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Abstract

The aim of this paper is to introduce the
facilities that exist at FIME and present some
representative cases as examples of the
investigation that is being conducted on processing
of materials. Then an overview of the principlesthat
support this technology and the challenges that
must be faced is presented. Although several
materials have been tested, this paper is focused on
magnesia-alumina spinel (MgAl,O,), which is a
ceramic widely employed in the refractory industry.

Keywords: microwaves,
processing, spinel.

ceramics, materias

INTRODUCCION

El propésito de este articulo es describir
someramente el equipo para € procesamiento de
materiales mediante el microondas con € que se
cuenta en la FIME y presentar algunos casos que
sean gjemplo de los logros alcanzados. Se presentan
de modo general los principios que son la base de
esta tecnologia, asi como los retos que deben ser
enfrentados. Como gemplo para ilustrar € tipo de
investigacion gque se hace en la FIME se tomé €l
procesamiento de espinel  magnesia-aumina
(MgAl,O,) por su gran aplicacion en laindustria de
los refractarios.

Las microondas corresponden a la porcién del
espectro electromagnético situado entre los 300
MHz y 300 GHz, pero para utilizarlas en el
procesamiento de materiales se requiere una serie
de equipos y accesorios, gque van desde un
dispositivo para generarlas y luego un sistema para
conducirlas hasta la muestra que se desea calentar.
Se debe contar ademés con la posibilidad de medir
la temperatura, la frecuencia y la energia

suministrada. A continuacion se describe de modo
general e laboratorio que existe en la FIME
seguido de los aspectos basicos sobre los
mecanismos que rigen el calentamiento mediante
microondas.

LA SECCION DE PROCESAMIENTO DE
MATERIALESMEDIANTE MICROONDAS

Esta seccion se encuentra ubicada en las
instalaciones del laboratorio del Programa de
Doctorado en Ingenieria de Materiales de la FIME.
La figura 1 muestra una imagen global del equipo
existente en esta seccion.

Fig. 1. Vista general del equipo para el estudio del
procesamiento de materiales mediante microondas.

Se cuenta con dos generadores de microondas de
2.45 GHz, de potencia variable hasta 1.5y 3 KW
respectivamente. También se cuenta con guias de
onda para dirigir la energia hacia la cavidad en la
gue se coloca la muestra, coples direccionales para
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poder medir laeficienciadel sistema, sintonizadores
para ubicar onda y desviadores o circuladores para
evitar que la onda reflejada regrese al generador.

Adicionalmente se tienen dos hornos de tipo
domeéstico, uno de ellos instrumentado para poder
medir y controlar |atemperatura (Figura 2).

= R

Cavidad

Muestra

Fig. 2. Horno de microondas instrumentado en el que se
aprecia una muestra calentandose.

DESCRIPCION DE LOS COMPONENTES DE
UN SISTEMA DE MICROONDAS PARA
PROCESAMIENTO DE MATERIALES

Generador

Es la parte principal del equipo ya que produce
las microondas a la frecuencia deseada. Para este
proposito se utiliza un magnetrén que requiere
mantenerse a temperatura relativamente constante
para que la onda generada sea estable.

Guiadeonda

Lafuncion de la guia de onda es conducir con un
minimo de pérdidas las microndas desde el
generador hasta la cavidad en la que se encuentrala
muestra. EI material que se coloca en la cavidad se

conoce como “carga’. La guia de onda consiste en
una seccién a través de la cual pasan las
microondas. El tamafio depende de la frecuencia y
la potencia que se desea transmitir.

Desviador

Las microondas gque se conducen por medio de
una guia de onda hasta la cavidad en la que se
encuentra el material que va a ser calentado pueden
ser reflgjadas por éste. De hecho, como la absorcién
de energia nunca es total, siempre se tiene una parte
gue sereflgjay que regresa por la misma guia hasta
el generador o la fuente. Esta situacion dafia al
generador y entonces o que se hace para evitarlo es
desviar mediante un desviador, Ilamado también
circulador (Figura 3) la onda hacia una cAmara de
agua que absorbe esta energia.

Fig. 3. Esquema de un desviador o circulador. La onda
puede viajar del puerto 1 al puerto 2, pero cuando trata
de viajar desde el puerto 2 hacia el 1, un campo
magnético la desvia hacia el puerto 3.
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Copledireccional

Para poder estimar las propiedades dieléctricas
de los materiales expuestos a microondas y hacer
célcul os energéticos se requiere conocer la cantidad
de energia que va desde e generador hacia la
muestra y la que se reflega de ésta hacia e
generador.

Para este fin se utiliza un cople direccional
(figura 4), que tiene la capacidad para hacer la
medicién descrita. También sirve para calibrar otros
dispositivos y para medir la eficiencia del sistema.
También tiene la forma de la guia de onda por lo
gue es parte del sistema para suministrar energia.

La razdn entre las energias, hacia la carga y la
reflejada es suficiente para calcular laeficienciacon
la que se esté Ilevando a cabo €l proceso mediante
microondas.

Detectores

Fig. 4. Esquema de un cople direccional, la onda viaja a
través de la seccién cuadrada pues es una guia de onda
y tiene dos detectores, cada uno apunta a un extremo, de
manera que se puede medir la potencia que viaja en
cada direccion.

Reflectometro

Este dispositivo (figura 5) se coloca como parte
de la guia de onda y permite medir la energia que
pasa a lo largo, de manera que s se conoce la
longitud de onday los valores de potencia en cuatro
puntos de los cuales se conoce su ubicacion,
entonces es posible describir la ubicacion de la
onda, de manera que se puede confirmar la funcion
del sintonizador. También es posible hacer

estimaciones de las propiedades dieléctricas del
material observando e comportamiento de la onda.

Fig. 5. Reflectémetro con cuatro detectores (arriba)
colocado como parte de la guia de onda.

Sintonizador

Este dispositivo permite ubicar e patrén de
ondas dentro de la guia de onda o la cavidad de
manera que se optimice la energia que se suministra
a sistema. Se puede sintonizar la onda cambiando
la longitud de la guia (figura 6) o poniendo
obstéculos en ella.

Cavidad

Es €l lugar en € que se coloca e materia a
calentar o procesar, y es a este lugar al que llegan
las microondas. Se puede utilizar un espacio
cerrado como en la figura 1, o la misma guia de
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onda como en la figura 6. Al mover la pared se
tiene un cambio en lalongitud de la guia. Dado que
la onda sigue una funcién periddica es posible

conocer el campo eléctrico en la muestra
midiéndolo aunadistancia L (figura6).
Generador D Crisol Pared movil
~ etectores Muestra
s

I
® o @@\©

Crisol

Pared movil

Muestra

Fig. 6. Esquema de la guia de onda utilizada como
cavidad. Se muestra la ubicacién de reflectémetro y de la
pared movil.

PROCESAMIENTO DE
MEDIANTE MICROONDAS

Una de las formas en que se explica €
calentamiento de los materiales mediante
microondas es relacionando la interaccion del
campo eléctrico y la materia, una de estas teorias se
basa en que los materiales presentan un fenémeno
[lamado polarizacion, € cua consiste en la
modificacion de la distribucion de las cargas
eléctricas en un material.

Al aplicar un campo eléctrico a un material
dieléctrico se originaun cambio en la orientacion de
la cargade las particulas, la cual induce dipolos que
a su vez responden a campo aplicado. A este

MATERIALES

fendmeno se le conoce como polarizacion. Existen
varias formas, la polarizacion electrénica, que se
produce al cambiar la distribucion de la nube
electronica en € &omo, mientras que la
polarizacion ionica consiste en que los iones se
desplazan cambiando la interaccién entre ellos.
Algunos materiales cuentan con dipolos naturales,
los cuales existen independientemente de la
presencia del campo eléctrico. La relacion que
existe entre e calentamiento de los materiales y la
polarizacion se presenta cuando se aplica un campo
eléctrico alternativo a un material cuyos dipolos, ya
sean naturales o inducidos, no son capaces de seguir
totalmente la inversiéon del campo eléctrico,
teniendo como consecuencia que la polarizacién de
éstos se retrasa con respecto al campo aplicado, el
resultado es que la energia se transfiere al material
en formade calor.

El mecanismo descrito se conoce como rotacion
dipolar, pero también puede darse calentamiento
resistivo, caentamiento electromagnético vy
calentamiento dieléctrico. Dependiendo de la
substancia, la respuesta puede deberse
exclusivamente a un solo mecanismo 0 una
combinacion de ellos.

La rotacion dipolar actia sobre moléculas
polares eléctricamente neutras con cargas eléctricas
positivas y hegativas espaciamente separadas. Las
moléculas expuestas al campo responden rotando
sus polos respectivos en la direccion del incremento
de la amplitud del campo de microondas. La
“friccibn  molecular” resultante genera calor
instantdneamente y uniformemente a través del
compuesto.

El caentamiento resistivo se provoca en
conductores (0 semiconductores) de conductividad
relativamente baja. Dentro de éstos hay dos
categorias que pueden experimentar este tipo de
calentamiento cuando se exponen a energia de
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microondas; (a) Aquellos materiales que tienen
electrones libres o pares de electron-vacancia, tales
como €l carburo de silicio, y (b) aquellos materiales
gue tienen suficientes iones con suficiente libertad
de movimiento para generar corriente, tales como
los radicales libres en soluciones electroliticas o en
matrices solidas.

El calentamiento electromagnético ocurre en los
materiales que poseen gran susceptibilidad
magnética y que se exponen a la energia de las
microondas. Los polos magnéticos de estos
materiales se hacen rotar de una manera analoga a
las moléculas polares en campos eléctricos
oscilantes. Los éxidos magnéticos son un buen
gemplo de materiales en los gque se presenta este
fendmeno.

El calentamiento dieléctrico es una funcion de
rotacion dipolar y calentamiento resistivo. Efectos
de relgacion con los voltgjes cargados asociados
con € campo de microondas, determinan las
propiedades dieléctricas y el factor de pérdida
dieléctrico.

Dado que las propiedades dieléctricas son un
buen indicativo de la interaccion entre laonday el
material. Una manera de cuantificar la energia que
absorbe un materiad es mediante la ecuacion
siguiente:

P = 2rfe £ tan(8)E? (1)

En donde P es la potencia absorbida, f es la
frecuencia, ¢ es la permisividad del aire, ¢ es la
permisividad relativa del material, tan() es €
factor de pérdida y E es la magnitud del campo
eléctrico.!

De esta ecuacibn se conoce con certeza
Unicamente la frecuencia de las microondas.

La permitividad y el factor de pérdida son funcion
de la temperatura y deben ser calculados, en tanto
gue e campo eléctrico depende de la posicién de la
onda dentro de la muestra, pero ésta a su vez
depende de la permitividad. Asi resulta que aunque
se cuenta con una ecuacion que permite calcular la
cantidad de energia que entra a un sistema el
problema sigue siendo complejo.

INVESTIGACIONES EN EL LABORATORIO
DE LA FIME

A continuacion se presentan algunos de |os casos
de estudio y las consideraciones gque se enfrentaron.
En este documento se utiliza el espinel MgAI,O,
como gemplo para mostrar parcialmente € tipo de
investigacion que se hace en este laboratorio. Se
considerd el uso de auxiliares térmicos y aditivos.
El propdsito de este documento estad més orientado
a mostrar una metodologia y una linea que a
demostrar hipotesis especificas. Sin embargo en los
casos que se muestran a continuacion se traté de ser
concluyente.

Utilizacion de auxiliares térmicos para procesar
materiales con microondas

Los cerdmicos base alimina, como el espinel
MgAl,O,, son materidles que absorben las
microondas de manera limitada. Sin embargo, su
capacidad de absorcién mejora significativamente a
temperaturas arededor de los 600 °C. Estos
comportamientos pueden describirse de modo
genera através del factor de pérdida (tan ) (figura
7), ya que la conversion de la energia de
microondas en calor dentro del materia es
proporcional aeste factor.
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Fig. 7. Comportamiento del factor de pérdida (tan d)
como funcién de la temperatura.2

Los espineles tienen la férmula bésica
A*B,>0,. Los iones de oxigeno forman una red
clbica centrada en las caras y losiones A y B se
pueden encontrar en los sitios tetragdricos y
octaédricos, dependiendo del tipo del espinel.® La
distribucion de los cationes en | os sitios tetragdricos
y octaédricos en laestructura del espinel depende de
|las condiciones de procesamiento.” Esta distribucion
determina algunas de las propiedades practicas de
estos materiales.

El anion se caracteriza por un pardmetro de
posicion, cuya magnitud exacta depende del grado
de distorsion de la red. La celda elemental del
espinel tiene 32 aniones, 64 sitios tetraédricos (A) y
32 sitios octagdricos (B). Los cationes ocupan solo
1/8 delos sitios A y lamitad de los sitios B. Por eso
en la estructura se puede tener diferentes tipos de la
distribucion de los cationes, los cuales dependen de
la temperatura de formacién y de factores
energéticos.”

Termodinamicamente el MgO y la Al,Os pueden
reaccionar para formar el espinel MgAIl,O, a 1200
°C® En trabgjos’ se ha demostrado que la
produccion del espinel MgAI,O, mediante

microondas utilizando €l grafito como auxiliar
térmico es posible.

El espinel se puede tener en un intervalo de
composiciones bastante amplio en el diagrama de
equilibrio MgO-Al,O3 y latemperatura minima ala
gue se encuentra una fase fundida es de 2135 °C.

Los resultados de esta investigacion confirman
gue es posible producir espinel MgAl,O, utilizando
grafito como auxiliar térmico. El comportamiento
del grafito y las mezclas muestra que en efecto el
comportamiento es exclusivamente e que
corresponde a un auxiliar, ya que la muestra se
calienta mas alla de lo que el grafito podrialograr y
gue éste no aparece ni en solucion ni formando
fases. Este comportamiento sugiere que e grafito
podria utilizarse como auxiliar en la reaccion de
otros materiales ceramicos. Para el caso del espinel
se requiere de este agente para poder producirlo en
el orden de horas en lugar de dias.

Influencia de los componentes de la mezcla de
inicio para obtener un material cerdmico

Aun sabiendo que la capacidad de absorcion de
estos materiales mejora con la temperatura, los
estudios que se han llevado a cabo no han permitido
dilucidar sobre argumentos tales como el efecto
“catalizador” y la mejora de las reacciones
quimicas’ y el de difusién que se argumenta que se
da en algunos materiales simplemente por ser
expuestos a las microondas.’ Una suposicién que se
ha enunciado en otros trabajos™ es que el contenido
de aumina tiene influencia en € grado de
conversion de los reactivos alimina y magnesia a
espinel.

La ganancia de calor por microondas esta
relacionada con €l factor de pérdida. De manera que
éste se incrementa cuando hay precalentamiento y
por eso se dice que la dumina puede influir en tal
comportamiento, incluso presenta el fendmeno de
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corrimiento térmico, es decir, hay una temperatura
en la cual la absorcién de energia de microondas
cambia drésticamente, elevandose la temperatura
hasta el punto en que se puede sinterizar* o fundir.

Los experimentos que se llevaron a cabo para
este trabaj o se basaron en el planteamiento de que al
aumentar la cantidad de aumina en la mezcla de
reactivos se favorece la formacion de espinel,”® ya
gue ésta es la encargada de absorber la energiaen €
sistema. Debido a que se tiene que observar la
influencia de la aimina en una reaccién expuesta a
microondas, se realizaron experimentos tanto en un
horno de microondas como en wun horno
convencional para ver realmente cua es la
influencia de la adicidon de la aluminay cua es la
influencia de la aplicacion de microondas.

L os resultados de esta investigacion permitieron
decir que es posible conocer latemperaturaalacua
se estaban procesando |os materiales. Por otra parte
se tiene una comparacion realista entre |os procesos
de microondas y convencional.

Se conocen ademés las cantidades de espinel que
se pueden formar en 20 minutosy a 1200 °C a partir
de varias composiciones iniciales, utilizando
microondas como fuente de energiay un proceso de
calentamiento convencional. En cuanto a efecto
catalizador se puede decir que éste esta relacionado
a efectos térmicos.

Influencia del hierro en la produccion del espinel
MgA|204

Aqui laideafue aprovechar el efecto quetiene el
hierro, agregado como hematita, en e equilibrio
quimico del espinel, asi como paratomar energiade
las microondas. Se probaron una serie de mezclas
con diferentes composiciones en el sistema MgO-
Al,Ox-Fe,03 y en e sistema MgO-Al,Os-Fe a partir
de precursores Fe,O3, Fe, MgO y Al,Os. En trabajos
anteriores las pruebas se llevaron a cabo colocando

la mezcla de reactivos en un crisol sobre un lecho
de grafito como auxiliar térmico en contacto con los
reactivos, en este caso éste no formé ningun
compuesto nuevo. En cambio agui, dado que la
hematita puede tener reaccion con el grafito, se
decidié colocarlo de manera gue no tuviera contacto
con lamezcla de alumina (Al,Os)-magnesia (MgO)-
hematita (Fe;O;) o aumina (Al,Oz)-magnesia
(MgO)-hierro (Fe).

La primera observacion que se desprende de este
trabajo es que la presencia del Fe influye en €l
calentamiento y en la morfologia de las superficies
de las muestras y también en el tipo de espinel que
se presenta en los productos. En los lugares donde
el contenido de hierro disminuye, los granos tienen
menor tamafio y menor grado de sinterizacion. Esto
hace que en estas zonas haya una mayor
probabilidad de tener grietas. La presencia de
defectos en los limites de granos favorece la
difusion de hierro hacia esos sitios. Lo mismo se
puede decir de los planos cristalinos incompletos o
menos compactos. Esta situacion esta de acuerdo
con la morfologia de terrazas y escalones que se
presentd en algunas muestras. En cuanto a las
diferencias que se tienen cuando se utiliza hierro
puro en lugar de hematita, se pueden deber a la
diferencia en gradientes térmicos dentro del sistema
al ser calentado por las microondas.

COMENTARIOSFINALES

Como se habra apreciado a lo largo de este
escrito, la Facultad de Ingenieria Mecéanica y
Eléctrica de la UANL cuenta con la infraestructura
necesaria para redizar investigacion sobre el
procesamiento de materiales cerdmicos utilizando
microondas. Se pueden hacer estimaciones
energéticas, y se pueden acanzar y medir
temperaturas del orden de los 2000 °C. Por otra
parte, la tarea que se ha venido realizando durante
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los Ultimos afios ha llevado a la formaciéon de
recursos humanos que tienen en su mente este
método como una aternativa para suministrar
energiaaun sistema.
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