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Espumado de mezclas de silicato
de sodio-wollastonita por microondas
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Se analiza el efecto de la aplicacién de las microondas durante 1,5 minutos sobre el cambio de volumen, porosidad y conductividad térmica
de probetas de silicato de sodio/wollastonita. Se han estudiado mezclas con 20 a 100 % de silicato de sodio'. Se obtuvo una pérdida en masa
del 19 % y un incremento de volumen del 50 % en mezclas con 20 % de silicato de sodio. A medida que el contenido de éste aumento, la pér-
dida en masa se increment6 hasta 27 % y el cambio de volumen hasta en 500 % para probetas con 100 % de silicato de sodio. Se obtuvieron
espumas cerdmicas con porosidades totales de 65 % en probetas con 20 % de silicato de sodio (densidades aparente de 1,0 y real de 2,75 g/ cc)
y de 91 % en muestras con 100 % de silicato de sodio (densidades aparente de 0,182 y real de 2,0 g/cc). El tamafio de poro mds uniforme se
obtuvo para contenidos del 80 % de silicato de sodio (10 a 30 um). Las conductividades térmicas de las espumas cerdmicas fueron de 0,2, 0,125
y 0,065 W/m:K para contenidos de 40, 70 y 100 % de silicato de sodio, respectivamente.
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Foaming of sodium silicate-wollastonite mixtures by microwaves

The effect of the application of microwaves on the volume, porosity and thermal conductivity of sodium silicate-wollastonite mixtures was
studied. The compositional range studied was 20-100 wt% sodium silicate. A weight loss of 19% and a volume increase of 50% were obtained
for mixtures with 20 wt% sodium silicate. The weight loss increased up to 27% with increasing sodium silicate content. Volume increased in
500% for samples with 100 wt% sodium silicate. Ceramic foams with total porosities of 65 vol % were obtained for specimens containing 20
wt% sodium silicate (with apparent and real densities of 1.0 and 2.75 g/ cc, respectively), while samples containing 100 wt% sodium silicate
presented total porosities of 91 vol% (with apparent and real densities of 0.182 and 2.0 g/ cc, respectively). The best pore size uniformity (10-30
um) was obtained for a sodium silicate content of 80 wt%. The thermal conductivities of the ceramic foams were 0.2, 0,125 and 0,065 W/m-K

for sodium silicate contents of 40, 70 and 100 wt%, respectively.
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1. INTRODUCCION

Existen diferentes métodos para generar cuerpos porosos [1-7]. En-
tre ellos se encuentran los que utilizan mezclas de materiales cerdmicos
con materiales combustibles que dejan huecos en la matriz cerdmica al
ser eliminados mediante tratamiento térmico. Un segundo grupo se
basa en atrapar en un medio viscoso burbujas de gas generadas por la
descomposicién de alguna materia prima durante el tratamiento térmi-
co. Otro grupo utiliza reacciones quimicas que liberan gas en un medio
liquido. En este caso, si se controla la viscosidad de la suspensién, es
posible atrapar las burbujas y obtener un compacto poroso.

Una alternativa fécilmente aplicable y econémica es el espumado
térmico de silicatos alcalinos. Cuando ciertas mezclas de materiales
cerdmicos y silicato de sodio son sometidas a un proceso térmico ade-
cuado, se produce la deshidratacién de este tltimo liberando vapor
de agua, el cual a su vez genera la formacién de cuerpos porosos [1].
Generalmente en las formulaciones de silicato de sodio se incluyen
materiales de relleno o “fillers” y un agente de curado. El agente
de curado afecta la densidad final del producto [2]. Por otra parte,
la funcién de los “fillers” es reaccionar con el silicato de sodio para
producir un material insoluble en agua. Batdorf [3] establece que los
materiales que contienen metales divalentes del grupo II-A de la Tabla
periédica, especialmente calcio y magnesio, son los que presentan ma-
yor reactividad con los silicatos metdlicos. Los materiales espumados
obtenidos a partir de silicatos de sodio muestran en general buenas
propiedades de aislamiento térmico. Las espumas producidas por
Temple [2] presentaron una conductividad térmica entre 0,033-0,045
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W /m-K. En este trabajo, el silicato de sodio se mezclé con silicato de
calcio, silicato de magnesio, cemento portland y silice. La temperatura
de espumado fue de 700 K. Por otra parte, los productos obtenidos
por Cisneros [5] presentaron una conductividad térmica de 0,0677
W/m-K. En este caso, se obtuvo un producto poroso a partir de si-
licato de sodio expandido, el cual posteriormente fue mezclado con
silicato de sodio liquido, caolin, mica y fibra inorgdnica. La mezcla
resultante fue prensada y sometida a un proceso de curado y secado a
una temperatura entre 390 y 402 K. En el presente trabajo se analiza el
efecto de la aplicacién de las microondas sobre el cambio de volumen,
porosidad y conductividad térmica de probetas de silicato de sodio/
wollastonita. En un trabajo previo [8], se describi6 el efecto del calen-
tamiento por microondas sobre el espumado de mezclas cerdmicas a
base de silicatos de sodio.

2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL
2.1. Materias primas.

Silicato de sodio: El silicato de sodio utilizado es un polvo con un
tamario de particula < 150 um obtenido al secar por asperjado una so-
lucién de silicato de sodio. Este material es producido industrialmente
por Vitro PQ Quimica y presenta una relacién SiO,/Na,O en masa de

3,22, conteniendo 19,91% Na,O, 64,09% SiO, y 16% H,O.
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Wollastonita: El silicato de calcio utilizado en el presente estudio
es producido industrialmente por la compaiifa NYCO, con un tamafio
de particula < 75 pm. Los resultados del andlisis quimico utilizando la
técnica de fluorescencia de rayos X, indicaron la siguiente composicién
para la wollastonita: 0,25 %Fe O,, 0,02% TiO,, 46% CaO, 0,3% K,0O, 51%
Si0,, 0,66% AlO,, 0,57% Na,O y 0,5% MgO. El érea superficial espe-
cifica de la wollastonita fue de 1,21 m?/g [determinada por el método
de adsorcién de nitrégeno (BET), en un equipo Gemini 2360 de Mi-
cromeritics]. La distribucién de tamafio de particula de la wollastonita
se determiné por difraccién de rayos ldser en un equipo Coulter. El
intervalo de tamario de particula fue de 0,4-100 ym, con un tamafio
promedio de 18 ym.

2.2. Formulaciones estudiadas.

Las formulaciones wollastonita/silicato de sodio estudiadas en
este trabajo se indican en la Tabla L.

TaBLA 1. COMPOSICIONES DEL SISTEMA ESTUDIADO.

% Silicato de sodio | % de wollastonita | % Na,O % SiO, % CaO

100 0 23.7 76.3 0

90 10 21 73.5 5.6

80 20 18.2 70.83 10.92
70 30 13.44 58.56 13.8
60 40 13.18 65.77 21.05
40 60 8.47 61.06 30.46
20 80 4.09 56.67 39.23

2.3. Preparacion de las espumas ceramicas

La preparacion de probetas incluy®6 las siguientes etapas: homoge-
neizacién de los polvos, prensado, humectado y esponjado térmico.

Homogeneizacion de polvos. Esta operacién fue efectuada en un
molino de bolas de 3,5 litros de capacidad usando como medio de mo-
lienda bolas de alimina de 3 tamanos diferentes, las cuales ocuparon
aproximadamente el 50% de dicho volumen. El tiempo de tratamiento
fue de 10 min a 250 rpm.

Humectado. La cantidad de agua agregada para humectar el polvo
antes de ser prensado fue de 22%.

Prensado de polvos. El prensado se efectué en una prensa Behuler
con capacidad de 20 MPa. La presién para elaborar las pastillas fue
de 10 MPa.

Esponjado en mufla eléctrica de resistencias. El esponjado de las pasti-
llas se efectu6 en una mufla a una temperatura de 525 K por 3 horas.

Esponjado en horno de microondas. Las pruebas de espumado fueron
efectuadas en un horno de microondas CEM modelo Mars 5, de 1200
watts. El tiempo de procesamiento fue de 90 segundos. La tempera-
tura promedio alcanzada en el centro de las muestras en todas las
pruebas fue aproximadamente de 90°C.

2.4. Caracterizacion de los cuerpos porosos

Densidad. La densidad real del sélido se determiné utilizando un
picnémetro de helio de la marca Quantachrome.

Conductividad térmica. Estas mediciones se efectuaron a temperatu-
ra ambiente (23°C) utilizando un equipo Ctmetre. Para esta determi-
nacién fue necesario hacer placas de las esponjas de aproximadamente
10 cm de largo por 4 cm de ancho y 2 cm de espesor. Las muestras
fueron esponjadas después de dejarlas reposar por 5 horas.

Morfologia y tamario de los poros. Las espumas obtenidas se han
estudiado por microscopia electrénica de barrido (MEB) utilizando un
equipo Jeol JSM 6300.
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3 RESULTADOS
3.1. Esponjado en horno eléctrico convencional.

El calentamiento de las probetas en un horno eléctrico de resis-
tencias origind piezas con poros muy grandes, como se muestra en la
Figura 1. Cuando el calentamiento es de afuera hacia adentro, primero
se reblandece la superficie de la pastilla, generdndose una capa viscosa
en esta seccién. Conforme se va calentando la parte interna de dicha
pastilla, la superficie se vuelve cada vez mds viscosa, de manera que
el vapor generado en el interior es atrapado originando la aparicién
de poros muy grandes. Por otra parte, los poros que pudieron haberse
formado en el interior se colapsan por la presién de vapor acumulada.

Figura 1. Fotografia obtenida por microscopia estereografica, mos-
trando la textura del material poroso obtenido por esponjado en un
horno eléctrico de resistencias de la composicién 80 % silicato de
sodio / 20 % wollastonita.

3.2 Esponjado en un horno de microondas.
Mediante el calentamiento por microondas se obtuvieron esponjas

cerdmicas con una distribucién de tamafio de poro muy uniforme,
como muestra la Figura 2.

Figura 2. Fotograffa obtenida por microscopia estereografica de un
corte transversal de una esponja obtenida mediante calentamiento por
microondas, composicién 80 % silicato de sodio/20 % wollastonita.
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ESPUMADO DE MEZCLAS DE SILICATO DE SODIO-WOLLASTONITA POR MICROONDAS

e

Figura 3. Fotomicrografias tomadas por MEB de esponjas cerdmicas obtenidas por calentamiento de microondas de mezclas de silicato de
sodio/wollastonita, con las proporciones de silicato de sodio siguientes: a) 100%, b) 90%, ¢) 80% y d) 70%.

El tamafio de poro segtin los resultados obtenidos por MEB varia
con la composicién y la temperatura, obteniéndose las distribuciones
mas uniformes en la muestra con el 80 % de silicato de sodio con valo-
res entre 10-30 um. Como se aprecia en las fotomicrografias obtenidas
por MEB mostradas en la Figura 3, se ha observado que al aumentar el
contenido de wollastonita disminuye el tamafio de los poros.

El proceso de espumado se inicié dentro de los primeros 10 se-
gundos de calentamiento, lo cual corresponde a una temperatura de
aproximadamente 325 K. En el caso del calentamiento por microondas
[8], el mecanismo de esponjado es diferente. Aqui el calentamiento se
inicia en el interior de la pieza, por lo tanto, es ahi donde primeramen-
te se produce vapor. Dicho vapor encontrard resistencia a su escape, en
virtud de la capa de silicato de sodio disuelto que se encuentra en la
superficie de las particulas. Esto origina que el vapor empiece a reblan-
decer todas las particulas y finalmente la presién de vapor generada
produciréd el esponjamiento.

En la Figura 4 se muestra el porcentaje de expansién, asf como el
porcentaje de pérdida en masa, que experimentaron las pastillas al ser
esponjadas. Las pastillas sufrieron una expansién mayor conforme se
increment6 el contenido de silicato de sodio en la formulacién. Como se
puede observar, la composicién con 100% de silicato de sodio experimen-
t6 la mayor pérdida en peso, lo que generd una mayor cantidad de vapor,
dando como resultado que la esponja con esta formulacién haya mostra-
do un volumen total mayor comparado con el resto de las esponjas.
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Figura 4. Porcentaje de expansién (#) y de pérdida en masa (0) de las
pastillas.

Con la finalidad de cuantificar la porosidad total en volumen, se
procedi6 a determinar la densidad real del sélido para cada esponja,
lo cual permiti6 calcular el volumen ocupado por la masa de dicha
esponja cuando no existe porosidad. Posteriormente, conociendo el
volumen total de la esponja fue posible calcular el volumen ocupado
por los poros y la porosidad total.
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Figura 5. Densidad real (#) y porosidad total en volumen (0) de las
esponjas.

En la Figura 5 se muestra como la densidad real disminuye desde
2.75 g/ cc en esponjas con 20% de silicato de sodio hasta un valor de 2
g/ cc para probetas con 100% de silicato de sodio.

En la Figura 5 se muestra también la porosidad total en volumen
para cada esponja. La mayor porosidad (90%) fue presentada por las
esponjas con 100% de silicato de sodio. Conforme disminuyé el conte-
nido de silicato de sodio, la porosidad disminuy6 hasta un 65% para
muestras con 20% de silicato de sodio.

3.3. Conductividad térmica.

Una vez comprobado que el espumado por microondas es un
procedimiento adecuado para preparar esponjas cerdmicas con eleva-
da porosidad y buena homogeneidad se determiné la conductividad
térmica de las composiciones conteniendo 100, 70 y 40% de silicato de
sodio Figura 6.

La menor conductividad térmica (0,065 W /m-K) fue obtenida en
esponjas con 100 % de silicato de sodio. Este valor es muy cercano a
los valores de 0,033-0,045 W/m-K obtenidos por Temple [2] y al valor
de 0,0677 W/mK reportado por Cisneros [5], para la conductividad
térmica de materiales expandidos a base de silicato de sodio. A me-
dida que se increment6 la cantidad de wollastonita, la conductividad
térmica se increment6 hasta 0,2 W/m-'K para una mezcla de 60% de
wollastonita. La conductividad térmica depende fuertemente de la po-
rosidad y de la composicién mineralégica, por lo cual la disminucién
en la conductividad térmica observada al incrementar el contenido de
silicato de sodio puede ser atribuida a estos dos factores.

4. CONCLUSIONES

El esponjado en una mufla da como resultado cuerpos con poros
grandes e irregulares en su interior. Los cuerpos porosos obtenidos
en un horno de microondas son mds uniformes y tienden a conservar
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Figura 6. Conductividad térmica de las esponjas (23°C).

la forma geométrica inicial al final del calentamiento por microondas.
El inicio del esponjamiento en un horno de microondas ocurre en los
primeros 10 segundos de calentamiento, lo cual corresponde a una
temperatura de aproximadamente 325 K. Mediante el método desa-
rrollado en este trabajo es posible obtener cuerpos porosos a base de si-
licato de sodio y wollastonita a través de una expansién térmica en un
horno de microondas con tiempos de procesamiento de 90 segundos.
De acuerdo a la relacién silicato de sodio/silicato de calcio empleada,
dichos cuerpos porosos muestran densidades aparentes desde 0,182
hasta 0,996 g/ cc, porosidades totales en volumen desde 45% hasta 91%
y conductividades térmicas desde 0,065 W/m'K hasta 0,203 W/m-K.
A mayor contenido de silicato de sodio en las esponjas, se tiene una
menor densidad aparente, mayor porosidad y menor conductividad
térmica.
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