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Prélogo

Una clasificacién general del conocimiento consiste en separarlo en
empirico y cientifico. El primero se basa en la observacién repetida de un
fendbmeno hasta gque se encuentra el patréon que lo describe sin tomar en
cuenta ninguna teoria especifica. Por otra parte el conocimiento cientifico se
obtiene siguiendo una metodologia que en general consiste en la definicion
del problema, la proposicion de una hipétesis, la prueba y su aceptacién o
rechazo, teniendo asi un conocimiento exacto y razonado basado en
principios o causas.

En nuestros dias resulta claro que la definicion del problema no surge
de manera tedrica, sino que més bien tiene su origen en la imposibilidad de
encontrar el patrén que describe a un fendmeno mediante simple
observacion, de manera que los métodos, empirico y cientifico no estan
separados y en conjunto brindan la experiencia.

Vivimos en una época en que la humanidad no se conforma con dar
respuesta a preguntas simples que puedan ser resueltas de manera sencilla,
por ejemplo nuestros topicos han pasado de la mecanica clasica al origen
del universo, asi requerimos ademas del laboratorio que brinda el medio
ambiente, de llevar a cabo ejercicios mentales, auxiliados muchas veces por
computadoras, pero en fin mentales ya que la mente es la Unica capaz de
plantear nuevas ideas basadas en la relacidn entre las nociones anteriores y
los conocimientos recientemente adquiridos.

Cuando se trabaja en un tema como el procesado de materiales
utilizando microondas, cuyas evidencias no son obvias ¥y que debido a la
gran cantidad de mitos y creencias parece muy sencillo, se vuelve necesario
hacer una iimpieza de conceptos erréneos e ideas preconcebidas para evitar
que el entusiasmo que invade a un investigador por su tarea no contribuya a
que mezcle lo que se observa con lo que desea observar.

Durante el desarrollo de este trabajo se tomé en cuenta lo anterior y
se hizo todo lo posible para evitar la interfferencia de las ideas
preconcebidas, aungue no es facil porque hemos crecido en un mundo que
nos limita a no sefalar con el dedo porque es de mala educacién, y que
olvida que el repetir muchas veces la misma accion nos puede convertir en
maestros del error. A lo largo de este documento el lector apreciara como el
autor procedié firmemente, pero con cautela hasta el final, de manera que
hoy que vemos el resultado friamente podemos decir con satisfaccion que
Conocemos un poco mas, pero solo un poco:

Juan Aguilar
Octubre de 1999
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Resumen

El objetivo de este trabajo es determinar la influencia del contenido de
alumina en la formacion de espinel cuando es procesado mediante microondas.
Se sabe que la alumina absorbe microondas y la magnesia no, entonces, si la
alumina absorbe energia de microondas ;afecta la alumina la formacién de
espinel? Una forma de saber esto es variar el contenido de alimina y obtener
espinel mediante microondas; ademas utilizar un procesamiento convencional
para separar el efecto de la aplicacién de microondas del efecto de variar la
composicion de los reactivos. En este trabajo se siguié este camino para
obtener la respuesta.

Durante la experimentacion se controlaron la temperatura y el tiempo de
procesamiento de las muestras, condiciones nhecesarias para hacer una
comparacién valida entre ambas formas de procesamiento. Las historias
térmicas para ambos procesos fueron similares, esto permitié observar los
posibles efectos de la aplicacion de microondas. Mediante un analisis
semicuantitativo de las muestras se determinaren los porcentajes de espinel
formado. Estos porcentajes fueron mayores en las pruebas en las que se
utilizaron microondas, ademas los comportamientos del espinel producido en
relacion con la cantidad de alimina empleada fueron iguales en ambos tipos de

procesamiento.

Se concluye que el contenido de alumina influye en la formacion de
espinel de la misma manera en ambos procesos. Por lo tanto, en este
experimento, locs parametros de temperatura y tiempo de exposicion son los

unicos que influyen en la formacion del espinel.

Estos resultados implican que la utilizacion de microondas para el
procesamiento de materiaies influye soélo cuando los perfiles térmicos

generados son diferentes a los que se obtienen por métodos convencionales.



Capitulo 1. Introduccion

Frecuentemente 6uando escuchamos la palabra microondas se nos
viene a la mente el horno de microondas casero, inclusive para algin estudiante
de ingenieria la palabra sonaria a un medio de comunicacioén. Sin embargo las
microondas no solo sirven para calentar alimentos rapidamente o para
comunicarmos, también se han estado utilizando para calentar materiales,
aungue no todos se calientan de la misma manera, algunos se calientan

espléndidamente, otros apenas lo hacen y el resto no se calientan.

Una pregunta comin es, ¢;Para queé calentar los materiales con
microondas, si ya se pueden calentar de otras maneras?, la respuesta se halla
en la naturaleza de las microondas, debido a que éstas pueden penetrar los
materiales, es posible calentarlos “volumétricamente”, otra respuesta seria, que
la rapidez con que se pueden calentar los materiales es mucho mas alta
aplicando energia a través de microondas que por métodos que se basen
unicamente en la conduccidén térmica, también conocidos como métodos de
calentamiento convencional.

Se han hecho estudios para observar como reaccionan los materiales en
un campo de microondas y se han obtenido buenos resultados, ejemplos de
estos serian los espineles producidos de alumina-magnesia y de 6xido de
zinc—alumina [1-4]. Pero en ninguno de dichos casos se ha hecho una
comparacion de la reaccion de la formacion de espinel con el proceso
convencional. Inclusive se ha reportado que el hecho de calentar los materiales
por medio de microondas produce un efecto “catalizador” y que hasta es posible

" mejorar las reacciones quimicas [5, 6] y de difusiéon en algunos materiales [7].

En trabajos anteriores [1, 2, 8] se han observado algunos de los
comportamientos basicos del calentamiento por microondas, se reporta que al

calentar algunos materiales con microondas aparentemente el centro era el que



se calentaba primero, es decir que ocurria un calentamiento volumétrico en
donde cada zona del material generaba la misma cantidad de calor y, al
contacto con el ambiente; aparentaba que era el centro el que mas se calentaba
(Figura 1). También se observd que ciertos materiales como el grafito, se
calentaban muy rapidamente desde temperatura ambiente, mientras que en
materiales tales cocmo la alimina, la rapidez de calentamiento aumentaba

drasticamente al llegar a cierta temperatura [1, 8].

Muestra
Microondas fie-
o
3
©
Perfil de temperatura -
5
|_
< % &

Figura 1. Calentamiento volumétrico y perfil generado al contacto con el

ambiente.

Una pregunta que se puede hacer se refiere a si un material dado puede
ser calentado mediante microondas, la respuesta real a dicha pregunta sélo se
puede alcanzar mediante la experimentacion, la cual puede llevarse a cabo de
dos maneras, la mas sencilla de ellas es evaluar el comportamiento del material
expuesto al campo de microondas, mienfras que otra opcién es obtener los
datos que se refieran a la permitividad, de la cual forman parte las propiedades
dieléctricas del material. Al contar con estos datos y las ecuacicnes que
describen de manera tedrica la cantidad de energia que el material puede

absorber de las microondas, es posible predecir el comportamiento térmico.



Uno de los problemas es que estas propiedades dependen fuertemente de la
temperatura y la mayoria de las propiedades dieléctricas para los materiales

ceramicos sblo se encuentran reportadas en general por debajo de los 1000°C

[9].

Para poder comparar la reaccion de la alimina (Al,O3) con la magnhesia
(MgQ) en la formacion de espinel es necesario entender como se comportan
cada uno de estos materiales bajo la accion de las microondas y durante el
calentamiento mediante métodos convencionales.

En experimentos anteriores se ha demostrado que la alimina es casi
transparente a las microondas a baja temperatura, pero alrededor de los 600°C
las propiedades dieléctricas cambian y la absorcion de microondas aumenta
considerablemente [1, 8], inclusive es posible fundir la alimina. En cambio la
magnesia, se mantiene sin absorber microondas en el mismo rango de

temperaturas.

Si los datos anteriores son correctos, podria suponerse que la reaccién
de formacién de espinel alumina-magnesia va a eriginarse por un calentamiento
de la alumina, entonces la reaccion final puede depender de los contenidos
iniciales de ésta. En los experimentos que se han llevado a cabo hasta ahora no
se ha tenido un control de temperatura, por lo que ésta alcanza el punto de
fusion del espinel.

Una suposicién que se ha enunciado en otro trabajo [10] es que el
contenido de alumina tiene influencia en el grado de conversidn de los reactivos
alimina y magnesia a espinel, en ese caso se permitido que el sistema alcanzara
la temperatura que corresponde al estado estacionario, frecuentemente
temperaturas suficientemente altas para lograr la fusién de la mezcla, como
consecuencia de que no existe un control de temperatura.



iPero qué pasaria si la temperatura fuese fija?, es decir, que se pudiese
controlar la forma en que se calientan ambos materiales, Se podria esperar la
misma influencia de la alimina sobre el grado de conversion a espinel?. Hay
que analizar muy bien estas preguntas, debido a las dificultades que se
pudieran presentar al tratar de resolverlas. Este trabajo trata de contestar de la
mejor manera posible dichas preguntas, pero hay que definir un objetivo para
poder establecer un camino a seguir. En concreto, el objetivo es determinar la
influencia del contenido de alumina en la reaccion de formacién de espinel
cuando es procesado por medio de microondas.



Capitulo 2. Materiales ceramicos
2.1 Introduccién.

Los materiales de ingenieria se clasifican de la manera mas general en
metales, polimeros, ceramicos y compuestos. Segin Askeland [11], los
materiales ceramicos son compuestos quimicos y soluciones que contienen
tanto elementos metalicos como no metalicos, tienen enlaces iénicos y
covalentes, y la mayoria de ellos presentan caracteristicas fisicas como alta
dureza, alta resistencia a la compresién, fragilidad, un punto de fusién alto,

estabilidad térmica y quimica asi como baja conductividad eléctrica y térmica.

Al igual que los metales, muchos materiales ceramicos presentan un
ordenamiento espacial de los atomos; de este ordenamiento se deriva un tipo
de clasificacion que asigna nombres a las estructuras que pueden presentar los
materiales ceramicos, por gjemplo: sal gema, blenda de zinc, wurztita, fluorita,
anti-fluorita, rutilo, corindén, perovskita, espinel y espinel inverso. En los
arreglos atdmicos de los ceramicos e€s muy comin que existan atomos
colocados en arreglos de tipo FCC (estructura clbica centrada en las caras) y
HCP (estructura hexagonal compacta) como muestra la Figura 2, ademas en
los espacios que existen entre dichos atomos (intersticios) también se pueden
alojar otros atomos. En las redes espaciales hay intersticios de dos tipos: los
octaédricos y los sitios tetraédricos, la Figura 3 muestra los sitios octaédricos
(O) y los tetraédricos (T).



Estructura tipo FCC Estructura tipo HCP

Figura 2. Estructuras basicas que se presentan en los materiales ceramicos.

Figura 3. Tipos de sitios en las celdas, sitios octaédricos (O)

y sitios tetraédricos (T).



2.z cspinel alimina-magnesia.

Los espineles son aquellos compuestos ceramicos que poseen una
estructura cristalina basada en una red tipo FCC, con los sitios octaédricos y los
tetraédricos parcialmente ocupados y que tienen una féormula general AB204.
Originalmente se nombrd a esta estructura espinel, por que los cristales
presentan una geometria caracteristica de manera que parece que tuviesen
“espinas”

La celda unitaria del espinel alimina-magnesia (Figura 4), presenta ocho
sub-celdas de tipo FCC formadas por oxigeno en un arreglo cibico. La mitad de
los sitios octaédricos y un octavo de los sitios tetraédricos se encuentran
ocupados. Los cationes de aluminio (Al*?) ocupan los sitios octaédricos y los

cationes de magnesio (Mg*?) ocupan los sitios tetraédricos.

@ Oxigeno

@ Catidn en sitio octaédrico

Cation en sitio tetraédrico

Figura 4. Representacion esquematica de la estructura del espinel [12].



Los diagramas de fase son representaciones de los estados de equilibrio
de una mezcla a diferentes temperaturas y composiciones. El diagrama de fase
binario de la mezcla de alimina y magnesia se muestra en la Figura 5.

3000 1 T T
Liquido
— 2500 -
s
= Periclase SS Espinel y liquido Corindén
E y liquido y liquido
5 2000 )
Perici S§s
E 1750 f case Espinel
1500
Periclase SS Espinel y
: y espinel corindén
1000 2 L
4] 0.6 0.8 1.0
MgO AlyO3

Figura 5. Diagrama de fases binario para el sistema alumina-magnesia [13].

El espine! alimina-magnesia se presenta a una composicién molar 1:1
de AlbOz y MgO, con un porcentaje de peso de 71.8% de AlbOz y 28.9% de
MgO. La férmula quimica del espinel alimina-magnesia es MgAl,O4, ¥y su punto
de fusion es de 2135°C. Se puede apreciar en el diagrama que la fase de
espinel se puede presentar en una gama de composiciones muy variada, en
donde los iones de oxigeno mantienen el tamarfio de la celda, es decir se puede
tener espinel con composiciones diferentes a [a estequiométrica,



2.3 Fabricacion y usos del espinel aliUmina-magnesia.

La primera forma en que se produjo el espinel alimina-magnesia a nivel
industrial fue mediante hornos rotatorios [14], siguiendo el proceso que se

presenta en el esquema de la Figura 6.

Al,O4 Calcinada MgO Calcinado

Aglutinante

1l

Agua

Molino

¥

Compactado semi-seco

Y

Secado

h J

Hormno rotatorio

Productos

Figura 6. Produccion del espinel con el uso de hornos rotatorios [15].

En un proceso mas reciente, se produce espinel mediante electrofusion,
en donde las materias primas son colocadas en un horno de arco eléctrico y por
efecto Joule se calientan hasta temperaturas de formacién del espinel. Una vez
que se obtiene el espinel, se muele en diferentes tamarfios para posteriormente
ser sinterizado. Este proceso toma ventaja del hecho de que algunos materiales

ceramicos, como la magnesia, presentan una temperatura a la cual su
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conductividad eléctrica aumenta lo suficiente para sostener una corriente que

caliente el material a temperaturas elevadas, cercanas a las de fusion [16].

En 1975 se utilizd el espinel por primera vez en Japdén como refractario
en los hornos rotatorios para la fabricacién de cemento, en donde se
observaron las siguientes propiedades [15]:

1) Menor susceptibilidad a la atmodsfera del horno, los ladrillos de
magnesia-cromita utilizados anteriormente se degradaban al ser reducida la
cromita con los gases del horno.

2) Los refractarios a base de espinel no se combinan con las sales alcalinas
generadas en el horno.

3) Hay una mayor resistencia a los esfuerzos por choque térmico que se
producen cuando el horno esta girando.

Ademas de la utilizacion del espinel en los hornos de fabricacién de
cemento, también se utilizan ladrillos de espinel y de espinel-magnesia en los
hornos de produccidn de vidrio, donde el espinel presenta propiedades como la
resistencia al ataque quimiceo y al choque térmico. Sin embargo la utilizacién de
ladrillos refractarios con contenidos de 100% espinel tiene un costo muy alto,
por lo que para su fabricacién se prefiere combinar el espinel con magnesia o
alumina, siempre que el hacerlo no afecte las propiedades necesarias en la
aplicacion.

2.4 Fendmeno de difusion.
La forma en que reaccionan los materiales ceramicos, como en el case
de la sintesis de espinel a partir de alimina y magnesia, se da a traves de un

fenémeno conocido como difusion.

La difusion se presenta debido a que las moléculas y los atomos de un

material se encuentran en constante movimiento, que es funcién de la
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temperatura a la que se encuentren, y consiste en una vibracion aleatoria. El
movimiento vibratorio de los atomos les permite cambiar de posicidn y
eventualmente desplazarse, sin embargo, el atomo unicamente puede
desplazarse a los lugares que se encuentren desalojados y que sean
suficientemente grandes. Los lugares que pueden ser ocupados se les llama
vacancias e intersticios (Figura 7), los cuales estan siempre presentes en los

materiales.

Difusidn pCr- vacancia Difusion intersticial

Figura 7. Tipos de difusion. Difusién entre vacancias e intersticial.

La vibracién de los atomos y la existencia de los lugares a donde se
pueden desplazar, es lo que permite la difusién o el movimiento de los atomos o
moléculas dentro de un material.

Cuando se incrementa la temperatura de un material, la amplitud de los
movimientos de vibracidén y distancia entre los &atomos aumenta, en
consecuencia el coeficiente de difusion se ve incrementado porque los atomos

fienen mayor energia para saltar hacia los intersticios y las vacancias.

La relacién que define el proceso de difusion es la ecuacion de Arrhenius:

Coeficiente D = D, expt@RD

En donde D, es una constante, Q es la energia de activacién para el

proceso de difusion, esta energia, al igual que la constante D, son
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especificas para cada sistema; R es la constante de los gases y T es
la temperatura.

Como se puede apreciar, el coeficiente de difusion es funcion de la
temperatura y por lo tanto el tiempo necesario para llevar a cabo un proceso
controlado por difusion también depende de ésta. Se sabe que la reaccion de
formacion de espinel mediante el método convencional (sélo transferencia de
calor) esta gobernada por difusion en fase sélida [17].
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Capitulo 3. Ingenieria de microondas

3.1 Introduccion.

Las ondas electromagnéticas como las microondas, constituyen una

perturbacién tanto eléctrica como magnética en el espacio que tiene como

caracteristicas cambios en la intensidad del campo eléctrico y magnetico con

respecto al tiempo y espacio que se repiten de manera periddica. Es decir las

ondas electromagnéticas tienen una frecuencia, una longitud de onda y una

amplitud (Figura 8).

Amplitud

!

b 4

Longitud

3X10° a3x10® sxwg’

Frecuencia (Ciclos/seg)
ax10®* axw® ax10” axw? axi10™ 5xX10° ax1w® axiw® zx10®

1 | | | | | I | ; 1 | i
5 D.Hz Infrarrojo Rayos X
Alimgzntqcién >
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Figura 8. Representacion de una onda cambiante en el tiempo y el espectro

electromagnético.
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Las microondas se ubican en el espectro electromagnético entre una
frecuencia de 300MHz y 300GHz, con longitudes de onda comprendidas entre 1

metro y 1 milimetro.

La utilizacion de microondas para la generacién de calor fue descubierta
de "manera accidental” en 1950. Una de las primeras consecuencias de este
descubrimientoc fue el hecho de que se podia convertir de manera rapida la
energia eléctrica en calor, ademas conforme se siguié observando la forma en
gue este calentamiento se manifestaba, se pudo ver que las microondas
generaban un calentamiente uniforme a lo largo de la seccién transversal de un
material [18]. A partir de entonces se han seguido investigando las
caracteristicas que tiene el calentamiento de los materiales mediante el uso de
microondas como fuente de energia, llegando inclusive a modelos gue

proponen la forma en que interactuan la materia y las microondas [15].

Los hornos de microondas caseros aparecieron en 1949, a partir de
entonces la cantidad de aplicaciones de las microondas para la generacion de
calor han crecido enormemente, en la actualidad hay plantas de produccion de
ceramicos que cuentan con esta tecnologia en sus procesos [19], en donde

algunas operaciones de secado se realizan utilizando microondas.
3.2 Mecanismos de calentamiento en microondas.

Una de las formas en que se explica el calentamiento de los materiales
por microondas es relacionando la interaccién de los campos eléctricos y la
materia, una de estas teorias se basa en que los materiales presentan un
fendmeno llamado polarizacion, que consiste en modificar la distribucion de las
cargas en un material.

Al aplicar un campo eléctrico a un material dieléctrico se origina un
cambio en la orientacién de la carga de la particula, esta desviacion de las
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cargas induce dipolos que a su vez responden al campo aplicado. A este
fendbmeno se le conoce como polarizacion. Existen varias formas de
polarizacion, la polarizacion electrénica, que se produce al cambiar Ila
distribuciéon de la nube electréonica en el atomo (Figura 9); la polarizacién i6nica
o0 atomica, en donde se desplazan los iones cambiando la interaccion entre
ellos; otro tipo es la polarizacidn de orientacion, que se presenta cuando en el
material existen dipolos permanentes (que ya existian sin la presencia del
campo eléctrico) que tienden a alinearse al ser expuestos a un campo eléctrico;
una ultima forma de polarizacién es la de las cargas espaciales, en la que
cargas que se encuentran atrapadas en el cuerpo sobre todo en las interfaces,

o discontinuidades en la materia son alteradas por el campo eléctrico [13].
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Figura 9. Distintos tipos de polarizacion gue se presentan en los materiales.

La relacidon que existe entre el calentamiento de los materiales y el
fendbmeno antes descrito se presenta cuando la polarizacidén se efectaa
mediante un campo electromagnético fluctuante, se inducen dipolos, que a
veces dependiendo del material y sus propiedades dieléctricas, no son capaces

de regresar a su posicion original durante la inversion del campo eléctrico,
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teniendo como consecuencia que la polarizacién de los dipolos se retrasa con
respecto al campo aplicado, el resultado es que la energia se transfiere al

material en forma de calor [20].

Una ecuacidn que describe la potencia que un material puede absorber

de las microondas es la siguiente:
P =27 f g,&tans E?

P, potencia absorbida

f, frecuencia

€0, permitividad del aire

£, permitividad relativa

tand , factor de pérdida

E, campo eléctrico

3.3 Calentamiento volumétrico.

Uno de los atractivos que ofrece el calentamiento por medio de
microondas es el calentamiento volumétrico, en donde todo el material genera
calor por igual, este tipo de calentamiento tiene caracteristicas como: una mejor
distribucién de temperaturas en las muestras calentadas y gradienies de
temperatura reducidos en materiales de baja conductividad térmica, como los
ceramicos. En la Figura 10, se hace una representacion de los perfiles térmicos
que se obtienen al someter un material al calentamiento mediante microondas,
ademas se muestra el perfii de un material que es calentado mediante

conduccidon térmica.
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Figura 10. Comparacion de perfiles térmicos en el calentamiento volumétrico y

el calentamiento por conduccién térmica.

El calentamiento volumétrico por medio de microondas, depende en gran
medida de la distribucion del campo eléctrico en la muestra. En una cavidad en
un horno de microondas casero no existe una distribucion homogenea del
campo eléctrico, sinoc que hay sitios con maximos y minimos de potencia; esta

es la razén por la cual los alimentos se giran al ser calentados.
3.4 Reaccion del espinel desde el punto de vista de microondas.

Se han hecho estudios de la formacion de espineles AlzO3-MgO,
AlbOs—Zn0, [1-4], en los cuales se ha observado que al momento de exponer
los materiales a la energia de microondas, al principio éstos se comportan como
si no estuvieran absorbiendo la energia suministrada; en algunos casos

después de un periodo largo de tiempo, conforme la temperatura de los
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materiales se va incrementando, llega un momento en que la rapidez de
calentamiento y la absorcidn de energia se vuelven tan grandes que parece que
no se pueden controlar, a este fendmeno se le conoce como corrimiento térmico
(thermal runaway), y las temperaturas alcanzadas son alrededor de los 2200°C,

suficientes para fundir los reactivos y conseguir una conversion total a espinel.

Pero si tratamos de ver el proceso de formacién de espinel como un
proceso en el cual la temperatura es controlada, tenemos que ver como se van
a comportar cada uno de los materiales que estan involucrados en |a reaccion.
Por lo tanto la reaccion de formacion de espinel en microondas se va a dividir
en al menos dos partes, el calentamiento de la alimina y el calentamiento de la

magnesia.

El calentamiento de la alimina presenta el fendmeno de corrimiento
térmico (Figura 11), es decir, hay una temperatura en la cual la absorcién de
energia de microondas cambia drasticamente, elevandose [a temperatura hasta
el punto en que se puede sinterizar [21] o fundir. Se ha detectado que la
temperatura donde se da el fendbmeno de corrimiento térmico es de 600°C

aproximadamente.
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di
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Figura 11. Comportamiento de los materiales que presentan el fenémeno de

corrimiento térmico al ser calentados en microondas.

La magnesia, en cambio, presenta un comportamiento en donde la
absorcién de microondas se mantiene constante (Figura 12), de hecho es
bastante dificil saber si también presenta el fenbmeno de corrimiento térmico
puesto que la pérdida de calor hacia el ambiente impide gue se alcancen
temperaturas muy altas. En experimentos hechos con un auxiliar de
calentamiento (grafitc) se pudo apreciar que a temperaturas de alrededor de
1000°C |la magnesia no presentaba una ganancia de energia de microondas
importante.
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Figura 12. Comportamiento de los materiales que se calientan de manera

uniforme en microondas.

En los casos en que se ha conseguido la produccién de espinel alamina-
magnesia, se han seguido dos formas de procesamiento, una en la cual se van
calentando los reactivos hasta que alcanzan la temperatura en que la alimina
se vuelve muy buen absorbedor, y se deja que reaccionen sin haber un control
de las temperaturas alcanzadas, en la segunda forma se acelera el proceso
mediante un auxiliar para el calentamiento, ya que el tiempo necesario para
calentar los reactivos a la temperatura en que inicien a ser buenos
absorbedores es muy largo. Se ha demostrado que el grafito no se calienta mas
alla de los 1000°C (aproximadamente) mediante microondas [10], por lo que no
influye en el calentamiento de la alimina y la magnesia por arriba de dicha
temperatura, pero si lleva los reactivos a una zona de temperaturas en las
cuales la alimina es buena absorbedora de microondas. En ambos casos se ha
dejado que los reactivos lleguen a una temperatura elevada que se encuentra
alrededor del punto de fusion (2135°C), y s6lo se han hecho mediciones de
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temperatura con pirometria optica, la cual ha sido corroborada mediante la

evidencia de fusién en los productes de la reaccién.

Tomando en cuenta lo anterior es de esperarse que la reaccion de
formacién de espinel alimina-magnesia en un campo de microondas siga un
camino en el cual los reactivos van a ser inicialmente calentados por medio de
grafito, proceso en el cual la forma en que llega el calor a la muestra es por
transferencia de calor;, para que posteriormente la alimina se vuelva
absorbedor de microondas y caliente el resto de la mezcla, aqui el

calentamiento es volumeétrico.

3.5 Difusion en materiales expuestos a microondas.

Estudios hechos en el Oak Ridge National Laboratories [7] han tratado de
explicar los mecanismos de difusibn en un campo de microondas, un
planteamiento es que los espacios que existen entre los granos son suficientes
para que se produzca un calentamiento local debido a corrientes que se
generan en las paredes de las particulas, dichas corrientes se generan por la
distribucién del campo eléctrico; otros factores que también pudiesen contribuir
al calentamiento son las fronteras de grano y los defectos dentro los mismos

granos que interactuen con el campo eléctrico.
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Capitulo 4. Experimentacion

4.1 Introduccion.

Se ha planteado [10] que aumentar la cantidad de alimina en la mezcla
de reactivos favorece la formacion de espinel, ya que ésta es la encargada de
absorber la energia en el sistema. Como se€ menciond anteriormente, el objetivo
de este trabajo es contestar de la mejor manera posible las preguntas que se
hicieron al principio. ¢ Qué pasaria si la temperatura fuese fija? Es decir, que se
pudiese controlar la forma en que se calientan ambos materiales, ;Se podria
esperar la misma influencia de la alimina sobre el grado de conversién a
espinel?.

Debido a que se tiene que observar la influencia de la alimina en una
reaccién expuesta a microondas, se realizaron experimentos tanto en un horno
de microondas como en un horno convencional para ver realmente cual es la
influencia de |la adicién de la alimina y cual es la influencia de la aplicaciéon de
microondas.

Para poder comparar los resultados de una prueba hecha aplicando
microondas como fuente de energia con las de una prueba convencional es
necesario controlar la temperatura y verificar el tiempo que las muestras estén

en proceso.

En todo experimentc debe haber una o mas variables que sean el
resultado de las condiciones a las que se realizdé el experimento, esta variable
va a indicar el sentido que toma el experimento y lleva a las conclusiones. Una
variable que permite comparar los resultados entre las pruebas realizadas en el
horno de microondas y el horno convencional, es el porcentaje de espinel que
se logra formar en condiciones similares en ambos procesos.
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4.2 Composiciones utilizadas.

Como el objetive es ver la influencia del contenido de alimina en la
produccion de espinel, se utilizaron mezclas que estuviesen bastante alejadas
en composicién para que las diferencias en los resultados de los experimentos
fuesen apreciables. Ademas de estas composiciones se utilizé una mezcla
estequiometrica con el propésito de comparar con el espinel producido con la
composicion tradicional. Las tres composiciones (Tabla 1) fuercn utilizadas
tanto en los experimentos de calentamiento mediante microondas como en las

de calentamiento convencional.

Tabla 1. Composiciones utilizadas en los experimentos.

Alimina Magnesia Alimina Magnesia
(A103) (MgO) (Al203) (MgO)
% molar % molar % peso % peso
Composicion 1
estequiométrica) =0 50 71.66 28.34
Composicion 2
(baja alimina) 40 60 62.78 37.22
Composicion 3
(alta alamina) 9 30 85.51 14.49

Antes de realizar los experimentos en los que se calentarian las mezclas
de alto y bajo contenido de alimina tanto en microondas como por €l método
convencional, existia la necesidad de probar que dichas mezclas en verdad
formaban espinel. Se realizaron una serie de experimentos preliminares
utilizando cada tipo de composicion, se colocaron las muestras en el horno
convencional y se procesaron por dos periodos diferentes, 20 y 60 minutos a
una temperatura de 1400°C, en un horno de resistencias eléctricas
(calentamiento convencional). En un tiempo de 20 minutos se lograba formar
suficiente espinel para ser detectado por la técnica de difraccién, por lo que este
tiempo fue el utilizado en el resto de las pruebas. En las Figuras 13 y 14 se
muestran los difractogramas de pruebas preliminares a 1400°C para la
composicion tipo 1.




Z=-Theta - Scale

25

700 .69

Counts

B.ee

T
Za zZ5

38 35 48 45 58 55 6@ 65 70 7S =13 BS 94
D1.BAH D1 (CT! 1.8=, 55:8.858dg, WL: 1.5986Ac, TC : Room)

Z1-115Z = MgAIZ04 Spainel , sun (KL 1 5486AD}
45-B946 * Mg0 Periclase, sun (WL:. 1.549PBA0)

AB-12_Z = ALZ03

—Corundum,; s9yn (WL 1.9486RA0)

Figura 13. Difractograma de una prueba preliminar. Mezcla tipo 1

(estequiomeétrica) y 20 minutos de duracion.
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Como se explicéd anteriormente, la temperatura influye enormemente en

el proceso de formacion de los materiales ceramicos, ya que el proceso esta

gobernado por el mecanismo de difusidén, y por esto la temperatura en ambos

procesos debe ser controlada, con la finalidad de realizar una comparacion

entre los resultados que sea valida.

Los experimentos en un horno de microondas presentan un problema

debido a que el control de la temperatura no es facil, tanto por la rapidez de

calentamienic que se puede presentar como por la distribucion de

temperaturas.
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4.3 Control de temperatura.

En el calentamiento mediante microondas la gran incognita es la
temperatura, la cual constituye un gran problema a resolver cuando se esta
disefiando un experimento. Frecuentemente se opta por hacer a un lado las
mediciones de temperatura debido a las grandes diferencias que se pueden
obtener por diferentes métodos, tales como Ila medicion con termopilas de
infrarrojo y fibra dptica, pirometros 6pticos, termopares [22], inclusive se pueden
utilizar metodos como el insertar rapidamente un termopar una vez que se
apaga el suministro de microondas, métodos indirectos como puede ser el
buscar las fases que se formaron en un material al ser calentado (con lo cual
sOlo se puede determinar una temperatura minima en un punto). Como se
puede ver la medicion de temperatura puede ser un verdadero reto en un horno
de microondas, sin embargo, los fines de este experimento exigen que la
temperatura sea medida y controlada.

Cuando un termopar se coloca dentro de un campo de microondas, se
pueden inducir corrientes que afectan la medicion de temperatura, este
problema se puede corregir al aislar el termopar mediante una coraza metalica
aterrizada. También se ha pianteado [23] que es posible que el termopar no sea
afectado por el campo de microondas, siempre y cuando la muestra que se
encuentre alrededor de él sea lo suficientemente absorbedora para que no
llegue energia de microondas hasta el termopar. Al hacer el arreglo del control
de temperatura se tomoé en cuenta lo anterior y se utilizé un termopar blindado y
aterrizado, ademas se coloco siempre el termopar de manera que la muestra lo
rodeara.

El control de temperatura se llevé a cabo mediante la colocacion de un
sistema de encendido/apagado con un termopar como sensor (Figura 15). En
este sistema, el termopar envia la sefal de temperatura a un sistema de control
gue enciende al magnetrén cuando la temperatura del termopar es menor a la
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temperatura que se haya fijado; solamente cuando |la temperatura del termopar

es mayor a la que indique |a perilla es cuando el magnetrén deja de funcionar.

Control de
temperatura

Termopar

Magnetron

i | Crisol

--------

Cavidad

Figura 15. Esquema simplificado del sistema de control de temperatura

adaptado al horno de microondas.

El sistema controlador de temperatura se probé previamente para ver si
el campo eléctrico que se encontraba en la cavidad del horno de microondas
afectaba el funcionamiento del termopar. Para realizar esta prueba se colocéd un
multimetro que media el milivoltaje generado por el termopar, después se
sometid el sistema a una serie de encendidos y apagados, cualquier saltoc en el
milivoltaje mostrado por el multimetro durante la transicidn de encendido a
apagado o viceversa, indicaria que existe una perturbacion debida a la
presencia de corrientes inducidas por el mismo campo, sin embargo no se

observaron variaciones.

Una razén por la cual el termopar no se ve afectado por el campo
eléctrico dentro de la cavidad es que se encuentra blindado, como

consecuencia las corrientes inducidas se descargan a tierra y no llegan a los
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alambres del termopar, otra explicacion pudiera ser que la ubicacién y
orientacion del termopar sea tal que el campo magnético es minimo. Otro
motivo podria ser que la propia muestra evita que las ondas lleguen al termopar
[24].

Se decidido hacer experimentos a una temperatura de 1200°C, debido a
que ésta era la temperatura mas alta que se podia controlar de manera
confiable ademas a temperaturas menores el espinel no se formaria en

cantidades apreciables en los tiempos de prueba.

Cuando se esta calentando un material como la alimina, cuya absorcion
de energia de microondas a temperaturas bajas es muy pequefia, es necesario
utilizar un auxiliar en el calentamiento, como puede ser el grafito. Este auxiliar
permite llevar la temperatura de la mezcla rapidamente a un nivel donde sea
absorbedora de microondas. La temperatura maxima que alcanza el grafito al
ser expuesto a microondas es de alrededor de los 1000°C [10], por lo que no
afecta al calentamiento de la mezcla mas alla de esta temperatura.

4.4 Experimento en horno de microondas.

Antes de poder realizar las pruebas en el horno de microondas fue
necesario encontrar la zona de mayor calentamiento, por lo que se colocé la
muestra en varias posiciones y se observé la rapidez con la que se calentaba.
El sitio en que se apreciaba el calentamiento mas rapido corresponde a un
maximo local de campo eléctrico, por o que las muestras fueron colocadas en
ese lugar dentro de la cavidad del horno. Este sitio se localizaba en la punta del

termopar como se muestra en la Figura 16.
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Figura 16. Esquema de la cavidad del horno de microondas y la ubicacién del
termopar.

Una vez que la zona de calentamiento fue ubicada se procedié a hacer
las pruebas en el horno de microondas utilizando las mezclas 1, 2 y 3 en
pruebas individuales. La colocacion de cada mezcla fue la que se menciond
anteriormente. En cada una de las pruebas se utilizaron 20 gramos de la

mezcla correspondiente y el lecho de grafito fue de 1 gramo.

En trabajos previos [8, 25] se ha demostrado que la masa de grafito
utilizada no es suficiente para calentar la mezcla hasta la temperatura en que se

pueda formar espinel, en este caso 1200°C.

El arreglo completo de reactivos, termopar, crisol y grafito se muestra en
la Figura 17. El grafito se calienta rapidamente al ser expuesto a microondas, y
si se colocaba el termopar en contacto directo con el grafito, el sistema

controlador de temperatura registraria una temperatura muy alta que
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corresponde solamente a una pequefia masa de la muestra. En cambio con el

arreglo utilizado, la medicion de la temperatura es mas representativa.

«— Termopar

— Crisol

Mezcla de reactivos —=

Grafito :

Figura 17. Arreglo de termopar, grafito, crisol y mezcla para las pruebas en el

horno de microondas.

La utilizacion de lana mineral como aislante fue necesaria, porque sin
ésta la temperatura de la muestra no podia ser elevada debido a las grandes

pérdidas de calor.

Se utilizaron crisoles de alimina, ya que estAdn hechos de uno de los
materiales que se utilizan en el experimento y resisten muy bien el choque
térmico y las temperaturas alcanzadas. Una desventaja de estos crisoles es que
también pueden calentar la mezcla que contienen, pero este calentamiento se
puede compensar un poco con las pérdidas de calor con el ambiente.

El sistema de control de temperatura se encendié, al mismo tiempo que
el horno de micrcondas, se tomd el tiempo necesario para alcanzar la
temperatura de 1200°C. Ademas se fue regulande el ritmo de calentamiento de

la muestra, porque si se dejaba calentar muy rapido, el fondo del crisol (donde
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se encontraba el grafito) se podia fundir mucho antes de que el termopar

alcanzara |la temperatura de_ 1200°C.

La forma en que se controld el ritmo de calentamiento fue la siguiente: se
colocaba la perilla del control a 100°C (una vez que el termopar detectara esa
temperatura el microondas se apagaba) y se esperaba a que la temperatura del
termopar alcanzara los 150°C, en ese momento se movia la perilla a 200°C (lo
que encendia de nuevo el horno de microondas) y se repetia el procedimiento
~de esa manera cada 100°C hasta los 1000°C. Una vez que se alcanzaban los
1000°C se dejaba que la muestra se calentara con el horno de microcndas
encendido hasta la temperatura de 1200°C. El procedimiento anterior permitio

gue la temperatura de la muestra aumentara de manera uniforme.

Una vez que se alcanzaba la temperatura de 1200°C, la perilla del control
de temperatura se mantenia en la misma posicion, de tal manera que el sistema
controlador de temperatura encendia y apagaba el horno de microondas
autcmaticamente para sostener la temperatura en el intervalo de los 1200°C. A
partir de este momento se mantuvo la temperatura por un periodo de 20
minutos. Al término del tiempo de la prueba se apago el horno y se dejé enfriar

el conjunto de mezcla-crisol-aislante al aire.
4.5 Experimento con horno convencional.

A diferencia del calentamiento por micrcondas, en el que la forma en que
eéste se lleva a cabo depende fuertemente del material, el calentamiento

convencional no depende tan fuertemente del material a calentar.

Para realizar los experimentos se utilizdé un horno de resistencias
eléctricas que cuenta con un sistema de control de temperatura de
encendido/apagado y un termopar integrado. Las muestras se colocan en el
interior del horno por la parte superior (Figura 18).
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Figura 18. Esquema simplificado del horno utilizado en las pruebas para

calentamiento por método convencional.

En los experimentos de calentamiento convencional se utilizaron las
mismas compasiciones que en los experimentos en el horno de microondas. Se
prepararon tres crisoles con 20 gramos de las mezclas 1, 2 y 3

respectivamente.

Para saber con mayor precisidon la temperatura en que se encontraban
las muestras, al igual que obtener una grafica de calentamiento, se inserté un

termopar dentro del crisol que contenia la mezcla tipo 3 (Figura 19).
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Termopar

— Crisol

Figura 19. Arreglo del termepar mezcla (sélo composicion tipo 3) y crisol
utilizado en las pruebas en el horno convencional.

La prueba se realizé colocando las tres muestras dentro del horno, que
ya se encontraba a 1200°C, se esperd a que la temperatura en el centro de la
muestra llegase a 1175°C, en ese momento se comenzarcn a contar los 20
minutos que duraria la prueba, una vez transcurrido este intervalo de tiempo se
retiraron las muestras del horno, se cubrieron con lana mineral y se dejaron
enfriar al medio ambiente. No se esperd a que |la muestra alcanzara los 1200°C
porque el tiempo necesario era muy largo, los efectos de la difusién ya estarian
presentes y no seria posible hacer una comparacién valida, ademas el
controlador de temperatura en el horno de microondas tampoco podia detectar
cambios mas pequefios a 20°C.
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Capitulo 5. Resultados y discusidn

5.1 Introduccidn.

En esta seccién se revisan y comparan los resultados de ambos tipos de
procesamiento, se consideran los procesos térmicos asi como los resultados de

analisis de composicion quimica.
5.2 Separacion de las muestras procesadas €n horno de microondas.

Una vez que las muestras se encontraban a temperatura ambiente se
separaron en tres zonas (superior, media e inferior), y para asegurarse de que
la muestra a ser analizada haya estado lo mas cerca posible de la temperatura
del experimento (1200°C) sélo se tomaron las zonas medias, las cuales eran las
que habian estado mas cerca del termopar.

Al momento de retirar las muestras se pudo apreciar que la parte
superior se encontraba en polvo, |1a parte media estaba parcialmente sinterizada
y la zona mas préxima al grafito, la parte inferior, estaba sinterizada y con zonas
de fusidén. En la Figura 20 se presenta un esquema de las zonas-que fueron
encontradas dentro de la muestra y la forma probable del perfil térmico que se
generd dentro de la muestra durante el calentamiento.
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Figura 20. Diagrama que muestra la forma en que fueron separadas las
muestras procesadas en el horno de microondas y un perfil térmico supuesto a

partir de las observaciones.
5.3 Separacion de las muestras procesadas en horno convencicnal.

Las muestras que se analizaron en este caso se tomaron de la zona mas
proxima al lugar donde se encontraba el termopar. Al igual que las muestras
que se procesaron por medio de microondas, estas muestras se dividieron en
tres secciones, mientras se estaba tomando la muestra se observé que el grado
de sinterizacién era muy parecido a lo largo del crisol, lo que indica que la

temperatura fue uniforme.
5.4 Analisis de historia térmica.

A partir de los datos que se tomaron segun las divisiones del sistema de
control de temperatura, se pueden construir las siguientes curvas que
corresponden a las muestras que fueron calentadas en el horno de microondas
(Figura 21). ‘
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Figura 21. Calentamiento para las pruebas procesadas mediante microondas.

Con los valores de temperatura, se construye la curva de calentamiento
para las muestras procesadas de manera convencional. Al sobreponer los
resultados de ambos procescs, para la composiciéon tipo 3, se aprecia que
ambos llegaron a la temperatura de 1200°C (Figura 22); y al realizar una
comparacion de las curvas de calentamiento y de permanencia mediante un
ajuste en el que los finales de las pruebas coincidan, se puede notar que a
temperaturas altas (por arriba de los 1000°C), ambos procesos presentan
curvas similares (Figura 23), por encima de esta temperatura la difusion en fase

solida es mucho mayor que a temperaturas inferiores.
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Figura 22. Calentamiento para las pruebas en horno convencional y de

microondas para la composicion tipo 3.
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Figura 23. Calentamiento y permanencia de las pruebas realizadas en horno de

microondas y convencional con la mezcla tipo 3 (curva ajustada).

Como se puede apreciar en la Figura 22, el calentamiento en el hormo
convencional fue mas rapido, ya que éste esta gobernado por transferencia de
calor, en cambio el calentamiento en el horno de microondas fue limitado a
escalones de 100°C. Esta situacion afecta la historia térmica de las muestras,
sin embargo para justificar una comparacion entre ambos procesos hay que
efectuar las siguientes consideraciones:

1) El tiempo que las muestras permanecen a una temperatura superior a los
1000°C es el mismo, es aqui donde se llevara a cabo el proceso de
formacion de espinel. ,

2) En el calentamiento convencional toda la muestra se encuentra alrededor de
los 1000°C después de 10 minutos y en la prueba con microondas toma mas
tiempo llegar a los 1200°C debido a que el calentamiento fue limitado por un
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sistema de control, sin embargo la curva de temperatura que se genera a
partir de los 1000°C utilizando microondas indica que la cantidad de energia
que toma el sistema es aproximadamente la misma en ambos procesos de
calentamiento, inclusive mayor cuando se utilizan microondas, puesto que
se encuentran zonas de fusion en la zona inferior, evidencia de que se

alcanzdé una temperatura mayor a los 2000°C.
5.5 Analisis quimico.

Una vez que se contaba con las muestras y sabemos, en base a las
consideraciones anteriores, que fueron procesadas por el mismo tiempo y a una
misma temperatura, se procedié a hacer los analisis para determinar la cantidad
de espinel que se habia formado.

Sabemos de antemano que la cantidad maxima posible de formacién de
espinel depende de las proporciones de los reactivos en las mezclas, dichas

cantidades se presentan en la Tabla 2.

Tabla 2. Cantidad maxima de espinel que se puede formar a partir de las

mezclas.
Cantidad maxima de espinel que puede formarse
Composicién (% en moles)
1 100
2 80
3 _ 60

Sin embargo por los tiempos y las temperaturas a las que fueron
procesadas las muestras, es dificil que haya una reaccion completa de los
reactivos. Como se vio anteriormente, en las pruebas preliminares a 1400°C no

se pudo obtener una reaccién total a espinel.
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Cuando se trata de analizar la composicion de materiales ceramicos uno
de los métodos de eleccion es la difraccién de rayos X, este método ofrece la
ventaja de poder identificar las diferentes estructuras cristalinas presentes en la
misma. El método de difraccién de rayos X se fundamenta en la ley de Bragg,
en la que se plantea que las diferentes estructuras atdmicas difractan los rayos
X incidentes a diferentes angulos, ya que el angulo de difraccion depende de [a

distancia entre los planos atémicos mediante la siguiente relacion:

A= 2dhkl sen@

A, longitud de onda de los rayos X
dnw , distancia entre planos atdmicos
0 , la mitad del angulo entre el haz difractado y la direccion original del

haz.

Cuando se realiza un analisis mediante difraccion de rayos X, sé hace
incidir un haz de rayos X en la muestra, mientras que ocurre esto un detector de
rayos X se mueve alrededor de la muestra para determinar a que angulos esta
difractando la muestra, a partir de los datos que se obtienen se construye una

grafica que se le conoce como difractograma. En un difractograma o patrén de
difraccion se grafica en un eje el angulo, medido en 20, contra la intensidad de

los rayos X difractados en ese angulo; y como cada compuesto quimico tiene

un arreglo atémico diferente, los patrones de difraccion son Unicos.

Existen ciertas limitantes para el procedimiento de analisis mediante
rayos X, una es que sélo se pueden analizar muestras que tengan un arreglo
cristalino debido a que las fases amorfas no son detectadas; otra limitante es
que concentraciones menores al 5% no puaden ser interpretadas correctamente
porque difractan con una intensidad tan pequefia que se confunden con el

ruido.
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Al realizar el andlisis mediante difraccion de rayos X de las muestras
procesadas en los experimentos, se obtuvieron los siguientes difractogramas
que corresponden a cada una de las muestras que se mencionan al pie de las
graficas (Figuras 24 a 29).
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Figura 24. Difractograma de la mezcla tipo 1 procesada convencionalmente.
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Figura 25. Difractograma de la mezcla tipo 2 procesada convencionalmente.
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Figura 27. Difractograma de la mezcla tipo 1 procesada mediante microondas.
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Figura 28. Difractograma de la mezcla tipo 2 procesada mediante microondas.
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Figura 29. Difractograma de la mezcla tipo 3. Procesada mediante microondas.

Como era necesario saber la cantidad de espinel que se habia formado

se procedid a realizar un analisis semi-cuantitativo de las muestras.
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La realizacion de un analisis semi-cuantitativo por medio de difraccion de
rayos X es posibie siempre y cuando las muestras contengan al menos 5% de
alguna de las fases a ser detectadas y que se cuente con una relacion de
tamano de pico/composicion, que permita a partir de los tamarnos de los picos

de difraccion determinar la proparcidn de cada uno de los constituyentes de la
mezcla.

Cuando se estd realizando un analisis semi-cuantitativo por medio de
difraccién de rayos X y se cuentan con varios elementos dentro de la muestra
problema, es necesario realizar una calibracién que permita determinar la
relacién entre las intensidades de los picos y la composicion real. Esta
calibraciéon se hace para cada tipo de mezcla, de 2, 3 6 mas compuestos. En el
caso de este estudio, en todas las muestras se encuentran presentes tres
compuestos alumina, magnesia y espinel alumina-magnesia, por lo que es

necesario determinar las relaciones de intensidades para dicho sistema.

Al realizar la calibraciéon de los tres compuestos, se necesitan evaluar

varias mezclas con diferentes composiciones, pero siempre utilizando los tres
compuestos.

Viendo la necesidad de realizar distintas mezclas conteniendo los
distintos compuestos puros, se tuvo que hacer un reactivo de espinel 100%,
para esto se proces® una muestra en el horno de resistencias eléctricas a
1450°C por 40 horas, posteriormente se realizd un analisis de difraccion de
rayos X, donde se confimd la presencia de espinel unicamente, sin que

aparecieran alimina c magnesia, lo que significa que por lo mencs contenia un
95% de espinel,

Una vez que se contaba con los compuestos puros para realizar la
calibracidon necesaria para el andlisis semi-cuantitativo, se prepararon distintas

mezclas (ver tabla 3) se analizaron las mezclas de calibracion, y se obtuvo una
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calibracion aceptable. Para comprobar que la calibracion fuese la correcta se
analizd la ultima mezcla de calibracion, para determinar el contenido de las
fases a partir de la calibracion realizada con las mezclas anteriores, como esta
mezcla fue hecha a partir de los compuestos puros se sabia la composicion de

antemano. El resultado del analisis de la ultima muestra se muestra en la
Tabla 4.

Tabla 3. Mezclas utilizadas en la calibracién del difractdmetro de rayos X para el

analisis semi-cuantitativo.

Mezcla Porcentaje en peso de | Porcentaje en peso de | Porcentaje en peso de
alumina magnesia espinel
M1 7.5 46.4 46.1
M2 15.1 44.9 40.0
i 29.8 32.2 38.0
M4 38.8 19.6 41.6
M5 44.7 15.1 402
M6 41.4 43.8 14.7
M7 49.5 40.3 10.2

Tabla 4. Analisis semi-cuantitativo de la muestra de calibracidén M7.

Aldmina

(% en peso)

Magnesia

(% en peso)

Espinel

(% en peso)

Contenido real de la mezcla

496

40.3

10.2

Contenido calculado en analisis

semi-cuantitativo

51.4

39.5

9.1
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Los resultados del analisis semi-cuantitativo se muestran en la siguiente tabla:

Tabla 5. Resultados de los analisis semi-cuantitatives.

Tipo de mezcla utilizada
Mezcla 1 Mezcla 2 Mezcla 3
Espinel producido en horno de

microondas 43.2 38.7 23.1

(% peso)
Espinel producido en horno

convencional 27.0 257 11.4

(% peso)

Para poder apreciar mejor las composiciones obtenidas, éstas se
presentan en forma grafica en la Figura 30.

Formacién de espinel al variar el contenido de alumina
(1200°C)

50

Espinel MW

Porcentaje en peso (%)

Espinel Conv

0
Composicion 40% AlRO3 Composicion 50% AlZO3 Composicion 70% AlRO3J

Figura 30. Contenidos de espinel en las muestras procesadas mediante
microondas {(MW) y convencionalmente (Conv).

En la Figura 30 se presentan los grados de reaccion del espinel y se

aprecia que su formacion en las muestras procesadas utilizando microondas



48

como fuente de energia tiene un comportamiento similar al de las muestras

procesadas por el método convencional.

La diferencia entre los resultados entre ambos procesos se puede
explicar por:

1) La dificultad que existe en el procesamiento con microondas de asegurarse

de que todas las zonas que se encuentran alrededor del termopar no

excedan la temperatura de 1200°C.

2) Las historias térmicas entre ambos procesos no son completamente

idénticas.
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Capitulo 6. Conclusiones

El objetivo del trabajo fue determinar la influencia del contenido de
alumina en la reaccion de formacion de espinel cuando es procesado por medio
de microondas. En esta seccién se analiza hasta que punto se ha cumplido con

dicho objetivo y las conclusiones que se pueden obtener de los resultados.

El trabajo se inicia al plantear la hipotesis de que el contenido de alimina
afecta el porcentaje de produccion de espinel, basandose en que la alimina
absorbe microondas y la magnesia no. Para probar la hipotesis se variaron los
contenidos de alumina y el tipo de procesamiento. Se procesaron las muestras
utilizando microondas y un meétodo de calentamiento convencional, esto

permiti¢ diferenciar los efectos del contenido de alimina y los efectos del
procesamiento.

Antes de poder comparar los resultados de las pruebas utilizando
microondas con los de calentamiento convencional, era crucial controlar la
temperatura y el tiempo de procesamiento. Existen trabajos que plantean que
es posible medir la temperatura dentro de una campo de microondas, sin
embargo la medicién de temperatura no siempre es utilizada. Es cierto, la
medicion de temperatura tiene problemas, sin embargo a pesar de que la
aplicaciéon de microondas en los experimentos fue intermitente, la curva de
temperatura es continua. La continuidad de la curva de temperatura indica que
las microondas no afectaron el funcionamiento del termopar. Se concluye
entonces que la temperatura fue medida de manera confiable, y con esto fue
posible controlar la temperatura durante los experimentos. El presente trabajo
demuestra que es posible medir la temperatura dentro de un campo de

microondas, por lo que estudios posteriores deben considerar la temperatura
como un parametro a medir.
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El conocer la temperatura y el tiempo de los procesos, permitid hacer un
analisis de las historias térmicas para ambos tipos de procesamiento, dicho
analisis demuestra que las historias térmicas fueron similares. Al cumplirse la
condicién impuesta al principio del trabajo, de que las condiciones en ambos
procesos fueran similares, fue posible separar el efecto de la aplicacién de

microondas del efecto de variar la composicion de los reactivos.

La cantidad de espinel, que es la variable de respuesta en este trabajo,
se evalud mediante un analisis semicuantitativo utilizando difraccion de rayos X.
Los resultados muestran que hubo una mayor formacién de espinel en las
muestras procesadas mediante microondas. Esto se puede explicar porque
hubo zonas gque alcanzaron una temperatura mas alta o porque las historias
termicas no fueron completamente idénticas. Con los resultados se construyen
curvas para ambos procesos, que presentan el contenido de espinel formado
conira la cantidad de alumina utilizada en las muestras. Como el objetivo era
determinar la influencia de la alimina en la formacién de espinel, sdlo se
observé la forma de las curvas. La forma de las curvas era similar porgque no
existe diferencia al aplicar microondas. Por lo tanto, en este experimento los
parametros de temperatura y tiempo de exposicion fueron los Unicos que
influyeron en la formacion de espinel. Por lo tanto, se concluye que el contenido

de aldmina influye en la formacidon de espinel de la misma manera en ambos
procesos.

En la literatura revisada no se encontraron experimentos que compararan
el proceso de calentamiento convencional con la aplicacién de microondas en la
produccion de espinel, por lo tanto este trabajo aporta datos al respecto.
Ademas una implicacion del presente trabajo es que la utilizacion de
microondas para el procesamiento de materiales influye en los resultados, pero
s6lo cuando las condiciocnes térmicas en el proceso son diferentes a las

obtenidas por meétodos convencionales de calentamiento. En consecuencia
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cuando se requieran parametros diferentes de calentamiento a los obtenidos

por cierto proceso, las microondas pueden ser la solucion.

Finalmente, se concluye que la influencia del contenido de alimina en la
reaccion de formacién de espinel es la misma cuando se utilizan microondas
comparada con un proceso de calentamiento convencional. Ademas se
establece que es posible medir la temperatura en un campo de microondas, y
que esta medicidon es necesaria al procesar materiales por este medio, sobre
todo cuando se desee realizar una comparaciéon con los procesos de

calentamiento convencionales.
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manera uniforme en microondas. 21
Figura 13 Difractograma de una prueba preliminar. Mezcla tipo 1 o
(estequiomeétrica) y 20 minutos de duracion.
Figura 14 Difractograma de una prueba preliminar. -Mezcla tipo 1 6

(estequiométrica) y 60 minutos de duracién.
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Figura 15

Figura 16

Figura 17

Figura 18

Figura 19

Figura 20

Figura 21

Figura 22

Figura 23

Figura 24

Figura 25

Figura 26

Figura 27

Figura 28

Esguema simplificado del sistema de control de temperatura
adaptado al horno de microondas.

Esquema de la cavidad del horno de microondas y la
ubicacion del termopar.

Arreglo de termopar, grafito, crisol y mezcla para las
pruebas en el horno de microondas.

Esquema simplificado del horno utilizado en las pruebas
para calentamiento por método convencionhal.

Arreglo del termopar mezcla (sélo composicion tipo 3) y
crisol utilizado en las pruebas en el horno convencional.
Diagrama gue muestra la forma en que fueron separadas
las muestras procesadas en el horno de microondas y un
perfil térmico supuesto a partir de las observaciones.
Calentamiento para las pruebas procesadas mediante
microondas.

Calentamiento para las pruebas en horno convencional y de
microondas para la composicion tipo 3.

Calentamiento y permanencia de las pruebas realizadas en
horno de microondas y convencional con la mezcla tipo 3
{curva ajustada).

Difractograma de la mezcla tipo 1 procesada
convencionhalmente.

Difractograma de la mezcla tipo 2 procesada
convencionalmente.

Difractograma de la mezcla tipo 3 procesada
convencionalmente.

Difractograma de la mezcla tipo 1 procesada mediante
microondas.

Difractograma de la mezcla tipo 2 procesada mediante

microondas.
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Figura 29
Figura 30

Tabla 1
Tabla 2

Tabla 3

Tabla 4
Tabla b

Difractograma de la mezcla tipo 3. Procesada mediante
microondas.

Contenidos de espinel en las muestras procesadas
mediante microondas (MW) y convencionalmente (Conv).
Composiciones utilizadas en los experimentos.

Cantidad maxima de espinel que se puede formar a partir de
las mezclas.

Mezclas utilizadas en |la calibracion del difractdmetro de
rayos X para el analisis semi-cuantitativo.

Analisis semi-cuantitativo de la muestra de calibracion M7.

Resultados de los analisis semi-cuantitativos.
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