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Influencia del tamafio de grano en la conductividad térmica a altas temperaturas en
polvos aidlantes de MgO
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Reportamos mediciones de conductividad térmica (K) de polvos de dxidos de magnesio (MgO) en un rango de
temperaturas (T) de 250 a 1000 °C para muestras con tamafios de grano en tres rangos diferentes. Para esto
implementamos una version mejorada de la técnica de flujo de caor radial en estado estacionario de la norma
ASTM2858-90. Lamejoraradica en la automatizacién de las mediciones paralas temperaturas, |o cual permite disminuir
significativamente el amplio margen de error. Nuestros resultados muestran un notable incremento lineal de K con T en
cada caso, hasta del 200% cuando T pasa de 259 °C a 1012 °C. A unatemperaturafija, K difiere significativamente entre
cada muestra, hasta en un 100%, de manera que K aumenta con la disminucion del tamafio de grano e inversamente.

We report measurements about the therma conductivity (K) in magnesium oxide (MgO) powders in a range of
temperatures (T) between 250 °C and 1000 °C for samples with three different grain sizes. In order to obtain these results
we did an improvement in the steady state flow technique ASTM2858-90. This improvement consists in the automatic
capture of temperature which allows to decrease the error. Our results show alineal increasing of K asafunction of T in
each case, up to 200% when T pass from 259 °C to 1012 °C. At fixed temperature, K is different for each sample, up to
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100%, the less is the grain size the more is the increasing of K and in the inverse case.
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1. Introduccion

Los materiales en forma granular poseen una importancia
especial en la industria por su amplia aplicacién en
reactores, explosivos, cerdmicos, aimentos, aislantes
eléctricos y térmicos, y en general en la ingenieria y
tecnologia moderna. El empleo de polvos metdlicos y no-
metdlicos esta ampliamente difundido en los procesos de
fabricacion de nuevos materiales debido a que permiten
obtener materiales con propiedades fisicas y quimicas
particulares para usos cada vez mas especificos, que
ofrezcan un mayor beneficio a un menor costo.

En particular, para €l caso de las propiedades
termofisicas a temperaturas domésticas e industriaes, los
valores reportados son  escasos, enfocados a una variedad
de los materiales mas comunes, y muy raros para materiales
con caracteristicas especificas como tamafio de grano,
composicion, pureza, etc [1].

AUln cuando existen reportes, tanto tedricos como
experimentales, del estudio de la conductividad térmica en
algunos materiales en forma de polvo [1-7], hay una gran
diversidad de otros materiales para los que la informacion
€s muy escasa, y més aln del efecto de la temperaturay la
distribucion del tamafio de grano en este parametro [8].

El MgO es uno de los més importantes productos del

*E-mail: ggabrielp@yahoo.com

magnesio usado a nivel industrial, es usualmente producido
anivel comercia por descomposicion térmica de magnesita
(MgCO3) e hidroxido de magnesio (Mg(OH),). De la
dolomita calcinada, se produce MgO el cua es usado en
agricultura con el propésito de neutralizar acidez a abonoy
agregar calcio y magnesio a éste, ademés este tipo de MgO
es usado en laindustria refractaria como material derelleno
[9,10]. México es uno de los mayores productores de MgO;
los estados de Nuevo Ledn y Coahuila, poseen grandes
depdsitos de dolomita de alta pureza, de la cua se obtiene
el MgO por procesos de calcinacién [13]. La morfologia de
estos polvos ha sido estudiada usando microscopia
electrénica de barrido (SEM), analizandose €l origen del
grado de aglomeracion y compactacion durante € proceso
de sinterizacion [14-16].

Debido a su pobre conductividad eléctrica y buena
conductividad térmica a altas temperaturas (200°C a 1000
°C), e MgO en polvo es utilizado ampliamente por los
fabricantes de resistencias eléctricas. Su aplicacion
principal es el calentamiento de liquidos, por gemplo, en
grecas y caentadores de agua, tanto a nivel doméstico
como industrial [11]. En cada aplicacion industrial el MgO
en polvo requiere caracteristicas especificas, |os parametros
criticos son: tamafio de particula, densidad, actividad y
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pureza quimica [12]. Las propiedades fisicas de MgO en
polvo son afectadas por €l tipo de precursor, la temperatura
de calcinacion y las impurezas. Hoy dia, uno de los
principales problemas en la produccion de MgO en polvo es
la densidad real, la cual influye en la obtencion de un
material cerédmico con adecuado poder de compactacion [9]

En este trabgo reportamos la medida de la
conductividad térmica K a altas temperaturas (259 a 1012
°C) en polvos de 6xidos de magnesio grado eléctrico con
diferentes tamafios de grano (53 a 420 mm). La técnica
implementada y utilizada esta basada en el flujo de calor
radial en estado estacionario através delamuestra, y esuna
modificacion a la norma ASTM2858-90, donde la
automatizacion en la toma de lecturas de las temperaturas
conduce a un megjoramiento en la precision del sistema de
medicion. Esto con e objetivo de disponer de un
instrumento mas exacto y realizar una andlisis comparativo
més exacto de los resultados.

2. Detalles Experimentales
Caracteristicas de las muestras

Las muestras utilizadas consisten de polvos de 6xidos de
magnesio grado eléctrico, producido por Muscle Shoals
Minerals Inc. Mediante el uso de tamices marca U.S.
Standar Sieve, se realizo la separacion de estos polvos de
MgO en tres muestras con diferente distribucion de tamafio
de grano, los cuales se presentan en la Tabla 1. El proceso
de separacion del tamafio de grano se realizo utilizando la
norma ASTM D2772-90.

Sistema de medicion. Enlafigural, se presentael esquema
experimental usado para la medida de la conductividad
térmica de las muestras.

Preparaciéon de la celda. La resistencia de NiCr (2) se
centra dentro del cascar6n cilindrico de Incoloy 800 (1)
colocandose ambos en forma vertical y tapandose la parte
inferior con un tapon de cerdmico (3). Previamente se han
colocado dos termopares tipo K (6) en la configuracion
anterior, uno a través de un pequefio orificio soldado a la
resistencia (2), y € otro soldado a cascardn cilindrico (1),
los cuales son conectados al termémetro digital (TES1307)
(5), € cua asu ves esta conectado al computador a través
del puerto RS232 (9).

Llenado de la muestra. Estando en esta configuracion
vertical, se depositalamuestra (4) en €l interior del tubo (1)
aplicando vibracion mecanica por un lapso de 15 minutos
para obtener compactacion. Al findizar, se sella el otro
extremo del tubo con el otro tapdn de ceramico (3).

Tabla 1. Distribucion del tamafio de grano de las muestras de MgO en
polvo grado eléctrico.

Muestra Tamafio de grano (mm)
FULL-1 250 - 420
FULL-2 177 - 250
FULL-3 <53
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Figura 1. Esgquema experimental, (1) tubo hueco (Incoloy 800), (2)
varilla resistiva (NiCr 80-20), (3) tapones ceramicos, (4) muestra, (5)
termometro, (6) Termopares tipo K, (7) Conductor, (8) fuente variable
ac (7V-300Amp.) y (9) computador PC.

7 7

Operacioén del sistema. El sistema anterior se coloca en €l
interior de unamuflatubular en forma horizontal. Mediante
la fuente variable (8) (7Vol.-300Amp.), conectada a la
resistencia (2) a través de los cables conductores (7), se
suministra energia a la resistencia de NiCr, la cua por
efecto Joule radia energia calorifica a la muestra. Luego
haciendo uso de la computadora, se andiza e
comportamiento de las temperaturas (T, resistenciay T
cascarén) con el tiempo a través de la grafica Temperaturas
vs Tiempo, la cua es realizada por el software que lee la
informacion del termdmetro digital. Una vez estabilizada
las temperaturas, que para el caso de las muestras utilizadas
en este trabajo demora un tiempo aproximado de 2.5 horas,
se registran los datos de T,, T y DI(T;-T) en la
computadora, asi como su desviacion estandar, lalecturade
estos datos se realizé cada 5 segundos y por un tiempo de
una hora. Mientras se registran los datos en la computadora
se procede a medir la corriente | y € Voltge V que son
suministrados a la resistencia por la fuente, las cuales
fueron medidas con e amperimetro digital de gancho
(PROAM —-MUL-100) y € voltimetro digital (PROAM-
MUL-280) respectivamente. Este proceso se realizo cinco
veces haciendo un barrido de mayor amenor temperatura.
Una vez terminado el proceso anterior, usando un vernier
digital (Mitutoyo) se miden los diametros tanto del tubo
cilindrico (d), como de la resistencia de NiCr (dy) y la
longitud L del tubo cilindrico ocupada por la muestra. El
tiempo total utilizado para medir cada muestra fue de
aproximadamente 18 horas.

3. Teoria

Si aplicamos coordenadas cilindricas en la configuracion
que se muestra en la Figura 2, €l flujo de calor a través de
un elemento de &rea dA de la superficie cilindrica en la
direccion radial esté dada por [17]:

dT

dQ=- 2prLKE 1

Donde L es la longitud del cilindro de radio r, y K es la
conductividad térmica del medio alatemperaturaT.

Cada medicion de K se rediza en condiciones
estacionarias, luego, podemos considerar que para cada
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Figura 2. Configuracion de cilindros concéntricos, usada en €
modelo tedrico, d diametro del tubo, d; didmetro de la resistenciay
L longitud del tubo.

medicién el rango de variacion de T es limitado. De esta
manera, podemos considerar que K varialinealmentecon T,
en laforma[18]:

K=K, +b(T-T,) 2
Donde K, es la conductividad térmica a una temperatura de

referencia T, y b es una constante de proporcionalidad.
Usando (2) en (1) obtenemos, después de integrar:

QLn[d/dy]=2pL[Ty - THKg +b[(T1 +T)/2- Tal} (3)

El término entre llaves en (3) representa la conductividad
térmica K, a la temperatura promedio (T;+T)/2. Tomando
en cuenta que la potencia promedio suministrada por la
fuente alaresistencia se disipa como calor por efecto Joule,
entonces € flujo de calor Q puede ser considerado como la
potencia promedio, que para el caso de corriente alterna
esta dado por:

(4)
Donde V e | denotan e voltgje y la corriente medidos

experimentalmente, respectivamente. Sustituyendo (4) en
(3) y ordenando, setiene:

Q=P=VI /2

_ VI Ln[d/dy]
4p L(T1-T)

El error en el clculo de la conductividad térmica
debido a efectos de borde en el cascardn cilindrico pueden
ser despreciados s L/d > 12, y es de aproximadamente un
5% s L/d > 4[8,19]. En base a lo anterior, utilizamos una
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longitud del tubo cilindrico de 155 mm con un diametro de
12.7 mm (L/d = 12.2). El didmetro de laresistenciade NiCr
fue de 4.21 mm con una longitud de 410 mm y se
emplearon termoparestipo K calibre 26.

4. Resultados y Discusion

Para estudiar €l efecto del tamafio de grano en la
conductividad térmica de las muestras es necesario que las
mismas estén compuestas de MgO en un buen grado de
pureza, de manera que la existencia de otros posibles
componentes se de en pequefias concentraciones para
asegurar una contribucion despreciable de estas en la
medicion y los cambios en la conductividad térmica sean
atribuidos solo ala diferencia en distribucién del tamafio de
grano entre las muestras.

Realizamos un andlisis cuantitativo de fase, en las
tres muestras a estudio, mediante € andisis de los
Espectros de Dispersion de Energias (EDS). Para esto se
utilizé el Microscopio Electrénico de Barrido (SEM-JEOL -
3300), los resultados se presentan en la Tabla 2.

De los resultados de la tabla 2, observamos que €l
grado de pureza en MgO de las muestras se encuentra
alrededor del 94.8 + 2%. Se detecta |la existencia de trazas
de otras fases en una pequefia concentracion de Si, Zr, Ca,
Fe y menor ain de P y Al. Por lo anterior, se puede
considerar que la presencia de estas otras fases no
contribuyen en forma significativa a la conductividad
térmicatotal de las muestras de MgO.

Aplicando el procedimiento descrito al inicio para el
sistema de medicion, se obtuvieron las lecturas de los
parametros I, V, L, d, di, Ty Ty, para cada una de las
muestras y para cada una de las cinco temperaturas
indicadas en latabla 3. Luego, mediante la ecuacién (5) se
determiné su conductividad térmica K, Los resultados se
muestran en lamismatabla 3.

De acuerdo a los datos de la tabla 3, en lafigura 2 se
presentan las gréaficas de la conductividad térmica en
funcion de la temperatura, para cada una de las tres
muestras descritas en latabla 1.

En primer lugar, podemos observar que el margen de
error en la determinacion de esta propiedad térmica es no
mayor al 16%, lo cual representa unamejora apreciable ala
precision gque se obtiene mediante la aplicacion sin cambio
de la norma ASTM 2858-90, la cua reporta errores no
menores al 20%. Esto se debe, esencialmente, a la
automatizacion que realizamos en la toma de mediciones
paralas temperaturas. Es importante recalcar que el tiempo
de medicion para cada muestra fue de 18 hrs. Por otra parte,

Tabla2. Andlisiscuantitativo de fases paralas muestras dela Tabla 1, porcentgje en peso, usando EDS-SEM.

MUESTRA Mg O Sl Zr Ca Fe P Al
FULL 1 51.21 43.06 1.55 0.49 143 221 0.15

FULL 2 53.25 42.93 1.01 0.13 1.54 0.87 0.08 0.33
FULL 3 50.99 42.90 210 0.34 2.65 1.53 0.09 0.18
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Figura 3. Conductividad térmica en funcidn de la temperatura para
lasmuestras delaTabla 1.

los valores obtenidos estan dentro del orden esperado, de
acuerdo a valores reportados para muestras de MgO en
polvo sin una distribucion de tamafio de grano especifica
[20].

Comparando los valores para K del MgO solido (0.60
W/emK a 300 °K para un sdlido policristalino, 99.5% puro y
98% denso [20]) con los de MgO en polvo, observamos que
estos Ultimos son menores respecto a los primeros en dos
ordenes de magnitud. En e proceso de flujo de calor,
llevado a cabo mediante e mecanismo de transporte
fondénico, toma lugar una dispersién en las proximidades de
las fronteras de grano, siendo esta dispersion mas intensa
cuando en el recorrido aparecen espacios con aire (K = 0.26
x10° Wiem°C parael aire a300°K [17]).

En los tres casos, K aumenta con la temperatura en
el rango estudiado de 259 a 1012 °C de manera notable.
Observamos un incremento que va desde e 100%, para la
muestra 3, a més del 200% para la muestra 1, cuando T
pasa de 259 a 1012 °C. Este comportamiento de K es
aproximadamente lineal, siendo DK /DT ~ 20x10°® para las
muestras 1y 2, y DK /DT ~ 21x10° parala muestra 3.
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Para una temperatura dada, observamos diferencias
significativas en e valor de K en muestras con diferente
tamario de grano, hasta del 100% entre lasmuestras1y 3 a
T = 259°C. Esto pruebalaimportancia de la distribucidn del
tamafio de grano para el valor de la conductividad térmica
de los polvos de MgO.

De los gré&ficos de la figura 3 observamos que €
comportamiento de K esinverso con el tamafio de grano, es
decir, K aumenta con la disminucién del tamafio de grano y
reciprocamente. Un mayor tamafio de grano permite la
presencia de mas espacio con aire en la muestra, lo cual
conduce a una disminucion en e flujo de calor através de
ella, debido a bgjo valor de la conductividad térmica del
aire[17].

5. Conclusiones

Reportamos mediciones de la conductividad térmica de
polvos de MgO grado eléctrico en funcion de la
distribucion del tamafio de grano atemperaturas en €l rango
de 259 a 1012 °C. Nuestros resultados muestran, para una
distribucion de tamafio de grano determinada, un
incremento lineal de la conductividad térmica con la
temperatura, hasta del 200% cuando T pasa de 259 a 1012
°C. Para una temperatura fija se observan diferencias
significativas en la conductividad térmica en muestras con
diferente distribucion de tamafio de grano, lo cual muestra

que la distribucion de tamafio de grano es un factor
determinante en el valor de la conductividad térmica de los
polvos de MgO. Ademas, se obtiene un comportamiento
inverso de la conductividad térmica con la distribucion del
tamafio de grano, es decir, K aumenta con la disminucion
del tamafio de grano e inversamente.

Por otra parte, en virtud de la automatizacion en la
toma de mediciones, respecto a sistema origina de la
norma ASTM 2858-(90), se obtuvo una mejora apreciable
en la precision de la medicion, lo cua permitio realizar un
andlisis comparativo més exacto de los resultados.

Tabla 3. Resultados experimentales de la conductividad térmica K, de las muestras, rango de 259 a 1012 °C.

FULL-1 FULL-2 FULL-3
T Kmx10° K mx10° K mx10°
(°C) (W/cm°C) (W/cm°C) (W/em°C)

1012+16 22+37 25+22 29+25

856+11 19+ 29 22+1.9 27+20
669+13 16+24 19+1.8 23+1.7

474%13 11+17 14+13 17+12

259+15 7+11 10+1.2 14+20

a7
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