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A través de la 

INTRODUCCION 

comprensión de las relaciones 

estructura-propiedades de· los Materiales, .es pQ.sible sentar. las 
.. . 1 

bases. para el .desarrollo .'.de· nüevos materiaies, ya que el 

conocimiento de .. sus ~~r~cte;_;'r'sti~as, éomo \;>o~ eje~pl_Ó el 

arreg l.o o .• d~~~~~icii~ d~:.s~; á~~mo~ c~.nst,i tu}'ift~~ . c.~sfru~tura. 
espacial), pr()porciona fnf~r1naci6n',-elevante.'para a~lic~cio~es. 

poten~ia~;s~ .-.·~~ l'ije'mp1oi.~~t~c1~ip,,·es :~_1:.~~~~·H·-~CÍ~ ~et~l.,s '. 
en· los· que ·un. ordenamiento .. 'da'.al .materiar· gran •ductibilidad, 

mient~as \ue: -cí~~~ ';~ ~G~d~ p~b~~:j; ;r~~ · :~Ji~t~n~i~. • Este 

conoci;,,ie;,to per~ite m~d¡;ú~~: íi mi~roestrubtu)a, ;erierando' de 

esta manera nUevos materiales; -¿¡;~cí·' 10· son ·-;a gta~ variE!~ad ·de 
.,; ; . • 1 

polimeios, las aleaciones' metálicas y gran cantidad de 

cerámicas, creando materiales con caracteristi,as especificas 

. y obteniendo un máximo aprovechamiento en cuanto a costos, 

energ!a y tiempo. ·\ 
\ 

Actualmente, uno de los conceptos que pe,rmite obtener 

materiales con mejores propiedades y caracter1sti6as, que no se 

pueden obtener a partir de los materiales tradicionales, como 
1 

son los pol1meros, los metales y las cerámicas, es el de ~os 

materiales compuestos (composites), que han permitido, en gran 

medida, el mejoramiento de las propiedades mecSnicas de los 

materiales de ingenier1a. 
i 

Especif icamente, los materiales compuestos cerákica-cerámica 
'1 

especificamente, resultan muy interesantes, ya que presentan 

caracteristicas tales como una alta resist~ncia a la 

temperatura, que permite darles gran bantidad de 

\ 

lo 

1 

l 



aplicaciones.al mejorar también sus propiedades mecánicas.-
. ' . 

Por las: raZones anteriormente:, expueStas~ estos materiales 

constituyen una de fas principal~s área~: ·d;, investigación 

la actua'Í.idad,; ¡()'que hace posiÍ:ii~ escog~~ combl;,aúo;,es que se · 

obte;,iéndo~;; un ~onjü;,i:o de produce~'- ~~'·. ~-~·j,:~a .. : s·e.l~;cti'va '; 
propiedades ~~ti~;~ :_cque. _no se ,p~~d~K ,f1c~nz~i' •:can los 

materi. ... :l;,;, par' sepa~ado. Por''1a r"391üar;fas iiróí>'iedaé!es ·'qu.:. ··se 

abtfeneri · ~~ · s·~~· ··;:~~h~-~-:~~f:l~i~~~:~~,;: .. ~ ;/~-n;:~<-~- ~:f·~~~~d-{ó-~- ~~a~:>· sus 
·-;__'F ,:,-,-

COnstit.UYéntes; . sinO Pra··~~so~--~,.~.in~rgé~/~o.~-: ·de~.· ~no·rme ·/i~te~é~-~ 

entendi~ndo por sine~~é~id~, ;~~~'· ~iecto ;de'' r~~C>rzamiento 
mecán.ico que no ·puede· el<plicarse '~';,~c,'úaO:,¡;imple c~-;,¡,;;r.i>'C>s.i.~i6n 

de las propiedades mecánicas de'1a'•matr'.iz y~~ i;:fibra por si 

misma. 

Sin embargo, algunos de los procesos de _obtención de las 

fibras resultan bastante costosos. Tal es el . caso del p-sic, 

que es un Ubra cerámica utilizada en el reforzamiento de 

materiales, y cuyos procesos de obtención [como la deposición 

quimica en tase de vapor (CVD) y la de vapor-liquido sólido 

(VLS)], se caracterizan por un alto costo, como consecuencia de 

la naturaleza y pureza de los materiales utilizados en su 

obtenci6n, 

utilizado•. 

asi como de los sistemas de procesamiento 

Por . lo anterior, el objetivo de este trabajo es el de 

presentar una alternativa que permita obtener esta cerámica a 

un bajo costo y· que, por otra parte, ayude a disminuir cierto 

problema de contaminaci6n al medio ambiente, que ei<plicaremos 

mAs adelante. El material usado en la s1ntesis del ~-sic que se 

2 



describe en estas p4ginas es'la cascarilla de. arroz. 

presente· trabajo tiene como prop6s"ito fundame;¡tal 

sintetizar carbÜro· d~···silici~ a .par~·ir de ca~cad~lla· de 'arroz y 
' . ' ' ·. ~ ·., - ,~·_:_:' . ,· - .. '·' l .. ~ •' ... ·. . ' 

en' üri tz:~baj~ po~teiiói, el 

producto ··.·o~teniá~ 1¡;,;: \ mej~rar las ···prop.iedai:les ./t~ic:as . de 

sentar ·ias .·bases para usar, 

<:..:. 
céramicas·. '"' •:. ... '<';' ···•,y.·•·>:·· .. ·:~··;::.' · 

La cas-.::a;iÜa de arroz· es .un ·aubprodúcto ágró:Í.ndustriai ;que 

en MéxicÓ no s~'. ~~~· uÜ1¡iad.ó \de m~'~e¡~, adecÜ'adfr ;~~r '.lo. que 
' . : . : ~: ;, '" ·; ' : ' 

resulta· ser \~n. de~percÜ'cio; 'debido'.'a ias··'caract'e"r1stfoas que· 

preserita -; 'Ltai·es·.;:·co~~ '. S~:~.n~tuZ.ar~'~fi. ª-~-rá'.~~··¡·va·, :: _-¡;~j as ... -:·prop.iédá·d~s 
nutriti;,;.~; r~s'~~h,;~¡~·é~~~:i1a• ··i:l~cjí!aci;.ci6h;··.ait:"; ~~~f~nJ.~~ ~e·• 
cenizas· y. grandes :volumenes, ~e ;p)od~~g.i¿~: · . · · ·· . · · 

El arroz. repi'~~~~i~ la .. ;e~.~~r.~ .• parte~ ~:. I~. p;~J~cclÓn ·'.de 

cereales.en'Mé~ié:Óyi~12ot •.. ciei totl11;deXa·Cosecha ~orr~~~;~de 
a la cas;,.;:z:üia ,'7::dónvirtié;:.'c'I~~~ ésta ; ~n urio ·. d~ loa' p;¡~c.ipales 

'.'"" ... , .. :. >~'.'. _:">. <·'·.·· 

contaminan'tes ;;·gr1co1'a"s d,.; lo's . ~.io.s; . · · 

oepencÍ.i~riciCí;'de C 1asub~sp.;ci~ . d~'. ·qu.; -:e\;~~~.·. }1 ·.· ~ont:enid.o 
de sio.~~ -~~!'~~~~i::iii;,·J~ arro~. corresponde·•apróxÍ.~adame~te··.a 
un 9St de lás cenÚas. .·.· . · ··.·: ':· ' ';;' ·.•>.·:e . 

La·>~btencl6ri~'d~l si.e a partir de l~ cascar¡lla _d;, arr~z 
realiza a través de dos procesos de pir6lisis.-:.L~.i'priinera étapa 

consiste en un proceso de carboniZáci6ri; Efr __ l~_se.\Junda ~tapa se 
··,> .·~·: ·~ ·. ·,:, 

lleva a cabo la s1ntensis del carburo de silic.ió.• , .. 

En el cap1tulo I se describen ·1as c~;ª~~~~i~tica~ y 

propiedades de la cascarilla de arroz, as1 com~·;•~J~/~~~i
0

bles 
aplicaciones, haciendo énfasis en las propiedades' i'. ~6mp~sici6n 
qu1mica de las cenizas de la cascarilla, debid~· a .. qui.és~as 'se. 

3 



utilizan en la obtención del.Sic. 

En el Capituló .. 11.· se· ·pret~nde revisar someramente. la 

importancia que tienen los ·maÍ:;,riales<compuestos (composites) 

cer!mica-cerám i~a ·, .. : de ser ib.ieódo -~-i ~~· ::pf i~6i~-~ ¡.~~ ·:~~ rá~.t~·~1s~ic~s 

como la •utiÚzaci6n y •ye~ta:i·~ .. ~~~x¡ .. ~:s intimas ~;~s~n~ari. en. 

el refor~~mi.;nt6 d~•;;,.áter'i~i~~; ,; . ' ;:r .·.·.. .·.... ' 
.t·.- r;,_- :<¡.:-~'.-~;'.. "" .. . ,- .. - -· - ' - ' . , .. - . 

En el cilp1t~.1~in.~; • pre,;;~~~~)í~J~1~te;~i~ ·~y ;aracte~~zación 
SiC,' mC>¡;t;rándo los ~~sÚltados \obtenÍ.d()s, asl ; como una del 

discusión; de·· las té~iii~as· ÚtÚi~·a:c1i1;;;; entiil' cara~terizaci6n de 
' ""~·~· ._... ~ '/,'·-· '- -':. . ' . , . , :: :_.; 

las '·muestra~;¡,¡,";. técnicas• ª"· c~r'ácfü!ri.zadióii ,eDl¡,i;;.ad,asen ··el 

presente trabajo'·'so~· MÍcrO'~cdp~a ;~f~i~~6nicá: él.i · sa~rido ·.· ! sEMJ , 

para la d~termiria~i6ri. ci~: l~ .;();f()1C>g.1a y tamaii<l5¡~.; •¡;r.;s-en~án 
las . estrúctur~s qÚe. se ()~i9iha~C>ri eii el. procescí'':iie. siiitesis del 

Sic; difracciÓn' d~ ray()~ X ÍoRXÍ -~~·;1/1; d;~~~~i·~;,;~i~n ~.; l~s 
estruct':'ras, y faS.es ,';,ris~al.in'a;;; :\i. 'e~péctr~scopÚ : Irif'¡.ari:-oja 

·.' .~ :·'<·· ::-_·._::.;~·.-::{·:.:-·._·-.,-:·~:c .. -,.-, ... ·.: -:.'·:- _·--.~_·_-~_-. ; -':'.",'.':.:· ··:._ 
(FTIR)' qu~ nos, si~vi6, P,a.~ª':.coi::roborar' la 'iliformaci6n ~btenida 

a' partir; de·. DRX; ,· ·~~ i~ d~t~:;;iriaci6h del ,co~t: .. ~ido ·"<le sic, en 

la ca,,carilla se emp1e6' anlil.i's ~~ni.~9r¡~imétr.ic~·; (ATGl; 
r:-- ,-

Finalmente, 'en.'el ;cap1tÍllo ;1J se ·.prese~tan las principales 

conclusione~obi~n~áas~~ran~e ·la sí.~t~sls y c~r~c~erizaci6n 
del Sic presentadas en este trabajo. 

4 



CAPITULO I 

CARACTERISTICAS ·y PROPIEDADES. DE LA CASCARI.LLA DE ARROZ 

En el presente cap!tÜlÍ>, se' realiza •una' de'scr{pci6n de las 

característic~~; propié'ci'ácias • y apÚ~acio~¡;s i rio;;,m~les . de la 

c~scarilia de arroz;\ ya. qu~ ~ ~-rtir, ~el ~o~Í>.;imÍ.e~to de su 

constit~ci6n ··~~ ·'~b~ií,í~; Í>b~~n;;~ ~at.i';iales a ,:un bajo costo y 

con propi~~ades ..• · •. ·.adec~~das· .. · .. para.' u~os_·• •• ~~pec~:fi;,o~; • en la 

industria, as!. como ~bslblé's: .. ~1i.:fo6;;;~~·d~ alta tacnÍ>lo~!a. 

I. l LA 

A partiÍ: de. lÍt , tJ'..~n~formaci6n de la ~a~,CariUa d~~ arroz, 

mediante':· :-los· ·:-~~~.~~so~ ·a~~CU~ad~s,:: ~se:> ~bti~h~ii; .--P~~~~~tos de· 

potencial apÚ~~~i6~ y d~ i;~jé> .;6~to .P':'rª l~ incí~~t:ria: • oe esta 

manera también.se contribuye a evitar la con~a~i~a~.i6n·. del 

medio ainbi~nt~~/r~~l11fante de este tipo de p;oductb~, ~e paz; 

lo reg~la~.s~~ dhi~~mente dese~hos de las cos.;chas y 'qu~';. an ei >: ,>_:_ ;::.,.;:.: ,;. 
caso de ,la .cascarilla· de arroz, adquieren gran Únportan.éia 

. ·'··· 

debido"ª sus. grandes vol1lmenes .. COllO se muestra ; en' la": Tabla. 

I.1._ La cascarilla constituye del 16 al 26t del tot~l d¡;l 'peso 
,, :,;;· ... -

de la cosecha del grano de arroz, a pesar de leí_ cual_:.<,i.11 ri~estro _ 

país. no se le ha dado pr!cticamente .ninguna aplicaci6n;';d~bido 

a las caracter1sticas que presenta, tales ·:como,: un.': i;'~j'6.' 
contenido de prote1nas y carbohidratos, un .. a¡to: ·'~6~té~~Ú:!o : en 

ribras, cenizas crudas, silicio, con. un ~aj~ 66nt~niclé> de 

nutrientes digeribles, menor Ci.el iot, ·pre~en:tandÍ> por::·atro lado 

propiedad!BS abrasivas y una qran ra~iste'iicia a la 
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biodegradaci6n,_ lo que dificulta su manejo. 

Sin embarqO, a ·-'peSar_-::dé·::est.3s .;·ca~~~té'r!s.ticas, es posible 

explotar_ de· ma~~·ra -.. c~ín~r~ia'l'- l.~~-.-:'~asc~-ril~a,: :~i· se conocen los 

procedimientos. :_·ade.cU-~dCu;::/paf·a-- _ s'ú-~_-t-ráii~ro·~aci6T!", por lo que 

resulta neC:esario éÍ,''c;,"n6ci~i~nt~ •, ~~· . ia~ cá~~ct.;;r1sti;,as y 

propiedades, que-sedescriben'.E.nil;,'~ig\Jl~~~E! secci6n. 
':o-;.~:,>"_·,,:_:+ 

r.2 PROPIEDADES. y cmcTi>RisTi~A~·su. clls~~l:Lri oE'ARRaz. 

En. general:' la 'maybrÍa 'de·ia, infonnácÍ.6n'que'' se .ffan,!s~br~ 
las. caractE.r1~Úca~ de.·•la ···cas.;ar.Úla' de•a:r;.:O'z· es~& ~ .. ·1~ii~~~ada·· 
esenciálmente cóntei"',;;edio~ en,;el qÚe. se desarrollan'. y' con 'la 

especie<_d¡; la ·cual. se~rate;:•pÓr· i~i~'ue<i~ .ini~i-:;,,a;,i6~ ·,qu~ 
present~m;;~ ~~·~·d ~e ~c~irdc~ c~n el órigen de'' la. casc~r1úa:. 

La cas~~rh.J.a:/ podrá•(, prei'e'ntar ,;ld~" ~Í.quÚ!~tes coÍores 

dependiendo .·.' d~ ·.· ~¿ ~~ 1~~~ ¡~·, : ; ,oro' i'~aj:izó; •. ·. cá_ u,;, . gr i~a~:()' 
rojizo, so~bre~do'<'de ~ú;~~r~< y li~~~~. ~~gr.;: ';~~ di~ensi6n' híáyor 

de la casc~~i¡1~ es de.s..:7 nún, d~m~ se~u:stra·éri:J.;,;'Fig.1;i. 
t.a e~tru'~tu;a de la i,a~c~fo.J.it~~. Í>a ;';~tudtado por: ~edl~ de 

Micr,;scopia. El~cti~nlca ;~~\"·~~:i~a~' 'c's~f!;íi c'~ii }ª c~al se 

observa que la parte exte~i~f~d~'.i~f'ci~~~·a~ll1,~ e.~~á 'formada por 

arreglos rectangulares perfectamente. '.alineados;~ : generalmente 

esponjosos, alargados y tÚblÚares; ~6,;-'~i c'~nt~;:r;.;· o~~uÍado. En 

la Fig. l.2 se presentan 'a1gJ~o~' de :~~tds arreglos, que 

presentan una forma rectang~lar :i:u~~s ·~im~~sÚines var1an {de 

acuerdo a la zona observada) de aÍrededor de SOµm en la parte 

central y aproximadamente 25µm en la parte final (Fig. 1.3). 
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TABLA I.l 

Superficie, producciOn y rendimiento ·anual promedio de arroz en 

México durante 19Ú-:199.o (Proníedfo de ;«;· al'l;s) !":é, 

SllALDA 

·.-.HA Y A~ 1.1'.. -

11. IOllESTE.~'"'.· 

.. -TA~~' uL· í;~· •:-~: _ _.~ 

Ta•1sco 
CA•Pl:CIE , 

OU~ITA• •Oo 

O&XACI 

CMIAPAS 

TOTALES 
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Figura 1.1.- se muestra la forma que presenta la cascarilla 

de arroz, la variedad que se presenta es la Morelos II 

cultivada en el estado da Morelos, México. 
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Figura 1.2.- Micrograf1a de SEM en la que se observa la 

estructura caracter1stica de la superficie exterior de la 

cascarilla de arroz, del orden de 25µm en los extremos, notando 

la presencia de "pelos" (de acuerdo a la nomenclatura biol6gica 

consultada) en el extremo superior derecho, que son 

caracteristicos de las subespecies Japonesas. 
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Figura 1.3.- Micrografia de SEM de la superficie exterior, 

en la que se muestra la parte central de la cascarilla, donde 

notamos que existe una diferencia en el tamafto, del orden de 

50µm, comparándolas con las estructuras que se observan en los 

extremos, Fig. 1.2 
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Algunos autoresu 1 describen estas estructuras como formas 

dentadas, o paredes que presentan ondulaciones con bastante 

linealidad. En contraste, la superficie interna de. la 

cascarilla está formada por células anchas, generalmente 

isodiametrales, lo que da lugar a superficies internas 

completamente planas, como se muestra en la Fig. 1.4. 

La cascarilla de arroz tiene una densidad entre 0.1 .g/cm3 y 

0.75 g/cwo3, variable en funci6n de la especie de la cascarilla. 

La densidad de sus cenizas es de alrededor de 0.1 a 0.2 g/cm3
, 

conservando su estructura tridimensional durante la pir6lisis, 

es decir, que no existe un rompimiento o resquebrajamiento del 

material. Presenta una dureza en funci6n de la resistencia 

relativa al rayado de 6 a 6.5 en la escala de Mohs, lo que le 

permite ser un excelente abrasivo. La humedad absorbida por la 

cascarilla de arroz es escasa; del 9\ al 14-15\, cuando la 

humedad relativa del aire es del 50\ y del 90\, 

respectivamente. su poder calor1fico es de 3.300 a 3.600 

kcal/kg, cantidad que corresponde a la mitad del poder 

calor1tico del carb6n natural. La temperatura de collbusti6n de 

la cascarilla es de eoo a 1oooºc 1 ~ 1 
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Figura l. 4.- Microqraf1a de la muestra de la cascarilla de 

arroz donde se observa la parte i'nterna, en la que se puede 

notar una superficie pr&cticamente plana. 
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I,J COMPOSICIÓN DE LA CASCARILLA DE ARROZ 

Para poder evalu,a'r los:,'pos.ibles usos y ·aplicaciones de la 

cascarill.a .d~ .~~~;~z>· ·e~'<-~:e_~e_s·~·~'ia·:·~~Ó~ocer, sUs· c~ra-~ter1sticas y 

composi~~·6n, -~··¡a~\'~~:·:·~~·~se~~ª~-<~~~iaCiones'~.'~-e90~ ··1·~ ~Úbespe!cie 
~{~;,'~~~~r : ,cÍel 72% i~ .. ~ 1 d~'. la cas~a~llla esU 

~ /i' ', ' - . . ; '\.·· 
de arroz. 

constituida materia P';17· :~ate~J.a orgánl':' ... '.y• un 18l 'de 

inorgánica. A continua~Í6n• se.p~esenta, 'a:~o~~· ~~· eje~piC: la 

composici6n química '.de¡.tn' tip~·: de c~scariúa . de .~~r~~. CBJ. Deb~ 
aclararse, sin ;,n;t,"ar'g.;, /'qu~''·nci. es'p;,sibi~ ~'¿ii;;;;l;,>'~~·tforna ~im~le 

;.:~..;_:~ . ~-~:7'-.. •,,._·:,-.-;,,e-~ <~~,-:. ,-;.,.· --··-:_.:, .-/-:- ' -
los componentes ah1 enlistados 'ya que .varios·· dé'-.los: ·compuestos · 

por ejemplo; 

rubro cenizas; ~~~;¡~ ~~ lri~l.~~én, oxid:>! .~·~··. iÜici.;,; é!~icio, 
-~- . ' 

f6sforo, etc':° La ; raz6n df pr .. sent~r e_~t.. Ústá'~o; ha sido, 

básicame~~~, ;~{~~~~e/ d~ c"ftirse .;·· ia'Ht;,,ratura e~peC:ializada, 
que as1 l.; re~~rta~ 
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TABLAI.2 

Composici6n de . la_ cascaX"illa de, arroz 1--
81 

Grasa 

;Fibra' 

_carbohictratos 

di~ponÍ.bles (t) · 

'Ceniza bruta (t) 

ax.ido de Silicio (%) 

Calcio (mg/q) 

·F6sforo (mq/q) 

Liqnina (t) 

Celulosa (t) 

Pentosa (t) 

Hemicelulosa (t) 

Total de nutrientes 

diqeriblea(t) 

Humedad (t) 14 .o 

El nitr6qeno contenido en la cascarilla de arroz es 

relativamente bajo, aproximadamente del lt. Los ele•entos 

inorq6nicos contenidos en la cascarilla de arroz excluyendo el 

silicio, se encuentran en forma da tr~zaa, siendo al calcio el 

que tiene un mayor porcentaje, sequido por al f6sforo, co•o se 

puede observar en la Tabla I.a. 
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se han identlfiCado en- cantidades p~quefias los· siguientes 

constituyen~~~- biod~¡~¡c6~~~ Tia~·¡-n·~·~-- Ribé>flavina, Niacina, y 

ácidos o~-gá~Í.cO~:'·_:.~~~~-b·_: ( .. ,_~x~l-ic<:', ··~-!t~~co\ ,·acético, maleico, 

fum1irico, y sucJ¡;,¡~~ {! · .... 
}·>·· ::';·: 

I.4 usos Y·APLICAC:I~~Ei~,~~·iA.\'C:~~.cARr~_·oE A_RRoz!•>._ 
La. utiÚz~~i6n cie''.1~{.;~s~a~1iii.::Cleah;,z •·eri aplicaciones que 

pueden _resuÚar, ele i~t;~és::te;,n6l~gic:i~ una 

sede•de, fac~orfr ~~l~ié!~~~F:' ·.: e ·· 

i.- La disp_on:ibilldad•de::¡'~ .~a&.;ariÚa durante todo el afio. 

J.- zona y la 

disponibi.liaii~i>~~~ ~~~ª; ~~J.N~~i'6~, • ·. 
4.- Los c~'st~~ ~~ ;~¡~~l6n';,~~ otros materiales y productos 

alternati~os,.:ás:C•: 'c~mo'··~u potencial econ6mico en el mercado. 

s ~-Las .• ;,a~~~~~rÍ.~t.i.cas especificas de la cascarilla de 

arroz. 

Sin embargo~ independientemente de los factores 

socioe~on6m_icos ·que influyen en el uso práctico de la 

cascarÚ_la'' de arroz, es siempre conveniente encontrar la manera 

de utilizarla, aprovechando sus caracter1sticas, buscando 

mejores··rormas para su explotaci6n, evitando as1 que se 

convierta en un desperdicio agroindustial y en un conta•inate 

del medio ambiente. En el cuadro siguiente se presentan los 

usos potenciales de la cascarilla de arroz. 
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Abrasivos. 

2 Materiales absorbentes. 

En la industria' cedm~ca. 

En la industri~ del acero. 

5 En la indust~ia del víéi~io: 

6 Materiales r~i~~c~~ri~~. 
Material~~ d~ construcción: 

9 Aditivos fndíi~triales. 
10 Materiales de aislamiento. 

11 Materiales de embalaje. 

12 Embalajes para el transporte. 

13 Filtros para agua y combustibles. 

14 combustibles. 

15 Pulpas de celulosa. 

16 Cama para el ganado. 

17 Alimento para el ganado. 

18 Materiales para cultivos 

hidróponicos. 

19 Materiales para nidos en 

avicultura. 

20 Producción de silicato 

de sodio. 

21 Producción de alcohol y 

otros destilados. 

16 

22 Fertilizantes. 

23 correctores del suelo. 

24 Adit,ivos para jabones. 

25 Pigmentos. 

27 Fuente:' de' carbón activo, 

2a Fii~nt~' d~ s:iücio. 

29 Produé::Ó'ión é:lá cárburo 

,de: silicio etc. 



I.5.-C.l\RACTERÍSTICAS Y UTILIZACIÓN DE LAS CENIZAS DE. LA 

CASCARILLA DE ARROZ. 

En el p~~se-;,te _trabajo·· nos . enfocaremos al uso de la 

cascarilla. de a~;w ~~~o¡mat~~i~· ~rf~a'para la 6bt~nCi6~ 
carburo de siÚcio; . Por. .;ii{ --~~ ; ne~·~s~~ic; presentar 

del 

una 

descripci6~ JE!t:~l.i~d.i de las :caracter1s~¡c~s <ié las cenizas de 

la cas~arúill .-.·~~ • arroz• '1.proxiaád#~~nte :. ~Í:~ i~t de éstas 

correspc;.;<1~,;._ a ~~6i; ;'c~~nd~. se ~E!aúza<1á combusti6n de la 

cásc~~iii·~-~·~'-en:: Jria··',·~t~~~f~r~ .\j~~. ~'i'~e~ T~i~.- e~argo cuando se 

pirolizá iá ca~~arilla. e en uriá ;ttm'6siéra inerte, ocurre un 
·r.:-" 

proceso : de carbonÚ:aci6n • que permite obtener carburo de 

silicio. En la' '.;á~1~ \:3< 21 se muestran los procentajes 

promedios . de' los. eléineritos que constituyen a las cenizas 

cascarilla.de:arroz. 
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TABLA I.J 

.contenido y composici6n. elemental de las cenizas de· la 

cascarilla de arr.~z·~ 2 

oxido .. d.e. 

caiciio .t' ··· 

Cloro t'c' 

Magnesio 

Manganeso 

Azufra t 

Alwninio µ.g/g 

Bcro ¡jg¡g 

Cadmio µ.g/g 

croao µ.q/g 

Cobra µ.g/g 10 

Niquel µ.g/g 2.c 
Zinc µq/q 76 

~tre los usos m!s importantes de las diferentes cenizaa de 

la cascarilla de arroz, podamos mencionar su utilizaci6n en la 

obtanci6n de carb6n activado, construcci6n de celdas solares, 

COllO co?Obuatible y en la obtanci6n de carburo de silicio. 
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Deapués 'de utilizar la- cascarilla como- combustible, es 

podble empl~ar las -c~-ni;as aprovechando_ 'su contenido de sio
2

, 

el cual s~ pi:,esé~ta .;il lá •casc~rilla ~()~,; ~.i1i'ce 'am~~f~ y sufre 

cambios de fase' que' dépf!n~~n cde\,_l~) t:mpe.ra~ára' a' la' que se 

realiza el pi:oceso\de;;;~~b~~ti.¿~\:Erifr~il.~s-7'2~-9ci~ºc aparece 
·-',~>· t:--

la cri,,to¡,,;út~; : c:~Yª n'uciú!a;;i6n se manifiesta. entre ªºº _ y 

900°~,· ;,,on :u~~ ~~er'gta• dei~~fi~~cÍ¿~;~~>:Í4ci'.3 ;,~'¡,?; ia ínayor 

cristalizaci¿;.. ¡,·~urre entre i.ooo y i'~oó~C: •• -•cClii··ii~a· .e~~r..9i;; ,de 

activaci6ri .de 2~1;/;)~6{'. Ei ~i;;,,;•~t~·~:¡;;~n~~~i~~ de oxigeno 

durante - la 

cristaliza~i6~ de la ·sA¡ce. · 

Estudios · de . e~peé.troscopta irifraroja múestran .que la 

cascarilla - 'emple~~ '·~ sufrir cambios a 900°C, 

formación d~ ~rÍ.s~obalita!ª1 
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CAPITULO .II· ' 

U. IMPORTANCIA DE LAS CERAMICAS Y LOS . MATERIALES COMPUESTOS 

( COMPOSITES) 

La necesidades actuales del. desari·ollo 'd~ · ~ateriales ·para 
.. " ... ' .. •::,· 

aplicaciones especificas, con.·.· inejóres ~~~~iedad;,:~; f1'.'icas, 

qeneran qran cantidad de inve~ú9~·ciin::Je: nu;,~o~ materiales; en 

donde la utilizacion de mat~ri~1~1i /:~oriipu~;t~s (-~~~p~s i tes l 

surge como una alternativa.'<.~'~ ··~1· -· m;,:jor¡~iento :._. de · 1as. 

propiedades mecánicas,, que no &;.:: pueden ()¡,~~·~e~: ~ ~~I~.i.r de 

materiales tradicionales p·or · · séparado, como,:' lo. - son: los 

pol1meros, metales y cer!micos, ya qúé . ·- ~fesentan 

caracter1sticas f1sicas y químicas intrtnsecas de cada uno de 

ellos. 

Los materiales compuestos cer&mica-cerámica eat&n forJ11ados 

por dos o m&s tases cerámicas, seleccionando los arreglos 

microestructurales idóneos, con el prop6sito fundamental de 

obtener una serie de propiedades que no se pueden adquirir si 

las fases están separadas. Las propiedades de los composites 

son el resultado de interacciones complejas entre la matriz y 

las inclusiones a través de la interface. 

II.I VENTAJAS DEL uso DE LOS KJl.TERIALES COMPUESTOS 

cERAHICA-CERAJ!ICA 1101 

A contim1aci6n mencionaremos. las vrincipales ventajas que 

presenta el usos de materiales compuestos cer&mica-cerámica. 

1.- La resistencia mecánica, ya que aunque generalmente los 

compuestoa a base de cerlimicas, vidr:~o o una combinaci6n de 
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am.bas presentan ~uen. compo~t.a~i~nto. a·. al tas . .".;t_~mperaturas, son 

de naturaleza frágil, lo que produ.ce ~~- Dlicro_fl~uramiento y.· la 

degradación .de· i'as .in~iu~Íones .;. ·~ri··. c:~;~d",i'~i~·~e~~.~··. g~~~~-~~~~ ~·-' La 

incorp.ol-c!ci~~ :'~~· ~.~n~ "'.~~~ri'~~-~ ·f.~~~.~ i~cr·~~~~ta;á :;:~; i~'s'i~'téñCia a 

::,::;::¿:;:i;'.'J! ,;;~;fa"i .. ~):if~~~;:~ ,i: 
;,·;' 

preS"Sntan . u·~a . buen·a:~·;reSist.eri~ia ::·.:~~n ·.;i~~bi;nt~~":;::-~n -':1as·,,, que :··los , 

pol 1meros •• ~e' d~~~intp~ne~ . y' deg~~~~~ii · ~'6~;;¡;e~112~· •s~ • :c~rroen · o 

se fundén:· '.._'- ,:. ;·· ·' - '- ;.e: jjj_~. ,'.:~C--·· ··.~"'.:: .. ·:::;,.~~·.,· .. · .-;;'.'1· 

' ' .. - ' ~~_:.,'. ,. 

3. -Los .. co_stos · cÍ~··. l~~, ~~·~~;i~¡:e: :.~~·~·á:~-¡~·~,~· ·~in· 'meñ.6res q~e ·'de 

los _.mat~~~a1_~s ~~!D~'~e~'.~~S;~>?.~~~~:~~\'.~!·:}~.1.'~~~~\i.~~~~~~-~·· .~~j~~a~~~_,: su. 

resistéOCia· -~~~~~t~~á'-'?~~·-~-~~·tiii~~~,~::ió·~·~·:~~ori:~~~~;~ct~:· ~;:.'.~m~~~;ia.l.es 
--~- =-· • • -~ -~···· -.· ";; 

compuestos, tales' coÍno tma~~ú:' ~etá~ic'.'';' ac:ÚCionando' fibras 

cerámicas : (MMC) ; ' lo"; ~ui.iespresentan consid7~ables: prob~elllas 

en su fabrici!~i15n ~"r 1a\rei.cdi.6r{que hay ·.;;nfre >ii.>iibra •y ·.1.a 

matriz, lo que ¡;~~duce ulla deg~.adacl.6n de'ii! fibri!; l'or i:itro 

lado los m~'teriai~s ·~~--~ .. ~~i·~·._.p;li~~dc~/co~•,fibr~EI.~-~ .•~~rámica 
(PMC), cúyi!EI iib~~s,;e~t-~n:sometidaEla -~~~~a~a~i~i1;~i'.dfo~~riuica; 
tienden . a fe~~r ~~i' l:>i!j~ i.;.iEliEl~e~ci~ · ,¡ .d i;.;adtur~ y ~~tJn · 
limitados ,:,'~ 's~ temperatura ¡~ t;;ab~jo; .ádém~s', los. poH.m_er'C>ª'ª 

.. ·: ;;:,,_'. ··~;. :. :: . . 

menudo .. están ·. asodiados éon PJ:OC;;~os ;,;:;~pÍejC>EI • 'y ci~Íos' lentos 

de s!ntesis; ·. _\ ... r . ,.-· .... ,".: 

~{s~: C~C~ERISTICAS 
. /'._.-o''.·: 

II.2 LAS CE~icA~ 
Los unidos por 

enlaces i6nicos 'o ~~v~'ie~te~' son • compuestos que contienen 
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elementos tanto metáli.cos como .no metÍilicos. Abarcan d.esde las 

cerámicas tradicÚ>nales i hechas' a base de. arcillas',. hasta 

materialeS ~~Y :·pu-~~~--.>:~,,:: b~~e {de· ~riif¡to,: \;:~~·~·~~~--;- ~~-id~iO~, 
compuestos . combi;;~d?~> ~~~dis\.;;¡;~;~'~ ·i'y nitruros ;,;e;.fos dos 

Las propi;dad:~;.~1sica~ ~:~mécá'~i~~s i:téúas.C::~fá.;i·c ... ~ .están 

relacionadas :~~~r~r~,ti·~~ ·
1

~e.~)s~?;;;fú:~:~~~staÜna"y'de';~niace. 
Los ele~en¡os constitutivos'. de Í~s: . .;~rá.;ica'~ ~u~de~ estar 

~:1::::Ctt11::~.;t!zh:¿rl:~t~1~t1~t~~6~;:::t:i~:::ªnt:: 
-_. ,-,:_ ~ - ·.' .. -· ... ---- ,·- ·:~:;- __ ._ .. ' . - ': - - -·~ - ' ' . . " 

encuentre compÚ.tamente'' i llena' de·· . electron.es:'· En . ambas 

s itua~io~es i. e~isfe~ : b~~ch~s !énergéÚcas; entré' las. zonas . dé 

ermouin, '1ó\ciúé" prodiú i';n~:1 ~~la 66,;~~c6~6~'. t~rmica y 

·eléctrica e!·~' 1 ~ 1 , b~n 1~;;i~~~~ .;~t~~le~, .. pa;.¡.:; que las ce;i!micas 

tienen altos púnt~s ·~~·· f~sl6n :) a1t/e~~abf1i~adqui~i~a: ' .. 

En cuanto a sus propfed ... des mécánicac¡, _:se' cii'r'a.cterizan por 

SU falta. de pÚsticidad, alfa [,'~;J~za ; f'i~idez;. Calta 

resistencia a la compresión perb baja.re~if;fe';;;,i;; á'.;i~ 'ten'si6;.., ·. 
' ' ".- . ' . - . -..,_ .. '·. ·.:~; ' 

presentando, en términos gerierál.és', .un' comportamiento meciinico 
contrario al de los metales. ·"-::/>_ :"<·: ·' ;:_." 

La poca plasticidad. en ~~~i1~1b~s, ;:cii~t:'.~¡L'! es 

consecuencia básicame~te 
1

~e,ia ~:tural;~~'~e' sus ~~¡;~~:~; ~ri el 

caso del enlace :'. covalen~:, <~;te. oc~r,¡; ~~t;:;,~ . atamos 

especificas, lo qtÍe pré:>du~,~- CjÚe ,se'.te~gan pocás di~Í~~~.;i;,~~~ ~ 
por lo tanto, un~ alt;;,:r;,~i~te~cia~ai' d~sl:izaJClie{,l:a:. El ~~nto 

es mucho 

mayor en los cerá~icos q~;, en i~s' ~~t~l~s y derca~~ al esfuerzo 
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de fractura, por lo . que· las cerámicas con enlaces covalentes 

son frágiles en estado mono y: policristalino. 

En las· cer~~ic8s ::.:i6~~c~-s~- _:, ~¡, ··en~ac·~.:· ~6·:_. ~-~ direccion~.1 y en 

mon~cristal~:~ ~ien·~- -~-~ compor~~~'i'en-~--~- -'.~j:~~-ia~:. a los metales. 

La falta" d .. - pi~s~fcl~~~; en· ~~~ de~6mi6a~ piovoca una baja 

resistenÍ:,ia · ~ la tensióni- Pari{aumentar la resistencia de estos 

matéri~lBS se ·n"~~~-s¡~-~- -!_,a·u·~~-rit·~r··._-él T"esfuerzo.:de fractura a un 

valor ce~cia'~~- -~í>\·eórico ,''ya .•_qu_e 'la fractura de materiales 
.;~ ., 

frágiles no cÍ:.r~~sponde al- valor teórico de esfuerzos 

calé:ulados'. de ~~u~~~~ c;~ ·l~ te~~la de Griffith (válida para 

m·ater1aleS fl::_~g:f¡-~·~7---~?irl~: l~~ -~~1-á_IDfc~s) , sino a un valor menor 

dE!l_ esfu~~-~6·;. 't~6:r~6C?;.,.·:_~~ -.\:i~~d~--. P~~cluenas fisuras de un tamafio 

critico e~Yei·:ci-.is~~l ~ ~~- l~ ~{i-~.;;fi~i~ tienden a propagarse. 

Debido a que Ú~~; de· la~ aplii:ac·io~es más iÍnpor'tantes de las 

cerámicas es su Íltiii~~;ci¿n} ~lt~s t.imp~raturas: es necesario 

entender su co~~ortamient~ '"ª~~~ .>.;h-;;q;,.;;'~>:.i:éi:;11dc;c:>s, donde el 

esfuerzo térmico. se C>riglria p~~ ca~b'i6s'· ,;~i.1~ t~~peratura que 

provocan -'esf~~~~-~~·~,!.~~:~·'iC~~- · e·n~~~:<~~-~ho~~·:_~ g:~~~rand·o fracturas. 

Los ca~~i~s bru~c~s de '.~~~¡,~;~~¡¡;~ ·d~~ ,como resultado un 

gradiente' de t~mpe'rat~ra ~·: ~~r': l~ '¿rito,· una expansión 
-.·.,_~ .':< -;>.> 

térmica, efecto- que< aumenta· debido - conductividad 

térmica de•• ~s~~~ .~"c:~F-2}~~'}.;<:; 
Para me:lorar •estos materiale;;; <que .,:-~re'sentan excelentes 

cualidade's ~éri,.i~a's y gran estabilidad qulmica, es necesario 

disminuil:' .;l:, ta',;,aftó de la~ g'~l~taá:~ i~c'r~mentar la absorción 
' ,:.. . :-. . ' ~· 

de energia duran té, la :propagación' ~e_' la :·fisura. 
-'.. : .. :, " ''.· ' ~ : :. . . .. _ . . . -.:_. - . · .. ' '· .: • .. ' 

El ma'nej.Ó de nu.ev_as ·técnicas de : síntesis de cer6micas ha 
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permitido mejorar la' r;esistenci~ a .la tensi6n a través ~e la 

disminuci6n del tlÍmallo. de ,partícula y .~ª ','.re.~ucci6n , de la 

porosidad. A pesar de. todo· esto, no se· ha obten.ido. •una ·alta 

resistencia a la ten;;i6ri; ~é~Í.d~· a l~ baj~ ~~;;i~t~n'c~a .al 

agrietamiento; lÓ. ~t.-..';l~~·~i~~ ·'u~ \"~1~~. ;ie~q~,~~Jici~ ~ qu~ el 

::::::};; ·2¡Ej.f ;~t~~~J~;i~¡f ;Jt,· ':~'··'"' ,. 
Una aoiuci6~ ~ ~~eé~adá '.· j::p¡;~~ ;,; ~i:~;:; ~~j6~~JJ..;,~Ú, '. d" ,, estas 

propiedade's, cónslsi:E.~~ <.i d~,s~~~ollo de'inf~~iiaf~s '·ciC,ln~u,;stos 
en· los qu~· s; ~'~i¡:Í.za~ \i~~:¿~¡;[~á::'.{~< ¿,~r~';:á~ ~o~~j_~;.'á'~'; con. 

·, '·· .. , . "~'.', ' -·::..>;,:' ·:;:: 
fibras de cé;;;á;,,i'~~ l (C:líé:j, .<donde i~ mat,;iz'l'u~Cié",s~r ~aniliién 
dtíc:til (_no . cerámica) ; ··'de manera "Ciue '!'revenga'. la 'propagaci6n de 

la fractura.· por d,esüzámi~~~J ;1>1~~¿c~' o ·:fr~~Ü,· lmpi<l'.iéndo lá 

propagaci.Í.6n'•'ci~',ia'Tri;.;uzt pC,';, J~~ · i¡;~~;;~c:.;, ·débil ~e~tie,,l¡; f¡bra 

y la ma~;.Í:z; ' '.' < :_ ·: '····.·. i \ . . 
Por lo ant~ri~~; , en l,a ~i~uÍ-.inte secci6n d:scri~irem~s 

algunas de .la~ 6,,.ra~te~i~Úcias de l~s ':fibras'· ~~a~~~ • e~ el 

reforzamie;,t~ d~ cerámicas, re~alcando la iiti.Ú~a~Í6~'¿e/1as de 

¡¡-sic, q~~ son las de mayor i;,,~ortan'~ia' p~ra el desarrollo del 

present'e Ctrab~jo. 
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II.J REFORZAMIENTO CON FIBRAS. 

El empleo de materiales cer!micos a base de silicio (Sic, 

si
3
N

4
, SiAlON) resulta bastante prometedor, . ya que ·estos 

materiales presentan caracter1sticas muy interesantes, tales 
,:·:· -- '"' 

como alta resistencia a la temperatura, alt~,punt.;:défusi6n, 
elevada dureza, resistencia a los agentes qutm.id;;~.:.· p.,'~ ·¡o que 

son los m!s utilizados en materiales cerlimic6s ~·ompue:~tos~ ·En 

la Tabla II .1 se muestran principales caracteristié:á~; . 

TABLA II.1 

Propiedades termomec!nicas de algunas cerlimicas estructurales~' 

SIOZ SlC s1311f· SlA.1011 Zr02:." AIZ03 Al)f 81 

DE ... Sl~AD '(Q/c•
3

) 

RESISTE•CIA.·A LA 
TEllSIOI (KP•J 

2. 15 3: 10 . 3 ~ 11 

.310: sao 

300 

·, ._,·, 
3 .-2 •.:;:: ... 

DUREZA -:~.l~l~--;sr~·.,;·¡.'~~-, soo <"_::~-~~o:·.>·:~~,~-~:·:.·,·: '·1725 
.·,._, / 

·s. 7 t .3, ., 
300 »· 

.. 
200 

·:·· :\::. 
370 

;.1200 ; 1600 

COH DUCT l V, 1DAD_.:TERM1 !=.4 · · - ;;i""oo , .-:~:;:~;:'.~-~s : ;·~ ·:~~-<~ ' r. ;···:: >3 o 
{W/•C) _ . ... .. .. :_ .~· ·~:~;::~;;._;·.u 

COEFlCIEHfk· ·D···~:.f:~p-' ¡·.:~: .. tº~ .·· ···.··" "C....·- - .,.,_. _,, _,. .• , .,.,,. '"· 

51011 TERfllCA "(x--10~1t) -.o ... s •. :: ·~·s ':/3'~·,3 \-.:,3~"5:'· 

TEMP. "'X 1 NA·.· ¡~E ~TA~·; 
BAJO EJI COHT.1NU0 _·tªC) .. 

·¡·-:. 

12f>_O; 1500 ~;_~·-_1'4:~~~ 
,~:,---~ ,~:· 

3.25 1.8 

so 
1200 

-::: 
·s.3 3 

1200 1100 

El mejoramiento de .. l~·~·. ~~L;~:~:d~s ~ ~ec~nic~~ . sé . ~bt;,lldrli 
... .- ' '. ,¡ • ' ~ 

reforzando la matriz con ~~ ~~g~nd~; ,;;;.;;¡,.;?erÍt;,/c ya. ª"';il. en forma 

de part!culas, plaquetas. o<fib·~a~·-~· ~ .. 1 • 

·Las fibras cedndcas se··'.:~~~~~!\. 'éÚ.,;idir. en .tres tipos; 

dependiendo del tipo de s1;.\"té~'is; ;i~o~ lo~ ~iguie~~e~ : cw 
';',·" 

a) Deposici6n quimica de .. vapor .'(evo¡ en un· sustrato. 
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b) conversi6n de un precursor de fibra. 

c) Filamentos de monocristales con diámetros menores de lum 

y de longitud que va' de 0.1 mm hasta·a1gunos mm. 

A través del m6todo evo se. obtuvieron ·las·: primera. 'fibras, 

que se caracterizaban por un diámetro grande~ ÍI·~: ~l~ed~clor de 
,·"< ::.\, ·.>· 

14 oum, con buenas propiedades mecánicas, pero :· con :·¡,n ~ · al to 

costo, debido tanto a la naturaleza y pureza· de lo&::materiales 
•., '.,·· ,. ' 

primarios como a los equipos expe~imentáles · n~~.;.:ar'i..'?s:.: 
Las primeras fibras cerámicas obtenidas .a ,través·;. de un 

precursor polimérico de la fibra, fueron las: fi¡;~~:~ ~·{ ~arbono .. 
Posteriormente se sintetizaron fibras .b<tsa'd~;." . .;r; ·'carburo de 

)··:-,.,;-,>--·--"\ ... -:.::: -
silicio por pir6lisis de policar;bosil'.'no, 'un . precursor. de 

fibras de carburo de silicio. i\ctua1m'~nt~ exis~~ 1 u~a gran 

variedad de fibras de:: pequeflo': diámetro c . .;,~pl';;:a~~s '.·en;: ·el 

refuerzo de matric;:,s de c.,.,;4.;J.ca/· 
~ ·, :':-

Los filamentos mon.;.,'r¡~tal.i~os 'son 'refuerzos con un gran 

pues presentan. una 

resistencia·:· mecánica .extremad.amente alta (pr6xima al limite 

te6rico) ' siendo ~na de' .las ' propfedades más importantes de 

estas fibras su res.istencia. la fractura. 

·:•- ... ·, 

II.4 FIBRAS DE CARBURO', DE ,sú.i'cio. 
En los ailos setenta: Yajiíiía'.,y 'sus colaborados obtuvieron la 

primera fibra cer~~j,~~ ~~~:ci,. ·en carburo de silicfo: 15
' • •,> que. 

es producid~ comer~Í~l~en~<i por Nipo; -carbon con el nombre de 

Nicalon. SU sintesÚ ··~e :~le~6: ~. c~bo a :tra~~·~ dÍ. un precursor' 

de policarbosh'a~o~ .. ¿,•·· estr~ct:Jra ;: del ~~rbi~s;i~i~ ~on~ist~ en 
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anillos de seis átomos de carb6n arreqlados de una manera 

similar a la estructura del ~-carburo de silicio, con un peso 

molecular de 1500, lo que hace dificil su procesamiento en 

forma de fibras. Las fibras obtenidas contienen cantidades 

apreciables de carbono libre y exceso de 6xido de silicio, la 

distribuci6n de éstos es homoq6nea a través del diámetro de la 

fibra. 

La fibra sufre cambios hasta los l000°C en fuerza y m6dulo 

de Younq, medidos en atmósfera de aire y en atm6sfera de arq6n. 

Para temperaturas posteriores se tienen cambios drásticos en la 

resistencia 117 ! 
Reqularmente las fibras Nicalon son microcristalinas, 

presentando un tamaflo de qrano del ~-sic de 211111, y al calentar 

a temperaturas mayores de llOOºc, aumenta el tamaflo de grano 

hasta Jnm y la fibra se encoge hasta que se estabiliza el 

tamaflo de qrano. 

Al aplicar una carga sobre las fibras se ha determinado que 

existe un esfuerzo Ulllbral por arriba del limite de 

deslizamiento, donde el primer estado de deslizamiento está 

influido claramente por los cambios estructurales. 

··La composici6n t1pica de este tipo de fibra es la siguiente; 

65' sic, 15\ de carbón libre y 20\ de Si0
2

• se ha encontrado 

que la cantidad de carb6n en la estructura resulta un factor 

que limita el uso de las fibras para altas temperaturas. Sin 

embargo, pueden utilizarse para temperaturas mayores a ioooºc. 

Por las caracter1sticas que se pueden obtener a través del 

reforzamiento de cerámicas como matriz con fibras de cerAllica, 
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la investigaci6n en esta Area se ha incrementado en gran 

medida. A continuación mostraremos las principales 

caracteristicas del Sic y la forma en que se ·obtienen a partir 

de procesos cotidianos. 

II.5 EL CARBURO DE SILICI01! 81 

El carburo de silicio sic esté constituido por dos elementos 

cuyas caracteristicas individuales son bastantes diferentes: 

por una parte, el carb6n es el principal constituyente de los 

materiales org6nicos, capaz de experimentar una gran cantidad 

de reacciones a temperaturas ordinarias. Por otro lado, el Si 

se presenta en la naturaleza casi exclusivamente combinado con 

el oxigeno (silicatos, silice). En su forma de sio
2

, re~ulta 

pr6cticamente inatacable, produciéndose reacciones solamente a 

temperaturas mayores a los ioooºc, convirtiéndose en silicio 

libre a temperaturas cercanas a las de reducci6n de los metales 

del grupo del hierro y poseyendo un calor de combustión 

superior al del hierr~. A temperaturas m6s elevadas es m6s 

marcado su comportamiento tipo met6lico (mayor conducci6n) , 

reaccionando en diferentes proporciones y de manera muy 

variada. La oxidaci6n resulta m6s complicada que en el caso del 

carb6n, por lo que el Si se combina 6nicamente a temperaturas 

en las que la velocidad de reacción es bastante grande. La 

energia liberada al combinarse e y Si resulta ser muy pequefta, 

mientras que para que este proceso se lleve a cabo es necesario 

emplear una gran cantidad de. energia dando como resultado la 

formaci6n de sic. 
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Las caracter1sticas del .sic resultan bastante.diferentes a 

las de los• elementos ·que lo constituyén; cristalizando. en 

estructuras hexagonai.es .en·. el ·.caso de ·¡á · f~s~ • a"-s'.ic é~ f;,rma de 

part1cÚlas, .Cie> color. ~rÍ~ v.erdoª.t>• >con. un .;~~~fi~fe~te de 
. .. ' -- ;~<-, .. ~- .·· . --~,. ,' .. ~· 

dilatación. pequefto; io _qll~ip¡,~mité ique •.se• 1.í·.p'iied~ introducir 
'~'".',;. :;'~]:;>; . ,,. ·' 

en agua. fr1a i::Uáí:ido se' 6aüent'a' ai' ~ojo ib1~ánC:ic:l ,;'in ;que'.se rompa 

o estalle:. r.a ~~ .. ~-~:Sic c~istalizá en' ~sfru~~u~á&· é.ibiC:i~s qÚe 

pres.ery.t~-~·'i~:~~~~O·~~:~~!~~-~,~·~~¡~:~~.~··, J .. ··: .. -:; ~;" .:·.: -1 ~:- ;~~.--·~'-.·-~:~_;-. 
P. t'einperaturás éi'ríitiuirias el sic nci reácéic:lna ·. ccin . .!1 agua· ni 

. ;.;~-'. :. : - ~~:- • .. 2. 

con los ácid.~~:x.:~i-v~%ºr:,d.e;;~;~ ·~~i,c,~m~;t~~lc~,.~~i-~á. a i4oó•c, 
el c1 2 .~· no' lo desconipone·••sino ."hasta: 600 .c, ·e1,:02._. ~-~ ~;ecta 
después de le:>{: ioóó·:6 ~e f~:.;,~ ~ll~ lenta. ~?ª álcalis y 

peróxidos ·~n fu!i!ón! ~ .. i¡u~i ;:~~era •que ic:l'S 6xidos' metál.icos, 
.: .-,•: ->-~ \:,,.. - -~ - ·> , - . -

dan lugar a .. úna oxidaci~n;,totaL; ... 

a).- 'ProC:esos'cie~~~i~~~J.6;;'.d~/cá~b~'ro de 'silicio. 

El pfoceso indus~rial '.~t>rmal p~ra la obtención del carburo 

de silicioi;; cci:n~i~t~ ~í:i ·• iiaé:~J; i.'.~a~cionar carbón de coque con 

arena de Í::ua~z~ :~n Ún;_i.;,~;,;,: el'.éC:triÍ::o, llevándose a cabo la 

reducci6n · c1;;1• .. 6xido;'cdl!':súicio' cont.;nido en la arena con el 

carbón ·en' e>:é:e~6',:~i::~~ll~ié~~~s~ {a siguiente reacción : 

'si~~: +·Jc.= .sic +· 2co 2';1 

.--.<~.<:.'::" -·,' 
Podemo~ determinar' La' t~~peratura de fonnaci6n del sic en 

base al· .di89~~~:-\:;~p~Oducid·~, .... P~r- ·Ooelteru9,~ 1 en el que se 

muestra. que la' formációr(del sic en su forma cristalina, que se 

presenta a. te~pl!raturas d~ ~ntre 1900 y 2oooºc, (el diqrama de 
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fases del Sic se muestra en el apendice II), "unque debe 

hacerse notar que su formaci6n --.inicia. en.tre los'é1500-1600°C Y. 

su cristaliz.aci6n entre ; i8óo-'l900°c: Oes¡;ntés · de • 2 22 O º.c se 

descompo~e en vap.:ir· de; .Si y grafito, 
,, 

b) • - . Obt~~~i6~ 2:1! ~ic a partir. de: ~a ;~a,~ca;ÜÍa de arroz. 

Una m~n~~a; d~~ obtener ;· ~i~ra~~ de' é:::arbur,; · de silié:io es a 

través' 
. "· ~~ - ''.,?' 

dé· lá.' ~ir611~is •de' la :.;a'scarÚla .• dé arr~~:~0,2!1 

llevando a cabo este :i:u.:.'~~~.~~~·'~·n ~d6~:~~:.,·et·~p~·~,-.-~~ :U.~a·.:'.,~t~6f~r~· de 

<arg6~,. o/en , v~c10; ººri: e'i A~ -d~ evitar. ia gas inerte 

oxidaci6n del carb6n. La primera etapas· se 1i~va a ci~b~ a 

temperaturas de 750 a ssoºc, y consiste en un proceso ·:de 

carbonizaci6n de la materia org.inica de la cascarilla·, .el cual· 

depende en gran medida de la especie de la que proveng.a la 

cascarilla, obteniéndose como principales productos de la 

reacci6n c y Si0
2

• 

En la segunda etapa se trabaja a temperatura m.is alta, del 

orden de 1200 a l400°C, y se pretende obtener la s1ntesis del 

carburo de silicio. En ella se llevan a cabo cuatro procesos 

fundamentalmente, que consisten en la cristalizaci6n del sio
2 

y 

del carbón, la formaci6n de fibras de carburo de silicio 

correspondientes a la fase fJ sic .y la de. part1culas 

isodiam6tricas que corresponden al a Sic. 

Las reacciones que conducen a la formaci6n del' carburo de 

silicio en este proceso son las siguientes: 121 •23
•
241 
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Si02 .... SiO + 1/20, 3.2 

1/202 + c . co 3.3 

SiO + e . Si + .co 3;4 

Si +:·e sic 3.5 

De donde se obtiene ·1a s.iguÚnte.'reacción global: 

sio, + 3C ~ Sic + 2CO J.6 

El porcentaje de estos ultimas productos y de les fases ex 

sic ó 13 sic correspondientes, dependen de le temperatura a la 

cual se est6 llevando la reacción del sistema sio
2
-c. 

La alntesi• del carburo de silicio e partir de la cascarilla 

de arroz presente la• siguientes ventajea: 

a) ·Le utilización de un subproducto de desechos 

agroindustriales, evitando de esta forma que se convierta en un 

contaminante del medio ambiente. 

b) El favorecer la formación de la fase 8Sic, a partir del 

contenido de si y e amorfos con mayor actividad auperficiel que 

les correspondientes fases cristalinas 

c) le disminución del costo de la sintesia del 13SiC, debido 

al origen de les muestres y a la energia neceaarie para 

realizar la •inte•is. 
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CAPITULO III 

OBTENCION DEL CARBURO DE SILICIO. 

III.1 CARACTEll,ISTICAS DE LA CASCARILLA UTILIZADA 

Para la obtenci6n del carburo de silicio sic se empleó 

cascarilla de arroz, procedente del estado de Morel?s •. de la 

variedad llamada "Horelos A92" que presenta º·la· . s.lquiente 

composict6n qu1aica: 

TABLA III.1 

ANALISIS ELEMENTAL DE LA CASCARILLA DE· ARROZ 

ELEMENTO PORCliKTAJE 

e 32.39 

H 5.34 

N o.53 

o 44.04 

CENIZAS 17.7 

El porcentaje de cenizas ·se deter111in6 realizando un an4lisia 

ter11oqravia6trico (TGA) en atm6sfera de oxigeno que se muestra 

en la Fig. 3.1, en la qile se observa un cambio en el peso entre 

la temperatura ambiente y 406°C que corresponde a la collbusti6n 

de la cascarilla. Posteriormente al peso ·aa mantiene 

pr4cticaaente constante como se muestra en el teraograma, 

obteniendo un residuo del 17. 7t formado fundamentalmente por 

Si0
2

, que aquivaldr1a al &.3t en Si. 
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nment: Alrit St:CO tiO '4'..,"M:;>; H11MPA 10 C/MW CAS. DE ARROZ 
!20-r~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~:...;,..~~~~ 

100 

80 

" fi .. : 
60 

20 

6.651' 
(l,J9Jmg) 

600 
Temper11ture ( ºCl 

82,24' 
{l 7~22mq) 

Fiqura 3.1.- Se aue•tra la qr6fica en la que •e ob9erva el 

porcentaje en el caabio del peeo de la caecarilla en funci6n de 

la teaperatura. 
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III, 2 SÍNTESIS DEL CARBURO DE SILICIO: A PARTIR CASCARILLA DE 

ARROZ. 

La obtenci6n del: ••sic se' llev6 a·· .. cabo 'en:.: d.os . etapas de 

pir61isiS de,· la' i:~sé~~Ú1a \ ci~ arroz:>'~ue ide~C::ribimos a 

con;~1::;t~:t~pa; ~: c~scariil~ •·~·.;.·. :iroLzL en 
'<.:~ 

cilindrlc~ de ·~~m6~f~ra controlada 'que s~ ccinstruy6 'con. este 

prcip6sito/ síis!';.;ar~cter1sticas se describen en' .;¡ 'ap¡~dice I. 

~ar~ 'ol>t~~~r'.:una cisrboniZaci6n de la cascarilla de:arr;;~ es 

necesario emplear una ~tm6sfera de un gas ine~te, 'd.;•\.~i. manera 

que el o; no reaccione con el carb6n. En este ,tr~¡;'aj~::~~· emple6 

arg6n como gas inerte, obteniendo un r.;siduo de· .:,aib¿~j_~~~iÓn 
del 40.40t 

manteniendo 

en promedio, con respecto a la m¿~~~r~ ;~.Í:qi~al, 
la cascarilla de arroz a 1so-sso0 c'· ·::;~~J~nte 

horas. El programa de calentamiento utilizado .. (la curva de la 

temperatura en funci6n del tiempo) se presenta en el ap6ndice 

I. Para llevar a cabo la pir6lisis se utilizó un crisol de 

alllmina. 

La muestras obtenidas .!lespu6s de esta primera pir6lisis se 

observaron a trav6s de SEM notando que la estructura en la 

superficie ext.,.rior conserva· la' forma de la muestra original, 

como se puede ver.':~~ ,l·~ mi~rograf1a ,J. 2. En la parte interna de 
,.- ~- ~ -. '··" . 

la cascarilla se observ6 que en este caso presenta una especie. 

de rayado en forma de surcos', ·c~mo se muestra en la fig. 3.J, a 

diferencia de la muestra original, donde se observa que era 

completamente plana. 
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Figura J.2.- Micrograf1a de la parte exterior, en la que se 

muestra la morfolog1a y tamaño de la muestra de cascarilla de 

arroz después de la pir6lisis en una atm6sf era controlada de 

arg6n, notando que conserva su morfolog1a original. 
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Figura 3. 3. - Micrograf!a en la que se muestra la parte 

interior de la cascarilla después de la pirólisis en la primera 

etapa, donde notamos que la superficie presenta una especie de 

rayado, en formada de surcos. 
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En una segunda etapa la cascarilla carbonizada. se pirolizó 
• • • e . • 

en un horno (C~istobalite FlÍrnace) .. para alús temperaturas de 

hasta '1600~ _e_; ·en :una --~t·~¿sfSr~··.···~e .:···~;·~~~ ·~-~~·and~:,. do~ . ramp-~s de 
···, -·,·_.'::- _,- .'. - ._: 

caleritamiento para el é!SCenso.· :Eli.'l~ primera _ra~p21\se_-·~leva la 

temperatura a 20°C/;.inuto, hast..'' iC:~ itio~:b; se ;.anÚe,;e :·a esa 

temperatura durante 10 minutos y finalmente se ;elevá·: ha~ta los 
. ,· ~ . : ~- ;" . ' -' ' 

1300 o 140oºc donde se mantuvo 2, 4, ·s·y·12:horas.·i?ara··e1 
' ~ ~:; ; 

descenso de la temperatura se usaron dos ·rampas: ·en ~la :p~iinera 

el descenso de la temperatura fue de 10°C/min'. hasta los 700°C, 

manteniéndose en esta durante 1 minuto_- En la segunda la 

temperatura bajó 2o'c/min hasta los 2oºc. En esta etapa del 

experimento, se utilizó un crisol de n1quel, que era el 6nico 

disponible que resitla las temperaturas que se manejaban. Una 

vez realizado el proceso, se elimina el carb6n excedente en las 

muestras a través de su combustión en una mufla en atmósfera de 

aire, a una temperatura de ssoºc, durante 6 hrs, empleando un 

crisol de cerámica. Para la determinación del carburo de 

silicio fue necesario eliminar el óxido de silicio usando una 

solución de HF 1:1. 

Las muestras obtenidas en esta segunda etapa se 

caracterizaron por SEM, para la determinación del tamallo y 

morfoloq1a, usando un Microecop1o Electrónico de Barrido 

JSK-5300; en la identificación de las estructuras cristalinas 

se empleó un · .'un· difractómetro SIEKENS o-sooo, en la 

caracterización por espectroscopia infrarroja (FTIR) su utilizó 

un FTIR Nicolet 510. 
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III.J RESULTADOS. 

En la· Tabla· J .1 se presentan los ca~l>ios de. masa obtenidos 

para cada una·.de las mu~stras estudia.das,:en las .diferentes. 

etapas de pir~úsis~ • 

MUESTRA·'· 

CA7I 

CASI 

CA9I 

CA10I 

CA11I 

CA12I 

CA13I 

CA7II 

CASII 

CA9II 

CAlJ~I 

CA7III 

CASIII 

2~ 06290 
"~X 

. -2. 'j-~ 14'0 -./, 
<_: '."'."·. :.'--

2.20320: 
·\~ -::~¡: ,.-:.,~ >-
2. 14470 

2;~¿4~~ ;· 

;.7~;1t:} 
0.93266:·,· 

o:s4osá · 

~;9¡~~:zF 
... -:/:~ ... ··--:~,-; :·~/:~_. 
o.sss9.¡; 

o:91s2oK 

o~9J9o6/:'.; 

. o; 503SO /::.: 

:.TABLA ,III~2 

'PESO 

: -... , -· ~:.:i"'": 
'(%)é 

JS 

,·7,50-850 
... 

750'-850 

\;;'():.~so 
:·750;;;85() 

-~;s·o~s~~ 
· 1só.:.aso· 

·aso. 



MUESTRA 

(gr;)•: 

CA9III 

CAlOIII 

CAUÚr. 

CA12III 
.;:,, 

CA13IIr·: 

CA14II·· 0.9189 

CAlSII l. 0139 

Contin.uación de la Tabla III ,·2 

0.7635 8 

(ºC) 

8SO 

8S~ 
·aso 

8SO 

:.eso. 

1400 

·.; 1200 

La Tabla rrr.2 esu organizada de la; .lli~i~nt:,( ~ane;a~ las 

"cascariilá - - · ár~~-~~:/ ·~i-::· ... nWnero letras CA significan 

inmediatamente siguiente representa a la .muestra especifica 

(por cuestiones de espacio, sólo algunas de ellas se han 

incluido en la · Tabla, razón por la cual dichos nllJneros no 

empiezan en 1, aunque los promedios que se describirán en 

seguida se obtuvieron tomando todas las muestras). El liltimo 

simbolo, en nlillleros romanos, representa la etapa del proceso de 

preparación. como se verá·, nuestro método de preparación constó 

de tres etapas, como ya se babia explicado antes. Vale la pena 

mencionar que en la literatura se reportan diversas 

metodologías para la pirólisis, reacción, etc. Nuestro método 

está basado en un reporte espaftol~211 con la ventaja en nuestro 

caso, como lo explicaremos en seguida, de que las conversiones 
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(eficiencias) de la reacción son mejores que las ,antes 

reportadas• la metodológiii experimentai es más\ ;,implé que -:n 

las demás pubU~~cl~nes cons~l~~das!"1 
. .. . 

'\ - . '· ~·. . 
De _la Tabla' III.2 s;puedé observar que,'.é..;:l¡~,;:im~ra etapa 

del proceso, se· obti;;..;;,¡ ~;,1ai.~1lfé ·~n promédió t~. I~. 4% <iel peso 
•• ••• ,. 1 

final como residuo/' Éste' .:vaior e se' obtuvo "~r:~m~~ia'iido las 

. diferencias ; d·: ¡>e~;~ {ir,i~t~l~~ · y~ fináie~:; cíe ias ;~e",;tras 
(c;,1w...;,.~ l •y'2 el~ fa Tabla \IIfa) 'pa~a,~ti;,Ía~'i~~'~t~st~as en 

la etapa: I. Es'fé ;~es~il:~cló; ~i~iie' s~~tld~;i¡¡fJ~~?.r~·;;~;fcí~-; como 

se e~li~ó :n i1i Ta6d~IT2.' q.Jé·:air;f~~~r••idei' s9\ciú peso 
;,·•. :. .·;::':~ ·'_:_·'--!~-:;·:o~ . ··s: .. ,,_, ·,¡.;'.. ,· -' 

total de- la ._ c~sc';;riii~·2- que'.'· hemos•'- utilizado · 'corr~sponde a 

materiales ;.;olÁtiiés, -- c'~iao,é próte1nas, ~~i~i~J~, li9niri,., etc. 

que se descomponen a temP:er;.t~ra:l por i:léb¡,;jc;'; de :.ios 1so::;asoºc 

usados en ésta . etapa . clei pr~C:;icli~iélito': c~b~ /men'ci~~~r q~e. a 

partir de 11n análisis simÚ~r de lo~ .dát~s :;c;ri:'espo..;,üéiit;.' a la 

ref. 21 en la que se us<l un ~;~~~~o.}s~~il~r '. •. ~ri~o~~ramo~ ·que 

obtuvieron un residuo del 38\ >' iii1í<i.ni~, '. i~ ciue. i~~ica . que'· las 

muestras de cascarilla de .,:¡:~<iz\ ;,~¡li~ad~ en . este trabajo · 

contienen una mayor concentra~ió~: de e -Y Si. 

Por lo tanto, la muestra ·que .entra ·a la segunda etapa está 

formada de sio
2 

y e solamente, con lo cual la energS.;; :-· \i;b;.ic;; · 

proporcionada por el tratamiento hasta l300°C, -- se-: utillZa

solamente en la reacci6n de descomposición del Sio; :: y:' de -

formación del carburo, mientras que en 111 primera • 'et'.~pa _ se 

utiiiza parte de la energia calor1f ica en la volatilización dé 

or91inicos. 
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El peso del· residuo en la ' segunda es tapa del tratamiento 

.Y _78% del peso 

original de las m~~s.tras; ·•Esto ha~;, pensar, que Ías pérdidas 

oscila entre aproximádaniente entre .. el 57 

observadas se deben. a la producci6n de los. compuestos volát.iles 

(secci6n II. 5) que no alcanzan a reaccionar con el C o·.,"']. .. ~i~2 
y son arrastrados por el flujo del gas inerte. Este valor .del· 

residuo tiene por tanto unicamente un significado cualitativa 

del grado de reacci6n de las materias primas y por ende del 

grado de formaci6n del Sic. A mayor porcentaje del r_esiduo, 

menor cantidad de 

anteriormente estos 

Sic formado, 

valores no 

aunque 

tienen 

por lo 
'·· ·.e .. 

un significado 

cuantitativo, sino exclusivamente cualitativo. 

Finalmente en la tercera etapa (tratamiento en aire . a.5.oºc) 

se elimina por combusti6n el ~arb6n residual•. de •ias . muestras 

que no alcanz6 a reaccionar en la etapa anterio;,;< El•.':i~ter~alo ...... , ...... ' . 
de peso residual va del 53 al 73' lo que • indica'. c;ÍÚe. en • las 

muestras qued6 una cantidad de e sin l."eac:;ci,Ü'n~·r· ~~tl."'e el 47 y 

el 27' del P';'SO total de la muestrá al . término de ia segunda 

estapa. 
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A continuación, se muestran los resultados obtenidos en la 

caracterización de las muestras después de eliminar el carb6n 

excedente por cada una de las técnicas 

anteriormente. 

III.3.1 Microscopia Electrónica de Barrido 

a).- Preparación de las muestras. 

mencionadas 

1.- ·s~\;,~6 ';,,ues~ra de cascarilla de arroz pir6lizada. 

2. - i.. m~esti~ .;~ col~,:;6 ': .;~bre ~n portamuestra de lat6n' 

adhiriéndos~:~~~ medio 'de; una pelicula delgada de pintura' de 

plata. 

3.- con una pel1cula delqada de oro 

por el método de sputtering. 

b).- Caracterizaci6n por SE!t 

En las muestras pirolizadas a 1300°C (etapa 2) durante 2, 4, 

8, 12 horas pueden distinguirse diferentes zonas 

caracter1aticas. En ciertas Sreas se observa que la estructura 

original no sufre alteraci6n morfol6qica, conaervSndose 

prScticamente la foraa original de la cascarilla en la parta 

externa, lo cual resulta interesante, ya que la eetructura 

celular propia de estos materiales parece ser topol6qicamente 

muy estable. se observa una eequnda zona donde exista un 

crecimiento de estructuras en forma de agujas (parte externa), 

y una tercera zona en la qua se distinque la formaci6n de una 

gran cantidad de fibras tanto en la parte interna como en la 

externa. Lo anterior se puede observar en las microqraf1as 3.4, 
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3.5, y 3.6 respectivamente. En la micrografia 3.7 se observa 

una zona de la cascarilla en la podemos notar los efectos de la 

pirólisis sobre la superficie dentada. 

Figura 3.4 .- Se observa una zona en la que la estructura 

conserva las caracter1sticas y formas dentadas de la estructura 

original presentada por la cascarilla de arroz (muestra a 

1J00°C durante B hora•>· 
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Figura 3.5.- Se presenta una zona donde existe un 

crecimiento de cristales en forma de agujas sobre la superficie 

de la cascarilla de arroz de la parte externa, pirolizada a 

1300°C durante 8 horas con un di6metro aproximado de 0.25 µm. 



Figura 3.6.- Se muestra una zona de la cascarilla pirolizada 

a 1300°C durante 8 horas. se observa la formación de fibras 

alargadas con un diámetro aproximado de o .16µm, este tipo de 

estructuras se forman tanto en la parte externa como en la 

interna. 
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Figura 3.7.- Se muestra una zona, en la que se aprecian los 

efectos que sufre la parte externa de la cascarilla de arroz 

pirolizada a 1JOD°C durante s horas. 
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La muestra pirolizada durante 12 11oras en ·la s.equnda ·etapa¡ . . 
adeaás de las tres zonas que fueron localizadas en .1as':.muestras 

mencionadas anteriormente, presenta una regi6n en la,que ~xi~te 

formación de part1culas ·con una estructura en forma d~ :e~fer°ás 
del orden de l¡,¡m, como se muestra en la Figura J. ·a~ :.Estas 

,'-· ' 

P';'rt1culas también se observaron en las muestras piroliz~.ci.a:S:.'·:·~. 

1J00°C para los diferentes tiempos de tratamiento.··; Sin 

.,.)>argo, la cantidad en la que se encontrar~n es relativamente 

11enor que en las muestras pirolizadas a l400°c. En la Fiqura 

3.8 a, se presenta el espectro de EDS, realizado a las 

part1culas esfer1cas. A partir de este anl!ilisis 

seaicuantitativo, se encontró que la composición de estas 

estructuras esféricas es de un 46.2ll de Silicio y 53.79l de 

oxigeno lo que corresponde estequioa6triclllllente a. la aol6cula 

de Si03 , corroborando de este modo su co111posici6n. 
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Figura 3.8.- Micrograf1a de la cascarilla pirolizada a 

1J00°C durante 12 horas. Se observa la presencia de estructuras 

en forma de particulas esféricas del orden de lµm. 
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1 
¡ . ¡ 

~ 
.. .. 

Figura 3.8 a.- Espectro de :EDS 'corre.apondiente a las 

part1cuias esféricas observadas én la 'Fi9 ;· : 3. a • 

Por otra parte, se piroliz6 . la :ca~carilla de arroz en 
' . .<'' ' 

atm6sfera de ar96n, manteniendo el° tiempo .. <ccinstante a a horas y 

variando la temperatura a 1200°c y 1400ºc;" 



En el caso de la muestra pirolizada a i200.ºc ·se observ6 que 

en gran parte la cascarilla aun conservaba su estructura 

original como se muestra en la Fig.3.9, comenzando la formaci6n 

de fibras sobre la superficie de la cascari·lla. 

Figura 3.9.- Se aueetra la cascarilla de arroz pirolizada a 

1200°C durante 8 horaa, notando que aun conserva su estructura 

original, donde •• diatiquible uno de los "pelos" 

caracteriaticoa de eata eubaepacie. 
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En el caso de la muestra.que se'_piroliz6 a 1400°C se .observa 

que aun existen zonas .. en .. las que._, sé.' distingue 'la.'; e'.'tructura 

original sobre las que. hay un· : c~ecimiento; de, e;;tz-úc.turas en 

forma de agujas, y otra en las que hay f~.r~~bÍ6n'\ie··ú~~as con 

un diámetro aproximado de 0~2 µm, ;~oiDC> se iñ~e~ti·'it,:.e·n·:·1as·;·Fi9~. 

3 .12 se 

muestra una micrograf!a. en .la que se .elimin6 el si.02, por 

reacci6n con HF ( 1: 1) , observ4ndose con bastante claridad las 

fibras, que presentan un di4metro de alrededor de o.2µm. 

Realizando un an!lisis WDS a ·1as estructuras en forma de 

fibras, correspondientes a la Fig. 3.12, determinando de manera 

cualitativa que astan constituidas unicamente pcir carb6n y 

silicio, como se muestra .én el. espectro de WDS en la Figura 

J.l:z a. 
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Figura 3.10.- Se muestra la cascarilla pirolizada a 140oºc 

durante 8 horas. En esta zona se observa que aun se conserva la 

estructura dentada de la cascarilla sobre la que existe un 

crecimiento de agujas. 
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Figura J .11. - se muestra una reqi6n en la que aparecen las 

fibras formadas después de la pir6lisis de la cascarilla de 

arroz a 1400°C, éstas se presentaba tanto en la parte externa 

com interna. 
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Fig. 3.12.- Fibras encontradas en la muestra de cascarilla 

de arroz pirolizada a l400°C du,rante a horas en la que se ha 

eliminado el Sio
2

• 
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6500 

Si 

Livetil1e: 200 
Deadti11e: 21% 

Figura 3 .12 a . - Espectro de WDS (Wavelen9ht Dispersi ve 

Spectroscopy) de las estructuras en forma de fibras observadas 

en al Fi9. 3.12. 
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c).- Discusi6n de los resultados. 

A partir .. de .las. obs~rv~c?i:~ne~ realizadas a través de SEM, se 
~' . : .. ·. 

puede dete~mi.ria~.-que, é'dur;,nte· la segunda'etápa de· pirólisis de, 

la cascarii~~/d~:;-.·:~~-~-~~' -~~~- ·:varl'~r·-~:ta~-~·0:·1a:~'.-temP~rat~ra.· _Como· el 

tiempo en·;,_1'.que;se re~Ú~a "1 p~~des?··· se k~d¡~I"on i~e-ntificar 
tres :··:e~~~~:~.t~-;-~~\ ::,-·~arlicter_1St1·caS ·,-~ .. ~~~U'it'ant~S~- ' de· · la:_ 

transformaci6n de la estructura orlginal ;d.;';:cla' .·c~~cariÍ:ia· de· 

crecimiento.' . de': a"éjuj ~s .•. ·-~~ . o': 2 ~~m. de 

di6.metro . sobre la superficie extérná, '· f~r;,;ac.:i.6;,: ~~ Úb~as ·. de 

arroz .. -Se observ6 el 

--·-;-·;""', ,-._,, 

o .16µm constituidas por carb6n y silicio (comó .... ~ inU:"e~trá:' en el 

anUisis wcs (Wavelenght Dispersive spectrosé~py), ;;,; -~~rÜculas 
esféricas de lµm de diámetro, tanto. en l~:~~P~~f}ci_~· ~-~te"rna 
como en la interna, mismas que se analiz~~o~\(>~{~¡,~/¡ÉÍ~ét~on 
Dispersive Spectroscopy) . Los r~sult~d~,;', :; iÍidica~ que· la 

composici6n de las partículas .. 'es~éI"fc~~ ; i:d~J:"~~pond~ 
estequiometria del oxido de si{id¡~'.i ~~· ~~rlllaci6n de 

a la 

estas 

últimas se favorece con el aUJDen~c/~~ ·.la, :temperatura y, por lo 

tanto, se encuentran en mayor éá'iÍt:Ídad' á: 14Doºc. sin embargo, 

se observ6 su formaci6n a 1300°C, para los diferentes 

intervalos de tiempo, pero en menor cantidad. En las diferentes 

condiciones en las que se realiz6 la pir6lisis se encontraron 

áreas en las que la muestra aún conservaba su morfolog1a 

original y las fibras son las estructuras que se presenta en 

mayor cantidad como consecuencia del proceso de transformaci6n 

de la cascarilla de arroz. 
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,,,_,_, murnrn 'º' º"L"""'º' M'°' •· 
'"::::. ~: .• ~:;;:~:;::i~;;i·,~:p;,¿:::· .:~.;-:.:· .. ::::::: 
en el' proceso, .. de' obtenci6n :de"·.S ·,sic, después de eliminar el 

.. : .. ·.: :·.,,,,¡ ·· .. ' 
carb6n en· ex.ceso/ Se realiz6 Un· estudio de difracci6n de rayos 

X po.r .. e/. método de polvos para cada una de las muestras 

obtenidas'; \ 

Para las muestras obtenidas en la segunda etapa de 
1 

pir6lisis; se encontraron fundamentalmente 8-SiC y Si0
2

, con 
1 

sus máximos m6s intensos localizados a 36 y 21 grados para 29, 

respectivamente. Con el ! fin de verificar la formaci6n del 
1 

carburo de silicio 

contribuciones de los 

y :evitar confusiones debidas a las 
! 

máx~mos correspondientes a las fases de 

sio
2

, que pueden traslapa~se con algunas reflexiones del sic, 

se elimin6 el sio medianhe un tratamiento con HF en soluci6n 
2 i 

acuosa l:l y se analiz6 posteriormente la muestra resultante. 

a).- Preparaci6n de las mu~stras. 

1.-se molieron las muestras hasta obtener un polvo bastante 
1, 

fino. 

2.-se colocaron en la c~vidad del portamuestra 

de forma que la superficie!, de la muestra quedara 

compactándola 

completamente 

plana·con respecto a la su~rticie del portamuestras. 
1, 
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b) .- Caracterización por DRX,. 

En el caso de ,.las .muestras obtenidas a 750-850°C en 

atm6sfera de. arg6ii'· se observ6 que aün no. se llevába a cabo la 

cristaiiza~i6ri)y~ d~e :no ,.,~i.st1aTI máximo: ¡:le dif.racci6n bien 

definidos, por' lo:qÚe ünicamente se. pres ... ritan los cainb.Í.os que 

S~fren. ~as muestrás ~·~rante ·la SegUnda eta~a a ÚOO~;; ~ariando 
el tiemP~ ·~~del'::: p·~~ci-~~·¿:: p~~ra·~~·2; · · 4 ~ ·:: Sj.: Y .-i2 .'._' hO-~·as, como se ·muestra 

en ~a.·F¡~)'J;'i.2.''Í ' / ······.·•:.··•· 

Los r;;sÜlt~do~ d~i''. .. ;~;,~~;~e ia t;.'~p~ratura se muestran en 

la Fig. ' 3; 13 /donde s~ "an~Üza'n• las 'muestras en las que el 

tiempo .del preces~ se mantiene c'bni.'ta·~~e a e horas y se varia 

la temperatura a i2ooºc, 1300°C y a 140oºc. se observan cambios 

tanto en intensidad como en el ancho de los máximos 

correspondientes a 29 = 36 grados. Para una temperatura de 

1400°C, se observa el crecimiento de un máximo a 60 grados para 

29, que es caracter1stico del carburo de silicio en su fase p, 

como se determina al compararar el difractograma experimental 

con el propuesto en la literatura internacional!21
'
22

'
231 

Debemos aclarar que aunque en las tablas JCPDS de difracci6n 

disponibles no es fácil encontrar datos del p-sic sino a6lo 

a-SiC, la rase tl del carburo de silicio ha sido descrita en 

t6rminoa de su difracci6n de rayos X por muchos 

autores! 2 1 
'

2 2
' 

2 3 1 tanto en sistemas parecidos al nuestro como 

en m6todoa de preparaci6n totalmente distintos. Finalmente se 

loqr6 localizar los datos de las JCPDS para la fase 8, y al 

comparar con loa datos exp.arimentalea que obtuvimos, se 
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encontró una perfecta coin~~dd~ncia, lo· que no ocurre ,_con la 
. . 

fase a. Dicha comparación se. muestra en la !'ig; 3 ', 14, donde los 

máximos de ·ª y /j se h,{¡, ~eñ~lá~o; 
Para i2ooºé:, <la fas;.: ide~Ú~icad'a de sio

2 
co~r'7sponde a 

cristo~aiit~: (~e = 22);'s.;gún si?' ~h~~'i~~ e11. el difractogJ:"ama 

3,1s. En ,~1'.,ca~~.,fa:1a~+.~~~~a a'1Jo~:;c• ~~tm~! .de·co,mp~·farel 
espectro de:difraccfon._:de.'rayos X ·con ·el patróri'ode· i::ri_stobalita 

de las JSP;~: ~'¡, :~~~(,";.~6 t~~bi;.~ con l~: f asf?, cif?1. si~2 . conocida 

como tridÍmi't/ 

En ,ia :'f:ig '. . 3 .16 intensidades de 

tridimÚa,·q\;e son't;;,~y:~~~~e~~:·;: ~el orden del ruido del fondo, 

lo cual i~dÍé~ ;·:qt·~- probable;;,ente no existe formación de 

tridimi ta. in t°'1CiJcas~t~l\~estr_a .· rés;,1ución no permite asegurar 

que exista trfdtmita;··~un~ü;;'c~n"'a~tor (2) asegura su presencia. 

Nuestros resÜl tad~s : l~d~~a'{ ·~/tal autor o tendrla un sistema 

diferente o asig.n6\ ~q~i~·o·~adainente las reflexiones. Lo que se 
. . . . . . \ . 

corroborar al analiz'¡r . f?i '.difractograma de la muestra que se 

pirolizó en la segunda etapa a 1400°C (Fig.J.17), donde se 

observa de manera cualitativa que los mAximos mas intensos 

corresponden a la cristobalita. Por otra parte, a Asta 

temperatura observamos que el mliximo a 29 e 36, cambia de 

intencidad y de, al compararlo con los datos experimentales 

encontramos que se favorece la conversión de la fase fJ Sic, 

como se muestra en la Fig,J.18, donde se compara con el patrón 

de difracci6n de rayos X tomado de la literatura! 231 en la cual 

la sintesis de fJ sic se realiza a partir del proceso VLS, que 

es un m6todo completamente diferente, aunque el resultado es 
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equivalente; sus resultados coinciden muy· bien con el patr6n 

experimental que se obtiene .en el 'presente. ·trabajo,. sin 

eliminar. SiCl~. En. esta .~i~ma figu;_.~. se pr~senta eLpa.tr~~. de' 

ditracci6~ de l~ ;;u~~tn al eúnii.nar. el siO , •· oi:i';.erv~n<io que 
.·... ,· ).·" . ' ·,_. . ,2. ·.· s. . ' .· ¡" •. ·,. 

1.os má~imos 6o'rie.;'porid~~ aL 11 sic . y·: se compara con el patr6n 

del ex ~·si,C,:·:· .. q~~ -~o ::·~:~i~~ici'~'.:·c~~ ·~o~-~-~r~-~~.ita~~~~- .. ·q~~ ~-~eJ?bt.UVieró~ 
en el presente trabajo. Esto confirma la forniaci6n.de'.la fase 11 

del SiC. 

En la Fig. 3 .19, se observa el patr6n de difracci6n a 

horas, el cual parece el de un material amorfo, mientras que a 

8 horas, ambas son Si0
2

, se observa claramente el comienzo de 

un proceso de cristalizaci6n, En este caso, mostramos una 

amplificaci6n de los patrones con el objeto de mostrar el 

efecto de la temperatura en la. criatalizaci6n del sic. 

Estos resultados de rayos X serán m6s claros y harán mayor 

sentido después de que, en la aiquiente aecci6n da este 

capitulo, 

infrarroja. 

analicemos loa resultados de espectroscopia 
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Figura 3 .12. - Difractoqraaa la mue•tra pirolizada en 

atm6afera de arq6n en la aequnda etapa, manteniendo la 

temperatura constante a 1J00°C durante 2,4,8 y 12 horas. 
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caabio• que aufra la caacarilla carbonizada al pirolizarla en 

atm6afera da arq6n fijando •l ti .. po a ocho hora• y variando la 

teaperatura a 2200°c, llOOºc y 14ooºc. 
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Figura 3 .14 Dirractograma de la muestra obtenida en la 

aequnda etapa 1400°c y al eliminar el Si0
2

,en donde se compara 

la• ta••• « y ~ del sic con el patr6n de las tarjetas JSPDS. 
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C:r 

Fiqura J.15.- Difractoc¡raaa donde ae compara el patr6n de 

laa JSPDS de la criatobalita con la aueatra obtenida 12ooºc 

pirolizada en atm6sfera de arq6n durante ocho horas. 
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Figura 3.16.- Difractograu donde •• comparan loa patronea 

de criatobalita y la tridimita con la aueetra obtenida por 

pir6lisi• a 1300°C en atm6atera de ar96n durante a horaa. 
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JJ!. .. 1170 1 ,s.1r1:: Tr1°J.,11it<• 1::1 i-;·o; ,.,r, •lll.· t.5-l~J.«•• 
3$•M::c= • S11:0;: :.:-hl:i~.1:~~" ,~,, :&.:L: t.IJitr;r~u 

Pigura 3.17.- Ditractoqruua en el que se observa la •ueatra 

pirolizada en abl6atera de ar<J6n a uooºc, co•parandola el 

patr6n JSPDC de la tridi•ita y criatobalita. 
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Figura 3.11.- Difractoqrllllll en el que se analiza una de las 

•uestras en la que se ha eli•inado el Si02 con HF con repecto a 

la que contiene sio
2

, observando olaramente loa mAximoa 

correspondientes a carburo de silicio fase p, comparAndose con 

la mueatra ain eliainar el Si0
2 

y la faae ex del sic de la• 

JSPDS. 
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Pigura 3.19.- Patrona• de difracci6n da rayo• X para la 

aua•tra tratada a 4 y e horas a 130o0 c, donde a 4 hora• •• 

obcerva una estructura aaorra, mientras que a e horas aparecen 

claramente loa IDAximoa de difracci6n. 
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c).- oiscusi6n de los resultados. 

A partir de los resultados mencionados anteriormente se 

determina que bajo las condiciones en las que se realiza el 

proceso de pir6lisis entre 1200 y 14ooºc se tiene unicamente la 

formaci6n de Sio
2 

en la fase llamada cristobalita y que a 

1400ºc durante ocho horas sa obtienen las mejoras condiciones 

para el craciaiento del carburo de silicio en su fase IJ, lo 

que s• puede determinar en base a las observaciones 

cualitativas relacionadas con los cambios en la intensidad y el 

ancho del a6ximo a 28 • 36, ademas de un crecimiento •vidente 

del m6ximo a 28 • 60 caractertstico de la fase IJ-SiC. A partir 

del an6lisis del difractoqrama qua sa auestra en la Pig. 3.19, 

en el que se ha eliminado el Si0
2

, se observa claramente la 

forinaci6n de carburo de silicio al coapararlo con la muestra 

que contiene Si0
2 

y con el patr6n de JCPDS correspondiente al « 

sic, as1 como su comparaci6n con el difractoqr1U1a obtenido de 

la literatura! 23 
> Debemos mencionar que otros autores en le 

literatura internacional assguran la presencia taabiln da la 

fase «-SiC, a partir da un s6lo 116xiao en el patr6n de 

dift'racci6n. Nuestros resultados indican que si se foraa la 

fase «, es en proporciones muy pequeftas, ya que el m6ximo qua 

podria corresponder al « es muy paquafto. 
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III.3.l BSPEC'l'ROSCOPfA INFRARROJA (l"TIR). 

El eatudio de eepectroscop1a infrarroja permite identificar 

loa qrupos qulmicos funcionales que constituyen a las muestras 

de cascarilla de arroz a trav6s de los diferentes procesos a los 

que fueron sometidos. De esta manera se confirma parte de la 

informaci6n obtenida a partir de difracci6n de rayos-X, y ademAs 

se pueden identificar otros aateriales cuya estructura no sea 

cristalina, asl coao los cambios que aufre la cascarilla de 

arroz a las diferentes teaperaturas a las que es aometida 

durante el proceso de pir6liais para la obtenci6n del carburo de 

eilicio. A partir de la infonoaci6n de DRX se conoce que en el 

pr-o de pir6lisia se obtienen las aiguientea eatructuras : 

sio
2 

fund ... ntalsente en au fase de criatobalita, aa1 como sic 

en su faae ~. las proporcione• relativas da cada una dependen 

del ti~ de tratamiento, por lo que nos enfocaremos a estudiar 

a trav6s de FTIR estos cambios. 

a) Praparaci6n de las auestraa. 

1) La• muestras obtenidas ae solieron haata obtener un polvo 

bastante fino. 

2).- Las muestras molidas se mezclaron con KBr. 

l) .- Se utiliz6 un espectofot6metro Nicolet 510 FTIR en el 

intervalo de 4000 ca-• a 400 ca:' 
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b).- caracterizaci6n por FTIR. 

En la' Tabla· rrr·;3 se. muestran las bandas caracter1sticas 

correspondie'ntes a la cristobalita, tridimita y carburo de 

silicio!251 En la Tabla III. 4 se presentan las bandas 

encontradas en los espectros correspondientes a la cascarilla de 

arroz (Fig. 3.20) y la cascarilla de arroz tratada a 700°C (Fig. 

321) en la priaera etapa. El espectro de la cascarilla de arroz 

esta formado por un arreglo mQltiple de bandas, que reflejan la 

complejidad de su composici6n. En él deben destacarse las bandas 

en el intervalo de 1200 a 450 cm-• que son las representativas 

del Sio
2

, segCin se vi6 en la tabla III.3; en concreto, entre 

1200 y 1000 cm-• aparecen una banda ancha que contiene a las 

vibraciones m4s intensas de l,os enlaces si-o. En el espectro de 

la cascarilla tratada a 700°C se observa que desaparecen las 

bandas correspondientes a los compuestos voli\tiles y permanece 

un arreglo de bandas de frecuencias similares a las de la 

cristobalita, que se presentan en la Tabla III.3. Este espectro 

debe correspender a un Si0
2 

de baja cristalinidad dada la 

temperatura de tratamiento 

En la tabla III.5 se dan las bandas obtenidas al pirolizar 

las muestras en la segunda etapa durante ocho horas a 1200ºC 

{Fig. 3.22), 1300 ºe (Fig.3 .23) y 1400°C (Fig. 3.24), asl coao 

las obtenidas manteniendo la temperatura a 1300ºc durante 2 

(Fig.3.25), 4 (Fig. 3.26), a (Fig. 3.27)y 12 (Fig. 3.28) horas. 

Finalmente en la Tabla rrr.s se muestran las bandas del sic, 

del espectro al eliminar el sio
2 

(Fig.3.29). En términos 

qenerales, todos los espectros presentan caracter1sticas 
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similares, siendo sus arreglos de bandas muy parecidos a las de 

la criatobalita. A este respecto ea de resaltar la p~esencia en 

prácticamente todos ellos la banda de intensidad media o débil 

aproximadamente a 620 cm;' 

cristobalita. Esta banda 

que es caracter1stica de la 

se débilita en los espectros 

correspondientes a la muestra tratada a lJOoºc a 12 horas (Fig. 

J.28) y la tratada a 1400° por 8 horas (Fig. 3.24).''''.J;;~, la 

muestra tratada con ácido flurh1drico (Fig. 3.29) la 

identificaci6n de Sic es clara. La banda a 810 cm-• medida 

experimentalmente y que resulta con la mayor intensidad s6lo 

puede asociarse a la banda de p sic mostrada en la Tabla III.J. 

En la muestra tratada a 1400°C durante 8 horas (fig. J.24) se 

observa adelláa un ensanchamiento y un corrimiento de las bandas 

alrededor de 800 cm-• que aparece centrada a 811 =-• y con un 

hombro a una frecuencia pr6xiaa a 940 cm:' Esta banda guarda una 

aatrecha similitud con la banda principal del Sic (obtenida 

experimentalmente) de la Fig. J.29, por lo que pueda concluirse 

la presencia de p Sic en la muestra, junto con una cantidad 

todav1a mayoritaria da sio
2

• 
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TAS.U.· III. 3 

Bandas caractedstiéas· d.,-;.la cristobalita, de .la tridimita Y 

del carburo .de súid~! 251 _ 

1200 

1166 

1098 1100 1090 

•e P40 
792. 790 

830 

622 

•• ... •70 

TABLA III.4 

Bandas caracter1ticaa de la cascarilla de arroz y da la 

pirolizada en arqOn en la pri•ara etapa 

rrc,3.20 FIG.3.21 
llOO(b•) llOt (b) 

lll . 121 lol 
71' . 731 (•) 
671 . 613 (ol 
'66 . "º (o) 

Donde b a banda ancha, a a banda intensa, m m banda de 

intensidad media y w = banda da intensidad débil. 
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TABLA III.5 

Bandas caracter!sticas de los e•pectros de infrarojo de las 

muestras pirolizadas de la cascarilla de arroz. 

FIC.3,22 FJC,3.23 FlG.3.2¡ FJG,3.25 FJG.3.26 FIC,3,2'1 FIC.3.28 FIG,3,29 

ltOJ (al 1107 (SI .... 15) 1099 (a) 1098 (S) 111' (SI 1105 (S) IOH (•f' 
.. .' ;9to<vvJ ' , .. lo) 796 lo) ~eu.~C•> 795 -,., 791 lol 795 lol 798 lo) BOi lo) 

·:620(~1 
677'(•1 

621 M 620 (W) 620 ,..;, 620(•) llZI (W) .. '"601· ,., 
480 ,., 188 lo) HO.l•I • 178 lol ... lo) ns·<•> . ..., lol 560 lol . . . . 
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Fiqura. 3.20.- Espectro de infrarrojo de .la cÍlscariÜa de 

arroz sin ninguna iaodificaci6n. 
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P'i9UZ'•· J.21.- !•pectro de infrarrojo de la ,cascarilla de 

arroz pirolizada en la pr.iJlera etapa. 

1~rv~~-fl' 
l : ,1 IJ ¿ : l~ 1 ! 
~ : ' 
¡ " !.j-

i ~ 1 

~~----~ 
Figura. J.22.- espectro de infrarrojo de la cascarilla de 

arroz pirolizada en la ae9\1J\da etapa durante a horas a i200°c. 
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Figura. 3. 23. - Espectro de infrárrojo .. de la cascarilla 
.. . :. . ' 

pirolizadÍl en la séqunda etapa durante e horas· a 1J00°c: 
... : 
llQ:=-., .................. . 

¡ 1 

1 

Figura. 3,24.- Espectro de infrarrojo de la cascarilla 

pirolizada en la sequnda etapa durante 8 horas a 1400~C. 
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Pi!JUX"a. 3.25.- Espectro de infrarrojo de la· cascarillade 

arroz piroUzada en la segunda etapa a Í:ioo0 c ·durante 2 horas • 

. 
• .._~~~~~.,....~~.,....~~.,....~~~~~--,--~~-r-i 

Figura 3.26.- Espectro de infrarrojo de ,la cascarilla de 

arroz pirolizada a 1300°C durante 4'hoi-as. 
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Figura 3. 27. - ·Espectro .de · lnrrarroj..: d~ la muestra de la 

cascarilla piroÜzada a uo,oºc d\U:'a~ta a hora~:. 
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Figura 3.28.- espectro: de infrarrojo de la muestra de 

cascarilla de arroz':plroÚzad~ a 1300°C durante 12 horas. 
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Fi91Jra 3.29.- Espectro de Infrarrojo de la muestra tratada a 

1400°C por ocho horas, deapu6a de eliminar el Si02 por 

tratamiento con HF se observa la espectro del carburo de silicio 

con su banda mas intensa a 810 cm-• y que se ensancha por la 

contribuci6n de loa hollbroa en ambos lados de la misma. 
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c).- Discu•i6n de los resultados. 

Los cambios m6s notables en los espectros de FTIR se 

observan en el espectro de la muestra de cascarilla de arroz 

sin ninguna modif icaci6n, con respecto al espectro de la 

cascarilla de arroz pirolizada a 750-850°c y se deben 

principalmente a que existe un 59.6\ de materiales volátiles. 

De los espectros de las muestras tratadas térmicamente se 

obtiene conclusiones semejantes a las presentadas en el estudio 

por DRX. Los espectros de las muestras tratadas _a lJOoºc 

corresponden b4sicamente a los de la cristobalita, sin que haya 

evidencia de formación de cantidades significativas de sic. Por 

el contrario, en la muestra tratada a 140oºc, hay una evidencia 

de que se obtiene una cantidad significativa de p sic, lo cual 

se corrobora al analizar el espectro mostrado en la fig. 3.28, 

donde se observa la muestra depués de eliminar el Si0
2 

que 

existe una banda 810 cm-• que es caractertstica del p Sic. sin 

embargo existe una cantidad mayoritaria de sio
2

, como se 

observa en loa espectros de las muestras que no han sido 

tratadas con HF. 

81 



III.4 CONDICIONES PARA LA FORMACIÓN DE sic. 

coao se aencion6 en un capitulo anterior, la forma industrial 

de fabricar SiC es a partir de arena y carb6n de coque requiere 

temperaturas muy altas, cercanas a los 2oooºc. Es por esto, y 

debido a la gran .lmportancia tecnol6gica del sic como. abra~ivo, 

refractario y/o refuerzo para otras cer4micas, .que . ~e~~l~a muy 

importante el buscar alternativas para la fabric;ac.Í.6~ ... :de ··dicho 

material, con la expectativa de crear nuevas tecnologlas en ese 

caapo. 

Existen en la literatura internacional reportes sobre el uso 

de catalizadores (principalmente a base de Fe) que disminuyen 

varios cientos de grados Celsius la temperatura de procesamiento 

del sic. Sin embargo, existen auchas menos publicaciones sobre 

el uso de un sistema que no requiera el uso de catalizadores, 

por lo que nuestros resultados tienen un potencial muy 

interesante. Aunque, como ya se ha citado, se ha reportado con 

anterioridad la obtenci6n de Sic a partir de la cascarilla de 

arroz, la sencillez de nuestro método, su eficiencia y, 'sobre 

todo, al hecho de que no se habla llevado a cabo an nuestro pals 

un proyecto equivalente (a pesar de algunos estudios previos 

sobra la obtenci6n de Si0
2 

amorfo de alta pureza a partir de la 

cascarilla da arroz 1261 ), hacen relevante el presente trabajo. 

En cuanto a las razonas flsicaa y qulmicaa de por qué es 

posible obtener sic a teaperaturaa de alrededor de lJOOºc sin 

necesidad de catalizador, algunos trabajos nos permitan tener 

elementos para la explicaci6n. Como se ha reportado: 24 
" 71 la 

reacci6n se lleva en los siguientes pasos: 
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sio2 • sio ~ 11202 J.2 

1/20
2 

+ C •.CO(g) 3.3 

sio + .c '~ si .¡: co 3.4 

si + c • sic · 3 ~ s 

obteniendo la si~Íe~te ·~eac.;i6n global: 
. ' .··.·. ;_ .. ·.: 

sio2 + Je .• ~ sic+ 2co J.6 

Termodin!micamente hablando, de acuerdo a la literatura!27 1 

la reacci6n de Si0
2 

y c s6lo se lleva a cabo arriba de 1550°C si 

la presi6n de co es de 1 atm6sfera. De hecho, estudios previos 

han demostrado que la presi6n de co en el sistema es 

determinante para la temperatura de conversi6n, ya que si la 

presi6n de co disminuye a io-• atm6sferas, la temperatura de 

reacci6n disminuye, en teor1a, hasta 900°C. Entonces, como en 

nuestro sisteJU tenemos flujo forzado de Arg6n, la presencia de 

CO y co2 es 111nima, debida ya sea a impurezas en el Ar o, m!s 

probablemente, por aire residual en el horno. De cualquier 

forma, es claro que la pequella presi6n en nuestro sist.._ 

explica la relativamente baja temperatura a la que se ha loqrado 

la s1ntesis. Adem!s, se ha reportado en un trabajo ruso! 281 

diagramas de fase de Si, C, O, desde l000°C hasta 3000°C, 

encontr4ndose en todos los casos la formaci6n de Sic v1a la 

descomposici6n de Si02. 
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III.5 An4lisis da la cinética de formaci6n de sic en el sistema 

estudiado. 

En laa dos reacciones finales en la formaci6n de ;.sic, dadas 

por las expresiones siguientes: 

SiO + C • Si + CO 3,7 

y 

Si02 + 3C • sic + 2CO 3. 8 

la constante cinética de equilibrio vienen .dadas, 

respectivamente por: 

k
0 

• ¡si¡ [COJ 
Si) [C] 

lt = [SiCJ[C0] 2 

e [SÍ0
2

J[C] 3 

3.9 

3.10 

Da acuerdo con lae condiciones de nuestros experimentos, al 

arrastre del co por el arg6n callbia la presi6n parcial del 

pri .. ro, con un casbio concoaitante de la constante de 

equilibrio (Ec. 3.7). Esto disainuya la actividad de 

recoll!binaci6n del silicio y el oxigeno, favoreciendo entonces 

la reactividad del Si con el e para formar el sic. Si a esto 

afladimos el hecho de que la silice de la cascarilla de arroz es 

aaorfo, presentando entonces una mayor &rea superficial para la 

reacci6n, podemos entender la disminuci6n en la energ1a de 

activaci6n de la reacci6n y, finalmente, que el Sic se puede 

formar a temperaturas muy por debajo de las utilizadas en los 

procaaos convencionales de s1ntasis. 

Da los datos experimentales nos seria posible obtener la 

concentraci6n de sio
2 

y de c. Sin embargo, como la raacci6n que 
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se ha efectuado , es ',incompleta ya , que.: no todo. el Si0
2 

se logr6 

transformar, en Si~, el Si~; rema~ente se' elimtri6 medi~nte un 
. - ' 2 . , . ,· .·' . _; ___ .·.· .-.. -'. .:.. '.· "'. ·, 

lavado c,;n H,F,: ,po7 lo :,'q~e .no'¡ es posible est~blecer con 

precisi6n cuarititát'i.va~ente' las cónciéntraciones ;~nale~ . 
-~ - ;·,; ,-... -

qu 1:::ª 112º. ~::~e:~º::~:¡:2:~:~~~f:r:J1:: ::~;;:~:t1á!l· ,de 'cinética 

siguiente expresi6n: .: 

k 

Donde A y : E•. son ,constantes. car~cter1sticas de la t-'eacci6n y 

R es la constante d'e ·'l.;~ ,qases.' E es la lla~acla energ1a de 
- .. :· ·.,:: ,:". ·:. : • <o • ' • 

activaci6n dé' 'Arrhe,niu's y A es· el. factor preexponen.cial o. el 

factor A. de Ar'rhenit~.: 
Para det~rllli~'~r:::k ;¡,¡, nuestro experimento se tomarori 'los 

promedios ~~J.'.~~:ceÍÍ~aje de la ·pérdida de peso, de las muestras. 

obtenidas en la segUnda etapa, y se obtuvo la gr.Uica d~l· ln k 

contra l/T., como se· muestra en la Figura J. JO. 
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Determinación de la Energía de Activación 

Ln (k) 
s~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~ 

2 

o'-~~~'--~~~~~--'~~~~~~~~~~--LI 

0,000598 '·0,000648 .... 

1fr c1í:'k> 
-, .. , 

Fiqura 3.30.'.'. G~áfica correspondiente al ln k .contra.l/T. · 

·, '':· .- .. ' 

Entonces al aplicar el loqaritmo natural a. 3: i1 '-obtenemos la 

siquiente relaci6n: 

ln k = ln A - E./RT 3.12 

por lo que la pendiente de la gr4tica de la Fiqura ·3.30 

corresponde a -E./RT. 

Como resultado, se tiene que la energía de activaci6n en 

nuestro arreglo experimental es de 19.36.kcal/mol, mientras'que 

en la literatura< 31 1 se reporta el valor de 15. 6 kcal/mol,. la 

cual representa una aceptable aproximaci6n. 
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CAPITULO IV 

CONCLUSIONES 

El estudio detallado de las condiciones adecuadas para la 
sintesis de ll sic a partir de cascarilla de arroz . ayudará a 
optimizar la formación de fibrás 'qúe permitan'.el ... d.i.sefi.;·_de 
materiales comPuesto~ 11 composites." ,ce~ám·i~ci~~~~á·~iCci·.~-q~e p~e.den 
ser utilizadas para altas ·•·· buenas 

. . ' .. ~ . -~· . ;-::;.. . 

En el 'pr·~ce~O de carbo~{fz~·C1;6~~ ... :~,~-~;-J.~ :-~~~,~~~-{l1a de ~rr:;z 'se 

obtuvo un 4 o. H cÍe re;.,di~ieilto · (r;,~idu.;'. de l'á' ~~~boilizáci.ó;.,¡ 
con el ,sist,ema · .. utÜi~:~.do/ 'siendo'.\mayo'í:':car.·reportado en .:la.' 
literatura ; iiiternaéional•),· de ':3et./i ~Ad.;;;,!13'; '«"e1.·· "-arreglo· 

experimen~alus,ado•·es:•.más. sencillo· fie.otros·r,,~ortados~'·. 

A partir ~e Ía Ja~~c1:~rf~a~ión d.;la ~:scarilla de 
la segunda etápa .'ci;, plríú:isi~• y, eÜminado el carb6n 
se puede conciuii- .i~'.~igÚier;te: 

arroz, en 
excedente 

i) Por , micros¿b;1~>'eí.~6t~~nica de barrido se observaron 
cuatro zonas;dÜere'nt';;s;a'laestructura original presentada por 
la casc~riúa{.iló. <;"arroz' La primera correspondiente a 
estructura~.;,;, !.;;:m.;\'ide ~guj~s de 0.25 µm de diAmetro, la 
segunda. en. 1:.;z:n;~,¡}ci.;Xfibras de alrededor de 0.16- 0.20 µm de 

diAmetro,~.~n~'i~r~:~~~;~.;ii¡¡¡titu1da por part1culas esféricas de l 
µm de diAmet~o;en promedio que se encontraban en mayor cantidad 
cuando ·la <mu~-s~ra•••~;;·;,¡p·i~oÜzaba a l4ooºc, y una cuarta zona 

donde es .. p.;;;ü;'ie.'' apr":~iar los efectos sufridos por la 
cascarilla ·d.¡;bÚo' ·~,- i,; · piróÜsis. As1 mismo se observó que, a 

pesar de los. difer ... ntes·;tiempos de tratamiento a los que fue 
sometida: las·, c.i"sé~r'.i.il~';: e~ist1an zonas en las que se pod1a 

apreciar su estruct~¡!a ;celuii!r original, lo que indica la 
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estabilidad estructural de tal arreglo topol69ico; lo que 
resulta muy interesante. Adicionalme11te,. las, resultados de EDS 
y WDS confirman la presencia de siÓ

2 
y fibras Cie·sic. 

La observaci6n de la muestra "tr~t~~a · .. con · HF pérmiti6 
corroborar que las estructuras· en· f0rm·a :Cte<tibras se Cónse.rVan;· 
desapareciendo las estructuras . en} 'forma . :: Cié·. '}{9u'j a;;:;:. 'las 
part1culas esf6ricas y la estructura"origiríai'.de'la''caséadlla'. 

Estos ül tima's tipos de estructuras ~.:>rr-e.;l'a'lld~'n , ;; dÚéfer1t:e~ 
marto1a91as de1 sio , que son iu~líéita.;:): ii<>'í:/é1~'nf: y' cuy.i: 
composici6n habla si~o corroborada pa'~ Í::os'; : El·: h~cho d~' ~e·.1al'.; 
fibras resistan el ataque qu!mico ··deÍ HF.: i!s>; ~~~- ''evidencia 
adicional de que efectivamente san Sic, .ya qu·~, .de'·\,tf~ · :for-~a, 
se disolver!an en HF. 

ii) La caracterizaci6n de la cascarilla: de arroz de las 
muestra obtenidas en la segunda etapa de pir6lisis, por medio 
de difracci6n de rayos X permite concluir que: a 1200, a 1300 y 
a 1400°C ocurre la formaci6n de cristobalita en mayor cantidad, 

sin observar la formaci6n de tridimita. En el caso de Sic se 
observ6 que a 1200°C se tenia una intensidad débil del máximo 
correspondiente al 13-sic en 28 = 36°. una mayor intensidad 
relativa de este ultimo mlximo, con respecto al mlximo 

correspondiente al Si0
2

, se observaba cualitativamente a 
1400°C. En el caso en el que se mantuvo constante la 
teaperatura 1300°C y se vari6 el tiempo de pir6lisis, se 
observ6 un aumento en el ancho del máximo y una disminuci6n en 
su intensidad a 29 = J6°C, lo que indica el aumento relativo de 
la concentraci6n de la fase 13-sic. 

iii) . - Al eliminar· el.; si~2 con. HF se observaron con. bastante 
claridad los máximos c'.'t;"'.espondiente al 13- sic. 

iv) En 

observaron 

el 
los 

análisis ·de· espectroscopia infrarroja se 

cambios· · debidos a la . eliminaci6n de 'las 
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elementos _volátiles en ·1a cascarilla. de arroz que corresp.onden 
al 59. 6% en peso ·del total de. la cascarilla. Este cambio '.fué 
más importante e~ la prim'e~a ';;tapa de · pir6llsis. En · ia s'egunda 
etapa sólo fu;; !>Ósible·,· det~inii,:;a~· el espect:i:o>del ·· sic·, al 
eliminar el si6':;de':1as. m~és'tr';.';.,::.1o··q~e. p"rn;it.i6 obseryarqu;;, 

::r:;1omu;r~:nlatt:;{; ~{o:~l0~
0

~a4~i·(.::ho~~~~fªt~á~t:\0e~·::~~=~ 
::~:c ::::::dadeª ·::

1 

::~;:r~:::"::.h:!C;:J?:ete?2:r":"ª·::: 
si9uientes·:·c~riciusi6·n~-~ :-P~i'l~-g1p~1e-~· : .. '.:;··~- --,;: "--::.·.-:o-- -:----

~ -- -,-·" .-·:- "' .':At' ... ~·J" --.-~~:¡.-Y':_·,. ,- ~."': 

~~~§21ir~1i~~w~~~tf ;,~t~~~ 
·:--.e :'.:F ... ~¿'. :·~.'! .. -

b) A.•· 1300 ;~ ~~1• f1~~~6 ~~ p~r6"il:ii~ ;_qll~ · ~¡,ri;,ite º~~e~er. mayor 
formación de¡:¡.:.sic, .en'1'forma'de'flbras' es. de 1"2 hor;.'s'>· 

~::, .:_:,)z:.-2~; -·.,·.:~y~,>- 2·:<··. .'::_:· . -;_:;.-_ ;_:·~:·· .. -,:· -·. ._ 
c) El aumento deci1a•.temperatiirá á :14oo~c; '.>81,éomo ePÚempo 

mayor a · s li~ra;,; favor~~e: ra•'icibi;a:c:'i6~ de -p;.'Z:t:1c:'{i1~s' ";.féricas 
de sio2 . ( c~is~o~,al~t.a,>,", . ; • ··· · }:.·• •.·_, 

.. /l• 

fas:~.· ~:;v::~:01;;~;;;~~t.1~~i¿f:~d~~=~~~·\t · ~:r~tºt~ªr:ttª: •. 
1200°C, lJoo .• y l~OO~C~ )X ·'.:: •.• ->. " . s ' .. ·. •:. ·:'.> -

f) se o~~e~~6 ;·d~ lllaN;;r~ c:'ú~lii:aÜv~ q\I~ 'el in.;~¡.¡~nt() de las 

:~nca::t:n":ºfo~=j·f 11;~tr\~c!iii'.·e~:t~ii:; ~1: '.:~~.· ln6~~:~fi=~= :· ~: ·. -
formaci6n de pai.'ticuias estéri.,;á,; de s10 .fávor~ce ia fC>rmaci6n 

. . . '.. . . ~ .. ' ' ' .: .. '·· '.' ; . 2 \. _;: •, ·>. ' . . ' de fibras de sic. La cinétfoa ·de' tal· 'crecim.iento, a .J?artfr: de 
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la cual podria inferirse la ·energia· de activación 

correspondiente, queda fuera del alcance de este trabajo, pero 
nuestros resultados ciertamente sientan.1as·bases,niet.;doiógicas 
para tal estudio. 

A partir del proceso de pirólisis'de'.la;cascárilla;de arroz 
y la eliminación del carbón que no:reacCion6 ·se';obtiene una 
•ezcla constituida mayoritariamente ip.or•:sio :.;: (C~istobalitaf y 

sic. El material obtenido . se pu~dk . 
2 
útiliz~r::. ~n el 

reforzamiento de materiales i:er!iico~; ~~i; c;.;;;,'o ';;',/"h'úii~.á~iÓn 
para la obtenci6n de un "comP~S{~~-~.~:: ~))~~~~r~ _:dE!'::~ªª,.·:'.~.s·t~:~_~tur~s 
obtenidas de la pirólisis e si.o' ; ·sic(qu;, podria' ;,.;.;~·istlr en 
ar¡regarle, por ejemplo a1a.lin~ ciC>ri. el: ¡;,:..;1>6sitó; ci~ ·f.;rmar 
•Ulita con el SiO que constlt;¡ye '.;'' Íá ;,;uest,:.a''. . . ..· . 

2 .... '. . - ..: :.-:·' -;,~¿. ~_. ~--:·.. . . 

otra interesante posibilida~\qÜ~: d~~~~;.~; • ~;Ó~Órier ·'es ·.'la··: de 

la fabricación de materiale.s '11composit'iis .:;iri-situ~·; ya , e¡;,.;, 
debido a la relativamente gran cantidad , d-., · grupa's 'q>J!~icos 
funcionales asi como de Si0

2 
en sus . diversa~. itÓma;; el 

•aterial desarrollado en esta tesis teridria .:,eriormes 
posibilidades de ser compatibilizado "in-situ•, o' ~.;'a,/d~rante 
el proceso mismo de sinterizado y/o calcinado al' me:z.cl~?:°ii.'e' C::on 
otros cuerpos ceri1micos. Esta linea de investigación', puede. 
perseguirse a partir de las metodolog1as, técnicas Y. c?nceptos 
que han sido desarrollados en este trabajo. 
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APENDICE I 

DISENO Y CONSTRUCCIÓN DEL ·HORNO PARA LA PIROLISIS DE LA 

CASCARILLA DE .ARROZ 'EN LA. PRIMERA :ETAPA. 132'°31 

Para poder obt.ener. un proC:.;so de ;carboniz_aci6n. adecuado. para 
los fines que se persiguen' duránt:e, ".1 desarroll() del• •. presente 

trabajo, 'tue: .n-~-~-~-~~~-~_a_·.'-~Í~_'.::~~-¿,--~~-tci6~i6n,·· . .-~~ ~~: 'i~?~-~-~ .q~~~-i~uvi~ra 
1a car.act~~r~t~ca~ .deº~ ·pc!>·dei2--:.'~J~t~c;i~~- Ti~ 1-'átm6~f-~r~:- 'dad¡,- qtie·_< ~1 

:~:::i!~t6~it~tff ¡Yt:t1~1~ª!Z1~t:linf~t:;tf :!::~~::::~::::·"~:~. 

~J:§~~¡:~]{~E~~tJ!!~É~~¡~~~{*~l~i~:ª .··· 
pir6lisis de Íi• . é:ascarilía / 'existe co.;ta¡;,'.i.naci6n. 'del' horno 
debido al ca.:b6n · .• q~.;. ~eaéc.iori'a; '~iendi:. la.· pd.ri6.Í.pal '.motiv;; ·.por 
lo. que se .cori'str~y6 .;~te. horno~ 

. . . 

,· ~ISERO. y CONSTR~CION DEL HORN~. 

se construye ~n·'hor·ri;,:-ciÍ1~drico de 4.2 cm de diámetro y 10 

cm de larcj;, ;de C:ei-'ámica,·~.;~~Íl'.\miiia de alta pureza, empleando 
una resist<!rii:iá >(¡.;;~lambre•·de.•Íc~nthal A-1 de un mil1metro de 
diámetro; que ~~ed~ trab~j~,; ,hast~ lJSoºc. Para la formaci6n 
del filamento'· sé :1:,t'iüz'6:·;¡n·•tubo de fierro de s cm de diámetro 

exterior· .. s_;,~r;.~e,l; cÍ.¡al''. s'.;; ~izo'~r:ia, C:uerda de s hilos/pulgada 
colocando · 1a 'nietros> de·.,, alamb,re .de . .' Kanthal y calentándolo a 
850 ºc · y· enfrianclo.ide. ma;;era'~'rApida introduciendolo en un 
recipiente con ag\¡a,'.cl~·.~~~.;:;a ~~.;:V~i ;filamento queda formado y 

listo para ser Óolo'~ad;,; er:i .;]. itub;,;;de cerámica. Cuidando que 
las espiras se·m~nte'nga~ 

0

eguidf~tant~~. se pega al tubo con un 
ce;.ento 'aislante• del•· tipo:'clFÍÍio ·d~ la'• Compaflia carborundum, que 
tiene' una tem~;;i:atui:a. de traÍ>';,j,;de Ú&oºc. 
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El filamento pegado sobre la cer4mica· es cubie,rto. con cuatro 
capas de aislante térmico Durablankel .2 600-1 de la· compal'iia 
carborundum, que tJ.ene espesor de .una :pulgada' y una' temperatura 
de trabajo de 1400°C, coloca,;do u~a lámin~ :de al~m'i.l1i~. delgada 

en el la parte exterior que ~ostien~ ~l ¡Ót8iarÍte,;· ·• · .. ·: ... •.. .· 
El filamento es colocado en Ú párté 6~nÍ:i:"l del tubo de tal, 

manera que los extrem~s sé';1~~aliz"ri'~;2ó ;~~:~_ctei,' ~J.iá;nent~ 
alcanzando una. temperatura. que p .. rmit.. utilfaar tef16n .•.. para 
sellarlo, ~sandotapone~ .. d~ :~n{Ínat~ri"1: ai:Si~'nt.;}'q~e.limitan 
la cámara . ·{ reducen i,él; calentamiento id el t~fl6~ ;': e~/el •.•que.' se 
hizo un orifici~'.ij;,.; p~miÍ:é'Í~ ~iíti~cia 'a~i ~"s\• 'en~~1C:otro 

~=~~:::~~=0:E:1:~:o~~t~t~t~f·}l;~?2~1~1}tiLlt€E 1'~=·· 
aluminio de i/4.~ (i C:uatró '. tornill~é como ~se' •muestra 'en. ia 
figura i. . 

~,:: . . -:·--~·-· "~':-· ->'- . -·· .. -
HORNO OE ATMOSFERA CONTROLADA 
PARA TEMPERATURAS oe HASTA 1250°C. 

Figura l.- ·Esquema del hoino de atm6sf.era controlada. 
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CARACTERIZACION DEL HORNO 

Para. ~aracterizar el horno se procedi6 a realizar mediciones 
de la, te;.,peratura en funci6,n de la longitud, tomando como 
origen el Céntro del horno y realizando mediciones cada 5 cm 

obteni.endo ·¡~ curva que se muestra en la figura 2, en la que se 
determin6. que existe una zona de aproximadamente 1. 5 cm donde 
se alcanza la maxima temperatura, y observando una variación de 

la.temperatura de ~3 grados. 
Se determina también la temperatura en funci6n del tiempo, 

colocando el termopar en la zona en la que se alcanza la 
temperatura miis elevada, obteniendo la curva mostrada en la 
figura 3 en la que se determin6 que se comportaba de manera 
exponencial. 

Las condiciones en las que se realizaron las mediciones 

anteriores son las siguientes: 
No se us6 carga térmica ni flujo de gas, una corriente de 

3.2 Amp, un voltaje de 79.4 V y una potencia de 254 wats. Las 
mediciones se realizaron del centro del horno hacia uno de los 
extremos. Por otra parte se tomaron mediciones de la 
temperatura en funci6n del tiempo usando una atm6sfera de arg6n 
se not6 que tenia el mismo comportamiento exponencial. 

Temperatura t Grados Centígrados ). 
ocor-~~~~~~~~~~~~~~~~~~~ 

••• 1 •• •.•. 1, • . . . 
eoc 

e:c 

3.2 Amperes , 25.i Watts 

•o u ,. 
" 01s11ncla al' ceruro ·del horno f Cms~ ) 

Figura 2.- Medici6n de : la temperatura en función de.· 1a 
posici6n. 
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CALIBRACJON DE HORNO 
Tem.qeratura en Función del Tiempo 

Tempo<at, .. re> 1 
1.000.------+---------------, 

1 
.·: .................... .. .... ~ .............. ~ . '" 

. ·· 

0

., ~ 'C :·60 ~i· ·.1.oc __ 1~ . ... l~.· :ao __ :_.1a.'.l\:.~ ·: 22': :· 240_:· ~-
. TietrDO (mlf')-, '.•' . 

. . 
. . 

. . . 
Figura 3.- Ke~ici6n de la temperatura en función del tiempo. 
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APENDICE II 

Diagrama de Fases del, 'carburo ,de silicio!291 
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