de la técnica de
proyeccion térmica ha sido limitada, debido a la poca difusion de la tecnologia (Cardona &
Vargas, 2019).

La magnetita cuenta con propiedades interesantes debido a la presencia de cationes de
hierro en dos estados de valencia, Fe?* y Fe**, en la estructura de espinela inversa (Soares, y
otros, 2016). Debido a las propiedades de las particulas magnéticas quimicas y fisicas que
dependen del tamafio y la morfologia de las particulas (Shahid, Phearom, & Choi, 2018) , son
utiles en gran variedad de aplicaciones en diferentes areas de las ciencias, como la ciencia
médica, la ciencia a nanoescala y las tecnologias de tratamientos de aguas (Shahid & Choi,
2019). Ademas, estos recubrimientos de magnetita son una opcion favorable para proteger la
superficie de sustratos con problemas de desgaste, corrosion a alta temperatura y acuosa,
regulacion térmica y degradacién como lo son las tabletas de arcilla roja (Marulanda Arévalo,
Tristancho Reyes, & Gonzéles B, 2014).

Debido a la problematica planteada, en este trabajo, se pretende mejorar las
propiedades de las tabletas de arcilla roja, mediante un recubrimiento de magnetita (FezOas),
utilizando la técnica de proyeccion térmica por llama oxiacetilénica. Los resultados obtenidos en
el proyecto de investigacion permitiran conocer la influencia del recubrimiento de magnetita en
las propiedades tecnolodgicas de las tabletas, lo que permitira evaluar el uso del material en
diferentes campos de aplicacién y a su vez aportara un valor agregado a la tableta ceramica. El
desarrollo de este proyecto contribuira para futuras investigaciones sobre recubrimientos

metalicos en materiales ceramicos.
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1.3 Formulacion de la pregunta problema
¢Coémo influird el recubrimiento metalico de polvos de magnetita por la técnica de

proyeccion térmica en las propiedades tecnoldgicas de tabletas a base de arcillas roja?

1.4 Justificacion

1.4.1 A nivel del grupo de Investigacion.

La proyeccion térmica es una técnica de recubrimiento de gran crecimiento en los
ultimos afos, debido a que se caracteriza por ser versatil en cuanto a facilidad para la aplicacion
de recubrimientos, control de parametros e infraestructura disponible, proporcionando resultados
exitosos, aportandole al sustrato propiedades que no poseia (Cardona & Vargas, 2019). Segln lo
descrito anteriormente en este proyecto, las tabletas de arcilla roja recubiertas conseguiran un
caracter mas competitivo e innovador en la regién debido a sus aplicaciones tecnoldgicas. Por
otro lado, la materia prima utilizada para el recubrimiento abunda en la naturaleza en muy
diversos ambientes ya que la magnetita es uno de los 6xidos mas comunes de la corteza terrestre,
y de facil adquisicion (Posada, 2015).

La magnetita contiene propiedades de gran interés que aportaran valor agregado a las
tabletas de arcilla roja, ya que a nivel industrial se busca cada vez mas superficies con
comportamientos especiales (Freiburga, y otros, 2014) . Ademas, el avance en las tecnologias de
recubrimientos superficiales promueve el desarrollo de propuestas de investigacion, en las que se
busca mejorar el desempefio de los materiales sometidos a ambientes abrasivos, corrosivos y de
trafico pesado.

Por otra parte, el grupo de investigacion GIFIMAC-UFPS, al cual pertenecen tanto el
director como el codirector del proyecto, es un grupo categorizado (categoria B) ante el sistema

de ciencia y tecnologia del pais y posee amplia y reconocida experiencia en la tematica del
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proyecto, ademas posee colaboraciones con muchas instituciones nacionales y extranjeras, las
cuales permitieron el cumplimiento de los objetivos propuestos.

1.4.2 A nivel del estudiante.

El proyecto tuvo como propdsito, potenciar los conocimientos tedricos adquiridos en la
Universidad Francisco de Paula Santander. Algunos de estos saberes se encuentran vinculados a
la linea de materiales; en esta area del conocimiento se aprecian en el pensum académico de
ingenieria industrial: la electiva de metales, procesos industriales Il, disefios de productos y
procesos, y ciencia de los materiales. Asi mismo, en el campo de estudio de la ingenieria civil se
pueden considerar las siguientes asignaturas del pensum académico: materiales, mecéanica de
solidos y construccion. Los conocimientos en estas areas de la ingenieria mencionados
anteriormente fueron primordiales para el desarrollo del proyecto de investigacién. Por ultimo, el
desarrollo del proyecto de investigacion de forma multidisciplinar involucro diferentes
perspectivas, lo que proporcion6 competencias y habilidades que contribuyeron con la formacion
integral como profesionales.

1.5 Objetivos

1.5.1 Objetivo general.

Determinar la influencia del recubrimiento de polvos de magnetita depositado mediante
proyeccion térmica en las propiedades tecnoldgicas (mecanicas, morfoldgicas, térmicas y
estéticas) de tabletas a base de arcilla roja.

1.5.2 Objetivos especificos.

Evaluar las propiedades mecanicas, morfoldgicas, térmicas y estéticas de las tabletas de
arcilla roja, asi como la morfologia y estructura de los polvos de magnetita que seran utilizados

como materias primas en la elaboracién de las ceramicas metalizadas.
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Realizar los recubrimientos de polvos de magnetita sobre las tabletas de arcilla roja
mediante proyeccion térmica por llama oxiacetilénica para la obtencion de la ceramica
metalizada.

Evaluar las propiedades mecénicas, morfoldgicas, térmicas y estéticas de las tabletas

recubiertas y compararlas con las propiedades de las tabletas sin recubrir.
1.6 Alcances y limitaciones

1.6.1 Alcances.

El alcance de este proyecto de investigacion radica en la elaboracién de recubrimientos
con la variacién de un pardmetro, el cual corresponde a la cantidad de pases proyectadas y al
estudio de las propiedades morfoldgicas, la resistencia a la abrasion profunda, resistencia
mecanica a la flexion, propiedades térmicas y la evaluacion cualitativa del material de las tabletas
recubiertas con polvo de magnetita mediante la técnica de proyeccion térmica por llama
oxiacetilénica, comparandolas con las propiedades de las tabletas sin recubrir, para establecer las
mejoras en las propiedades que aporte el recubrimiento al sustrato, asi como posibles
aplicaciones y condiciones de uso.

La materia prima para la elaboracion de la ceramica metalizada esta conformada por
tabletas de arcillas rojas sin esmaltar prensadas provenientes de Ceramicas Italia S.A que se
producen en esta empresa de la ciudad de San José de Culcuta, y los polvos de magnetita,
obtenidos comercialmente por la empresa Minarmol de Colombia S.A.S ubicada en Boyaca. Por
otro lado, los parametros considerados para la realizacidn de los recubrimientos son los
siguientes: pases de precalentamiento, pases de proyeccion, flujo de polvo de magnetita, flujo de

oxigeno y el flujo del acetileno que fueron determinados por el grupo GIPIME de la Universidad
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de Antioquia y el grupo GIFIMAC de la universidad Francisco de Paula Santander, sin embargo,
en el proyecto sélo se vario la cantidad de pases proyectadas.

1.6.2 Limitaciones.

La elaboracion de los recubrimientos y la realizacién de algunos ensayos pertinentes
para el desarrollo del proyecto de investigacion se llevan a cabo por entidades externas, de
manera que se necesita de permisos y requerimientos y por ende tiempo en el acondicionamiento
de las muestras. Ademas, se precisa de la disponibilidad de los laboratorios de la Francisco de
Paula Santander y estos establecimientos presentan acceso reducido como medida de

bioseguridad tomada a causa de la crisis sanitaria
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2. Marco referencial

2.1 Antecedentes y estado del arte
Para el desarrollo del proyecto se han consultado y estudiado los siguientes

antecedentes, que han sido aprovechados con el fin de brindar un apoyo teérico.

2.1.1 Antecedentes internacionales.

Moraes Santana, E., & Lipinski, S. (2018). Estudo de revestimentos metalicos
depositados por projecéo térmica contra corrosdo marinha. Trabalho de P6s-Graduacao,
Universidade Tecnoldgica Federal do Parana, Departamento de Engenharia Mecanica,
Curitiba.

Este proyecto compara las caracteristicas micro-estructurales y electroguimicas de seis
diferentes recubrimientos anodicos de aluminio (Al) y zinc (Zn) depositados sobre sustrato de
acero al carbono, con el fin de determinar su resistencia a la corrosion en agua sintética marina 'y
selecciona el mejor recubrimiento para su aplicacion a escala industrial. Para ello, se realizaron
ensayos para medir espesor, dureza, rugosidad, contenido de poros y 6xidos, monitoreando el
potencial de corrosién y polarizacion potenciodinamica anddica. Los especimenes de Al fueron
producidos por los procesos FS y AS (comparacion entre procesos) y los especimenes de Zn por
el proceso FS (comparacion entre materiales), variando el parametro de presion del aire
comprimido. Los resultados indicaron que el recubrimiento que presentd las mejores
caracteristicas de proteccidn del acero contra la corrosion fue el de zinc rociado por el proceso
convencional de llama.

Este trabajo hace parte de los antecedentes ya que se encuentra informacion sobre el
proceso de proyeccidn térmica por llama, metodologia para la caracterizacion de materiales, asi

como los efectos y aplicaciones de recubrimientos metalicos sobre un sustrato para su valor
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agregado. Por otra parte, evidencia el manejo de los parametros para mejorar los resultados del
proceso.

Sunday, K., Hanejkob, F., & Taheria, M. (2017). Magnetic and microstructural
properties of Fe304-coated Fe powder soft magnetic composites. Journal of Magnetism and
Magnetic Materials, 423, 164-170.

En este trabajo el polvo de hierro se recubre con particulas de FezO4, mediante fresado
mecénico, después se compacta y cura en un entorno con gas inerte. En esta investigacion se
encontr6 que la densidad y la coercitividad mejoran con el aumento de la temperatura; sin
embargo, la pérdida de nicleo aumenta en gran medida, lo que se atribuye a la formacion de una
fase de dxido de hierro més conductora y un volumen de Fe menos resistivo. Lo anterior
evidencia las cualidades Unicas y el potencial de los revestimientos basados en ferrita que utilizan
técnicas tradicionales de pulvimetalurgia y temperaturas de curado maés altas para los dispositivos
electromagnéticos.

Los compuestos magnéticos blandos (SMC) formados por polvo ferroso recubierto de
ferrita permiten obtener capacidades de flujo magnético isotropico, menores pérdidas en el nlcleo
y disefios complejos mediante el uso de técnicas pulvimetallrgicas tradicionales. Los
recubrimientos a base de ferrita son ferrimagnéticos, altamente resistivos y poseen altas
temperaturas de fusion, por lo que proporcionan barreras eléctricas adecuadas entre las particulas
metalicas.

Esta investigacion se toma como referencia ya que se presenta la metodologia de un
trabajo cientifico relacionado al valor agregado que aporta la magnetita como recubrimiento en
un material, se evidencia la capacidad de este material de mejorar aspectos, ya que puede ser un
método para reducir las pérdidas en el nlcleo de los componentes de los compuestos magnéticos

blandos. Por otro lado, en este trabajo se observan herramientas de caracterizacion que seran
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utilizarén en el trabajo, lo que aporta informacion sobre el funcionamiento y la importancia de
estas en la caracterizacion de materiales.

Verona Gomes, M. N. (2016). Desenvolvimento do composito de fe3al-k nanométrico
em matriz de aluminio para revestimento depositado por aspersao térmica chama a pé . Tese
doctoral, Universidade Federal do Parand, Setor de Tecnologia, Programa de P6s-Graduacao
em Engenharia Mecanica, Curitiba.

En esta investigacion se desarrollé un compuesto de Al/FeszAl-FesAlCx con particulas
de tamafio micro y nanométrico para verificar la viabilidad de depositar este compuesto mediante
el proceso Flame to Powder (FSp) sobre un sustrato de acero para formar un recubrimiento
protector. La produccion del revestimiento compuesto se estructuro en cuatro pasos principales:
primero, la obtencién de FesAl-FesAICx (FeszAl-x) mediante la técnica de procesamiento reactivo
de liquidos; en segundo lugar, la reduccion de FesAl-k a escala nanométrica mediante molienda
de alta energia; tercer paso, produccién del compuesto mezclando el FezAl-k nanométrico y
micrométrico en diferentes proporciones con aluminio micrométrico, mediante un proceso de
mezcla rapida (MR) y; cuarto, la deposicidn del compuesto por FSp variando la temperatura de
precalentamiento del sustrato y la distancia de aplicacion.

El compuesto Al/FesAl-k obtenido se depositd con éxito por FSp con precalentamiento
del sustrato a temperaturas de 120°C y 200°C y una distancia de aplicacion de 150 mm y 200
mm. El revestimiento que se obtuvo en el sustrato de acero muestra un espesor de capa de hasta
600 um, una adhesion al sustrato superior al 14 MPa, porosidad inferior al 2%, dureza entre 150
y 200 HV y resistencia a la corrosion superior gque el revestimiento de aluminio.

Este proyecto se toma como antecedente, porque exhibe los aspectos tedricos sobre el
proceso de proyeccién térmica por llama, ilustrando los fendmenos, las etapas, equipos y los

parametros que influyen en el proceso, asi como las caracteristicas del recubrimiento tipicas que
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se producen con esta técnica, y las ventajas frente a otros métodos de recubrimiento. Por otro
lado, esta tesis facilitara la comprension de la caracterizacion del material, ya que se evidencia el
uso de gran parte de las herramientas que también se tendrén en cuenta para el desarrollo del

actual proyecto.

2.1.2 Antecedentes nacionales

Hurtado Hurtado, F. M. (2019). Desarrollo de recubrimientos nanoestructurados de
Al> O3y Al203-TiO2 depositados mediante proyeccion térmica oxiacetilénica, como una posible
alternativa para la sustitucion del cromoduro. Tesis de Maestria, Universidad de Antioquia,
Departamento de Materiales, Medellin.

En este proyecto se depositan recubrimientos de alimina y alimina-titania de
estructura bimodal por proyeccion térmica por Illama oxiacetilénica, a partir de polvos
aglomerados disponibles comercialmente y nanométricos aglomerados en el Laboratorio de
Mineralurgia de la Universidad de Antioquia, mediante secado por aspersién y peletizacion en
tambor rotatorio, buscando encontrar condiciones para producir los recubrimientos de la manera
mas econémica y cumpliendo con las exigencias técnicas suficientes para sustituir al cromoduro.

Los recubrimientos fueron evaluados a nivel estructural, mecanico y a su vez se
determiné su desempefio al desgaste por contacto deslizante y su capacidad protectora frente a la
corrosion. Los recubrimientos de Al20O3-13 % en peso de TiO> elaborados a partir de materias
primas comerciales (AT13C) y peletizadas en el laboratorio (AT13P), muestran una alta
resistencia al desgaste por contacto deslizante. De igual manera se encontrd que su capacidad de
proteccion frente a la corrosion aumenta con el tiempo de exposicion de los recubrimientos al

electrolito.
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Este proyecto es un antecedente ya que la metodologia que poseen es Util para el
desarrollo del actual trabajo, esta metodologia presenta la caracterizacion de los polvos para
usarlos como recubrimiento, contiene informacion pertinente sobre el proceso de proyeccion
térmica por llama oxiacetilénica, y se presentan los pasos y mecanismos utilizados para la
caracterizacion mecénica y triboldgica del material recubierto, asi también se evidencia la
aplicacion y el valor agregado que aporta el recubrimiento mediante la evaluacion de los
resultados.

Pefia Rodriguez, G., Dulce Moreno, J., & Vargas Galvis, F. (2017). Recubrimientos de
TiO- sobre sustratos de arcilla roja usando proyeccién térmica oxiacetilénica. 38(1), 2244-7113.

En este trabajo se reporta la estructura, resistencia mecénica a la flexion, resistencia por
abrasion profunda, rugosidad Ra y adherencia de recubrimientos de TiO2 (Sulzer Metco 102)
sobre sustratos cerdmicos de arcilla roja, mediante la técnica de proyeccion térmica
oxiacetilénica. Los sustratos se elaboraron con polvos de arcilla roja atomizada, usando proceso
de prensado uniaxial a 26,2 bares y sinterizados a 1100 °C. Se crecieron recubrimientos de TiOa,
con 5, 9y 14 pases o ciclos de la Ilama oxiacetilénica sobre el sustrato. Por otro lado, la
estructura se estudié usando Difraccion de Rayos X (DRX, Bruker D8 Advance) y microscopia
electrénica de barrido (MEB, FEI Quanta FG 650); la resistencia mecénica a la flexion y el
desgate por abrasion profunda fueron determinados usando las norma 1ISO 10545-4 e 1SO10545-6
respectivamente; la adherencia fue medida usando el equipo Elcometer Tipo 111 segiin norma
ASTM D-4541-02 y la rugosidad media (Ra) se hall6 segln la norma ASTM D7127-13,
mediante el rugosimetro Mitutoyo SJ201. Los resultados reportaron que la fase mayoritaria
formada del TiO> fue Rutilo, con una morfologia superficial heterogénea de splats fundidos, con
una Rade 4,7 + 1,1 um para el sustrato, la cual aumento hasta un 22,6 % para la muestra

recubierta de mayor espesor.
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Este trabajo se toma como antecedente ya que se evidencia la optimizacion de las
propiedades del sustrato de arcilla roja al ser recubierto, asi como las posibles aplicaciones que
este nuevo material otorga. Ademas, este trabajo presenta la metodologia de una investigacion
cientifica en la cual se reportan herramientas, ensayos y normas que se utilizaran para la
ejecucion del trabajo. Por otro lado, contiene referencias que serviran de apoyo para el desarrollo
de la investigacion.

Araque, M., Pefia, G., & Vargas, F. (2015). Desempefio mecanico y tribologico de
baldosas cerdmicas de arcilla roja recubiertas por proyeccion térmica a partir de alimina.
Tecno Légicas, 18(35), 125-135.

En este trabajo se presentan los resultados de la evaluacion y la resistencia a la flexion
y al desgaste por abrasion profunda de baldosas cerdamicas de arcilla roja con y sin recubrimiento
de Al>O3, depositados mediante proyeccién térmica oxiacetilénica. Las cerdmicas se elaboran por
prensado uniaxial a a 30 bares con posterior tratamiento de sinterizacién a 1100°C, a partir
polvos atomizados de arcilla roja. Ademas, los recubrimientos se elaboran a partir de polvos de
a-Al>2O3 de referencia comercial Sulzer Metco® 105SFP, los cuales se depositan para obtener tres
espesores diferentes.

La resistencia a la flexién y a la abrasion profunda se evaluaron de acuerdo con las
normas 1SO 10545-4 e 1ISO 10545-6 respectivamente. Finalmente, los resultados indican que la
abrasion profunda de las baldosas cerdmicas disminuyd al incrementarse el espesor de la capa de
alimina depositada. Por otra parte, los recubrimientos de alimina incrementaron entre un 5y un
49% la resistencia mecéanica a la flexion de las baldosas de arcilla de acuerdo con el espesor y la
adherencia de la capa al sustrato.

Este antecedente presenta la metodologia utilizada en un proyecto cientifico, con

enfoque en recubrimientos sobre sustratos ceramicos mediante proyeccion térmica por llama
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oxiacetilénica, en el que los resultados aportan un valor agregado a los ceramicos para ser
utilizados en multiples aplicaciones tecnoldgicas. Con esta investigacion se conocen fundamentos
tedricos de la técnica, asi como la influencia de los pardmetros y de los ciclos de recubrimiento
sobre las propiedades mecanicas del material, asi también se ilustra la metodologia que se lleva a
cabo para realizar el ensayo de flexion con el fin de definir mecanicamente el material.

Ferrer , M., Moreno, m., vargas, f., pefia, g., vera, e., & pineda, y. (2014). Depdsito y
caracterizacion de recubrimientos ceramicos de al203 sobre acero 1020 por termorrociado.
revista colombiana de materiales(5), 317-322.

En esta investigacion, se determinaron los pardmetros necesarios para la elaboracién de
recubrimientos de, sobre aceros AlSI 1020, utilizando como mecanismo de anclaje entre el
sustrato y el ceramico una aleacion a base de Ni, los polvos utilizados fueron comerciales y el
método de deposicidn por aspersion con Ilama oxiacetilénica. Los revestimientos se analizaron
por EDS (espectroscopia de dispersion de energias, SEM (microscopia electronica de barrido),
OM (microscopia Optica), la adherencia se cuantifico bajo la norma ASTM C633-08. Los
pardmetros obtenidos para la proyeccion de Ni son apropiados ya que producen recubrimientos
uniformes con baja porosidad cerrada. Los parametros para la proyeccién de la alumina deben
revisarse ya que el recubrimiento obtenido es poco uniforme, poroso y de espesor irregular, esto
se debe al alto punto de fusién de la alimina y a la amplia distribucion en la granulometria del
polvo. Las pruebas de adhesion dejan ver una buena adhesion entre el sustrato y la aleacion de
Ni, pero se observa una falla adhesiva entre la alimina y la capa de Ni.

Este antecedente tiene relevancia para el proyecto de investigacion debido a que en su
metodologia desarrollan recubrimientos mediante la técnica de proyeccion por llama
oxiacetilénica, lo cual aporta informacion sobre dicho proceso, asi como otras metodologias

como la de Microscopia electronica de barrido(MEB) y difraccion de rayos X (DRX) utilizadas
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para la caracterizacién de los polvos, lo cual servird como apoyo para la elaboracion de la
caracterizacion morfoldgica y estructural de los recubrimientos de magnetita en este trabajo de

investigacion y en la definicion de los pardmetros de proyeccion.
2.2 Marco tedrico

2.2.1 Magnetita

La magnetita forma parte de un grupo de minerales llamados dxidos, también se conoce
como oOxido de hierro negro, mineral de hierro magnético, piedra de carga o ferrita (Cornell &
Schwertmann, The Iron Oxides: Structure, Porperties, Reactions, Ocurrences and Uses, 2003). El
nombre de este mineral proviene de una regién griega llamada Magnesia (Lima, 1999).
Generalmente, la magnetita natural se encuentra en rocas sedimentarias como particulas finas con
una dureza de 5.5 a 6.5 en la escala de Mohs (Ghazanfari, Kashefi, Shams, Shams, & Jaafari,
2016). Ademas, se halla diseminada como un mineral asociado con la mayoria de rocas igneas,
asi mismo suele estar relacionada con rocas metamorficas cristalinas formadas de rocas
sedimentarias ricas en hierro, también como dendritas entre placas de mica y es un contribuyente
de las arenas de rios, lagos y playas oceanicas (Castafio & Arroyave, 1998). Por tanto, es un
mineral que abunda en la naturaleza.

La magnetita es un mineral de hierro cuya formula quimica es FesO4 que pertenece al
grupo de las espinelas. Esta constituido por un 6xido mixto de Fe?*y Fe3*, de tal manera que se
puede escribir como FeFe>O4 (Besoain, 1985). En la figura 1, se muestra la estructura
cristalogréfica de la magnetita. La magnetita seguin Castafio & Arroyave (1998):

De formula general AB204, es ferrimagnética y semiconductora. EI oxigeno forma la red
cubica de caras centradas, deja 32 espacios octaédricos y 64 tetraédricos; los octaédricos

estan ocupados por Fe?*y Fe3*, y los tetraédricos por Fe3*. El hierro supone el 72,4 %y el
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oxigeno el 27,6 % en masa. A temperatura elevada puede cambiar ligeramente debido a
que la red puede aceptar un exceso de iones trivalentes. Los iones ferrosos y férricos de
las posiciones octaédricas comparten los electrones de valencia, lo que permite que sea un
compuesto frecuentemente no estequiométrico y de elevada conductividad eléctrica (pag.

274).

@ stioB
(®) siioA

o Oxigénio

Figura 1. Estructura cristalografica de la magnetita. Sitio A corresponde de la coordinacién de Fe
+3 Tetraédrico T y el Sitio B a la Simetria de la coordinacion Fe+3 y Fe+2 octaédricos (O)
coordenados por a&tomos de oxigeno en la estructura ferrimagnética.

Fuente: Tebble, R., & Craik, D. (1969). Magnetic Materials. London: Wiley-Interscience.

La magnetita esta caracterizada por dos temperaturas principales, el punto de Curie y la
transicion de Verwey. Al aumentar la temperatura la magnetizacion de saturacién disminuye
gradualmente hasta descender a cero a la Ilamada temperatura de Curie (Tc) (Posada, 2015). La
magnetita es ferrimagnética a temperatura ambiente y tiene una temperatura de Curie de 850 K
(Cornell & Schwertmann, The Iron Oxides: Structure, Porperties, Reactions, Ocurrences and
Uses, 2003). Por encima de la temperatura de Curie el 6xido muestra un comportamiento
paramagnético. A temperaturas superiores a la temperatura de Verwey = 120 k los electrones en
los sitios octaédricos de la magnetita se encuentran térmicamente localizados entre los cationes
Fe3* y Fe?*. En comparacion con otros Oxidos de caracteristicas similares, esta es la causa del
aumento de la conductividad eléctrica y la conductividad térmica. Debido a este hecho, la
magnetita es la Unica ferrita que presenta un comportamiento semimetalico (Noval, Ochoa

Puentes, & Carriazo, 2017).
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La magnetita se identifica por el magnetismo mas fuerte de todos los dxidos de metales
de transicion, por lo que se considera un mineral con excelentes propiedades magnéticas y
mecénicas (Ferrazzo, Bragagnolo, & Korf, 2020). En la tabla 1, se pueden apreciar las
propiedades fisicas, quimicas y cristalogréficas de la magnetita. Por otra parte, debido a su
estructura de espinela inversa la magnetita presenta una elevada magnetizacion espontanea de
480 kA/m, la cual hace referencia a la capacidad que tienen los materiales ferro y ferrimagnéticos
de poseer una importante magnetizacion incluso en ausencia de un campo magnético aplicado
externo, esta magnetizacion también se denomina remanente (Mr). Este valor hace de la
magnetita el mineral mas magnético que se encuentra en la naturaleza, teniendo ademas los
mayores valores de susceptibilidad magnética (K~ 1-10 SI) (Posada, 2015).

Tabla 1.

Propiedades fisicas, quimicas y cristalograficas de la Magnetita.

Propiedades fisicas, quimicas y cristalogréaficas

Sistema cristalino Isométrico (Ver figura 2)

Brillo Metalico

Color Negro

Dureza (escala de Mohs) 6,0

Fractura Subconcoidal

Transparencia Opaca

Densidad 5,18 g/cm®
Cristales generalmente octaédricos, raramente

Habito dodecaédricos, también granular s6lido, de grueso
a fino.

Dash Negro

Clase Oxido

Composicion Oxido de Hierro

Formula quimica Fe30s4 - 69% Fe203y 31% FeO

Elementos quimicos hierro (72,40%) y oxigeno (27,60%)

Fuente: Autores, adaptacién de (Weschler, Lindsley, & Prewitt, 1984)



Figura 2. Estructura de magnetita, sistema de cristal isométrico.

Fuente: Weschler, B., Lindsley, D., & Prewitt, C. (1984). Crystal structure and cation distribution in

titanomagnetites (Fe3-xTix04) (Vol. 69). American Mineralogist.
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Segun Gonzales & Fajardo (2017):

Las aplicaciones de la magnetita se dan en varios campos dentro de las cuales se
consideran las siguientes: En la medicina, la magnetita es utilizada en la administracion
de farmacos, tratamientos de hipertermia y la resonancia magnética. En el campo de las
aplicaciones tecnolodgicas la magnetita es utilizada en la fabricacion y adecuacion de
dispositivos de sonido como bocinas, parlantes o elementos que presenten vibracion y
transformacion de impulsos eléctricos en ondas sonoras. También es utilizada en
componentes de amortiguamiento de motores, dispositivos de almacenamiento de
informacion, nano-etiquetado y en los ferrofluidos. En la ecologia y ciencias
medioambientales la magnetita se emplea en la eliminacién de los iones pesados tales

como el arsénico en los procesos de purificacion del agua (pag. 18).

2.2.2 Proyeccion térmica por llama.

Davis (2004) afirma. “La pulverizacion térmica ha sido asociada histéricamente como

el proceso para la aplicacion de revestimientos gruesos cuyas propiedades del material a granel

permiten que el sustrato funcione de manera superior a las capacidades de su estado sin
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recubrimiento” (pag. 29). Este proceso fue patentado por MU Schoop (Zurich, Suiza) en 1882,
cuando intent6 modificar el soplete de oxigeno-acetileno, y luego modific el soplete para que
aceptara materiales en polvo (Ruzi¢, Vilotijevié, Bozié, & Rai¢, 2012) . Posteriormente, se
realizaron mejoras en estos procesos, sin embargo, esto sucedié después de la Segunda Guerra
Mundial, especialmente durante el periodo de 1960 a 1990, cuando comenzé a ser ampliamente
utilizado en diversas industrias (Davis J. , 2004).

La diferencia entre los distintos sistemas de proyeccién térmica se basa en la fuente de
energia utilizada y el tipo de pistola empleada (Grainger & Blunt, 1998).

Los procesos de pulverizacion térmica se diferencian de otros procesos de revestimiento
en que no son atémicos; es decir, no depositan material en las superficies como iones,
atomos o moléculas individuales. En su lugar, se depositan particulas relativamente
masivas sobre una superficie en forma de gotas de liquido o particulas semi liquidas o
solidas (Davis J. , 2004, pag. 44).

La proyeccion térmica por Ilama es una de las técnicas que se basa en la proyeccion de
particulas sobre sustratos debidamente preparados, estas particulas son impulsadas por un flujo
de aire a través una llama oxiacetilénica que proporciona energia para el proceso (Acufia ,
Moreno , & Espinosa, 2017). De esta manera, el material de aportacién que es en forma de polvo
se funde en una Ilama de Acetileno/Oxigeno y con la ayuda de los gases de combustién en
expansion es lanzado sobre la superficie de la pieza a tratar (Abello Linde, 2002). Estos
recubrimientos brindan la capacidad de mejorar el rendimiento del material, maximizando asi la
disponibilidad del servicio (Acuiia , Moreno , & Espinosa, 2017).

El combustible que alcanza la temperatura de combustion mas alta es el acetileno, el
cual se utiliza para producir revestimientos ceramicos, su eficiencia energética, se atribuye a la

energia liberada de la reaccion durante el proceso de combustién del oxigeno (entalpia, 8714 kJ /
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kg por C2H2) (Vargas Galvis, 2010). En la figura 3, se presenta un esquema de los diferentes
pasos involucrados en el proceso de proyeccidn térmica, donde se aprecia el movimiento de las
particulas del material de partida a depositar, en este caso, la energia cinética y la energia térmica
aumentan al pasar por la Ilama, provocando la fusion de las particulas en la superficie del sustrato

que se adhieren mecanicamente debido a su rugosidad y porosidad (Davis J. , 2004).

4, Interaccion de

las particulas 5. Formacion de

2. Generacion

del flujo los splats que
o con el gas
energético energético formar? la capa
N
° {1
pra— 5 ° !
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b
3. Inyeccion 1. Sustrato
de la materia preparado
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Figura 3. Esquema de los diferentes pasos involucrados en el proceso de proyeccion térmica.
Fuente: Ferrer Pacheco, M., Moreno Téllez, C., & Vargas Galvis, F. (2018). Recubrimientos de circona y alimina
por proyeccion térmica con llama:pardmetros para obtener recubrimientos de alto punto de fusion. Tunja: UPTC.

A continuacion, se observan algunos elementos principales del proceso (ver figura 4).
El primero es el llamado “fuente de energia”, que corresponde a los gases necesarios para la
fusion y el transporte del material que ha de servir como recubrimiento, dichos gases son oxigeno
(O2) y acetileno (C2H>); seguidamente se tiene el “material a depositar”, es decir, los
micropolvos, los cuales pueden ser metalicos, ceramicos, poliméricos 0 compuestos; a su vez
también se aprecia el “sistema de proyeccion”, que se encarga de suministrar la energia de la
fuente en forma de calor (flama), donde se incorporan y funde el polvo a depositar, y por ultimo
el “sustrato”, que corresponde al material donde se aloja el recubrimiento, y el cual debe ser
previamente preparado, de forma que permita la adhesion de las particulas del recubrimiento

(Manish, 2015).
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Figura 4. Diagrama experimental del proceso de proyeccion térmica.
Fuente: Adaptacion de Davis, J. (2004). Handbook of Thermal Spray Technology. Ohio: ASM International.

Es importante caracterizar la llama producida por la antorcha en que se realizara el
depdsito de los recubrimientos, para asegurar las mejores condiciones para cada material, ya que
el desemperfio del recubrimiento depende del grado de fusidn de las particulas (Gonzalez , 2008).
La reaccion de combustion entre el acetileno y el oxigeno ocurre en dos etapas. En la primera se
produce una reaccion incompleta entre cantidades equimolares de oxigeno y acetileno,
produciendo mondéxido de carbono e hidrégeno, como se indica en la Ecuacion 1.1.

2C,H, + 20, = 4CO + 2H, Ecuacion 1.1

La segunda etapa de la reaccion ocurre cuando el hidrégeno entra en contacto con el
oxigeno del aire presente en el ambiente. Los productos de esta reaccion son didxido de carbono
y vapor de agua, como se observa en la Ecuacién 1.2.

4CO + 2H, + 30, — 40, + 2H,0 Ecuacion 1.2

La reaccidn total de combustion corresponde entonces a la transformacion completa de
carbono en dioxido de carbono y de hidrégeno en agua, como se indica en la Ecuacién 1.3.

2C,H, + 50, — 4CO, + 2H,0 + 1300 KJ/mol Ecuacion 1.3

Conforme a lo expuesto anteriormente, en la llama de combustién se pueden identificar
tres zonas (Figura 5-5b): la zona de mezcla de gases donde se mezcla el oxigeno con el acetileno
y presenta un aspecto de cono incandescente, en esta zona no hay reaccion quimica. Se aprecia en

la figura 5-5b con el nimero 1. En la zona primaria, se produce la reaccion primaria de
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combustion (Ecuacion 1.1) y presenta un cono de color azul con una temperatura aproximada de
3200 °C, siendo la zona més caliente de la llama. Esta se evidencia en la Figura 5-5b con el
namero 2. Finalmente, la zona secundaria, presenta forma de penacho, producto de la reaccién
del hidrogeno con el oxigeno circundante a la llama primaria, es la zona mas fria de la llamay la

menos luminosa. Esta representada en la Figura 5-5b con el nimero 3 (Vargas Galvis, 2010).
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Figura 5. a) Comportamiento térmico de las llamas de combustion entre el oxigeno y el acetileno

distribucion de temperatura en las zonas de la llama, b) Tipos de llama.
Fuente: Cadavid, E., Parra, C., & Vargas, F. (2017). Estudio termo-fisico de llamas oxiacetilénicas utilizadas en la
proyeccion térmica. Revista Colombiana De Materiales.

La estructura de los recubrimientos por pulverizacién térmica es laminar y esta formada
por "splats", que son particulas aplanadas por el impacto con la superficie y luego enfriadas
rapidamente (Davis J. , 2004). En la figura 6, se observa una seccién transversal tipica de un
recubrimiento elaborado por proyeccion térmica por flama, en la cual se aprecia el sustrato con su
rugosidad, luego la formacion de los “splats” de particulas fundidas y semi-fundidas,
adhiriéndose unas con otras para formar el recubrimiento. En la estructura de los recubrimientos
debido a la evaporacion de los gases durante el enfriamiento se crean micro-grietas, poros y

formacion de dxidos (Fauchais, Heberlein, & Boulos , 2014).
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Figura 6. Seccidn transversal de un recubrimiento por proyeccion térmica oxiacetilénica.

Fuente: Fauchais, P., Heberlein, J., & Boulos , M. (2014). Thermal Spray Fundamentals From Powder to Part .
Springer New York Heidelberg Dordrecht London. doi:10.1007/978-0-387-68991-3

La proyeccion térmica por llama oxiacetilénica contiene diversas ventajas entre las
cuales cabe destacar que permite cubrir grandes superficies y diversas formas geométricas, lo
cual es un método efectivo y de bajo costo. Es una técnica versatil y de gran disponibilidad de un
buen nimero de materiales a depositar, lo que permite aplicar recubrimientos de composicion
quimica variada, sobre sustratos de diferentes tamafio y formas (Gonzalez , 2008). Ademas, se
obtienen capas finas de recubrimiento y el sustrato no sufre modificaciones en su forma. Los
procesos son flexibles en cuanto a su posicidn de operacion y el medio en el que se plica, de igual
forma son facilmente reproducibles y automatizables (Piedra, 2007).

2.2.2.1 Equipo y parametros de la proyeccion térmica por llama.

En la pulverizacion por Ilama oxiacetilénica el polvo se alimenta, con una simple tolva
de polvo o con un alimentador de polvo mas sofisticado, a través de un orificio central de la
boquilla donde es calentado por la llama de oxicorte y llevado por el gas portador y el gas
caliente al sustrato (Fauchais, Heberlein, & Boulos , 2014). La proyeccion térmica por Ilama se
puede llevar a cabo de formas, manual o automatizada, como se observa en la figura 7. Segun

Cardenas y Fuentes:
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El equipo de la proyeccidon por llama consta de una fuente de calor que es una llama
proveniente de la mezcla de gas combustible y oxigeno, adicionalmente emplea un
alimentador de polvos, éste a su vez es almacenado en una tolva en la parte superior de la
antorcha, el cual es proyectado dentro de la llama por una cantidad pequefia de oxigeno,
que es separada del suministro de gas (Cardenas Flechas & Fuentes Mojica, 2014, pag.

21).

Figura 7. Equipamiento de proyeccién térmica por llama utilizando (a) de manejo manual y (b)
automatizado.

Fuente: Oerlikon Metco. (2014). Thermal Spray Equipment Guide, (october).

El precursor en polvo se inyecta en las proximidades de la boquilla de la pistola de
[lama, para formar un penacho y luego se expulsa de la llama. Dentro de la llama, las particulas
del precursor pueden alcanzar una temperatura lo suficientemente alta como para sufrir
transformaciones quimicas, estructurales y morfolégicas (Saucedo Salazar, Perera Mercado,
Rodriguez Ruiz, & Arauza Villareal, 2014). En la figura 8, Se presenta un esquema de una
antorcha de llama utilizada en un proceso de proyeccion térmica por llama oxiacetilénica. “Los
sopletes oxiacetilénicos son los mas comunes, ya que utilizan acetileno como combustible
principal en combinacidn con oxigeno para generar las mayores temperaturas de combustion”

(Davis J. , 2004, pag. 54).
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Los recubrimientos obtenidos por proyeccién térmica por llama dependen de varios
factores entre los cuales destacan: la morfologia y composicion quimica de los polvos, el tipo de
llama y el flujo de alimentacion de los polvos (Araque, Pefia, & Vargas, 2015). En cuanto a la

antorcha, hay que tener en cuenta el diametro de la boquilla, composicion y flujo de los gases.

Control Entrada  Mezcla de
flujo de de polvo los gases
polvo\

Gas \\._ r i '-., 1

portador

Entrada

oxigeno Llama

Entrada _» o e S L
acetileno - \ Vélvula de
G \ .
) 4 combustible
Cierre/  Vdlvula de
rapido oxigeno

Figura 8 Esquema de una antorcha de llama.

Fuente: Ferrer Pacheco, M., Moreno Téllez, C., & Vargas Galvis, F. (2018). Recubrimientos de circona y alimina
por proyeccion térmica con llama:pardmetros para obtener recubrimientos de alto punto de fusion. Tunja: UPTC.

Respecto al sustrato se deben considerar, la rugosidad, la temperatura de
precalentamiento, su coeficiente de dilatacion térmica y las propiedades fisicas. En cuanto a la
corriente de proyeccion se debe tener en cuenta el perfil de temperatura, velocidad de la corriente,
distancia de proyeccion y el ambiente (Gonzalez , 2008).

Esta técnica requiere de un control riguroso de las principales variables del proceso de
proyeccion térmica mencionadas anteriormente, de tal forma que se puedan controlar las
caracteristicas del recubrimiento obtenido (Torres, Moreno, Pinto, Cardenas, & Fuentes, 2016).
Algunos de los parametros generales del proceso estan estimados los cuales, Pawlowski (2008)
afirma que:

La relacién oxigeno-combustible puede variar de 1:1 a 1,1:1, lo que da lugar a una

atmosfera carburante u oxidante respectivamente. Las temperaturas de la Ilama oscilan
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entre 3000 y 3350 K. La velocidad de la Ilama oscila entre 80 y 100 m/s. Los caudales y
presiones de los gases de trabajo dependen del tipo de soplete. (pag. 71).

2.2.3 Microscopia electrdnica de barrido.

“La microscopia electrdnica de barrido (MEB) es una técnica de obtencion de imagenes
ampliamente utilizada en investigacién de materiales debido a su alta resolucion y capacidades de
analizar caracteristicas morfoldgicas, estructurales y quimicas de las muestras bajo estudio”
(Clavijo, 2013, pag. 133). Ademas de determinar la composicién quimica, es posible conocer las
caracteristicas méas detalladas de un material, el microscopio electronico de barrido proporciona
informacion valiosa sobre la morfologia de las particulas, se basa en el uso de un haz de
electrones que incide sobre una muestra que al entrar en contacto se emitiran diferentes sefiales
que son: electrones secundarios, electrones retro-dispersados, ambas proporcionan la imagen de
la muestra (Ordofiez & Sanchez, 2018).

En términos generales, el equipo MEB puede tomar "imagenes" de la muestra, aunque
en realidad detecta la respuesta del material al impacto de un haz de electrones en lugar de
registrar fotones propiamente dichos (como un microscopio 6ptico). Cuando es golpeada por un
haz de electrones de alta energia, la muestra genera una serie de sefiales, que se registran en
diferentes detectores del dispositivo, cada uno de los cuales proporciona de forma independiente
informacion sobre la morfologia, composicién e incluso conductividad de la muestra (Clavijo,
2013). El funcionamiento de dispositivos de este tipo, se basa en hacer incidir un barrido de

electrones sobre una muestra a analizar (Gonzalez Cano & Fajardo Tolosa, 2017). (Ver Figura 9).
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Figura 9. a) Componentes mas importantes del microscopio electrénico de barrido b) las
interacciones que se dan entre el haz de electrones y la muestra analizada.

Fuente: Heiman, R. (2010). Clasic and Advanced Ceramics. Wienheim, Germany: Wiley - VCH Verlag.

2.2.3.1 Espectro de Dispersion de Energia (EDS).
La espectroscopia de rayos X de dispersion de energia (EDS), es uno de los métodos analiticos
mas utilizados para analizar la composicion elemental de materiales solidos, el cual ha adquirido
importancia recientemente en su aplicacion al anélisis quimico de nanoparticulas, especialmente
en combinacion con el uso de un microscopio electrénico de barrido (MEB) (Hodoroaba, 2019).
En la figura 10, se aprecia un ejemplo del resultado de las simulaciones de Monte-Carlo de los
espectros EDS realizados para una particula esférica de SiO> de dos tamafios, 100 y 500 nm,

situada en un sustrato de sustrato de titanio.
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Figura 10. Espectros EDS simulados de Monte-Carlo de una nanoparticula esférica de 100 y 500
nm de SiO> sobre un sustrato de titanio, excitada a una tension de haz de 5y 20 kV

Fuente: Hodoroaba, V. (2019). Espectroscopia de rayos X de dispersion de energia (EDS). Caracterizacion de
nanoparticulas: procesos de medicion de nanoparticulas, 397-417.
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Los rayos X son fotones de alta energia, que se generan por las transiciones
electrénicas en los atomos de un sélido objetivo por un haz de electrones acelerado incidente.
Generalmente, los electrones incidentes chocan con los &tomos de la muestra y eliminan un
electrén de la capa K del metal (capa n 1/4), dejando un vacio o un agujero en la capa. Si un
electrén de otra capa llena la vacante (transicion electronica), se emiten rayos X. La transicion
electrénica que llega a la capa K (n%1) se llama rayos KX las de la capa L (n ¥ 2) son rayos LX
y las de la capa M (n ¥ 3) son los rayos MX. Estas transiciones son caracteristicas de cada
elemento quimico y ésta es la razon principal que ha llevado al desarrollo de los sistemas de
deteccion EDS en microscopia electronica ampliando sus aplicaciones en la caracterizacion de la
microestructura de materiales (Girdo, Caputo, & Ferro, 2017).

2.2.4 Difraccién de rayos X.

Esta técnica experimental hace uso del fendmeno de difraccion de rayos X, que penetra
en materiales cristalinos sin destruirlos, para obtener informacién estructural de estos (Gonzalez
Cano & Fajardo Tolosa, 2017). Esta técnica analiza las intensidades de los picos obtenidos en un
difractograma y les asigna un angulo de rotacién a cada uno de ellos, determinando asi las
caracteristicas estructurales del sélido, la disposicion de los a&tomos en la red cristalina y las
distancias entre los planos de la red (Rodriguez, 2011).

Las estructuras cristalinas de sélidos cristalinos pueden determinarse mediante analisis
de difraccion de rayos X utilizando difractometros. Los rayos X son difractados por los cristales
cuando se cumplen las condiciones de la ley de Bragg (Carion, 2015). La difraccion es un
fendmeno de dispersion, los atomos dispersan la radiacion incidente en todas las direcciones, y en
algunas direcciones los rayos dispersados estan completamente en fase y se refuerzan

mutuamente, lo que genera este fenomeno de difraccion, obteniendo rayos difractados segun la
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composicion de la red cristalina y la separacion entre planos de atomos (Ver figura 11). Cuando
la diferencia de fase es igual a un nimero entero de n longitudes de onda, los rayos dispersados
estardn completamente en fase. Esta relacion se conoce como ley de Bragg, y se establece por
medio de la Ecuacion 2:

n-A=2d-sef Ecuacién 2

Donde n es el indice de refraccion del material, A es la longitud de onda caracteristica

para un elemento atémico. (Rodriguez, 2011).

HaxTraiidinin Haz difractado

L 2 @ L @ L @ L
Planos atémicos

Figura 11. Ley de Bragg.
Fuente: Cornelis, K., & Cornelius, S. (1996). Manual de mineralogia (cuarta edicion ed., Vol. 1). reverte.

2.2.5 Ensayo de resistencia mecanica a la flexion.

“Se denomina flexion al tipo de deformacidn que presenta un elemento estructural
alargado en una direccion perpendicular a su eje longitudinal. El término "alargado™ se aplica
cuando una dimension es dominante frente a las otras” (Facultad Tecnolégica laboratorios y
talleres de mecanica, 2016, pag. 1). El ensayo de flexidn se aplica a una fuerza una fuerza estatica
gue se incrementa hasta la fractura, La resistencia a la flexién de los materiales ceramicos puede
medirse mediante el ensayo de flexion en tres puntos o el ensayo de flexién biaxial, se carga
simétricamente entre dichos apoyos el cuerpo de ensayo con un punzon. La zona de estrés en el
cuerpo de ensayo no es homogénea, sino que presenta un maximo directamente bajo el punzén

(Fischer, Stawarczyk, & Hammerle, 2009). (ver figura 12).
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Figura 12. Representacion esquematica del ensayo de flexion en tres puntos.
Fuente: Fischer, J., Stawarczyk, B., & Hdmmerle, C. (2009). Investigacion. Cerdmicas de recubrimiento.
Quintessence técnica, 20(8), 446-453.

2.2.6 Ensayo de resistencia a la abrasion profunda.

El ensayo de resistencia a la abrasion profunda se realiza bajo la norma NTC. 4321-6,
en el cual se determina la resistencia a la abrasion de baldosas no esmaltadas, mediante la
rotacion de una carga abrasiva. En la Figura 13 se presenta un esquema de dicho proceso, el cual
se basa en realizar huellas a la superficie de la muestra con un disco de acero (d=200,0 mm de
diametro, h=10,0 mm de espesor, 75,0 rpm), y polvo abrasivo de alumina grado F80, el cual cae a
razén de 1 gramo por vuelta, durante 2 minutos. Finalmente, se mide la longitud (L) de la huella
y se determina el volumen (V) en mm3 del material desprendido usando las expresiones que se

muestran en la Figura 13 (Araque, Pefia, & Vargas, 2015).

Depésito
. Alimina F80
Polvo

Baldosa Alimina F80

-

recubierta
de magnetita

Disco de Acero
y direccién de | ]
rotacion L

n hd*® a
vm (2 sona) (%) | | sem(Z) =

Figura 13. Diagrama experimental de la prueba de resistencia a la abrasion profunda.

Fuente: Autores, adaptacion Araque, M., Pefia, G., & Vargas, F. (2015). Desempefio mecéanico y tribolégico de
baldosas cerdmicas de arcilla roja recubiertas por proyeccion térmica a partir de alimina. Tecno Légicas, 18(35),
125-135.
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2.2.7 Funcionamiento del C-Therm TCI.

El C-therm TCi se fundamenta en la técnica de fuente de plano transitorio modificado
(MTPS). Utiliza un sensor de calor interfacial unilateral que emplea una fuente de calor constante
momentaneamente a la muestra. La conductividad y la efusividad térmicas se miden
directamente, proporcionando detalles de las caracteristicas térmicas del material. Potra parte,
para que existan mediciones precisas se requiere que la superficie del sensor y el material

probado tenga calidad en el contacto (C-therm Tecnologies).

Figura 14. Principios de Operacion del C-therm.
Fuente: C-Therm Technologies Ltd. (2021). Tridente. 1 instrumento, 3 métodos de conductividad térmica.
Recuperado el 2 de mayo de 2021, de C-therm: https://ctherm.com/thermal-conductivity-instruments/trident/

El principio de operacidn es el siguiente.

1. Se aplica una corriente determinada al elemento calefactor en espiral del sensor, para que
se genere una pequefia cantidad de calor.

2. Un anillo de proteccion rodea la bobina del sensor para soportar una transferencia de calor
unidimensional en la muestra. La corriente aplicada genera un aumento de temperatura en
la interfaz entre el sensor y la muestra, lo que produce un cambio en la caida de voltaje
del elemento sensor.

3. Latasa de aumento del voltaje del sensor se utiliza para definir las propiedades térmicas

de la muestra. La conductividad térmica es inversamente proporcional a la tasa de


https://ctherm.com/thermal-conductivity-instruments/trident/
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aumento de la temperatura en el punto de contacto entre el sensor y la muestra. (C-Therm
Technologies Ltd, 2021).

2.2.8 Propiedades Estéticas.

Las propiedades estéticas y agradables de un producto son de gran importancia para
crear motivacion e interés para el cliente, puesto que existen productos competentes que pueden
cumplir las mimas funciones bésicas requeridas (Rosen, Eriksson, & Bergman, 2016). Las
propiedades estéticas son un valor elusivo y dificilmente cuantificable por lo que no se puede
objetivar, sin embargo, la calidad estética ha de ser compatible con el resto de requerimientos,
como lo son las funcionalidad, economia, durabilidad, seguridad y respeto ambiental del
producto (Quixal, 2005).

Las propiedades estéticas pueden definirse como la apariencia visual, la cual es el
resultado de la interaccidn entre el objeto y la luz sobre él, estas son: el color, el cual es el
resultado de la reflexion y absorcion de la luz por parte del pigmento, el brillo que se produce por
el reflejo de la luz en la superficie y por Gltimo, la textura que es un complemento de la
apariencia visual debe tenerse en cuenta en la funcionalidad del material (Rosen, Eriksson, &
Bergman, 2016).

2.2.9. Conductividad eléctrica.

Con las propiedades eléctricas es posible comprender el comportamiento fundamental
de la materia y conocerlas es importante desde la perspectivita tecnolégica, con el fin de
desarrollar nuevos materiales. Por tanto, determinar la conductividad, es importante para explorar
posibles aplicaciones (Girrotto & Santos, 2002), la conductividad eléctrica es es la capacidad de
permitir el paso de corriente eléctrica a través de si, el flujo de electricidad a través de un

conductor se debe a un transporte de electrones. De acuerdo a la ley de Ohm, cuando se mantiene
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una diferencia de potencial, entre dos puntos de un conductor, por éste circula una corriente
eléctrica directamente proporcional al voltaje aplicado e inversamente proporcional a la

resistencia del conductor. (Conductividad eléctrica aspectos teoricos, 2014)

2.3 Marco conceptual

Abrasién. (1) Rechazo o arafiazo. (2) Desgaste 0 molienda mediante el uso de
abrasivos.

Acetileno. (C2H>). Gas hidrocarburo alifatico no saturado que se utiliza como
combustible en la pulverizacién de gases de combustion.

Estructura Cristalina. Ordenacion periodica de sus &tomos o iones a lo largo de las
tres direcciones del espacio

Conductividad térmica. Es la propiedad fisica de cualquier material, que mide la
capacidad de conduccién del calor a través del mismo. Este es un mecanismo molecular de
transferencia de calor, que se genera por la excitacion de las moléculas. Se presenta en todos los
estados de la materia, con predominancia en los sélidos. En mayor o menor medida, todos los
materiales oponen resistencia al paso del calor a través de ellos (Davis J. , 2004).

Morfologia. La forma caracteristica, la textura de la superficie o los contornos de los
revestimientos, los cristales, los granos o las particulas de un material, generalmente a escala
microscopica (Davis J. , 2004).

Porosidad. Agujeros o poros finos dentro de un recubrimiento resultante de aire
atrapado o encogimiento (Davis J. , 2004).

Resistencia a la abrasion. La capacidad de un material para resistir el desgaste

superficial (Davis J. , 2004).
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Resistividad térmica. La resistencia térmica es una propiedad del calor y una medida
de la diferencia de temperatura por la cual un objeto o material resiste un flujo de calor (Connor,
2020).

2.4 Marco contextual

El contexto de este proyecto de investigacion se sitla en las instalaciones de la
Universidad Francisco de Paula Santander, ubicada en la ciudad de San José de Cucuta, capital
del Departamento Norte de Santander, Colombia. Clcuta se encuentra en la parte centro oriental
del departamento, en la Cordillera Oriental, limita por el Norte con el municipio de Tibd; por el
Occidente con los municipios del Zulia y San Cayetano; por el Sur con los municipios de Villa
del Rosario, Bochalemay Los Patios y por el Oriente la RepUblica de Venezuela y el municipio
de Puerto Santander. El area del municipio de Cucuta es de 1.176 km?, que representan el 5,65%
del departamento (Céamara de comercio de Cucuta, s.f.).

Ademaés, Clcuta cuenta con una poblacion de 749.197 habitantes, dato del afio 2019
revelado en un informe por el Departamento Administrativo Nacional de Estadistica (Dane) (La
Opinion, 2020). La Ciudad de Cucuta junto con los demas municipios que conforman el area
metropolitana, produce el 66% del producto Interno Bruto del Departamento. Existen empresas
de manufactura (su fuerte son las confecciones, de cuero y de calzado) que representan el
85,35%, la Agricola el 30% y la comercial el 90%. Asi mismo, en el campo de la mineria, la
arcilla es un producto reconocido por su potencialidad en el municipio y la region (Corporacion
Nueva Sociedad de la Region Nororiental de Colombia, 2010).

2.5 Marco legal
NTC 4321-6:2015. Ingenieria civil y arquitectura. baldosas ceramicas. parte 6. método

de ensayo para determinar la resistencia a la abrasion profunda en baldosa no esmaltadas.
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Comite de normalizacion: 043 ceramicos, refractarios y piedras naturales no
estructurales para uso en construccion

NTC 4321-4:2015: Ingenieria civil y arquitectura. Baldosas ceramicas. Parte 4: método
de ensayo para determinar el modulo de rotura y la resistencia a la flexién. Define un método de
ensayo para determinar el modulo de rotura y la resistencia a la flexion de todas las baldosas
ceramicas.

Comité de normalizacion: 043 ceramicos, refractarios y piedras naturales no
estructurales para uso en construccion.

NTC 4321-2:1998: Ingenieria civil y arquitectura. Baldosas ceramicas. Parte 2.
Método de ensayo para determinar las dimensiones y la calidad superficial. Define métodos para
determinar las caracteristicas dimensionales (longitud, ancho, espesor, rectilinidad de los lados,
ortogonalidad, planaria superficial) y la calidad superficial de las baldosas ceramicas.

Comité de normalizacion: 043 ceramicos, refractarios y piedras naturales no
estructurales para uso en construccion.

Normas: ASTM D5334 — 14 y IEEE 442-1981, caracterizacion térmica con el equipo

c-Therm.
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3. Disefio metodoldgico

3.1 Tipo de investigacion

La investigacion experimental consiste en someter a un grupo de individuos u objetos a
variables independientes con el fin de observar las variables dependientes o las respuestas que se
generan. Solo cuando el investigador confirma que un cambio en la variable dependiente es
atribuible a la manipulacion de la variable independiente se considera exitosa. Por consiguiente,
establecer la causa y efecto de un fendmeno es primordial en la investigacion experimental
(Guevara Alban, Verdesoto Arguello, & Castro Molina, 2020).

Segun el disefio, el trabajo correspondi6 a una investigacion exploratoria, debido a que
se definieron las variables independientes o parametros para la elaboracion de los recubrimientos
de magnetita mediante la técnica de proyeccién térmica por llama oxiacetilénica y de acuerdo a la
variacion de estos pardametros se evidenciaron los cambios en las propiedades de las tabletas
metalizadas.

En la figura 15, se presenta el diagrama de bloque de las etapas del proyecto en el que
se observan las cuatro etapas que se definen a continuacion:

ETAPA |. Obtencion de la materia prima y su caracterizacion. En esta primera etapa se
desarrollaron las siguientes actividades: la obtencion de las tabletas cerdmicas sin recubrir,
adquiridas de industrias de la region y los polvos de magnetita suministrados por la empresa
Minarmol de Colombia S.A.S ubicada en Boyaca. Los polvos se tamizaron y se utilizo el retenido
en tamiz No 400 para los ensayos y la elaboracion de los recubrimientos, la caracterizacion
morfoldgica de los polvos se realizd mediante Microscopia Electronica de barrido (MEB) y

Espectroscopia de Dispersion de Energia (EDS) y su caracterizacion estructural mediante
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difraccion de rayos X (DRX). Ademas, se caracterizaron morfoldgicamente las tabletas sin
recubrir y se realizaron los ensayos de resistencia a la abrasion profunda, resistencia mecénica a
la flexion, y conductividad térmica.

ETAPA 1. Realizacion de los recubrimientos. El proceso se llevo a cabo mediante la
camara de proyeccion térmica ubicada en la Universidad de Antioquia, en esta fase se elaboraron
los recubrimientos a partir de los polvos de partida obtenidos en la etapa I, los cuales fueron
proyectados usando antorcha de proyeccion térmica oxiacetilénica, conforme a los pardametros de
proyeccion que se obtuvieron de las pruebas piloto realizadas.

ETAPA 11l. Caracterizacion de los sustratos recubiertos. En esta etapa se realizo la
caracterizacion morfoldgica mediante Microscopia Electronica de barrido (MEB), los ensayos de
resistencia a la abrasion profunda, resistencia mecanica a la flexién, y conductividad térmica, y se
determing las propiedades estéticas mediante inspeccion visual de los sustratos recubiertos.

ETAPA V. Andlisis discusion y socializacion de los resultados. Se compararon los
resultados obtenidos para las tabletas recubiertas con los resultados de las tabletas sin recubrir y
con los reportados en la literatura, adicionalmente se socializaron los resultados en congresos y

participaciones del semillero GIFIMAC.
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magnetita
OBTENCIONDELA
Etapa —» MATERI;\UP RMA Y caracterizacionmorfologica y estruchural delos polvos de magnstita
1 A . {
CTERIZACION usando MEB, EDS y DR
i Caracterizacion superficial delos sustratos mediante MEB
Definicion de los parametros deproyecciona través de pruebas piloto
REALIZACIONDE [ mediants la literatura
Etapa —» LOS |
S
i KECUBRIMIENTOS Elaboraciondel recubrimiento de magmetita mediante proysccion
térmica por llama oxiacetilanica
' | Caracterizacionmorfolozica de las tabletas recubiertas, usando MEB
| Ensayoszderesistenciaala abrazion profunda resistencia mecanicaala
CARACTERIZACION flexion de las tabletas racubiertas
Etapa 5| DELOSSUSTRATOS
3 CUB
RE AERIY | Estudio dela conductividad térmica de las tabletas recubiertas madiante
eluso de C-Therm
Determinacionde las propiedades estéticas de las tabletas recubiertas
' ] mediante inspeccidn visnal.
ANALISIS Comparacionde los resultados obtemdos para las tabletaz recubiertas
Etapa DISCUSION Y con las tabletas sinrecubnr
4 —»| SOCIALIZACION
DELOS . Socializacion de losresultados en congresos y participacionas del
RESULTADOS .

Figura 15. Etapas del Proyecto.

3.2 Poblacion y muestra

3.2.1 Poblacion.

semillero GIFIMAC

Se consider6 como poblacién todos los recubrimientos metalicos sobre materiales

ceramicos, realizados por diferentes técnicas.
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3.2.2 Muestra.

La muestra se obtuvo a partir de los recubrimientos metélicos de polvo de magnetita
elaborados mediante la técnica de proyeccion térmica por llama oxiacetilénica sobre sustratos de
tabletas de arcilla roja sin recubrir.

Se seleccionaron 40 tabletas recubiertas con polvo de magnetita, 20 de ellas con cinco
pases de proyeccion y las otra 20 con diez pases de proyeccion de polvo de magnetita, la cantidad
de tabletas para la realizacion de los ensayos pertinentes para la caracterizacion de las cerdmicas

recubiertas se escogieron segun las indicaciones de las normas.
3.3. Instrumentos para la recoleccion de la informacion

3.3.1 Fuentes Primarias.

Se tuvieron en cuenta los pardmetros utilizados en el proceso del recubrimiento de las
tabletas de arcilla roja con polvos de magnetita como fuente primaria, asi como los datos
obtenidos a través de las siguientes herramientas:

Dispersidn de energias (EDS), para la caracterizacion quimica de los polvos de
magnetita, microscopia electronica de barrido (MEB) y difraccion de rayos x (DRX) para la
caracterizacion estructural y morfoldgica de los polvos de magnetita, asi como para la
caracterizacion morfologica de las tabletas recubiertas. Ademas, los ensayos de conductividad
térmica, resistencia mecéanica a la flexion y desgaste por abrasion profunda para la evaluacion del
comportamiento, térmico, mecanico y tribologico de las tabletas recubiertas.

3.3.2 Fuentes Secundarias.

Como fuentes secundarias se recopil6 informacién complementaria sobre tematicas

relacionadas con técnicas de recubrimientos por llama oxiacetilénica, articulos cientificos y de
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revision provenientes de revistas, paginas web, entre otros. Asi mismo, informacion secundaria,
proveniente de los conocimientos transmitidos por el director y codirector del proyecto.
3.4 Andlisis de la informacion.

Para el analisis de la informacidn se utilizé el software de office-Excel y el Software
libre ImageJ para el anélisis de las imagenes de la microscopia electronica de barrido. El efecto
del nimero de pases se determind mediante las variables respuesta, las cuales dependen de las
propiedades que se determinaron, en este caso la abrasion profunda, resistencia a la flexion,
conductividad térmica, y espesor de los recubrimientos. A partir de los resultados obtenidos se
realizé un analisis comparativo para determinar la influencia de los recubrimientos de los polvos

de magnetita en las propiedades tecnoldgicas de los sustratos ceramicos.
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4. Materiales y métodos

Metodologia

Sustrato Polvos

Difraccién de Microscopfa Espectr Pr q Resistencia la =t Conductividad  Conduectividad
Rayos X

Electrénicade  de Dispersién de m;ﬂﬂam abrasién flexidn térmica y eléctrica
Barrido Energfa profunda efusividad

Microscopia
dptica

Determinacién
tamaiio de
particula

Figura 16. Esquema metodolégico

4.1 Obtencidn de la materia prima

4.1.1 Sustrato.

El sustrato utilizado como se aprecia en la Figura 17, son tabletas cerdmicas con
dimensiones de 14 cm de largo, 5,5 cm de ancho y 0,7 cm de altura, suministradas por una
empresa de la ciudad de Cucuta, las cuales se elaboraron mediante el proceso de prensado a partir
de pastas ceramicas atomizadas, y son usadas para la fabricacion de ceramicas esmaltadas para

piso o paredes.
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Figura 17. Sustrato ceramico

4.1.2 Polvos de partida del recubrimiento.

La materia prima para la elaboracion del recubrimiento de las tabletas corresponde al
polvo de magnetita (FesOs), este mineral también se le conoce como oOxido de hierro y se puede
apreciar a simple vista como particulas sueltas muy finas de color negro el cual se muestra en la
Figura 18, estos polvos fueron suministrados a través de la empresa Minarmol de Colombia

S.A.S ubicada en Boyaca.

Figura 18. Polvo de magnetita

El proceso de tamizado se llevd a cabo usando el usando el sistema que se presenta en
la Figura 19 a), donde se aprecia la base vibratoria y los respectivos tamices en la Figura 19 b), lo
anterior se encuentra soportado por la norma ASTM C 117 — 95y ASTM E-11-09. Para llevar a

cabo el recubrimiento de magnetita se defini6 un tamafio de particula menor a (<45 pm) con el
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fin de evitar la presencia de aglomerados gruesos y la obtencidn de un recubrimiento con
particulas parcialmente fundidas y con porosidades mayores, ya que las particulas mayores a 60
pm en la proyeccion térmica tienen mayor dificultad de fundirse en la llama (Davis J. , 2004). Por
lo anterior, se utilizo para el recubrimiento el polvo pasante a la malla 325 (apertura 45um),
posteriormente se secd en una estufa hasta masa constante con el objetivo de eliminar la humedad
del polvo, buscando que este tuviera mayor grado de fluidez durante el proceso de elaboracion de

los recubrimientos por proyeccion térmica.

Figura 19. a) Sistema de tamizado y b) tamices

4.2 Elaboracion de los recubrimientos mediante proyeccion térmica por llama

Para la elaboracion de los recubrimientos se utilizé la cdmara de proyeccion térmica
ARESTE | desarrollada por el grupo GIPIMME de la Universidad de Antioquia (UdeA),con una
antorcha para deposicion Eutectic Castolin-Terodyn 2000, modificado con dosificador de polvo,
la cual permiti6 controlar la cantidad de flujo del polvo requerida, adicionalmente cuenta con
medidores de flujo de oxigeno y acetileno para mantener su relacién en la formacion de la llama,

y un pirémetro infrarrojo RAYTEK para medir la temperatura superficial de la muestra durante la
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aplicacion del recubrimiento, ademas posee sistemas electromecanicos para controlar la

velocidad de la antorcha y del portamuestras, como se aprecia en la Figura 20.

Pirometro Optico

de la Antorcha

Movimiento Rotacional de las
Muestras

Figura 20. Sistema de proyeccion térmica de la cAmara ARESTE 1.
Fuente: grupo GIPIMME de la Universidad de Antioquia (UdeA)

El equipo cuenta con una recamara donde los combustibles se mezclan con anticipacion
para posteriormente ser proyectados utilizando una boquilla RL210 que posee 14 orificios donde
se expulsada la mezcla de gases y 14 mas dispuestos circularmente con la funcion de expulsar el
polvo de magnetita. (Cadavid Iglesias, Parra Velasquez, & Vargas Galvis, Estudio de Ilamas
oxiacetilénicas usadas en la proyeccién térmica, 2016). Los parametros de proyeccion como la
presion de los gases, como el acetileno y el oxigeno para producir la Ilama de combustion y
nitrégeno para el transporte de las particulas hacia la llama y el sustrato fueron controlados por
una interfaz. Por medio de la variacion de flujos de oxigeno y acetileno la llama se puede
modificar, para hacerla “neutra”, “oxidante” o “reductora”.

En la Tabla 2, se puede observar que el tipo de llama utilizado para realizar los

recubrimientos correspondio a un tipo de llama oxidante ya que existe un exceso de comburente,

con una relacion de CoH2:0; de 1: 3,18. La llama oxidante se generd debido a la inyeccion de un
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exceso de oxigeno a partir de la cantidad equimolar y fue seleccionada debido a que en este tipo
de llama la zona primaria 0 mas caliente se alarga por lo que el aporte energético a las particulas
proyectadas es mayor en comparacién que cuando se lleva a cabo con un tipo de llama neutra, lo
anteriormente mencionado sucede debido a que las particulas permanecen més tiempo en la zona
primaria, lo que favorece al tratamiento de las particulas sin embargo también produce oxidacion
de su superficie (Cadavid Iglesias, Parra Velasquez, & Vargas Galvis, Estudio de llamas
oxiacetilénicas usadas en la proyeccién térmica, 2016)

La seleccion de los parametros (Ver Tabla 2) fue definida por EI Grupo de
Investigaciones Pirometallrgicas y de Materiales (GIPIMME) de la Universidad de Antioquia y el
grupo de investigacion en instrumentacion y fisica de la materia condensada (GIFIMAC) de la
Universidad Francisco de Paula Santander. En el sustrato ceramico de arcilla roja se realizaron
dos proyecciones de Fe3zO4: una con el objetivo de aplicar cinco ciclos y otro para aplicar diez
ciclos. En la figura 21, se aprecia el sustrato cerdmico sin recubrir y el sustrato ceramico después

del recubrimiento del polvo de magnetita.

Figura 21. Imagen de las muestras ceramicas con y sin recubrimiento.
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Tabla 2.

Parametros utilizados para la proyeccion térmica de los polvos de magnetita.

Materia prima usada en el proceso de proyeccion

térmica
Material proyectado Magnetita
Material del sustrato tableta de arcilla roja
Pardmetros
Presion Oz (Psi) 50
Presion CoHa (Psi) 12
Presion de N2 (Psi) 40
Velocidad de la antorcha
(%) 10
Velocidad del
portamuestras (%) 10
Pases de precalentamiento 5
Pases de proyeccion 5y 10
Distancia de proyeccion
(cm) 9
Flujo de polvo (g/min) 16,8
Boquilla R1210
Rotojet RPA3
Flujo Oz (nivel del
flujometro) 64
Flujo Oz (L/min) 70
Flujo Cz 2 (nivel del
flujometro) 60
Flujo C2H2 (L/min) 22
Flujo N2 (L/min) 40

Fuente: Adaptado grupo GIPIMME de la Universidad de Antioquia (UdeA)
4.3 Caracterizacion estructural

4.3.1 Difraccién de rayos X (DRX).

La identificacion de las fases cristalinas se realizé por DRX usando un difractometro
XPERT-PRO que se muestra en la Figura 22, con radiacién monocromatica CuKa (A = 1,5406 A)
operando a 45 kV y 40 mA. Los patrones de difraccion se recolectaron en el rango de 10 a 90° de
escala 20 con un tamafio de paso de 0,026 y un tiempo de paso de 49,73 s. La cuantificacion de la

fase se determind mediante el refinamiento de Rietveld utilizando el software X Pert.
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Adicionalmente, se calcul6 el indice de cristalinidad del polvo mediante la Ecuacién 2, siguiendo

lo reportado por (Bolio Lopez, Valadez Gonzalez, Veleva, & Andreeva, 2011).

%C = maxImin ;100 Ecuacion 2.

max

Donde Imax, & Imin cOrresponde a las intensidades maximas y minimas de los picos de
reflexion en la zona de no linealidad del patron de difraccion, el cual corresponde a la parte
amorfa.

La estructura cristalina se estudio tanto a los polvos de magnetita como a la superficie

de una muestra recubierta mediante haz rasante.

Figura 22. Equipo de difraccion de rayos X marca XPERT-PRO

Fuente: Direct Industry by virtualexpo group. (2022). Difractémetro de rayos X X'Pert MRD / XL. Recuperado el

12 de marzo de 2022, de https://www.directindustry.es/prod/malvern-panalytical/product-14669-1931717.html
4.4 Caracterizacion morfologica.

4.4.1 Microscopia Electrénica de Barrido (MEB).

El estudio de la morfologia tanto de los polvos de magnetita como de los

recubrimientos se realizé mediante un analisis a las imagenes obtenidas por MEB,
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microfotografias que fueron tomadas usando los microscopios ZEISS EV0-MA10 el cual se
muestra en la Figura 23.a 'y JEOL JSM 6490 LV en la Figura 23.b

Las muestras se prepararon aplicando un recubrimiento delgado en oro (Au) (equipo
DENTON VACUUM Desk 1V) y finalmente se analizaron en el microscopio electronico de
barrido en alto vacio para conseguir imagenes en alta resolucion. Para estas caracterizaciones se
emplearon los detectores de electrones secundarios (SE), a un voltaje de aceleracion de 20kV y

las imagenes se tomaron a diferentes magnificaciones.

Figura 23. a) Microscopio electronico de barrido, referencia ZEISS EV0-MA10, UPTC. b) JEOL
JSM 6490 LV.

Fuente: Tomado de la Universidad Pedagdgica y Tecnoldgica de Colombia (UPTC) y la Universidad Universidad de
Antioquia (UdeA)

La preparacion de las muestras para el analisis del recubrimiento se realiz6 conforme a
la norma ASTM €1920-03, con el objetivo de llevar a cabo el analisis morfoldgico y determinar
la composicién quimica del recubrimiento de magnetita. En primer lugar, se realizé el montaje en
frio de las probetas utilizando resina de baja contraccion de poliéster y un catalizador, los cuales
reaccionan cuando se mezclan endureciéndose y encapsulando la muestra, como se observa en la

Figura 24.a. La cantidad de catalizador se determiné segun las recomendaciones del proveedor,
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posteriormente se realizé el desmolde de las probetas ya secas con el objetivo de llevarlas al
proceso de corte, las cuales se aprecian en la Figura 24.b.

El corte de las muestras se ejecutd con una cortadora de precision que contiene un
disco diamantado, como se muestra en la Figura 24.c. Luego se hizo la preparacion superficial de
las muestras mediante un pulido, inicialmente utilizando papel abrasivo (lijas) de carburo de
tungsteno de tamario de grano 400, 600, 1000, 1200, 1500, 2000 y 2200 por medio de una
pulidora utilizada a una alta velocidad equipada con un sistema de suministro de agua. (Ver
Figura 24.d.)

En el proceso de pulido se realizaron diversas inspecciones de las muestras con ayuda
del microscopio digital de la marca CELESTRON, a magnificaciones de 10X y 150X, con el fin
de garantizar una 6ptima preparacion superficial evitando ralladuras como se aprecia en la Figura
24.d. Finalmente, las muestras se pulieron usando pafio y alimina pulverizada (Ver Figura 24.¢)

para obtener un acabado fino, como se observa en la Figura 24.1.
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Figura 24. Proceso de preparacion de las muestras. a) Embebido. b) Secado. c) Corte. d) Lijado e
inspeccion. e) Pulido. f) Pulido fino

4.4.2 Microscopia optica.

El espesor de los recubrimientos se determind por microscopia Optica, mediante el
Microscopio Optico Zeiss Axio Scope.Al, dotado con un software de captura de imégenes y una
camara Zeiss Axiocam ICc1 de 1,4 Megapixeles como se muestra en la Figura 25. Las muestras
usadas para este proceso fueron las obtenidas anteriormente (Ver Figura 24).

Las imagenes obtenidas fueron analizadas mediante el programa de procesamiento de

imagen digital libre Image J®.
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Figura 25.Microscopio Optico

4.4.3 Determinacién del tamafio de particula.

El andlisis del tamafio de particulas de los polvos de magnetita se realizé a través de las
iméagenes MEB con la ayuda del software libre ImageJ®, obteniéndose el diametro promedio de
Feret, el cual representa la distancia que existe entre dos lineas paralelas que son tangentes a la
proyeccion de la particula (Huerta Rosales, 2020). En la Figura 26, se aprecian las diferentes
imagenes de MEB a 500X y el respectivo tratamiento mediante el software ImageJ®, para

determinar el diametro de Feret, el cual nos representa el tamafio promedio de particula.
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Figura 26. imagenes de MEB a 500X utilizadas para determinar el diametro de Feret, mediante el
software ImagelJ.

4.5 Caracterizacién quimica

4.5.1 Espectroscopia de Dispersion de Energia (EDS).

El microanalisis elemental del polvo de magnetita se realizé con un microscopio
electrénico de barrido de referencia ZEISS EV0-MALO, el cual tiene asociada una sonda de
estado sélido que permite la cuantificacion de las energias de rayos X dispersadas por la muestra,
proporcionando informacion cuantitativa sobre la composicion elemental del polvo de magnetita,

asi como del sustrato y del recubrimiento metalico.
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4.6 Caracterizacion estética

4.6.1. Propiedades sensoriales.

Para la evaluacion integral de los materiales en el campo del disefio de productos,
ademas de sus propiedades técnicas o propiedades fisico-mecénicas, también se debe tener en
cuenta la relevancia de las propiedades estéticas del material o las caracteristicas relacionadas con
los sentidos humanos, las cuales también pueden denominarse como propiedades sensoriales
(Karana, 2009).

A diferencia de las propiedades técnicas, en las que se puede comparar el
comportamiento de un material mediante estdndares de medidas generalmente cuantitativas como
por ejemplo propiedades mecanicas, fisicas, quimicas y térmicas, las propiedades sensoriales se
aprecian y reconocen a traves de los sentidos, por lo que sus mediciones suelen ser cualitativas
(Mejia Gémez , 2011). El andlisis de los materiales bajo un enfoque estético permite establecer y
clasificar propiedades como forma, textura, color entre otras y entender como estas afectan la
percepcion de las personas.

Para la caracterizacion estética de las muestras, se identificaron propiedades
sensoriales, las cuales se dividen en categorias que se definen como percepciones obtenidas a
través de la experiencia del material. Cada categoria tiene diferentes niveles, los cuales mediante
el método de comprobacién empleado generan un valor cualitativo que permite evaluar la
percepcién obtenida de cada mecanismo sensorial (Mejia Gomez , 2011). En la Tabla 3, se
describen cada una de las categorias de las propiedades sensoriales mediante la cual se
clasificaron las muestras de los sustratos sin recubrir y los sustratos recubiertos con el fin de
evaluar la influencia del recubrimiento de magnetita en las propiedades estéticas del sustrato

ceramico.
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Guia para describir las propiedades estéticas de las muestras.

PROPIEDAD CATEGORIA

NIVEL

DESCRIPCION

Forma

Dimensién

Término usado para describir figuras en las que se puede
medir su largo, alto y ancho.

Estructura

Homogénea

La formacién monofasica y densa de los sélidos.
La superficie del material consta de un solo componente.

Heterogénea

Cuando varios materiales se combinan para formar un
sélido.

Apariencia
Cromatica

Color

sensacion que producen los rayos luminosos en los
6rganos visuales y que es interpretada en el cerebro

Visuales

Apariencia
Luminica

Refractante

Propiedad de los materiales transparentes o amorfos. La
luz que incide sobre un material transparente puede
atravesarlo, pero en algunos casos cambia el angulo de
incidencia.

Reflectante

caracteristica de los materiales cristalinos que tienen un
acabado superficial liso o brillante. La luz que incide sobre
estos materiales se refleja de nuevo, manteniendo el
angulo de los rayos de luz incidentes

Absorbente

Cuando la luz que incide sobre una superficie opaca es
absorbida totalmente.

Textura

Téactiles

Liso

Caracteristica de la superficie del material libres de
irregularidades, protuberancias o arrugas.

Rugoso

Caracteristica de la superficie de un material formada por
estrias, surcos o irregularidades.

Punzante

Caracteristica de la superficie de un material formado por
puntas agudas.

Suave

Caracteristica de la superficie de un material que puede
tener salientes arrugas, o estrias, pero a su vez permite un
deslizamiento en la superficie.

Dureza

Rigido

Caracteristica de materiales que no se pueden doblar ni
torcer.

Flexible

Caracteristica de materiales que se doblan facilmente sin
romperse.

Friccion

Deslizante

Caracteristica de la superficie de un material que permite
el movimiento o el deslizamiento de una superficie sobre
otra.

Antideslizante

Caracteristica de la superficie de un material que impide o
reduce el deslizamiento de una superficie sobre otra

Gustativas

No aplica

Olfativas

No aplica

Auditivas

No aplica

Fuente: adaptacion de Mejia Gomez, C. (2011). Metodologia para el disefio de materiales Una
aproximacion desde la técnica y la sensorialidad. Universidad EAFIT, Medellin.
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4.7 Caracterizacion tribolégica

4.7.1 Resistencia la abrasion profunda.

El equipo utilizado para el ensayo de abrasion profunda fue un abrasimétro marca
Gabbrielli Technology modelo Cap/3, el cual se aprecia en la Figura 27. Esta conformado
principalmente por un disco giratorio, una tolva de alimentacion con un regulador para materiales
abrasivos, porta muestras y contrapesos. El equipo utiliza un disco de acero, con un didmetro de
(200 £ 02) mm y un espesor de (10 £ 0,1) mm, el cual gira a una frecuencia de 75 rpm (Carcamo

Ambrosio, 2007).

Figura 27. Abrasimétro marca Gabbrielli Technology modelo Cap/3.

Fuente: Adapatado de Gabbrielli Technology s.r.l. (2017). Catalogue Gabbrielli Technology. Calenzano . Obtenido
de www.Gabbrielli.com

El estudio de la resistencia a la abrasion profunda se determin6 mediante los

lineamientos de la norma NTC 4321-6, esta norma es equivalente a la establecida por la
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Organizacién Internacional para la Estandarizacion (1SO 10545-6). El método de ensayo consiste
en efectuar una hendidura con un disco de acero rotatorio contra la muestra evaluada, que
produce una pérdida de material y que indica el grado de consistencia del cuerpo cerdmico, en
cuanto a cohesion de las particulas que lo componen, este ensayo relaciona la longitud de la
hendidura con el volumen de materia perdida, expresado en milimetros ctbicos (mm?2), por
consiguiente, cuanto mas compacto es el material, la hendidura sera de menor longitud, en
consecuencia, el volumen de material perdido también sera menor.

Los especimenes de prueba tanto del sustrato, asi como de los sustratos cerdmicos con
cinco y diez pases de recubrimiento de magnetita se utilizaron limpios y previamente secos hasta
masa constante, durante el procedimiento se verificd que el material abrasivo haya sido
alimentado uniformemente en la zona de contacto y se ubicaron las probetas de manera
tangencial al disco rotatorio del equipo mencionado en la Figura 27. Posteriormente se midio la
longitud de la huella de cada muestra con un calibrador pie de rey digital PITTSBURGH con el
fin de determinar el desgaste a la abrasion profunda el cual se expresa como el volumen en mm?®

de material removido mediante la Ecuacion 3.1y la Ecuacion 3.2

* . h*d? .,
V= (“ 2 _sin oc) Ecuacion 3.1.
180 8
. 1 .,
a = 2sin? (E) Ecuacion 3.2

Donde:
V: Volumen desprendido de material (mm?)
I: Longitud hendidura(mm)
h: Espesor del disco (mm)

d: Diametro del disco (mm)
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4.8 Caracterizaciéon mecéanica

4.8.1 Resistencia a la flexion.

El equipo utilizado para el ensayo de resistencia mecénica a la flexion corresponde a la
maquina de ensayo universal referencia EMIC modelo DL2000 NO 11760 NS: 784, la cual cuenta
con una capacidad Méxima 2000 kgf (20kN). Los equipos de la linea DL son de concepcion
electromecanica, poseen instrumentacion electrénica que proporcionan una resolucién con
capacidad de abarcar con total linealidad todos los valores de fuerza en una escala solamente
(MELDIC una empresa CESMEC). Ademas, cuenta con un dispositivo de tres puntos para el
ensayo a la flexion como se puede observar en la Figura 28.

El ensayo de resistencia a la flexion de los sustratos ceramicos sin recubrimiento y con
5y 10 pases de recubrimiento de magnetita se determind mediante el ensayo a la flexion en tres
puntos, este ensayo se realizé conforme a la norma NTC 4321-4 equivalente a la norma 1SO
10545-4, la cual establece un método de ensayo para hallar la resistencia maxima a la flexion o
maodulo de rotura, y la fuerza de rotura para todo tipo de baldosas cerdmicas, donde al finalizar el

ensayo la muestra queda partida en dos piezas.
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Figura 28.Maquina universal EMIC modelo DL2000, utilizada para la caracterizacion mecanica
de las muestras.

Fuente: Universidad Francisco de Paula Santander

Las probetas fueron sometidas a una fuerza estatica que aument6 hasta la fractura, la
luz entre soportes de cada muestra tuvo un valor de 120 mm. La fuerza de rotura se obtuvo
mediante la Ecuacion 4.1, la cual se expresa como la relacion directa entre la carga aplicada sobre
la baldosa, con un coeficiente que relaciona la distancia entre apoyos y la anchura de la probeta,
en newton (N), y el médulo de rotura también denominado resistencia a la flexion se determiné a
través de la Ecuacion 4.2, cuyo resultado es expresado en newton por milimetro cuadrado
(N/mm?). El software del equipo utilizado teniendo en cuenta la teoria mencionada anteriormente

facilitd la obtencién de los resultados.
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S = F*% - [N] Ecuacion 4.1
3FL 3S N .y,
=z ooz [mmz] Ecuacion 4.2

Donde:
F: Carga de rotura
L: Espacio en mm entre las barras
b: Ancho de la probeta
h: Espesor minimo probeta

4.9 Caracterizacion térmica

4.9.1 Conductividad térmica y efusividad.

La caracterizacion térmica por el método de la fuente plana transitoria (MTPS) es una
forma de medicion répida y efectiva de la conductividad y efusividad térmica, asi como de otros
pardmetros, con tiempos de medida relativamente cortos (Gilabert, Zumaquero, Machi, &
Gomez, 2014). Por este motivo para realizar la caracterizaciéon térmica del sustrato ceramico y
del conjunto cerdmico-recubrimiento tanto de cinco y diez pases de recubrimiento de magnetita,
se utilizé el equipo de C-therm, el cual se ilustra en la Figura 29.

Este sistema consta de una unidad de control, de un sensor (MTPS) y por Gltimo de un
software computacional, en el que la muestra a estudiar se ubica sobre el sensor y posteriormente
se aplica una pesa sobre ella con el objetivo de que exista contacto efectivo sobre el sensor,
finalmente cuando se aplica el proceso de medida, los datos de las propiedades son registrados en
el computador ya gue este se encuentra conectado al equipo generandose una tabla con las

propiedades térmica de la muestra. El equipo esta sustentado en la norma ASTM D7984.
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Software Computacional

Unidad de control

Figura 29. Equipo C-Therm, utilizado para la caracterizacion térmica de las muestras.

Fuente: Universidad Francisco de Paula Santander

Para determinar las propiedades térmicas se configuro el tipo de ensayo y el equipo, de
esta forma se selecciond el tipo de test segln los proveedores que se adaptaba al material de
estudio, considerando el rango de la medida de la conductividad térmica, asi también se
selecciond el agente de contacto a modo de interface entre la probeta (sustrato ceramico sin
recubrir, el sustrato recubierto con cinco y diez pases de proyeccién) con el sensor.

En este caso, el agente de contacto seleccionado para completar el espacio de aire que
pueda existir entre el sensor y la superficie de las muestras fue la grasa térmica, debido a que su
uso no afecta la medicion puesto que no es absorbido por el material analizado, ademas es
recomendado para este tipo de material segun la guia del usuario, la grasa térmica o agente de
contacto se observa en la Figura 30.

Para la preparacion de las probetas, en primer lugar, se cortaron las muestras con el
objetivo de evitar errores en el proceso debido a la pérdida de equilibrio de las muestras sobre el
sensor y también para no afectar al sensor ya que no posee capacidad para soportar un peso

superior a los 2 kg. Posteriormente se lijé la seccion de las muestras que estarian en contacto con
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el peso de 500 gramos, ya que esta seccion estaba conformada por relieves propios del disefio del
proveedor del sustrato. Por Gltimo, se limpié la superficie de las muestras que estarian en
contacto con el sensor, para eliminar impurezas o algun tipo de contaminacién como polvos o
sustancias que podrian alterar los resultados, asi mismo se distribuyd la cantidad suficiente del
agente de contacto sobre el sensor (Porras Amores, Santa Cruz Astorqui, Villoria Séez, & Vifias

Arrebola, 2019).

. &/ Con recubrimiento

P -

Figura 30. Agente de contacto, sensor M'TPS,. motaje del sustrato y de la muestra recubierta

En la figura 30, se puede apreciar el montaje correcto de la muestra. Se tomaron cinco
lecturas para cada tipo de probeta (sustrato sin recubrir, ceramica recubierta con cinco pases de
proyeccion y ceramica recubierta con diez pases de proyeccion). Estas lecturas se tomaron
esperando 3 minutos en promedio antes de iniciar la siguiente medicion para que el calor se
disipara totalmente y en zonas diferentes de la superficie. En cada tipo de muestra se determiné la

conductividad térmica en (W/mK) y la efusividad en (W*(s)/(m?)*K).
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4.10. Caracterizacién eléctrica

4.10.1 Conductividad eléctrica.

Para la determinacion experimental de la resistividad eléctrica, se tomo una seccion
transversal de un area de 0,002032 cm?, donde se uso el espesor del recubrimiento para la
muestra de diez ciclos (203,2 um o0 0,2032 cm) y un ancho de 0,01 correspondiente a la medida
del didmetro de la pinza del multimetro (UNIT-T UT171C), donde se variaron las longitudes de
la medida de la resistencia para 2cm,3cm, 4 cm y 5 cm respectivamente. Con los datos anteriores

se utiliz6 la Ecuacion 5.1.

Ecuacién 5.1

Donde:

R=resistencia(L2)

A=érea de la seccion transversal (cm)

L=longitud (cm)

Por otro lado, para la determinacion de la conductividad eléctrica se uso la Ecuacion

5.2, donde p es la resistividad medida anteriormente.

1 .,
o=7 Ecuacion 5.2
Férmula para determinar la conductividad eléctrica (la inversa de la resistividad

eléctrica).
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5. Resultados y analisis

Figura 31. Esquema de resultados

5.1 Resultados y anlisis de la caracterizacion de la materia prima

5.1.1 Andlisis Estructural de los polvos de partida.

Los patrones de difraccion de rayos X del polvo suministrado de magnetita se
presentan en la Figura 32, donde se identifican tres fases cristalinas, una correspondiente a la
Magnetita, identificada con el patron de la ICDD 96-900-2674, la cual reporta los pardmetros de
red tedricos a = b = C = 8,385 A, correspondiente a una estructura cdbica y grupo espacial 227, la

segunda fue la Hematita (ICDD 96-901-5066), con estructura hexagonal con los parametros de
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red tedricos a=b = 5,025 Ay ¢ = 13,716 A, y grupo espacial 167, y por ultimo la fase
monoclinica Wuestite (ICDD 96-900-2671) con los parametros de red teéricos a = 5,264 A, b =
3,033 A, ¢ = 3,063 A, y grupo espacial 12. Por otra parte, en esta misma figura se observa que la
muestra de polvo consiste en particulas de magnetita policristalinas con un porcentaje de fase
morfa aproximado del 40%, el cual se obtuvo para el plano de reflexion 202 de la magnetita
ubicado en el rango entre 26=29° y 30,5° (Ver Figura 32). El porcentaje de fase amorfa se hall6

usando la ecuacion (1) de la seccién 4.3.1.

® Hematite
A Wuestite
Patron DRX

100 _ A 2 a = Magnetite

80 +

113
110

60

S
= 044

111

40

Intensidad (ctas)

® 222
202
104
100

20

0 4+—+—-"v—"-—"p—v—vt— b
20 25 30 35 40 45 50 55 60 65

20(°)

Figura 32. Patron de Difraccion de rayos X del polvo precursor de magnetita y las fases
cristalinas identificadas.

5.1.2 Analisis Morfoldgico de los polvos de partida.
En la Figura 33, se presentan las micrografias a dos magnificaciones tomadas con el
microscopio electronico de barrido a los polvos de magnetita utilizados para la elaboracion de los

recubrimientos. En la Figura 33.a, se observan con una magnificacion de 500X los polvos, con
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una morfologia irregular de particulas alargadas propias de los minerales de hierro, asi mismo en
la Figura 33.b, se presenta una amplificacion a 3000X, donde se observa la forma de una
particula de magnetita. Al comparar la morfologia de las muestras con las reportadas en la
literatura se encontr6 que son similares a las hallados por (Jadhav & Patil , 2014). Por otra parte,
en esta misma figura, se pueden observar algunas particulas con forma laminar tipo aguja
brillantes, la cual corresponde a la hematita, en contraste con la mayoria de particulas de la

imagen que presentan una morfologia méas volumétrica correspondiente a la magnetita (Posada,

EHT =20.00 KV 3 EHT=2000kV  Signal A= SE1
WD =13.0 mm ST S WD=130mm  Mag= 300KX

Figura 33. Polvos micrométricos de magnetita. a) Morfologia del polvo de Fe3Oa4. b) Particula
del polvo de Fe304

En la Figura 34.a, se presenta el histograma de la distribucién de tamafio de particulas
de la magnetita utiliza para la proyeccién térmica de los recubrimientos, la cual se obtuvo a partir
de los resultados obtenidos mediante el software ImageJ a las particulas de la imagen tomada con
MEB (Ver Figura 33), asi mismo se presenta la curva de frecuencia acumulada de los tamafios
del diametro de las particulas en la Figura 34.b, donde se pueden observar que el 95% de las

particulas tienen un didmetro menor a 17 um y el 50% tiene un didmetro menor que 3 um.
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Figura 34. Distribucion de tamafio de particulas de la magnetita suministrada. a) Frecuencia
acumulada del didmetro de las particulas b) Histograma frecuencia de los didmetros de las
particulas

5.1.3 Composicion quimica de los polvos de partida.

En la Figura 35, se presenta la imagen de MEB y el patrén de energia dispersivas de
rayos X (EDS), que permitié conocer la composicion quimica por elemento o microanalisis del
polvo de magnetita, donde se aprecia que el material esta constituido principalmente por hierro 'y
oxigeno con algunas impurezas de carbono, en general se infiere que la muestra corresponde a un

oxido de hierro.

Spectrum 1
C 163
0o 2075
Fe 7762
Total 100

2 4
ull Scale 4043 cts Cursor: 0.000
30pm ' Electron Image 1 b)

Figura 35. Espectro de composicién quimica elemental
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5.1.4 Andlisis morfologico y quimico del sustrato.
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Figura 36. Imagen de MEB, y espectro de dispersion de energias de rayos X (EDS) para el
sustrato.

En la Figura 36, se presenta la morfologia superficial usando MEB del sustrato
cerdmico, asi como el espectro de dispersion de energias de rayos X (EDS) de la muestra que
permitié conocer la composicion quimica por elemento de la muestra, evidenciandose que esta
compuesta principalmente por silicio, aluminio, potasio y hierro, y en menor concentracion calcio
y sodio.

5.2 Resultados y andlisis de la caracterizacion estructural, morfoldgica y quimica del
recubrimiento

5.2.1 Andlisis estructural del recubrimiento.

Un patron de difraccion de rayos X de haz rasante realizado al recubrimiento se
presenta en la Figura 37, donde se identificaron tres fases cristalinas una de Magnetita (ICDD 96-
900-5838), con los parametros de red teéricos a=b = C = 8,3860 A, estructura cubica y grupo

espacial 227, Hematite (ICDD 96-901-5965), con los pardmetros de red teéricos a = b = 5,0350 A
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y ¢ = 13,7470 A, estructura hexagonal y grupo espacial 167 y Wuestite (ICDD 96-900-9767) con

los parametros de red tedricos a = b = C = 4,3260 A, estructura clbica y grupo espacial 225.

Por otra parte, al comparar el patron de DRX del recubrimiento con el de la muestra en

polvo (Ver Figura 32) desde el punto de vista cualitativo se observa que las fases son similares.
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Figura 37. Patron de difraccion de rayos X, para el recubrimiento, e identificacion de las fases

cristalinas.

Con el objeto de cuantificar las fases cristalinas presentes en el recubrimiento, se

realizé un refinamiento Rietveld al patron de DRX (Ver Figura 38). En la Tabla 4, se presentan

los parametros de red calculados y el porcentaje de las fases presentes en el recubrimiento, al

comparar los parametros de red tedricos con los calculados se encuentra que los valores estan en
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buen acuerdo. El coeficiente de bondad (y? = 3,02) representa la calidad de refinamiento, lo que

sugiere una buena relacion entre el modelo calculado y el patron XRD experimental.
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Figura 38. Refinamiento Rietveld del patron del recubrimiento de magnetita.

Tabla 4.

Fases identificadas, cuantificacion de la parte cristalina y parametros de red

Fase

%

Parametro de red A

Magnetita

Hematite

Wuestite

75

5,9

19,5

a=8,38029
b = 8,38029
c = 8,38029
a=5,08306
b =5,08306
c =13,9016
a=4,30611
b =4,30611
c =4,30611
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5.2.2 Analisis Morfoldgico del recubrimiento.

En el andlisis morfoldgico de los recubrimientos se observaron sistematicamente las
micrografias de la superficie y la seccion transversal tomadas por el Microscopio electronico de
barrido (MEB). En la Figura 39, se puede apreciar la superficie del recubrimiento de magnetita a
diferentes aumentos; a) 200, b)500, ¢) 700 y d) 1000 en ellas se evidencia “splats” los cuales no
son homogéneos, esto se debe a la distribucidén granulométrica de los polvos de partida la cual no

es homogeénea.

20kV &500 5

200V %700 20pm X1,000

Figura 39.Micrografias MEB de la superficie de los recubrimientos obtenidos a a) 200X, b)
500X, c) 700X y d) 1000X

En la Figura 40.a, se presentan las partes detalladas de la superficie del recubrimiento,
donde se aprecia una morfologia de particulas fundidas, semifundidas, salpicaduras y

microgrietas propia de la proyeccién térmica por llama (Ferrer, Moreno, & Vargas, 2018). Por
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otra parte, en la Figura 40.b, se presenta la seccion transversal del recubrimiento en la que se
aprecia un alto de grado de adherencia del recubrimiento al sustrato, esto se debe gracias a la
rugosidad del sustrato, como menciona (Agredo Diaz, y otros, 2020) entre mayor sea la
rugosidad del sustrato, el recubrimiento presentara una mayor adherencia, lo cual se aprecia al no

existir una separacion entre el recubrimiento y el sustrato.

4 v )‘\
/2 );1,000‘ 10p a UdeAl 20kV  X2,000 10pm

Figura 40. a) Micrografia MEB de las partes detalladas de la superficie del recubrimiento. b)
Micrografia MEB de la seccidn transversal del recubrimiento.

En la Figura 41, se muestra las micrografias MEB de la estructura del recubrimiento en
su area transversal a diferentes aumentos; a) 100X, b) 200X, ¢) 700X y d) 1000X, donde se
observan irregularidades a lo largo de la superficie del sustrato, lo que indica que el
recubrimiento no es cien por ciento plano. Esta topografia del recubrimiento de magnetita tiene
una uniformidad similar a la de los recubrimientos de didxido de titanio (TiO) reportados por
(Pefia Rodriguez, Dulce Moreno, & Vargas Galvis, 2018) , realizados con la misma técnica de
proyeccion y sobre el mismo sustrato, puesto que, por ser 6xidos metalicos funden mejor debido
a su temperatura de fusion, la cual corresponde a 1597 °C para el fezO4 (Guillen Linares, 2021),

esto generé mayor cohesion entre las particulas fundidas.
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Figura 41. Micrografias MEB de la seccion transversal de los recubrimientos obtenidos a a)
100X, b) 200X, c) 700X y d) 1000X

En la Figura 42, se presenta la seccion transversal de los recubrimientos tomada con el
microscopio optico, durante la elaboracién del recubrimiento mediante proyeccion térmica las
particulas fundidas de magnetita que estuvieron bajo el tratamiento termocinético al impactar al
sustrato ceramico en el que se anclan de forma mecénica originaron las “lamellas”, las cuales son
los splats vistos desde una perspectiva transversal, que permiten el depdsito de multiples capas
que forman el recubrimiento (Fauchais, Heberlein, & Boulos, 2014). En esta imagen se puede
observar que las lamelas estan formadas por particulas totalmente fundidas, esto indica que los
parametros utilizados son los adecuados ya que la mayor parte de los polvos de partida lograron

fundirse por completo.
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Figura 42. Seccion transversal de los recubrimientos tomada con el microscopio 6ptico

También se puede observar en la Figura 43.a, la capa de recubrimiento formada
mediante 5 pases de proyeccion la cual tiene un espesor promedio de 119.7 + 10 um, y en la
Figura 43.b, el recubrimiento elaborador con 10 pases de proyeccidn cuyo espesor promedio es
de 203.2 £18 um. Lo anterior permite inferir que a medida que aumenta el nimero de pases de
proyeccion el espesor de la capa de recubrimiento también incrementa. Por otra parte, en la
Figura 43.b, se observa que no se generd desprendimiento del recubrimiento, asi como se reporto
(Pefia Rodriguez, Dulce Moreno, & Vargas Galvis, 2018) para recubrimientos de TiO, esto
debido a que los recubrimientos realizados a partir de estos 6xidos metélicos son mas

homogéneos y poseen mayor grado de fusion.

Figura 43. Micrografias de la seccion transversal de los recubrimientos. a) Recubrimiento con
cinco pases de proyeccion b) Recubrimiento con diez pases de proyeccién



5.2.3 Analisis de la composicion quimica del recubrimiento.
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Los resultados del microandlisis de la composicion quimica del recubrimiento se

realizé tanto a la seccion transversal de la muestra como a la superficial, indicando que el

material estd compuesto principalmente por hierro y oxigeno, con algunas impurezas de

manganeso, en la Figura 44.a, se muestra el area de analisis de la seccidon trasversal de 169,6 um?,

y en la Figura 44.b, el espectro de energia dispersiva de rayos X (EDS) correspondiente,

obteniéndose un porcentaje en peso promedio de 89,08 para el hierro, de 9,86 para el oxigeno y

1,06 para el manganeso. Por otra parte, la imagen de la seccion superficial y su correspondiente

patron de EDS se presenta en la Figura 45. En esta se aprecia que el microanalisis superficial del

recubrimiento se realizo sobre un area de 11473,3 um?, reportandose un porcentaje en peso

promedio de 84,46 para el hierro, de 14,65 para el oxigeno y 0,89 para el manganeso, resultados

que son del mismo orden de magnitud a los hallados a la seccidn trasversal, y las diferencias se

deben a que las &reas estudiadas no son iguales.
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Figura 44. a) area de analisis de la seccidn trasversal de la muestra. b) Espectro de energia

dispersiva de rayos X (EDS)
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Figura 45. Imagen de MEB de la superficie del recubrimiento utilizada para el microanalisis
elemental del recubrimiento.

5.3 Resultados y analisis de la caracterizacion Estética

5.3.1 Propiedades sensoriales del sustrato y recubrimientos

En la Figura 46, se muestran las imagenes utilizadas de las tabletas ceramicas sin
recubrir y los recubrimientos para el andlisis de las propiedades sensoriales. Por otra parte, en las
Tablas 5y 6, se presenta la clasificacion de las muestras segun sus propiedades visuales y tactiles
a partir de las cuales se pudo inferir que el aporte del recubrimiento ofrecié un acabado
decorativo a la superficie del sustrato y cambios significativos en la estructura, apariencia
cromatica y luminica, a diferencia de las propiedades tactiles que presentaron coincidencias en la

textura rugosa, rigidez y caracteristicas antideslizantes.



Sustrato

Recubrimiento de magnetita

Figura 46. Muestras utilizadas para el analisis de las propiedades sensoriales

Tabla 5.

Propiedades visuales del sustrato y el recubrimiento
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PROPIEDADES VISUALES

Categoria

nivel Sustrato
ceramico

Sustrato con
recubrimiento
de Magnetita

Observacion

Forma

Dimensién X X

Se encuentran coincidencias en la forma 'y

dimensién de las muestras (longitud,
ancho y espesor)

Estructura

Homogénea X

Se observa una estructura homogénea en
el sustrato sin recubrimiento la cual se
compone del material arcilloso de la
tableta cerdmica

Heterogénea X

Se observa una estructura heterogénea
compuesta por el material cerdmico del
sustrato y el 0xido de hierro del
recubrimiento de magnetita

Apariencia
Cromatica

Color X X

Las muestras difieren en su color la cual
el sustrato sin recubrir presenta un color
rojo debido a su composicion arcillosa y
el sustrato recubierto presenta un color
negro grisaceo propio de la magnetita

Apariencia
Luminica

Refractante

Reflectante X

Se observa una superficie reflectante
difusa producida por la superficie del
recubrimiento

Absorbente

El sustrato sin recubrir presenta una
superficie opaca el cual absorbe la luz sin
reemitirla




Tabla 6.

Propiedades tactiles del sustrato y el recubrimiento
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PROPIEDADES TACTILES

Textura Liso
Rugoso X Las muestras evaluadas
presentan una textura
rugosa con leves
irregularidades en su
superficie
Dureza Rigido X Se puede observar que los
sustratos sin recubrir y
con recubrimiento son
rigidos, esto debido a la
baja elasticidad de los
materiales que lo
componen
Flexible
Friccion Deslizante
Antideslizante X Debido a la superficie

rugosa de las muestras
analizadas presentan
caracteristicas
antideslizantes
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5.4. Resultados y analisis de la caracterizacion tribologica
5.4.1. Evaluacion de la resistencia a la abrasion profunda del sustrato y

recubrimientos

Sustraro sin Sustrato recubierto Sustrato recubierto
recubrimiento con 5 pases con 10 pases

Figura 47. Iméagenes de las huellas de abrasion profunda en las muestras sin y con recubrimiento.

En la Figura 47, se observan las muestras después de ser sometidas al ensayo de
resistencia a la abrasion profunda, donde se aprecia la hendidura generada por el disco rotatorio o
las huellas para el sustrato como para las muestras recubiertas a 5 y 10 pases de proyeccidn, en la
cual se refleja la diferencia de la dimension de las hendiduras, infiriéndose cualitativamente que
la longitud de la huella es menor en el recubierto con 10 pases, lo anterior se confirma de manera
cuantitativa con los datos reportados en la Tabla 7, donde se aprecia que tanto la longitud como el

volumen promedio removido de la muestra es menor para la muestra recubierta con los 10 ciclos.
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Tabla 7.

Resultados de la abrasion profunda en las muestras

Muestra Longitud de huella Volumen promedio
promedio (mm) removido (mm?)

Sustrato 29,8 0,7 221,3+15,6

5 pases 252+0,7 134,2+11,0

10 pases 22,7+05 97,6 £6,5

Por lo anterior, la muestra recubierta con 10 pases de proyeccion es la que presenta
mayor grado de cohesién interna de las particulas, sirviendo de barrera protectora al desgaste,
donde se infiere que el recubrimiento de magnetita protege al sustrato del desgaste por abrasion
hasta en un 39% para 5 pases y en un 56% para 10 pases

El comportamiento anterior, se asemeja a lo reportado por (Araque Pabon, Pefia
Rodriguez, & Vargas Galvis, 2015). En donde al comparar el volumen de las huellas del sustrato
con las muestras recubiertas, menciona que la alimina protege al sustrato del desgaste por
abrasion hasta en un 80%, por otra parte segun el trabajo de (Pefia Rodriguez, Dulce Moreno, &
Vargas Galvis, 2018), quienes realizaron recubrimientos de 6xidos de titanio sobre sustratos
cerdmicos por la misma técnica, encontraron que las muestras con recubrimiento protegen del
desgaste hasta en un 65% al sustrato, luego la técnica de proyeccién por llama tanto de magnetita
como de alimina y didéxido de titanio ofrece proteccion contra el desgaste a las tabletas de
ceramica de arcilla roja.

5.5. Resultados y analisis de la caracterizacién mecéanica

5.5.1. Evaluacion de la resistencia a la flexion del sustrato y recubrimientos

En la Tabla 8 y Figura 48, se muestran los resultados de la resistencia mecanica a la
flexion, donde se encontrd que la muestra recubierta aumentd su resistencia a la flexion o médulo

de rotura en un 13,8% y 16,0% respectivamente para las muestras recubiertas con cinco y diez
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pases de proyeccion en comparacion con el valor de la muestra sin recubrir (sustrato ceramico).
El comportamiento anterior es similar al reportado por Pefia Rodriguez et al. (2017) y Araque
Pabdn et al. (2015), quienes encontraron que la resistencia mecénica a la flexion de ceramicas
recubiertas con dioxido de titanio y alimina por esta misma técnica de proyeccion, se incrementa
para las muestras con recubrimiento.

Tabla 8.

Resultados de la resistencia mecénica a la flexion de las muestras sin y con los recubrimientos.

Resistencia méaxima a la flexién

Muestra N/mm2
Sustrato ceramico 10,41 +4,4
sustrato recubierto con 5 11.85+2.8
pases
Sustrato recubierto con 10 1208+03
pases

El comportamiento anterior se puede explicar por dos causas probables, la primera,
debido a los esfuerzos de compresion generados en la superficie del sustrato ceramico durante la
deposicion de particulas, que pueden tener la capacidad de mitigar parcialmente esfuerzos
tensiles que provocan en el ensayo de flexion la fractura del material. (Araque Pabon, Pefia
Rodriguez, & Vargas Galvis, 2015), la segunda se debe a que la aplicacion del recubrimiento
sella casi todas las irregularidades presentes en el mismo, aumentando la resistencia a la
generacion de fisuras, las cuales son la causa principal de las grietas en la superficie sometida a
tension durante el ensayo. Segun lo anterior, se puede deducir que las particulas de magnetita
lograron adherirse perfectamente con la superficie del sustrato ceramico y sellar los poros e
irregularidades propias del sustrato, lo anterior se confirma con los resultados de la morfologia

del recubrimiento ya que se evidencio que en la zona del recubrimiento las particulas se
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fundieron y se obtuvo un 6ptimo anclaje mecanico, lo cual favorecen las propiedades mecanicas

de resistencia a la flexién de los sustratos.

Sustrato Cinco Pases_

=

Figura 48. Imagenes de las muestras después de someterse al ensayo de flexion.

5.6 Resultados y andlisis de la caracterizacion térmica

5.6.1. Evaluacién de las propiedades térmicas de las muestras con y sin
recubrimiento

Las propiedades térmicas como conductividad y efusividad son propiedades
fundamentales de los materiales. (Popov, Beardsmore, Clauser, & Roy, 2016). La efusividad
térmica o también denominada como coeficiente de contacto por algunos autores (Boeker &
Grondelle, 1999). Segun (Marin, 2006) “Describe la capacidad de cierto material de intercambiar
energia térmica con el medio ambiente”. Por otro parte, el coeficiente de conductividad térmica
(K), es una medida de la cantidad de calor que fluye en un material por unidad de area tiempo y

gradiente de temperatura (Ramakrishna, Bharti, Nithya, Kusuma, & Singh, 2012).
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En la Tabla 9, se muestran los resultados de la efusividad y la conductividad térmica
del sustrato ceramico, mientras que estos parametros para las muestras recubiertas a 5 y 10 ciclo
se presentan en la Tabla 10 y Tabla 11.

Tabla 9.

Efusividad y conductividad térmica de los sustratos.

Sustrato Efusividad Conductividad
W(s)/(m?).K (W/mK)
Test 1 756 0,24
Test 2 768 0,25
Test 3 768 0,25
Test 4 767 0,25
Test 5 765 0,25
Promedio 764,8 + 5,07 0,25 + 0,004

Tabla 10.

Efusividad y conductividad térmica de los recubrimientos para cinco ciclos.

Recubrimientos con Efusividad Conductividad
5 pases W(s)/(m?)K (W/mK)
Test 1 978 0,33
Test 2 1007 0,34
Test 3 1022 0,34
Test 4 1022 0,34
Test5 1031 0,35
Promedio 1012 + 20,9 0,32 + 0,007

Tabla 11.

Efusividad y conductividad térmica de los recubrimientos para diez ciclos.

Sustrato con 10 Efusividad Conductividad
Pases W(s)/(m?)K (W/mK)
Test 1 913 0,3
Test 2 957 0,32
Test 3 966 0,32
Test 4 986 0,33
Test 5 994 0,33

Promedio 963,2 + 31,8 0,34 + 0,012
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Una tendencia actual es la busqueda de materiales mas eficiente en el aspecto térmico,
en unos casos se pretende disminuir la conductividad térmica del material, y en otros aumentar la
conductividad en los materiales cerdmicos. (Instituto Valenciano de la edificacion, 2006). La
composicion de los materiales cerdmicos, especificamente las fases cristalinas y el porcentaje de
fase vitrea influyen sobre la conductividad térmica del material (Gilabert, Zumaquero, Machi, &
Gomez, 2014). Es decir, la conductividad térmica depende la estructura atdmica interna (Holman,
1998).

La Figura 49, muestra un diagrama de cajas y bigotes elaborado a partir de los
resultados de la conductividad térmica de las tres muestras ensayadas. En ésta, se observa que las
muestras con recubrimiento de magnetita obtienen resultados mas altos en la conductividad
térmica en comparacion al sustrato cerdamico, lo cual era de esperarse, pues la conduccion de
calor en la fase metalica es mayor que en la cerdmica donde la primera es via electrénica y en la
segunda es fondnica (Fernandez Rojas, Fernandez Rojas , Salas, Garcia, & Marinero, 2008).

No obstante, se debe tener en cuenta otros factores que inciden en el valor de la
conductividad térmica como la humedad y porosidad en el material estudiado (Zhang & Wang,
2017), ya que un incremento en las dimensiones o tamafios de los poros trae consigo un
decrecimiento significativo de la conductividad térmica (Vincent, Silvain, Heintz, & Chandra,
2012), puesto que los poros pueden contener fluidos, que actian como barreras al flujo de calor
(Ariza, Aguirre, Quesada, Abril, & Garcia, 2016). Lo cual es consecuente con la morfologia
estudiada ya que el recubrimiento de magnetita tuvo una gran adherencia y un alto de grado de
fusién de las particulas del recubrimiento, que permitié reducir el porcentaje de porosidad en la

superficie de la muestra.
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Figura 49. Diagrama de cajas y bigotes de las conductividades térmicas del sustrato y de los

recubrimientos.

5.7 Resultados y anlisis de la caracterizacion eléctrica

5.7.1 Conductividad eléctrica del recubrimiento

En la Tabla 12, se muestran los resultados correspondientes a la resistividad y a la

conductividad eléctrica del recubrimiento.

Tabla 12.

Resultados de la resistividad y a la conductividad eléctrica del recubrimiento.

Distancia Resistencia promedio (QQ)  Resistividad (Q*cm)
2cm 36,54 0,0371
3cm 42,32 0,0287
4 cm 47,19 0,0240
5cm 60,85 0,0247
Promedio 46,72 0,0286
Conductividad promedio del recubrimiento 34.94

(S/cm)
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Estos resultados no se pueden comparar con los valores de estos parametros con los de
los metales solidos dado que los recubrimientos son de espesores micrométricos y con una
morfologia regular no homogénea, donde incluyen porosidades, fronteras de grano, lo cual afecta
el transporte de los portadores de carga a través de esto. Por otro lado, se debe tener en cuenta las
caracteristicas del material utilizado, el hematite, wistite, y magnetita son semiconductores
(Cornell, The iron oxides: structure, properties, reactions, occurrences, and uses, 2003).

La caracteristica principal de un semiconductor es que la separacion entre la banda de
valencia de los orbitales y la banda de conduccion sea menor de 5 Ev. La conductividad de la
magnetita es casi metalica con valores que oscilan entre 102 -103 Q ** cm™.Por tanto, como se
puede observar el recubrimiento tiene la capacidad de conducir electricidad a diferencia del
sustrato cerdmico, lo que posibilita diversas aplicaciones tecnoldgicas como la generacion de
cerdmicos con la implantacién de sensores en su superficie, ya sean sensores de temperatura, de

movimiento, de luz y entre otros. (Garcia L. , 2013).

5.8 Tratamiento estadistico

En esta seccion se analiz6 la influencia del recubrimiento de cinco y diez pases sobre el
sustrato ceramico, creando una prueba de hipotesis bésica.

Hipotesis nula (Ho) = El promedio de las propiedades tecnoldgicas del sustrato, del
recubrimiento con cinco pases y del recubrimiento con diez pases es igual.

psustrato =p5pases=p10pases

Hipotesis alternativa (H1) = psustrato # p5pases # pl0pases

A continuacion, se muestran las graficas en las que se relacionan el tipo de muestra
ensayada con el respectivo promedio en las propiedades tecnoldgicas junto a su error estadistico.

En la Figura 50, se aprecia la relacion de la conductividad térmica de la muestra y de la
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efusividad en funcidn del tipo de muestra. En lo cual se confirma la hipotesis relativa, psustrato
# ubpases # p10pases, no obstante. Por otra parte, se aprecia un cambio significativo de la

conductividad térmica del sustrato sin recubrimiento con los sustratos con recubrimiento.

—— Efusividad (W*V(s)/(m"2)*K )
—— Conductividad (W/mK)

1050 - r 0.40
1000 4 -
950 4
900 4
850
800 -

&N
20

700 4

650 - 0.24

600 . : . 0,22

Sustrato sin recubrir Sustrato con 5 Pases Sustrato con 10 Pases

Muestra

Figura 50. Relacion de la conductividad térmica y la efusividad en funcion del tipo de muestra

Por otra parte, en las propiedades de resistencia a la flexion y a la abrasion profunda se
evidencia que la media de los distintos tipos de muestras es diferente, es decir la hipotesis
alternativa fue aceptada. En la figura 51, se observa que a mayor cantidad de pases existe menor
desgaste por abrasion profunda. Por el contrario, un incremento de la resistencia a la flexion a
mayor cantidad de pases. De lo anterior se deduce que el recubrimiento de diez pases presenta
mejores propiedades mecanicas, térmicas y triboldgicas y si existe relacion con las propiedades

tecnologicas.
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Figura 51. Relacién del desgaste por abrasion y la resistencia mecanica a la flexion en funcién
del tipo de muestra

En la Tabla 13, se observa el modulo de ruptura por flexion, volumen medio de huella
por abrasion profunda, del sustrato y de los dos recubrimientos de magnetita

Tabla 13.

Maodulo de ruptura por flexion, volumen medio de huella por abrasién profunda, del sustrato y
de los dos recubrimientos de magnetita

Muestra Abrasién Madulo de Conductividad Efusividad
profunda (mm®)  rotura (N/mm?)  térmica (W/mK)  (WN(s)/(m?).K)
Sustrato 221,3+15,6 10,41 +4,4 0,25 + 0,004 764,8 £ 5,07
5 pases 1342+ 11,0 11,85+2,8 0,32 + 0,007 1012 + 20,9
10 pases 97,6 £6,5 12,08 + 0,3 0,34 £ 0,012 963,2 +£ 31,8

5.9 Socializacion de los resultados
La socializacién de resultados se realiz6 mediante ponencias en diversos eventos de

investigacion tanto a nivel regional, nacional e internacional, se tuvo participacién en el evento
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denominado V Workshop do Programa de Pds-Graduagdo em Ciéncia e Engenharia dos
Materiais da UFPI / 40 Ciclo de Minicursos em Materiais, realizado em dos dias 27/09/2021 a
01/10/2021, via Webnario por la Universidad Federal do Piaui ubicada en Brasil. Donde se dio a
conocer los resultados obtenidos a partir de la elaboracion de los recubrimientos de polvo de
magnetita sobre los sustratos cerdmicos, en el cual se obtuvo mencion honorifica como mejor
trabajo de pregrado.

Asi mismo, se realizaron otras participaciones en calidad de ponentes en los eventos
denominados; VI encuentro departamental de semilleros de investigacion modalidad virtual, en
el nodo Norte de Santander del afio 2021, el XXIV encuentro nacional y XVIII encuentro
internacional de semilleros de investigacién - fundacion RedCOLSI que tuvo lugar del 2 al 5 de
noviembre del 2021, Asi también se participo en el 11l Encuentro Interinstitucional de Semilleros
de Investigacion, desarrollado en el marco de la 6ta Semana Internacional de Ciencia, Tecnologia
e Innovacion organizada por la Universidad Francisco de Paula Santander del afio 2019 en San
José de Cucuta, y también en el V encuentro regional de semilleros de investigacion, nodo Norte
de Santander, realizado en la universidad de pamplona en el afio 2019, evento desarrollado en
Pamplona y el XXII encuentro nacional y XVI internacional de semilleros de investigacion
organizado por la red colombiana de semilleros de investigacion- RedCOLSI realizado en la

ciudad de Valledupar del afio 2019.
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6. Conclusiones

Se aplico la técnica de proyeccion térmica por llama para generar recubrimientos de
magnetita sobre sustratos de arcilla roja. Los pardmetros utilizados para la obtencion de los
recubrimientos, se obtuvieron a partir de la literatura y de la experiencia de los investigadores que
participaron en su elaboracion, la variable que se manejé fue el nimero de pases con el fin de
obtener diferentes espesores.

Mediante micrografias obtenidas con MEB, se evidencio una optima adherencia del
recubrimiento debido a la porosidad y a la rugosidad que caracteriza al sustrato. Asi mismo el
tamarfio de particula del polvo y los pardmetros escogidos para la elaboracion de los
recubrimientos permitieron que la particula tuviera buena interaccion con la Ilama, por lo que se
obtuvo un recubrimiento uniforme donde la mayor cantidad de particulas se fundieron formando
splats en forma de flor sobre el sustrato.

El espesor del recubrimiento depende del nimero de pases, cuando las primeras
particulas llegan al sustrato completamente fundidas, éstas se adhieren al sustrato, formando un
recubrimiento uniforme el cual recibe los pases siguientes generando un mayor espesor en cada
pase.

Los resultados del DRX permitieron cuantificar las fases cristalinas, la magnetita con
un 75%, la hematita con un 5,5% y la wuestite con un 19,5%, y que estas fases estan presentes
tanto en el polvo como en el recubrimiento.

Se obtuvieron buenos resultados mejorando las propiedades mecanicas y tribolégicas,
los resultados del ensayo de resistencia a la abrasion profunda demostraron que la tasa de
desgaste fue menor en los recubrimientos que en el sustrato, especialmente en los recubrimientos
elaborados con diez pases de proyeccion indicando buenas propiedades para aplicaciones anti-

desgaste. Por otra parte, la resistencia a la flexion de las baldosas ceramicas recubiertas
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incrementd hasta un 13,8 % para 5 pases 16,0% para 10 pases, respecto al sustrato sin recubrir.
Por lo anterior se infiere que a mayor espesor de la capa de recubrimiento el sustrato presenta
mayor proteccion al desgaste y mayor resistencia mecanica a la flexion.

De acuerdo con los resultados de la conductividad y efusividad térmica se concluye que
el sustrato recubierto con cinco pases de recubrimiento presentd 5,89% mas de conductividad
térmica efectiva que el de diez pases, lo cual se traduce en un porcentaje de porosidad mayor en
el recubrimiento de diez pases, ya que la porosidad produce una disminucion en la conductividad
térmica.

La aplicacidon de los recubrimientos de magnetita sobre los sustratos ceramicos aportd
un valor agregado en la estructura, color, textura y demas cualidades sensoriales, el cual de
manera cualitativa se concluy6 que tiene potencial para ser utilizado con fines decorativos, en
consecuencia, el desarrollo del presente trabajo de investigacion logré transformar materias
primas existentes en un nuevo material con nuevas funciones técnicas y sensoriales

Los resultados de la caracterizacion morfoldgica, estética, tribolégica, mecanica y
térmicas de los recubrimientos mejoraron en comparacion a los sustratos, asi mismo cabe
destacar que los recubrimientos elaborados con diez pases de proyeccion fueron superiores en
relacion al de cinco pases. En consecuencia, se puede afirmar que el espesor del recubrimiento de
magnetita optimiza las propiedades tecnolégicas del sustrato ceramico, dando respuesta a la
pregunta problema planteada en la investigacion.

En general, se concluye que los recubrimientos de magnetita son buenos candidatos
para ser usados en diversas aplicaciones tecnolégicas propias conferidas por las propiedades de la
magnetita, por otra parte, el proyecto se puede considerar como punto de partida en el analisis de
recubrimientos elaborados a partir de 6xidos sobre materiales ceramicos, ademas de la busqueda

de otras posibles aplicaciones de este tipo de material.
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7. Recomendaciones

Los resultados han mostrado que el aplicar un recubrimiento metélico a un sustrato
cerdmico de arcilla roja, le da un valor agregado muy grande mejorando sus propiedades
mecanicas, eléctricas, triboldgicas y estéticas entre otras. Este trabajo abre una gran oportunidad
para nuevas investigaciones que busquen mejorar las propiedades fisicas y quimicas a ceramicas
de arcilla roja, con este fin se recomienda:

Estudiar el efecto de la porosidad de los recubrimientos en la conductividad térmica,
propiedades mecanicas y triboldgicas del material. Asi mismo se recomienda evaluar las
propiedades magnéticas propias del recubrimiento para posibles aplicaciones tecnoldgicas.

Hacer nuevos ensayos de conductividad térmica en funcién del espesor de los
recubrimientos, es decir obtener recubrimientos de diferentes espesores y llegar a encontrar un
modelo matematico que describa la relacién entre las propiedades térmicas y espesor.

El proyecto demostr6 que el recubrimiento de magnetita tiene la capacidad de mejorar
las propiedades triboldgicas, mecéanicas, térmicas, estéticas y eléctricas evaluadas, por lo que es
importante la realizacion de recubrimientos con otros 6xidos metalicos fomentando asi la
investigacion en la linea de investigacion de proyeccion térmica y la mejora a los sustratos

ceramicos de la region.
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Anexos
TH = Test Report
C- ERM Tc I Report ge ated on:  25-Mar-2022 14:14:14
. nerated on: - 114:
Thermal Conductivity Analyzer P
Test ID: CTHERM27-427 Software Version: 4.0.4.0
Instrument: TH91-13-00644 Test started on: 25-Mar-2022
Test Method: Liquids and Powders Default Performed by: Administrator
UserID: ADMIN
Project: SUSTRATO S2
Material; Distilled Water
Material Lot: Al
' o W) " , . .
# Repeat Sensor ID Start Time Effusivity (M*2)°K Conductivity (WimK)  Ambient T (°C} DeltaT (*\C) VO (mV)
1 1 H271 13:57:37 756 0.240 26.92 1.55 5,165.87
2 1 H271 14:01:16 768 0.250 26.75 1.54 5.163.15
3 1 H271 14:06:18 768 0.250 26.58 1.55 5,160.71
4 1 H271 14:07:30 767 0.250 26.56 1.54 5.161.46
5 1 H271 14:12:28 765 0.250 26.40 1.55 5,158.70
Notes:
Last Edited By: Last Edited On:
C THEE'\ 4 el L Test Report
n T c I Report generated on: 25-Mar-2022 14:37:33
Thermal Conductivity Analyzer : =
Test ID: CTHERM27-428 Software Version: 4.04.0
Instrument: TH91-13-00644 Test started on: 25-Mar-2022
Test Method: Liquids and Powders Default Performed by: Administrator
UserID: ADMIN
Project: RECUBRIMIENTO MAG 5A
Material: Distilled Water
Material Lot: A1l
# Repeat Sensor ID Start Time Effusivity (m*2)°'K Conductivity (WmK)  Ambient T (*C) DeltaT (°C) VO (mV)
1 1 H271 14.20:14 a78 0.330 26.08 141 5,154.39
2 1 H271 14:24:28 1,007 0.340 2593 1.38 5,152.96
3 1 H271 14:27:58 1,022 0.340 25.80 1.38 5,151.50
4 1 H271 14:32:21 1,022 0.340 25.64 1.37 5,149.53
5 1 H271 14:35:42 1,031 0.350 2554 1.37 5,147.98
Notes:
Last Edited By: Last Edited On:




C-THERM T Test Repoc
e Report Generated on:  25-Mar-2022 15:05:41
Thermal Conductivity Analyzer I P2
TestID: CTHERM27-430 Software Version: 4.04.0
Instrument: TH91-13-00644 Test started on: 25-Mar-2022
Test Method: Liquids and Powders Default Performed by: Administrator
UserID: ADMIN
Project: RECUBRIMIENTO MAG 10A
Material: Distilled Water
Material Lot: A1l
z WeN(s) . g o
# Repeat Sensor ID Start Time Effusivity (m*2)°K Conductivity (W/mK)  Ambient T (°C) DeltaT (°C) VO (mV)
1 1 H271 14:45:34 913 0.300 25.15 1.47 5,143.32
2 1 H271 14:50:00 957 0.320 25.12 1.44 5,143.33
3 1 H271 14:53:36 966 0.320 25.03 143 5,141.75
4 1 H271 14:58:24 986 0.330 24.90 1.42 5,140.11
5 1 H271 15:01:43 994 0.330 24.82 1.41 5,139.32
Notes:
Last Edited By: Last Edited On:
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