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PRODUCCION Y CARACT§RIZACION
§§ H&RrrcurA§ y FIBRA§ c*KrAS DE B-§iC

OBT§NIDA§ A HARTIR DE CA§CARA DE ARROZ
Menco VALENCTAI, HÁonn Vuolmn MenrÍNEz2,

Ferun CHr¡Nr3y Jevrrn Csuza
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El aprovechamiento de la cáscara de arroz (CA) es mínimo en la mayoría de los países latinoamericanos
y solo una pequeña porción se utiliza eficientemente como abono o combustible. Los productos obtenidos
por pirólisis de CA son, sin embargo, útiles para la fabricación 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 metálicas para la fabricación de composites metálicos.

En esta investigación se han obtenido fibrillas cortas y partículas flnas de SiC por pirólisis controlada
de CA. La síntesis del SiC se llevó a cabo en un homo de gas diseñado ypuesto a punto durante el desarrollo

del proyecto. El proceso fue optimizado mediante un diseño experimental que incluyó como variables la

temperatura, el tiempo de pirólisis, el tipo de catalizador y la atmósfera de proceso.

PALABRAS CLAVE: cáscara de arroz; carburo de silicio; pirólisis.
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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 allols 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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A: Área superñcial (m2)

Cp, Capacidad calórica a presión constante para

el gas i (kJ kg' K)

ei Exceso de aire

F: Flujo de gas (kg s1)

§. §l$#§'§qffiffi§-§ffiffi§ffiFd

En el conjunto de las cerámicas modernas,
los carburos son ampliamente reconocidos como
materiales de excelentes propiedades, como alta
resistencia mecánica al desgaste, dureza y estabilidad
térmica y quí.nica [t ]. Uno de los tipos más importan-
tes de carburos es el carburo de silicio (SiC), que con-
vencionalmente se obtiene por métodos sintéticos
haciendo reaccionar ílice en atmósferas carbonosas.

Por otro lado, en el campo cientÍfico es bien conocido
que la cáscara de arroz (CA) suele contener más de
un 90% de sílice y que de este residuo, a partir de un
proceso de combustión controlada (pirólisis), esfácil
obtener SiC en forma de partículas finas yfilamentos
con diárrretros entre 0,5 ¡lm y 1 ¡rm y longitr.rdes entre
10 pm y 80 pm [2].

Para la obtención de SiC a partir de la CA,

ésta debe ser tratada preüamente con catalizadores.

Según Moustafa [3] las ventajas de los cataiizadores
están relacionadas con el aumento de la velocidad
de reacción y Ia producción de sílice, así como la
disminución de la temperatura de proceso. Los ca-

talizadores disminuyen la energía libre de activación
requerida por los reactivos para convertirse en pro-
ductos y proveen a los reactivos de una trayectoria
que demanda menores requisitos.

Para la síntesis del SiC se diseñó un método
de producción [4] (figura l). En primer lugar se

procede a acondicionar la CA antes del proceso de

descomposición térmica. Este acondicionamiento
consiste en Ia eliminación de basuras, la clasifica-

ción por tamaños mediante tamizado y el uso de

catalizadores para el aumento de la eficiencia del
proceso, con 1o cual la velocidad de reacción con
catalizador es unas tres veces superior a la obtenida
sin catalizador [5].

Af H,': Entalpía de formación de

0<J kg',)

hr, Coef,rciente de transferencia

tre la llama (gases calientes)
(kWm''?K'')

la especie i

de calor en-
y la muestra

hW: Coeficiente de transferencia de calor entre
los gases y las paredes 0<W m'zK'1)

h_: Coeficiente de transferencia de calor entre
la pared externa del horno ylos alrededores
(kW m'zK')

k: Conductiüdad (kWm2)

mi Masa 0<g)

M: Masa molecular Q<g kmol'')

T: Temperarura K)
V: Volumen de la cámara de combustión (m3)

CO,: Dióxido de carbono

CrHr: Propano

HrO Agua

N,: Nitrógeno

Or, Oxígeno

LL: Llama

Subíndices

in: Entrada

ins: Aislamiento

ref: Referencia

u)i Pared

x = int posición, indica la pared intema del homo

x - ext posición, indica la pared exterior del horno

Símbolos griegos

o(: Difusiüdad (m's-')

p: Densidad de gases (kg m3)

I
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Figura 1. Diagrama de proceso para la síntesis del
SiC

Para este estudio se utilizaron dos cataliza-
dores: FeClr.4HrO y CoClr.6HrO y como agente de
precipitación del Fe y el Co se utilizó NHTOH. La re-

acción con los catalizadores se efectuó de la siguiente

manera: la cáscara se sumergió por una hora en una

solución de FeClr.4HrO o de CoClr.6HrO al 10olo

en peso y luego se introdujo una hora más en una

solución de NH.OH a\9o/o en volumen; después de

ese lapso se lavó con agua y, por último, se secó en

una estufa a 110 oC. En segundo lugar se desarrolló

ia descomposición térmica controlada de la CA en

un equipo de pirólisis de gas puesto a punto durante
el desarrollo de las investigaciones. Finalmente, el

material obtenido se molió y se sometió a un pro-

ceso de separación neumática para luego realizarle
pruebas de caracterizacíón.
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Para la pirólisis 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 últimas etapas

de la pirólisis. En este sentido, el uso de hornos de
gas propano ofrece excelentes posibilidades debidas,

Escuelo de lngenierío de Aniioquio

por un lado, al alto poder calorífico y, por otro, a la
mayor economía que se consigue, hasta en un 44,6%
de reducción de costos. (Para el caso investigado, el
consumo es de 3 lblh de gas propano; mientras que

con energía eléctrica el consumo es de 12,99 kw).

En este trabajo, para el diseño del equipo de
pirólisis se desarrolló inicialmente un modelo mate-
mático que permitiera predecir la evolución de la
temperatura de la muestra. Esta variable de proceso

es la más importante para la descomposición térmica
del material.

El modelo matemático tiene en cuenta por un
lado la combustión del gas con exceso de aire, la cual
genera la energía suficiente para calentar la muestra
yadicionalmente la energía que se pierde a través de
las paredes del horno. En este segundo caso, para

el cálculo de la energía que se transfiere a través de
las paredes, se consideró un sistema unidimensional
y dependiente del tiempo.

§§"eaa** #sr *i * ¿:*rnfu r*"st§ Sru

La reacción de combustión con exceso de aire

considerada fue la del propano:

crH, + §(1 + e)(o, + 3,76 Nr) ) 3CO, +

4H,O + 5(1 + e)3,76 N, + seO, (1)

Con esta ecuación se predicen de manera
global los productos finales de la combustión, su-

poniendo combustión completa. Esta hipótesis es

válida para el caso que se está analizando, donde
se está interesado en los intercambios de energía
y no en las emisiones de contaminantes generados

durante el proceso.

ffim§*mxm* de *r:*r¡ íe. fisi. §ffi *áxmarrn de
#&§ rfu§.§$'ili[&]r§

El balance de energía (ec. 2), se plantea de

manera global y en estado transitorio, teniendo en

cuenta la energía aportada por la combustión, la

energía transferida entre los gases de combustión
a la temperatura de llama (Trr) con la muestra por

I
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tratar y con las paredes internas del horno que está a una temperatura T, y, por último, se considera la
energía almacenada en los gases generados (figura 2). Con las ecuaciones (l) y (2) se puede conocer la
temperatura final o temperatura de llama de los gases de combustión, considerando simultáneamente la
energía liberada durante el proceso de oxidación y los intercambios de energía con los sistemas circundantes
(muestra y paredes internas).

G*¡ca d* com bürtión

I

I

^

ffinmx'g$a transferide e §ffi *rlrl*§tr§ 3¡ §
§*x"m paredss §x§€§$§"s-fimm d*§ h<¡r"§r$

La energía transferida desde los gases de

combustión a temperaturaTrra la muestra se simu-

la teniendo en cuenta la energía que llega de los
gases calientes y la energía almacenada durante el
proceso:

h* A,Q',r. *'t'0,)= rn,,f¡.r.,,

De otro lado, la energía transferida desde los

gases de combustión con temperarura T.,_ a la pared

intema del homo se simula teniendo en cuenta la

Figura 2. Esquema operacional considerado para el diseño térmico del equipo de pirólisis

-F,,n ,ril' , , í, ¡rpt'p,,.("t-..- t'^,)fts.3.76.(,.+e,\"|} Cpr Q,, - t^,)
,11,',rr, 

* I t'l 'll* 
T J- t ll ,;,r, 

nj r- r'J' /I''' v - "ñ,.,rrn

\rs\---

eneryía que le llega de los gases calientesyla energía
que entra por conducción a través del área intema
del equipo:

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

alTw 
=

I aTw

=, # [ f c p,,, d.{, + ñi',,", 
1 

* + ¿ ft;r r,,.0.,* ¡r i,,., ]

* s-*d- 
f,cpr,.dr 

+5.i.76. fr +elff t,,Cp*,dr + h*Ao,Q',,-L)

* lr * A* Q,.,. - T *\* hr. .4,, €,.,.- rr, )+ pYC p,.,
dI,.
dt a)

dt.,
(3)

dt

(51
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Para la deducción de la ecuación (5), se

han supuesto coeficientes constantes, puesto que

se trata de materiales refractarios y aislantes cuya
conductiüdad y otras propiedades tienen variación
insignificante con la temperatura.

La otra condición de frontera que se requiere
para completar el modelo es la condición de trans-

ferencia de calor por convección entre las paredes

externas del homo y el medio ambiente:

It*4, Ú,,1-o,r,.rr) = ft,, J" {i
ó):

(6)

Ei conjunto de ecuaciones (1)-(6) permite
simular la evolución de la temperatura de liama de

los gases, la temperatura de la muestra y el perfil
de temperatura dentro de las paredes del horno
(ñgura 3a).

En este modelo se considera que los gases de
combustión salen del horno a la misma temperatura

de llama, en consecuencia, la energía aportada por

el combustible es suficiente para calentar el sistema

y mantener los gases a una temperatura de llama

inferior a la que podría lograrse si se hubiera consi-

derado temperatura de llama adiabática.
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Figura 3. (a) Evolución de las temperaturas
teóricas del equipo de pirólisis mediante simulación

matemática
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Figura 3. (b) Evolución de la temperatura de CA
durante la descomposición térmica por pirólisis

La figura 3b ilustra Ia evolución de la tempe-
ratura teórica en comparación con valores experi-
mentales. Como se observa, el modelo matemático
predice que la temperatura máxima de operación del
equipo (1.500 "C) se alcanza en un lapso de 300 min,
lo cual coincide con los resultados experimentales.
La evolución de la temperatura en los comienzos
del proceso es mucho más rápida con respecto a
los valores preüstos por la simulación, 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.

Figura 4. (a) Equipo de pirólisis de cáscara de arroz,
(b) Equipo de separación
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Para realizar esta prueba, la CA se calcinó a

900 'C en atmósfera oxidante y luego la ceniza se

fundió con Na2CO3 entre 1.000 oC y 1.2o0 "C. La

cantidad de cenizas presentes en la cáscara de arroz

utilizada (-12,07"/") fue determinada mediante el

análisis termograümétrico (figura 5) y está dentro
de los límites inferiores de porcentajes determinados

en el mundo. El contenido de cenizas depende de

diversos factores, como suelo, clima, fertilizantes, etc.

Según lo menciona Rodríguez [6], resultan benéficos
para una mayor producción de SiC los menores
porcentajes de ceniza.

A las cenizas obtenidas se les realizó el análisis

de absorción atómica y se obruüeron los siguientes

resultados:

- Contenido de SiOr: 7o,9vo (de 72,o7o/" de resi-

duos)

- Contenido de silicio: 33,15"/o (de 7o,9"/o de SiOr)

l-
| .n*o,r.- ,,, ',,,,

)

Áxr¿t$txiw qqs$x}ií*tl

Las lecturas se realizaron en un espectrómetro
de absorción atómica (UNICAM 929 AA Spectrome-
ter-Longirud de onda de248,3nmy24a,7 nm). Los
resultados que se muestran en la tabla I confirman
los hallazgos de otros trabajos [¡, O], en los que la
cantidad de Fe y Co encontrada en la CA §n catalizar

es mínima. Por el contrario, en muestras de CA ca-

talizada el Fe yel Co aumentan considerablemente,
lo que permite luego, durante la pirólisis, alcanzar
tiempos y temperatllras menores para Ia producción
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 FeClr.4HrO como
catalizador y NH.OH como agente de precipitación

del Fe [7] así como CoClr.6HrO [8].

Finalmente, el carbono orgánico hallado
mediante la técnica CHN fue de 43,6o/" y se sitúa

dentro de los valores reportados en la literatura
para la CA I9l.

Tabla L Análisis químico de la CA

fVluestra Masa (g) Co (ppm) Fe (oA)

Cáscara cruda 2,0218 4,85

IrL. l*.
Cáscara catalizada
(CoCl,.6H20)) 2,0368 524.10

Cáscara cruda 2,0126 0j32

Cáscara calalizada
(FeCl,.4H2O

2,0057 0,383

TÉr:¡FürilIirri: {'C}

Figura 5. Termogravimetria de la muestra de CA

M§SffiNffi §KPffiffi$}WffiN§KL
ffiffi& §"& üSYffiNtr§ffi§W
mffi §'§§KI§"§"&ffi ffiffiffiTKffi Y
p&ffiY§t[Jx"&ffi mffi {.t -$üüffi

El diseño de experimentos reducido por aná-

lisis factorial, más conocido como diseño de Taguchi

[10], permite obtener la misma información que se

,4 *

tÍilti].t1rl t{iFl
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consigue en una experimentación científica con-

vencional reduciendo el número de experimentos

en un factor de 10 a 15. En este estudio, la matriz

empleada es del tipo Lru4s de 16 experimentos (tabla

2). La variable respuesta seleccionada es la máxima

pureza del SiC obtenido, calificada mediante la

cristalinidad de las muestras en pruebas de DRX.

A partir del diseño de experimentos, el proceso de

obtención del SiC desde la CA incluye las siguientes

variables: 1.370 'C de temperatura, con un flujo de

argón de 1,5 Umin para un tiempo de residencia de

40 minutos. El tamaño de la CAutilizada es de malla

8 y catalizada con FeClr.4H2O.

Tabla 2. Variables y valores del diseño experimental

Variable
(Unidad)

Tiempo de
pirólisis (min)

po de separación se tuüeron en cuenta el análisis

dimensional, la conservación de la energía y de la
masa ylas leyes de Stokes para caída libre de sólidos

sumergidos en fluidos y de Euler para masas fluidas

aceleradas. El equipo de separación puesto a punto

se ilustra en la figura 4b.

Con este equipo se ha alcanzado una sepa-

ración efectiva del 90,1% de las partículas de SiC

con respecto a las de sílice y carbono y esto se

corrobora con pruebas cualitativas y cuantitativas

realizadas a las cenizas de la CA, como DRX, EDS y
WDS, demostrándose con estas que los compuestos
y elementos hallados son efectivamente B-SiC o en

su defecto C y Si. La eficiencia en la separación se

calculó mediante un software Í12,1t que indica las

principales variables ylos métodos más eficientes de

separación. Se empleó el método de Stairmand, que

se explica a continuación.

Lo primero que se realizó en el ciclón fue

tomar la velocidad del aire, por medio de un dispo-

sitivo pitot (figura 6).

t,
I

I

Figura 5. Equipo o" 
T""l,:,?"oe 

presión y velocidad

Las mediciones hechas en varios puntos,

tipo cuadrícula (figura 7), están dadas en las

tablas 3a y 3b.

10

Temperatura
('c) 1 315 1.370 1.270 1.240

Flujo de gas
argón (Umin)

Tamaño de
malla de la
cáscara

Catalizador FeClr.4HrO CoClr.6H2O

ffim$ryÁffiJ&ffi§ffiN

§:effi tr§&ffi§}K)ffiI§.ffiS

trffi ffiVffi N§ffixq;f Y§ilS §)ffi §,"&S

ffil§§N§mi&S

Luego de la pirólisis de la CA, se procede a

la separación de los productos obtenidos. Como

lo reporta Verteegen [11], el SiC puede separarse

mediante técnicas de flotación. Sin embargo, la

tendencia general de las partículas sólidas ultrafinas

a adherirse a partículas más grue§as genera inefi-

ciencias en este tipo de procedimiento. Para el caso

que fue investigado, la separación del SiC a partir

de la carga de sólidos se realizó neumáticamente

en un separador ciclónico. Para el diseño del equi-

2,O1,51,00,5

16
¿¡

-",¡l &

!-
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Figura 7. Toma de medidas para ductos
rectangulares

Tabla 3a. Velocidad del aire en sentido longitudinal

A 4,826 mls 4.572 mls

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

Las medidas de las tablas 3a y3b se realizaron

de acuerdo con las figuras 8a y 8b.

Para tomar lecturas con el pitot, la velocidad
del aire puede determinarse dentro del ducto con
una precisión de 2o/o. Para una mayor precisión hay
que tener en cuenta las siguientes observaciones

u4):

. El diámetro del ducto debe ser por lo menos 30
veces el diámetro del ubo del pitot.

La medición con el rubo pitot se debe realizar a

una distancia localizada a 8,5 veces o más del diá-
metro del ducto y a una distancia desde la pared
de 1,5 veces o más diámetros del ducto, el cual
debe estar libre de codos, cambios de sección y
obstrucciones.

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

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

El área del ducto es 0,0076 m,.

Con el área y la velocidad, se calcula el caudal, el

cual es 135,72 m3/h.

La üscosidad dinámica del aire (p) es O,0181 cp.

l,](il lirif !ltl{§.{: rñltl:Állt] §? G

:t6,r I&{¿
*ilr{}"r *§

If;tt$

t:l§tf$
tI rflri

Figura 8b. Toma de medidas

**l

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

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

Figura 8 a. Ciclón con el ducto y el pitot

Revistia Eil&



Teniendo la densidad de la partícula 3,17úcm3)
y la den§dad del agua a 4 "C, se calcula la gravedad

específica (y) y se obtiene un valor de 3,17.

Con los datos obtenidos, más las dimensiones
del ciclón, se calcula la eficiencia por el método de
Stairmand.
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Este análisis fue ejecutado en un equipo de

infrarrojo de transformada de Fourier marca Perkin

Elmer RX. El espectro obtenido para la muestra ca-

talizada con FeClr.4HrO (figura 9a) tiene una buena
concordancia con los resultados teóricos [ 1 5], encon-

trando similitudes en los picos alrededor de 1.100 cm-
I que son de Si-O y en la banda de los 800 cm-I, valor
de número de onda donde se reporta en la litera¡.lra
la banda de extensión carbono-silicio. Por otro lado,

el espectro obtenido para la muestra catalizada con

CoClr.4HrO (figura 9b) también exhibe una amplia

señal alrededor de 800 cm-', donde existe la banda
de extensión carbono-silicio como se dijo.

Figura 9a. Espectro de cenizas de CA
catalizada con FeClr.4HrO

Figura 9b. Espectro de cenizas de CA
catalizada con CoClr.6HrO

Además de estabanda también se observa una
banda de absorción en 1.280 cm-1 aproximadamen-
te, que es característica de siloxanos (Si-O-SD.

§l$i§lrmer,§,q¡m S* :r*vq¡s §

Este análisis se ejecutó en un equipo de polvos

Bruker D8-Advance con filtro de Fe, K-a de Co y de-

tector sensible a la posición (PSD). El difractograma
se contrastó con la base de datos PDFM v 4.0.70 de
análisis de fases. El análisis de difracción se realizó
con un tubo de cobalto, y los valores de 20 encon-
trados para las cenizas catalizadas con FeClr.4HrO
son 41,575 y 48,395 que corresponden efectivamente
al p-SiC (figura t0a).

Del mismo modo, para el caso de cenizas ca-

talizadas con CoClr.4HrO se hallan también buenos
resultados (figura 10b), que indican la presencia de
cristales de p-SiC.

Los resultados de DRX obtenidos reciente-

mente por Treüño y colaboradores [ 1 5] , en pruebas

de pirólisis de CA a temperanrras de 1400'C, con
flujo de argón (0,i Vmin) y tiempos de sosteni-
miento entre 3 y 8 horas, muestran la aparición de

B-SiC. Para el caso estudiado, los cristales de B-SiC
se obtienen en tiempos mucho menores, lo cual es

consecuencia del uso de catalizadores.
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Figura 10a. Difracción de rayos X (tubo de Co):
Muestra catalizada con FeC12.4H2O

Figura l0b. Difracción de rayos X (tubo de Co):

Muestra catal¡zada con CoClr.6HrO

Mmcrosc$píe

La macrografía ilustrada en la figura 11 fue

tomada en un estereoscopio Olympus; la brillantez en

algunas partes es debida a la presencia de sílice. La

observación macroscópica de la cáscara calcinada

no deja ver mucha diferencia antes y después de la

pirólisis. También es notoria la cantidad de poros

en la cáscara calcinada, que antes del proceso era

de 54o/" Qa gran mayoría cerrados) y después de la

pirólisisfue de 85o/o entre cerradosyabiertos [9]. Para

determinar los poros, su tamaño y el área se realizó

un ensayo de área superficial específica.

Figura 11. lmagen macroscópica de la cáscara
calcinada sin molienda

:-.-
J\.rea $uperfi cial esprecífica

La estructura porosa de la CA es un factor
muy importante relacionado con su aplicación.
Ella define la resistencia mecánica y la estabilidad

térmica entre otras propiedades fundamentales. En

general, el análisis de la estructura porosa se realiza

empleando métodos basados en la adsorción fisica

de gases o vapores y en Ia penetración controlada
de fluidos.

Los indicadores que definen la estructura
porosa Son: el área superñcial especíñca S expresada

enm'/g; el volumen de poro total Vp expresado en

mVgy el diámetro promedio del poro Dp expresado

e., Á. La distribución de tamaño de poro puede ser

homogénea o heterogénea. La clasificación de los

poros según su diámetro adoptada oficialmente por
la ASTM y la IUPAC [16], es como sigue:

. Microporos: menor que 20 A

. Mesoporos: entre 20 y 50O A

. Macroporos: mayor de 5OO A

Los macroporos aportan un alto porcentaje de

volumen de poros pero un bajo porcentaje de área

superfrcial, contrario a los microporos, que aportan

un bajo porcentaje de volumen yun alto porcentaje

de área superñcial.

La presencia de macroporos o microporos es

importante a la hora de establecer la aplicación del

B-SiC. Si lo que se desea es una mayor superficie

de contacto, se requiere un mayor porcentaje de

§ol l{*vista ffií.&.



microporos. Para este caso se requiere esto, ya que

para la mojabilidad entre el refuerzo y la matriz es

importante un área de contacto mayor.

En esta investigación el valor de área super-

ficial se obtuvo por medio del modelo Dubinin-
Raduskeüsh (DR) y la distribución de microporos
por el modelo Dubinin-Astakov (DA), en un equipo

Nova 3200 (Quantachrome), con el cual se pueden

construir isotermas de \ a 77 K y CO, a 27 3 K a parfir

de las cuales se pueden determinar área superficial

y distribución de poros.

Los valores reportados fileron: las partículas

con tamaños entre 305 pm y356 pm presentaron un

área de 2,1.7 m2/g, mientras que las partículas entre

2o3 p,m y menos de76 pm presentaron un valor de

16,15 m2lgy 23,o4 m'lg respectivamente.

Por otro lado, con respecto a la porosidad,

se pudo observar que las muestras presentaron

una distribución de poros similar y que el diámetro

promedio de los microporos estuvo alrededor de

los 15 Á, por lo tanto, el BS-iC obtenido posee un

área de contacto mayor.

&§§*rqlscwp§m *§**tr$nlca, §ffiS y \Mn§

Este análisis se realizó en un microscopio

JEOL JSM 5910V con adquisición digital de imáge-

nes, con gran profundidad de campo yamplificación

entre 25X y 100.000X y con una resolución espacial

de 25 nm a 1 kV y 3,5 nm a 30 kV También posee

detectores de rayos X para microanálisis cualitativo

y cuantitativo EDS y WDS.

Las cenizas de B-SiC obtenidas presentan una

distribución granulométrica desde malla 6o hasta

una malla superior a 400 (f,rgura 12). De otro lado

el análisis SEM mostró que las cenizas más gruesas

(tamiz 60-120) presentaron formas'de fibras cortas

(figura 13a), constituidas por estmcturas perfecta-

mente alineadas de contornos ondulados y espon-

josos de 60 pm de separación, mientras que las más

finas (tamiz >27o) presentaron formas equiaxiales

(figura 13b). La formación de estructuras onduladas

y esponjosas ocurre en ürrud de defectos planares

Escuelo de lngenierío de Antioquio

EDS para muestras de cenizas
FeClr.4HrO y con CoClr.6HrO
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en planos compactos normales a la dirección de

crecimiento del p-SiC (dirección longitudinal de la

fibrilla de CA). Dichos defectos planares se forman

como consecuencia del reagrupamiento de las re-

giones de estructura 0 tt7l.

I
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Numero de malla

Figura 12. Distribución granulométrica de las
cenizas catalizadas con FeClr.4HrO

ab
Figura 13. Micrografias SEM de p-SiC catalizado

con FeClr.4HrO (a) malla 100, (b) malla 400
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En las figuras IAa y l4b se muestran dos mi-
croanálisis químicos cualitativos (EDS) en los que se

encuentran los elementos constitutivos principales,
más las posibles impurezas que quedan después de la
pirólisis de la CA en muestras catalizadas con cloruro
ferroso ycloruro de cobalto. Otras impurezas común-
mente encontradas en fibrillas de B-SiC obtenidas de
la CA pueden ser Al, Mn, Mg yCa [17]; estas últimas,
sin embargo, no fueron registradas en el caso estu-
diado. Las cenizas catalizadas se componen de C y
Si principalmente, el Fe y el Co aparecen debido al
catalizador empleado.

En la figura 15 se muestra un microanálisis
químico cuantitativo §MDS) 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 relación estequiométrica entre el carbono y
el silicio, que es aproximadamente de Z:1.

La cantidad de oxígeno que aparece es eü-
dente, lo cual puede ser propio de alguna oxidación o
también puede estar presente como sílice en alguna
proporción.

Figura 15. WDS de la muestra catalizada con
FeClr.4HrO
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Entre muchas aplicaciones, hoy día el B-SiC
es utilizado para la fabricación de composites cerá-
micos o metálicos [18]. En el caso de los composites
metálicos, una de las técnicas más usadas para la
incorporación de partículas o fibras cortas en alea-
ciones fundidas es la técnica de compocasnng [19].
En esta técnica, una aleación metálica en estado
semisólido se somete a una ügorosa agitación con
el doble fin de disminuir la üscosidad yde converrir
la estructura dendrítica original del metal en una
estructura globular. A continuación, se incorpora la
fase reforzante a través de la superficie del fundido y
se continúa mezclando el material hasta obtener una
suspensión uniforme de la pasta de composite.

Al final se cuela rápidamente el material pro-
curando minimizar el fenómeno de segregación del
reforzante. Esta técnica ha tenido durante losúltimos
años un gran desarroilo tecnológico, es así como es

posible encontrar lingotes de composites, general-
mente AVAlrO. o AVSiC [20]. Para el caso estudiado,
las partículas de B-SiC obtenidas presentan una alta
rugosidad, lo que permite obtener un buen anclaje
mecánico con una aleación metálica para la síntesis

de composites metálicos por compocasüng IZI).

ffi. f,ürcttt{-}S§{:}}-'{§S

Se ha obtenido B-SiC por medio de un proceso
de pirólisis controlado de CA en un horno de gas.

A partir de un diseño de experimentos el proceso
de obtención de B-SiC fue desarrollado partiendo
de la cáscara de arroz catalizada con FeClr.4HrO y
pirolizada a 1.370 oC, con un flujo de argón de 1,5

Vmin yun tiempo de residencia de 40 minutos.

El conjunto potencial de aplicaciones de un
composite metálico, reforzado con el material obteni-
do p-SiC, se halla en el sector eléctrico y electrónico,
debido de la conductiüdad que presenta esta forma
alotrópica del SiC.
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Resultados cuantitativos
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La separación neumática presenta muchas

ventajas, ya que permite ahorrar tiempo, dinero y,

sobre todo, porque no es nociva para el ambiente.
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