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® Resumen

El presente trabajo muestra los resultados experimentales al utilizar vidrio sédico célcico y carbon
vegetal como fuente de materias primas para la obtencion del compuesto ceramico SiC-Al,O, mediante
el proceso aluminotérmico con asistencia de la energia de arco eléctrico (SHS-EA). Se utilizé horno de
arco electrico con atmosfera inerte para la reduccion de la SiO, presente en el vidrio con aluminio. La
combinacionde laenergiade lareaccionexotérmicadel aluminio con ladel arco eléctrico permite rebasar
el umbral de la energia de activacion, y propicia las condiciones termodinamicas (AG<0), brindando
criterios tecnoldgicos en cuanto al consumo de energia, rendimiento e impacto ambiental. A partir de las
relaciones estequiométricas de las materias primas involucradas, se efectud la sintesis alcanzando una
temperatura superior a los 2 000 K, formandose el compuesto ceramico SiC-AlO,. Las muestras
obtenidas se caracterizaron por DRXy MEB-EDX, confirmando la obtencion simultanea de B-SiC
y o-ALO,.
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@ Abstract

This paper show the experimental results using calcium sodium glass and charcoal as a source of
raw materials for obtaining SiC-Al,O, ceramic composite by aluminothermic process with assistance of
the electric arc energy (SHS-EA). I1t’s use electric arc furnace with an inert atmosphere for the reduction
of Si0, in glass with aluminum. The combination of the energy of the exothermic reaction of aluminum
with the electric arc can exceed the threshold of activation energy and thermodynamic conditions
favorable (AG <0), providing technical criteria in terms of energy consumption, performance and impact
the environment. From stoichiometric ratios of the raw materials involved, the synthesis was carried out
reaching a temperature above 2 000 K forming the SiC-Al O, ceramic composite. The samples were
characterized by XRD and SEM-EDX confirming the simultaneous acquisition of -SiC and o -AlO,.

Keywords: glass, SiC-Al,O,, SHS-EA.
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@ Introduccion

La sintesis de nuevos materiales constituye, para
la ciencia de los materiales, un aspecto de sumo
interés en la tecnologia de obtencion de compuestos
con propiedades fisicas, quimicas y estructurales
muy especificas. Rebasar las barreras energéticas y

cinéticas, que imponen estos materiales, constituye
un reto cientifico-técnico /1/. Las caracteristicas de
los materiales que se combinan para obtener
compuestos ceramicos son muy disimiles.
Basicamente estos materiales se componen por una
matriz (fase a reforzar) y por agregados (fase
reforzante), los cuales en conjunto producen un

m Vol. XXV, N° 1, enero-abril, 2013



Revista Cubana de Quimica, pags. 20-25

material de caracteristicas y propiedades
superiores a las que tendrian de manera
separada. Estas propiedades son también
consecuencia del método de obtencién /1/y del
vinculo intimo quimico-estructural presente
(grado de sinergia).

Dentro de las principales ventajas de las
ceramicas compuestas se encuentran el alto
punto de fusién, altarigidez, alta resistenciaala
compresion, asi como resistencia al desgaste y
a la corrosién, entre otros. En la actualidad, la
ceramica compuesta de carburo de silicio y
alimina (SiC-Al,0,) presenta grandes ventajas
en el campo de las aplicaciones de ingenieria
como herramientas de corte, desgaste,
recubrimientos en boquillas de bombas, etcétera
/1-6/. En general, este tipo de ceramica
compuesta se encuentra aun en la fase de
investigaciony desarrollo por lo que su sintesis
y caracteristicas microestructurales constituyen
un aspecto a investigar /7-10/.

Recientes investigaciones en la sintesis de
materiales ceramicos, han mostrado las ventajas
de emplear la sintesis auto-propagada de alta
temperatura combinada con la energia del arco
eléctrico (SHS-EA) /11, 12/. Este proceso brinda
la posibilidad de obtener polvos finos de
materiales de alta temperatura alrededor de 2
300 K, usando el alto calor desprendido durante
la reaccion exotérmica de las materias primas
involucradas combinado con laenergia del arco
eléctrico.

El objetivo de este trabajo se enmarca en
presentar las posibilidades de sustituir las
materias primas tradicionales (mineral de
cuarcitay grafito) utilizadas en la obtencidn del
compuesto ceramico SiC-Al,O, por vidrio
soédico-célcico y carbon vegetal empleando el
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proceso aluminotérmico con asistencia de la
energia de arco eléctrico (SHS-EA).

Materiales y métodos

Las materias primas utilizadas fueron vidrio
sodico calcico (74,08 % de contenido de SiO,,
6~10 um), aluminio en polvo (99,0 % de pureza,
<1 um), y carbdn vegetal (98,5 % de contenido
de carbono reactivo, <2 um).

El carbon utilizado (de origen vegetal) se
obtiene del arbusto conocido como marabu,
perteneciente a lafamilia Mimosaceae del orden
botanico Fabales o Phacilales, cuyo nombre
cientifico es Dichrostachys cinerea, el cual
constituye una potencial reserva de carbon
vegetal, muy cotizado en el mercado mundial.

Los reactantes se pesaron en una balanza
analitica digital, para una carga méxima de 200
mg Yy unaconfiabilidad de £ 0,05 mgy se unieron
en la mezcladora modelo WAB T2A durante 15
min para lograr una mezcla con alto grado de
homogeneidad.

Los polvos unavez pesados son compactados
en forma de pastillas con diametro 10 mm y
altura 1,5 mm, mediante un molde de acero en
unaprensahidrdulicaa 380 MPa, lo que permite
obtener una densidad de 1,82 g/cm® con una
porosidad del 20,51 %. Esto facilita una
intimacion intergranular adecuada y propicia
que la reaccion se propague eficientemente en
todo el volumen, aumentando el rendimiento
final de los productos.

La pastilla es colocada en crisol de grafito
dentro del reactor accionado por arco eléctrico,
como muestra la figura 1, y se comienza a pasar
gas inerte (argon) al interior del horno evacuando
el contenido de aire presente.
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Fig. 1 Reactor: (a) base &nodo[+], (b) cristal de observacion,
(c)tapa, (d) guiascatodo[-].

Se enciende la fuente de poder suministrando
una corriente de 90 A y un voltaje de 36 V, se
establece el arco eléctrico entre los electrodos de
tungsteno-crisol-pastilla. Se mantiene encendido
el arco durante 2 min.

El anélisis de difraccion de rayos X (DRX) se
practicd enunequipo difraccion de rayos X Siemens
D5000, con tubo de cobre: ACu(Koy) = 1,540 6 A,
barrido del goniémetro desde 5° a 70°, con un paso
de 0,02° y un tiempo por paso de 1 s, ajustando la
energiadel tuboen40kVy 30 mA. Lamicroscopia

(3Si0, + 0,30) + 4,2A1 - 3Si + 2,1A1. 0,

3Si+3C - 3SiC

Estas reacciones se pueden expresar como:

(3Si0,+0,30) +4,2Al + 3C = 3SiC + 2,1Al

Lasintesis ocurre bajo atmosfera de argon, lo que
evita la presencia de oxigeno libre, por lo que la
reducciondel “complejosilicico” (SiO,-0,3 O) presente
en el vidrio va a ocurrir mayoritariamente por via
aluminotérmica segun la ecuacion (1), pero no se
descartalaconcurrenciade otrasreacciones paralelas.

Lagranulometriadel producto sintético fue medida
enelequipo Fisher modelo Sub-Sieve-Sizer mediante
la norma ASTM B330 y los valores obtenidos se
comprobaron mediante MEB. In distinguible

electronica de barrido (MEB) fue realizada en el
equipo Phillips XL30 equipado con EDX DX4 que
se operd a 25 kV.

Resultados y discusion

Las dos reacciones principales involucradasenel
sistema Vidrio-Al-C (considerando el balance
estructuroquimico del oxigeno respectoal SiO, en la
red del vidrio expresada como: SiO,+0,30), se
muestran a continuacion:

AG,=-928,83-027 T, (kJ/mol) (1)
AG,=-335,30-095T , (k/mol)  (2)

O, AG,,=-1264,13-1,20T , (kJ/mol) (3)

3;

Como se puede observar en la Figura 2 la
particula de aluminio estd compuesta por varias
hojuelas aglomeradas debido a su elevada
plasticidad y cargas estaticas presentes. En el
caso de la Figura 3 se observa que los granos del
vidrio tienen una morfologia con caras rectas y
terminaciones angulosas, tipicas de estos materiales
de fractura concoidea, cuando son sometidos a un
proceso de molienda por impacto, su pequefio
tamafio < 50 um propicia una energia superficial
que favorece su reactividad.
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Fig.2Micrografiade electronessecundarios
delasparticulasdealuminio.

Elsilicioconel oxigeno constituye elion complejo
[SiO,]* formador del reticulo desordenado, mientras
el sodio y el calcio fracturan el andamiaje reticular
tridimensional, dando ciertafacilidad de fusién, ademas
los cationes Ca?*y Na* contribuyen a la neutralidad
eléctricay alaestabilidad quimicade laredsilicatica
desordenada.

Durante la realizacién de la sintesis se mantiene
aplicado el arco eléctrico, este efectia el
precalentamiento inicial necesario, cuando la
temperatura de los reactantes alcanza alrededor de
los 933 K, el aluminio se funde, comenzando a llenar
los poros y a cubrir los granos de vidrio, comienza la
reduccion del "complejo silicico" [SiO,-0,30]
formandose preferentemente el AL,O, segun la
ecuacion (1) y otros productos sélidos de lareduccion
(SiO, Si,y SiCx, x<1). Estareacciénde reducciones
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Fig.3Micrografiadeelectronessecundarios
delasparticulasde vidriosédico-calcico.

exotérmica, lo cual unido a la energia aportada por el
arco eléctrico, aumenta bruscamente la temperatura,
el silicio obtenido se funde reaccionando
preferentemente con el carbono forméandose el SiC
segun la ecuacion (2).

Motivado por lasimultaneidady lavelocidad del
sistemaenreaccion e incrementado por lainclusion
de un factor externo que es la energia del arco
eléctrico pueden existir zonas donde se solapan o
concurren las reacciones principales involucradas.
Estaenergiaexternase sumaalaenergiaproducida
por lareaccion provocando el efecto de romper las
barreras energéticas impuestas por las
caracteristicas intrinsecas de los reactantes en un
corto lapso. Los resultados del balance de masa en
base a la estequeometria de la reaccion se exponen
en la tabla 1.

TABLA 1. BALANCE DE MASA DE LA CARGA DE REACTANTES

1 (g/mol) (65 42027 312 340 2(102) Relacion Molar
o E::;:;';:;:m (330240300 + 4241 + 30 BI04+ 2,0 AOs; 3423 3:4.2
Masa (g) 100,00 | 61,24 | 19,47 65,00 115,71
Por cientos 5534 | 3380 | 10,78 37,04 62,56
Reactantes | Productoes
Densidades (g/cm’) 205 | 2,70 | 2,22 3,2 400 2,29 3,70
Dureza Mohs 6,5 2,5 1,0 9,5 o0 455 9,19

t1: factor estequiométrico, relaciones molares se refieren al Bi-AL-C

Fuente: elaboracion propia.
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Una caracteristica que se destaca de los calculos
tedricos realizados, es ladureza, que en el caso de los
reactantes el promedio seria aproximadamente igual
4,55 Mohsy en el compuesto obtenido de 9,19 Mohs.
Se estima que en la realidad, la dureza del producto
obtenido podriasobrepasar el calculo tedrico, esto se
explica porque en estos calculos no estan contenidas
las interacciones entre los elementos que componen
el producto final, es decir, el grado de sinergia que
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estard indudablemente presente en el compuesto
ceramico. Unaevaluacion posterior de las propiedades
del producto obtenido podria corroborar dicha
afirmacion.

La difraccion de rayos X realizada a la pastilla se
puede observar en la figura 4, donde se muestran los
productos de la reaccion obtenidos después de un
tiempo de sintesis de 2 min.

20 a0

Fig. 4 Espectro DRX del producto final de lareaccion del sistemavidrio-Al-C.

La presencia del a-AlLO,y del &-SiC muestra la
efectividad del método y del equipamiento utilizado.
Lapresenciade Siy cuarzo (&-SiO,) en los productos
de lareaccion, indicaque existe unainfluenciamultiple
de factores comoson: el tiempo, lasrelaciones molares
y la distribucion granulométrica de los reactantes y

tamafio de los poros (influencia de la cinética de la
coalescencia). Por lo tanto, debe considerarse un
estudio més detallado de estas variables, para lograr
un aumento del contenido de SiC y disminuir la
presencia de Siy SiO, en los productos de a sintesis
asi como un mejor utilizacion de lafuente energética.

Fig.5 EDX productofinal de lareaccion: (a) &rea=12um?,
(b)grano=3um.
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En lafigura 5 se puede observar la morfologia de
los granos predominando caras rectas y angulos
agudos tipicos de este tipo de material, asi como
andlisis semi-cuantitativo de lacomposicion quimica
de un area (1) y de un grano (4) donde se evidencia
la presencia de Si, C, Al y O, lo cual indica una
distribucion regular del compuesto cerdmico en todo
el volumen del producto sintetizado.

Conclusiones

Se corrobora que la elaboracion de pastillas
presurizadas a partir de los polvos reactantes y la
introduccién de la energia del arco eléctrico durante
la realizacion de la sintesis permiten alcanzar una
temperatura superior a los 2 000 K logrando la
obtencién simultanea de varios productos y
subproductos donde el compuesto cerdmico SiC-
Al,O, es mayoritario

Delanalisisy discusion de los resultados obtenidos
se concluye que emplear vidrio sddico-célcico como
fuente de silicio y oxigeno para la sintesis del
compuesto ceramico Al O,-SiC mediante proceso
SHS-AE, constituye una tecnologia alterna para su
obtencién con alto grado de eficiencia en la
transformacion del vidrio sédico calcico con escasa
presencia de Na y Ca (por volatilizacion) en los
productos de lareaccion, lo que confirmalainnecesaria
presenciade amboselementos en laestabilidad de los
productos finales.
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