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RESUMEN

El aprovechamiento de la cascara de arroz (CA) es minimo en la mayoria de los paises latinoamericanos
y solo una pequena porcién se utiliza eficientemente como abono o combustible. Los productos obtenidos
por pirdlisis de CA son, sin embargo, utiles para la fabricacién de productos abrasivos y refractarios a base
de carburo de silicio (SiC). Hay aplicaciones de reciente desarrollo y de mayor exigencia que consisten en
usar el SiC como refuerzo de aleaciones metélicas para la fabricacion de composites metéalicos.

En esta investigacion se han obtenido fibrillas cortas y particulas finas de SiC por pirdlisis controlada
de CA. La sintesis del SiC se llev6 a cabo en un horno de gas disefiado y puesto a punto durante el desarrollo
del proyecto. El proceso fue optimizado mediante un disefio experimental que incluyé como variables la
temperatura, el tiempo de pirdlisis, el tipo de catalizador y la atmésfera de proceso.

PALABRAS CLAVE: céascara de arroz; carburo de silicio; pirdlisis.

ABSTRACT

The use of the rice hull is minimal in most of the Latin American countries and only a small portion is
used as fertilizer or fuel. However, products of rice hull obtained by pyrolysis can be useful for abrasive and
refractory products based on silicon carbide (SiC). Recently some applications have been developed to use
SiC as reinforcement for metallic alloys for metal matrix composites.

This paper reports the synthesis of short fibers and small particles of SiC obtained by controlled com-
bustion of rice hull. The SiC synthesis was performed in a gas furnace, designed during the research. This
process was optimized by an experimental design which included as variables the temperature, pyrolysis
time, the type of catalyst, and process atmosphere.

KEY WORDS: rice hull; silicon carbide; pyrolysis.
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PRODUCCION Y CARACTERIZACION DE PART{CULAS Y FIBRAS CORTAS DE B-SIC OBTENIDAS A PARTIR DE CASCARA DE ARROZ

NOMENCLATURA

A: Area superficial (m?)

Cp: Capacidad caldrica a presiéon constante para
el gasi (kJ kg! K)

e: Exceso de aire

F: Flujo de gas (kg s?)

AfH?: Entalpia de formacion de la especie i
(kJ kg™

hy: Coeficiente de transferencia de calor en-
tre la llama (gases calientes) y la muestra
(kW m2K?)

hW: Coeficiente de transferencia de calor entre
los gases y las paredes (kW m?2 K*)

h_: Coeficiente de transferencia de calor entre
la pared externa del horno y los alrededores
(kW m2 K?)

k Conductividad (kW m?)
m: Masa (kg)

M: Masa molecular (kg kmol?)
T Temperatura (K)

V:

Volumen de la camara de combustion (m?3)

CO,:  Dioxido de carbono
CH,:  Propano
HO: Agua

N, Nitrégeno
O, Oxigeno
LL: Llama
Subindices

in: Entrada

ins: Aislamiento
ref: Referencia
w: Pared

X = int posicién, indica la pared interna del horno
X = ext posicion, indica la pared exterior del horno
Simbolos griegos

o Difusividad (m? s?)

p: Densidad de gases (kg m?3)

1. INTRODUCCION

En el conjunto de las cerdmicas modernas,
los carburos son ampliamente reconocidos como
materiales de excelentes propiedades, como alta
resistencia mecanica al desgaste, dureza y estabilidad
térmica y quimica [1]. Uno de los tipos més importan-
tes de carburos es el carburo de silicio (SiC), que con-
vencionalmente se obtiene por métodos sintéticos
haciendo reaccionar silice en atmésferas carbonosas.
Por otro lado, en el campo cientifico es bien conocido
que la cascara de arroz (CA) suele contener mas de
un 90% de silice y que de este residuo, a partir de un
proceso de combustion controlada (pirdlisis), es facil
obtener SiC en forma de particulas finas y filamentos
con didmetros entre 0,5 umy 1 umy longitudes entre
10 um y 80 um [2].

Para la obtencién de SiC a partir de la CA,
ésta debe ser tratada previamente con catalizadores.
Segun Moustafa [3] las ventajas de los catalizadores
estan relacionadas con el aumento de la velocidad
de reaccién y la produccion de silice, asi como la
disminucién de la temperatura de proceso. Los ca-
talizadores disminuyen la energia libre de activacién
requerida por los reactivos para convertirse en pro-
ductos y proveen a los reactivos de una trayectoria
que demanda menores requisitos.

Para la sintesis del SiC se disenié un método
de produccién [4] (figura 1). En primer lugar se
procede a acondicionar la CA antes del proceso de
descomposicién térmica. Este acondicionamiento
consiste en la eliminaciéon de basuras, la clasifica-
cién por tamanos mediante tamizado y el uso de
catalizadores para el aumento de la eficiencia del
proceso, con lo cual la velocidad de reaccién con
catalizador es unas tres veces superior a la obtenida
sin catalizador [5].
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Figura 1. Diagrama de proceso para la sintesis del
SiC
Para este estudio se utilizaron dos cataliza-
dores: FeCl,.4H O y CoCl,.6H,O y como agente de
precipitacion del Fe y el Co se utiliz6 NH,OH. La re-
accion con los catalizadores se efectud de la siguiente
manera: la cdscara se sumergio por una hora en una
solucion de FeCl,.4H,O o de CoCl,.6H,0 al 10%
en peso y luego se introdujo una hora méas en una
solucion de NH,OH al 9% en volumen; después de
ese lapso se lavo con agua y, por Gltimo, se secd en
una estufa a 110 °C. En segundo lugar se desarrollé
la descomposicion térmica controlada de la CA en
un equipo de pirdlisis de gas puesto a punto durante
el desarrollo de las investigaciones. Finalmente, el
material obtenido se molid y se sometidé a un pro-
ceso de separacidon neumatica para luego realizarle
pruebas de caracterizacion.

2. MODELO MATEMATICO
PARA EL DISENO DEL
EQUIPO DE PIROLISIS

Para la pirdlisis de la CA se han usado con-
vencionalmente hornos eléctricos. Sin embargo,
los consumos energéticos asociados con el uso de
dichos equipos no se reportan. Estos consumos son
de hecho muy altos, amén de las altas temperaturas
que se llegan a manejar durante las ultimas etapas
de la pirdlisis. En este sentido, el uso de hornos de
gas propano ofrece excelentes posibilidades debidas,
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por un lado, al alto poder calorifico y, por otro, a la
mayor economia que se consigue, hasta en un 44,6%
de reduccién de costos. (Para el caso investigado, el
consumo es de 3 Ib/h de gas propano; mientras que
con energia eléctrica el consumo es de 12,99 kw).

En este trabajo, para el disefio del equipo de
pirdlisis se desarrolld inicialmente un modelo mate-
matico que permitiera predecir la evolucién de la
temperatura de la muestra. Esta variable de proceso
es la méas importante para la descomposicion térmica
del material.

El modelo matematico tiene en cuenta por un
lado la combustién del gas con exceso de aire, la cual
genera la energia suficiente para calentar la muestra
y adicionalmente la energia que se pierde a través de
las paredes del horno. En este segundo caso, para
el calculo de la energia que se transfiere a través de
las paredes, se considerd un sistema unidimensional
y dependiente del tiempo.

Reaccion de combustion

La reaccion de combustién con exceso de aire
considerada fue la del propano:

CH, + 501 + e)(O, + 3,76 N)) > 3CO, +
4H,0 + 5(1 + €)3,76 N, + 5e0, (1)

Con esta ecuacién se predicen de manera
global los productos finales de la combustion, su-
poniendo combustidon completa. Esta hipdtesis es
véalida para el caso que se estd analizando, donde
se esta interesado en los intercambios de energia
y no en las emisiones de contaminantes generados
durante el proceso.

Balance de energia en la camara de
combustion

El balance de energia (ec. 2), se plantea de
manera global y en estado transitorio, teniendo en
cuenta la energia aportada por la combustién, la
energia transferida entre los gases de combustion
a la temperatura de llama (T},) con la muestra por
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tratar y con las paredes internas del horno que esta a una temperatura T,, y, por dltimo, se considera la
energia almacenada en los gases generados (figura 2). Con las ecuaciones (1) y (2) se puede conocer la
temperatura final o temperatura de llama de los gases de combustién, considerando simultdneamente la
energia liberada durante el proceso de oxidacién y los intercambios de energia con los sistemas circundantes
(muestra y paredes internas).

Para la deduccién de la ecuacion (5), se

l. [ ] *
I = |
I B
- 1 |l " s | o "

Energia transferida a la muestray a
las paredes internas del horno

La energia transferida desde los gases de
combustion a temperatura T, a la muestra se simu-
la teniendo en cuenta la energia que llega de los
gases calientes y la energia almacenada durante el
proceso:

L e - 3)
i

De otro lado, la energia transferida desde los
gases de combustion con temperatura T, a la pared
interna del horno se simula teniendo en cuenta la

@

energia que le llega de los gases calientes y la energia
que entra por conduccion a través del area interna
del equipo:

i i 4)

La ecuaciéon (4) opera como condicién de
frontera de la ecuacién que modela la transferencia
de calor a través de las paredes del horno:

3
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han supuesto coeficientes constantes, puesto que o p——
. . . LI
se trata de materiales refractarios y aislantes cuya ] T
conductividad y otras propiedades tienen variacion =
insignificante con la temperatura. —
La otra condicién de frontera que se requiere E—

para completar el modelo es la condicién de trans-
ferencia de calor por conveccion entre las paredes
externas del horno y el medio ambiente:

©)
1 |4

El conjunto de ecuaciones (1)-(6) permite
simular la evolucién de la temperatura de llama de
los gases, la temperatura de la muestra y el perfil
de temperatura dentro de las paredes del horno
(figura 3a).

En este modelo se considera que los gases de
combustion salen del horno a la misma temperatura
de llama, en consecuencia, la energia aportada por
el combustible es suficiente para calentar el sistema
y mantener los gases a una temperatura de llama
inferior a la que podria lograrse si se hubiera consi-
derado temperatura de llama adiabatica.

Figura 3. (a) Evolucion de las temperaturas
tedricas del equipo de pirdlisis mediante simulacién
matematica
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Figura 3. (b) Evolucion de la temperatura de CA
durante la descomposicion térmica por pirdlisis

La figura 3b ilustra la evolucion de la tempe-
ratura tedrica en comparacion con valores experi-
mentales. Como se observa, el modelo matematico
predice que la temperatura maxima de operacion del
equipo (1.500 °C) se alcanza en un lapso de 300 min,
lo cual coincide con los resultados experimentales.
La evolucién de la temperatura en los comienzos
del proceso es mucho mas rapida con respecto a
los valores previstos por la simulacion, lo cual indica
que las pérdidas de calor real hacia el ambiente son
menores que las supuestas por el modelo. La figura
4a muestra el equipo puesto a punto.

a b

Figura 4. (a) Equipo de pirdlisis de cascara de arroz,
(b) Equipo de separacion
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3. PRUEBAS DE )
CARACTERIZACION DE CA

Analisis termogravimétrico

Para realizar esta prueba, la CA se calciné a
900 °C en atmoésfera oxidante y luego la ceniza se
fundié con Na2CO3 entre 1.000 °C y 1.200 °C. La
cantidad de cenizas presentes en la cdscara de arroz
utilizada (~12,07%) fue determinada mediante el
analisis termogravimétrico (figura 5) y esta dentro
de los limites inferiores de porcentajes determinados
en el mundo. El contenido de cenizas depende de
diversos factores, como suelo, clima, fertilizantes, etc.
Seglin lo menciona Rodriguez [6], resultan benéficos
para una mayor produccién de SiC los menores
porcentajes de ceniza.

Alas cenizas obtenidas se les realizd el analisis
de absorcién atdmica y se obtuvieron los siguientes
resultados:

— Contenido de SiO,:  70,9% (de 12,07% de resi-
duos)

— Contenido de silicio: 33,15% (de 70,9% de SiO,)

™
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Figura 5. Termogravimetria de la muestra de CA

Analisis quimico

Las lecturas se realizaron en un espectrémetro
de absorcién atémica (UNICAM 929 AA Spectrome-
ter-Longitud de onda de 248,3 nm y 240,7 nm). Los
resultados que se muestran en la tabla 1 confirman
los hallazgos de otros trabajos [3, 6], en los que la
cantidad de Fe y Co encontrada en la CA sin catalizar
es minima. Por el contrario, en muestras de CA ca-
talizada el Fe y el Co aumentan considerablemente,
lo que permite luego, durante la pirdlisis, alcanzar
tiempos y temperaturas menores para la producciéon
de SiC. Algunos investigadores no reportan el uso de
catalizadores [4, 6], requiriendo mayores tiempos de
sostenimiento y temperaturas de proceso. Por otro
lado, se ha reportado el uso de FeCl,.4H,O como
catalizador y NH,OH como agente de precipitacion
del Fe [7] asi como CoCl,.6H,O [8].

Finalmente, el carbono orgéanico hallado
mediante la técnica CHN fue de 43,6% y se sitda
dentro de los valores reportados en la literatura
para la CA [9].

Tabla 1. Analisis quimico de la CA

Muestra Masa (g) Co (ppm) Fe (%)

Céscara cruda 2,0218 4,85 ~

Cascara catalizada 20368 524,10 N

(CoCl,.6H20))
Céascara cruda 2,0126 ~ 0,132
Cascara catalizada 2.0057 - 0,383

(FeCl,.4H20

4. DISENO EXPERIMENTAL
PARA LA OBTENCION
DE FIBRILLAS CORTAS Y
PARTICULAS DE j-SiC

El diseno de experimentos reducido por ana-
lisis factorial, méas conocido como disefio de Taguchi
[10], permite obtener la misma informacién que se
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consigue en una experimentacion cientifica con-
vencional reduciendo el nimero de experimentos
en un factor de 10 a 15. En este estudio, la matriz
empleada es del tipo L, 4° de 16 experimentos (tabla
2). La variable respuesta seleccionada es la méaxima
pureza del SiC obtenido, calificada mediante la
cristalinidad de las muestras en pruebas de DRX.
A partir del disefio de experimentos, el proceso de
obtencién del SiC desde la CA incluye las siguientes
variables: 1.370 °C de temperatura, con un flujo de
argén de 1,5 L/min para un tiempo de residencia de
40 minutos. El tamano de la CA utilizada es de malla
8 y catalizada con FeCl,.4H,0.

Tabla 2. Variables y valores del disefio experimental

Variable

(Unidad) Valores
Tiempo de 10 20 30 40
pirdlisis (min)
;%")‘perat“ra 1.315 1.370 1.270  1.240
Flujo de gas 05 10 15 20
argon (L/min) ’ ’ ’ ’
Tamafio de
malla de la 8 16 - -

cascara

Catalizador FeCl,.4H,0 CoCl,.6H20 - -

5. SEPARACION
DE PRODUCTOS
PROVENIENTES DE LAS
CENIZAS

Luego de la pirdlisis de la CA, se procede a
la separacién de los productos obtenidos. Como
lo reporta Verteegen [11], el SiC puede separarse
mediante técnicas de flotacién. Sin embargo, la
tendencia general de las particulas sélidas ultrafinas
a adherirse a particulas méas gruesas genera inefi-
ciencias en este tipo de procedimiento. Para el caso
que fue investigado, la separacién del SiC a partir
de la carga de soélidos se realiz6 neumaticamente
en un separador ciclénico. Para el disefio del equi-
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po de separacion se tuvieron en cuenta el analisis
dimensional, la conservacién de la energia y de la
masa y las leyes de Stokes para caida libre de sélidos
sumergidos en fluidos y de Euler para masas fluidas
aceleradas. El equipo de separaciéon puesto a punto
se ilustra en la figura 4b.

Con este equipo se ha alcanzado una sepa-
raciéon efectiva del 90,1% de las particulas de SiC
con respecto a las de silice y carbono y esto se
corrobora con pruebas cualitativas y cuantitativas
realizadas a las cenizas de la CA, como DRX, EDS y
WDS, demostrandose con estas que los compuestos
y elementos hallados son efectivamente B-SiC o en
su defecto Cy Si. La eficiencia en la separaciéon se
calcul6 mediante un software [12,13] que indica las
principales variables y los métodos maés eficientes de
separacion. Se empled el método de Stairmand, que
se explica a continuacion.

Lo primero que se realizé en el cicléon fue
tomar la velocidad del aire, por medio de un dispo-
sitivo pitot (figura 6).

SETRR P — -

Figura 6. Equipo de medida de presién y velocidad
del aire

Las mediciones hechas en varios puntos,
tipo cuadricula (figura 7), estan dadas en las
tablas 3a y 3b.
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Figura 7. Toma de medidas para ductos
rectangulares

Tabla 3a. Velocidad del aire en sentido longitudinal

A 4,826 m/s 4,572 m/s
B 5,081 m/s 4,978 m/s
C 5,081 m/s 4,826 m/s

Tabla 3b. Velocidad del aire en sentido transversal

D 4,978 m/s
E 4,978 m/s

4,978 m/s
5,081 m/s

5,081 m/s
5,081 m/s

Las medidas de las tablas 3a y 3b se realizaron
de acuerdo con las figuras 8a y 8b.

Ranuras

para tomar
.. medidas

Para tomar lecturas con el pitot, la velocidad
del aire puede determinarse dentro del ducto con
una precisién de 2%. Para una mayor precision hay
que tener en cuenta las siguientes observaciones
[14]:

e El didmetro del ducto debe ser por lo menos 30
veces el diametro del tubo del pitot.

¢ La medicién con el tubo pitot se debe realizar a
una distancia localizada a 8,5 veces o més del dia-
metro del ducto y a una distancia desde la pared
de 1,5 veces o mas diametros del ducto, el cual
debe estar libre de codos, cambios de seccién y
obstrucciones.

e Utilizar un tipo de ducto en el cual el flujo circule
de manera continua sin obstrucciones.

e Hacer un barrido longitudinal y transversal a tra-
vés del ducto para obtener la velocidad promedio
del flujo (tablas 3a y 3b).

El area del ducto es 0,0076 m?2.

Con el 4rea y la velocidad, se calcula el caudal, el
cual es 135,72 m¥h.

La viscosidad dindmica del aire (1) es 0,0181 cp.

Figura 8 a. Cicldn con el ducto y el pitot

Figura 8b. Toma de medidas
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Teniendo la densidad de la particula (3,17g/cm?)
y la densidad del agua a 4 °C, se calcula la gravedad
especifica (y) y se obtiene un valor de 3,17.

Con los datos obtenidos, mas las dimensiones
del ciclén, se calcula la eficiencia por el método de
Stairmand.

6. CARACTERIZACION DE
LAS CENIZAS

Analisis infrarrojo

Este andlisis fue ejecutado en un equipo de
infrarrojo de transformada de Fourier marca Perkin
Elmer RX. El espectro obtenido para la muestra ca-
talizada con FeCl,.4H,0 (figura 9a) tiene una buena
concordancia con los resultados teéricos [15], encon-
trando similitudes en los picos alrededor de 1.100 crmy
'que son de Si-O y en la banda de los 800 cm'!, valor
de niimero de onda donde se reporta en la literatura
la banda de extension carbono-silicio. Por otro lado,
el espectro obtenido para la muestra catalizada con
CoCl,.4H,0 (figura 9b) también exhibe una amplia
senal alrededor de 800 cm™!, donde existe la banda
de extension carbono-silicio como se dijo.

Figura 9a. Espectro de cenizas de CA
catalizada con FeCl,.4H,0
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Figura 9b. Espectro de cenizas de CA
catalizada con CoCl,.6H,O

Ademas de esta banda también se observa una
banda de absorcién en 1.280 cm-1 aproximadamen-
te, que es caracteristica de siloxanos (Si-O-Si).

Difraccion de rayos X

Este anélisis se ejecuté en un equipo de polvos
Bruker D8-Advance con filtro de Fe, K-a de Co y de-
tector sensible a la posicién (PSD). El difractograma
se contrasté con la base de datos PDFM v 4.0.70 de
andlisis de fases. El analisis de difraccién se realizd
con un tubo de cobalto, y los valores de 26 encon-
trados para las cenizas catalizadas con FeCl,.4H,0
son 41,575y 48,395 que corresponden efectivamente
al B-SiC (figura 10a).

Del mismo modo, para €l caso de cenizas ca-
talizadas con CoCl,.4H,0 se hallan también buenos
resultados (figura 10b), que indican la presencia de
cristales de B-SiC.

Los resultados de DRX obtenidos reciente-
mente por Trevifio y colaboradores [15], en pruebas
de pirdlisis de CA a temperaturas de 1400 °C, con
flujo de argén (0,1 L/min) y tiempos de sosteni-
miento entre 3 y 8 horas, muestran la apariciéon de
B-SiC. Para el caso estudiado, los cristales de 3-SiC
se obtienen en tiempos mucho menores, lo cual es
consecuencia del uso de catalizadores.
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Figura 10a. Difraccién de rayos X (tubo de Co):
Muestra catalizada con FeCl,.4H,0
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Figura 10b. Difraccién de rayos X (tubo de Co):
Muestra catalizada con CoCl,.6H,0

Macroscopia

La macrografia ilustrada en la figura 11 fue
tomada en un estereoscopio Olympus; la brillantez en
algunas partes es debida a la presencia de silice. La
observacion macroscopica de la cascara calcinada
no deja ver mucha diferencia antes y después de la
pirdlisis. También es notoria la cantidad de poros
en la cascara calcinada, que antes del proceso era
de 54% (la gran mayoria cerrados) y después de la
pirdlisis fue de 85% entre cerrados y abiertos [9]. Para
determinar los poros, su tamano y el area se realizd
un ensayo de area superficial especifica.

LR

Figura 11. Imagen macroscopica de la cascara
calcinada sin molienda

Area superficial especifica

La estructura porosa de la CA es un factor
muy importante relacionado con su aplicacién.
Ella define la resistencia mecdanica y la estabilidad
térmica entre otras propiedades fundamentales. En
general, el andlisis de la estructura porosa se realiza
empleando métodos basados en la adsorcién fisica
de gases o vapores y en la penetracion controlada
de fluidos.

Los indicadores que definen la estructura
porosa son: el area superficial especifica S expresada
en m?%g; el volumen de poro total Vp expresado en
ml/g y el didmetro promedio del poro Dp expresado
en A. La distribucién de tamano de poro puede ser
homogénea o heterogénea. La clasificacion de los
poros segun su didmetro adoptada oficialmente por
la ASTM y la IUPAC [16], es como sigue:

» Microporos: menor que 20 A
e Mesoporos: entre 20 y 500 A
e Macroporos: mayor de 500 A

Los macroporos aportan un alto porcentaje de
volumen de poros pero un bajo porcentaje de area
superficial, contrario a los microporos, que aportan
un bajo porcentaje de volumen y un alto porcentaje
de area superficial.

La presencia de macroporos o microporos es
importante a la hora de establecer la aplicacion del
B-SiC. Si lo que se desea es una mayor superficie
de contacto, se requiere un mayor porcentaje de
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microporos. Para este caso se requiere esto, ya que
para la mojabilidad entre el refuerzo y la matriz es
importante un area de contacto mayor.

En esta investigacioén el valor de area super-
ficial se obtuvo por medio del modelo Dubinin-
Raduskevish (DR) y la distribucién de microporos
por el modelo Dubinin-Astakov (DA), en un equipo
Nova 3200 (Quantachrome), con el cual se pueden
construir isotermas de N, a 77 Ky CO, a 273 K a partir
de las cuales se pueden determinar area superficial
y distribucién de poros.

Los valores reportados fueron: las particulas
con tamanos entre 305 umy 356 pum presentaron un
area de 2,17 m%g, mientras que las particulas entre
203 um y menos de 76 um presentaron un valor de
16,15 m%gy 23,04 m?/g respectivamente.

Por otro lado, con respecto a la porosidad,
se pudo observar que las muestras presentaron
una distribucién de poros similar y que el didmetro
promedio de los microporos estuvo alrededor de
los 15 A, por lo tanto, el BS-iC obtenido posee un
area de contacto mayor.

Microscopia electronica, EDS y WDS

Este anélisis se realizé en un microscopio
JEOL JSM 5910V con adquisicion digital de image-
nes, con gran profundidad de campo y amplificacion
entre 25X y 300.000X y con una resolucion espacial
de 25 nm a 1 kVy 3,5 nm a 30 kV. También posee
detectores de rayos X para microandlisis cualitativo
y cuantitativo EDS y WDS.

Las cenizas de B-SiC obtenidas presentan una
distribucién granulométrica desde malla 60 hasta
una malla superior a 400 (figura 12). De otro lado
el andlisis SEM mostrd que las cenizas mas gruesas
(tamiz 60-120) presentaron formas de fibras cortas
(figura 13a), constituidas por estructuras perfecta-
mente alineadas de contornos ondulados y espon-
josos de 60 um de separacion, mientras que las mas
finas (tamiz >270) presentaron formas equiaxiales
(figura 13b). La formacion de estructuras onduladas
y esponjosas ocurre en virtud de defectos planares
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en planos compactos normales a la direcciéon de
crecimiento del -SiC (direcciéon longitudinal de la
fibrilla de CA). Dichos defectos planares se forman
como consecuencia del reagrupamiento de las re-
giones de estructura B [17].

=

Figura 12. Distribucion granulométrica de las
cenizas catalizadas con FeCl,.4H,0
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Figura 13. Micrografias SEM de B-SiC catalizado
con FeCl,.4H,0 (a) malla 100, (b) malla 400
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Figura 14a y 14b. EDS para muestras de cenizas
catalizadas con FeCl,.4H,0 y con CoCl,.6H,0
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En las figuras 14a y 14b se muestran dos mi-
croanadlisis quimicos cualitativos (EDS) en los que se
encuentran los elementos constitutivos principales,
mas las posibles impurezas que quedan después de la
pirdlisis de la CA en muestras catalizadas con cloruro
ferroso y cloruro de cobalto. Otras impurezas comun-
mente encontradas en fibrillas de B-SiC obtenidas de
la CA pueden ser Al, Mn, Mgy Ca [17]; estas ultimas,
sin embargo, no fueron registradas en el caso estu-
diado. Las cenizas catalizadas se componen de Cy
Si principalmente, el Fe y el Co aparecen debido al
catalizador empleado.

En la figura 15 se muestra un microanaélisis
quimico cuantitativo (WDS) en el que se encuentran
los porcentajes de cada elemento constitutivo de las
cenizas provenientes de la CA catalizadas con cloruro
ferroso. Dichos porcentajes muestran de manera
clara la relacion estequiométrica entre el carbono y
el silicio, que es aproximadamente de 2:1.

La cantidad de oxigeno que aparece es evi-
dente, lo cual puede ser propio de alguna oxidacién o
también puede estar presente como silice en alguna
proporcion.

Resultados cuantitativos
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Figura 15. WDS de la muestra catalizada con
FeCl,.4H,0

7.  APLICABILIDAD DE LAS
PARTICULAS O FIBRAS CORTAS
DE B-SiC

Entre muchas aplicaciones, hoy dia el B-SiC
es utilizado para la fabricacién de composites cera-
micos o metalicos [18]. En el caso de los composites
metélicos, una de las técnicas méas usadas para la
incorporacién de particulas o fibras cortas en alea-
ciones fundidas es la técnica de compocasting [19].
En esta técnica, una aleacién metélica en estado
semisélido se somete a una vigorosa agitacién con
el doble fin de disminuir la viscosidad y de convertir
la estructura dendritica original del metal en una
estructura globular. A continuacién, se incorpora la
fase reforzante a través de la superficie del fundido y
se continia mezclando el material hasta obtener una
suspension uniforme de la pasta de composite.

Al final se cuela rdpidamente el material pro-
curando minimizar el fendmeno de segregacion del
reforzante. Esta técnica ha tenido durante los Gltimos
anos un gran desarrollo tecnolégico, es asi como es
posible encontrar lingotes de composites, general-
mente AI/AL O, o Al/SiC [20]. Para el caso estudiado,
las particulas de -SiC obtenidas presentan una alta
rugosidad, lo que permite obtener un buen anclaje
mecénico con una aleacién metélica para la sintesis
de composites metdalicos por compocasting [21].

8. CONCLUSIONES

Se ha obtenido B-SiC por medio de un proceso
de pirdlisis controlado de CA en un horno de gas.
A partir de un diseno de experimentos el proceso
de obtencién de B-SiC fue desarrollado partiendo
de la cascara de arroz catalizada con FeCl,.4H,Oy
pirolizada a 1.370 °C, con un flujo de argén de 1,5
L/min y un tiempo de residencia de 40 minutos.

El conjunto potencial de aplicaciones de un
composite metdlico, reforzado con el material obteni-
do B-SiC, se halla en el sector eléctrico y electrénico,
debido de la conductividad que presenta esta forma
alotrépica del SiC.
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La separacion neumatica presenta muchas
ventajas, ya que permite ahorrar tiempo, dinero vy,
sobre todo, porque no es nociva para el ambiente.
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