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Obtencion de Cordierita por Sol-Gel
a partir de fuentes nacionales cubanas.
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Para la sintesis de la Cordierita por el método de Sol-Gel se utiliz6, el silicato de sodio, obtenido de la disolucién de un residuo
solido proveniente de la produccién de sulfato de aluminio a partir de caolin. Los precursores de magnesio y aluminio fueron
obtenidos utilizando las tecnologias previamente desarrolladas por el CIPIMM. Los materiales fueron mezclados en un orden
y cantidad determinada hasta obtener el Gel con estequiometria de cordierita. El gel fue lavado, secado, briqueteado y tratado
térmicamente a diferentes temperaturas, lograndose cordierita en fase mayoritaria a los 1200 °C, lo cual fue corroborado me-
diante el analisis por difraccién de rayos X de los productos del tratamiento térmico. El método utilizado comparado con los
tradicionales permiti6 reducir la temperatura de cristalizacién, obtener productos mas densificados y tecnologia limpia.
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Cordierite obtention through sol-gel basing on cuban national sources

For cordierite synthesis through the Sol-Gel method, the sodium silicate obtained from the dissolution of a solid residue
coming from the aluminum sulfate production based on kaolin, was used. The sources of magnesium and aluminum were
obtained using the technologies previously developed by CIPIMM. The elements were mixed in a determined order and
quantity to obtain a Gel with cordierite stechiometry. The gel was washed and dried and briquettes were made to treat them
at different temperatures, obtaining cordierite in a major phase at 1200°C. This was checked through the X-Ray diffraction
analysis of the products coming from the thermical treatment. The method used when compared to the traditional ones,

permitted to reduce crystallization temperature, obtaining more dense products and clean technology.
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1. INTRODUCCION.

La cordierita es un sistema cristalino ortorrémbico, forma
cristales prismaticos cortos y seudohexagonales. La formula
global més aceptada de la cordierita es 2MgO-2A1,0,:55i0,,
con una composicion estequiométrica de 51,36 % de SiO,;
34,86 % de AL O, y 13,78 % de MgO (1). Son materiales amplia-
mente utilizados debido a sus caracteristicas especiales, como
baja expansién térmica, constante dieléctrica, densidad, que
permite su aplicacién con ventajas sobre materiales ceramicos
tradicionales o aleaciones metélicas, por ejemplo como sustra-
to o empaquetamientos electrénicos, circuitos integrados de
microondas para uso en comunicaciones por radar, pigmen-
tos, etc.

Los pigmentos ceramicos del tipo cordierita presentan la
resistencia a la accion de las altas temperaturas y los medios
agresivos. La valoracién visual del color de estos pigmentos
es: azul, azul celeste, celeste, azul oscuro, cuando se sustituye
el Mg por Co; el Ni por Mg da colores grisaceos, verdosos,
verde azulado, celeste — verdoso; cuando se sustituye el Al por
Cr se obtienen colores rosados, con tinte grisaceo; Cuando se
introduce Mn por Mg el color va de rosado a beige, con tinte
castafio. (2,3,4,5y7)

El principal problema de los sistemas basados en cordie-
rita reside en la dificultad de obtener un material densificado
antes de la cristalizacién de la cordierita durante el procesa-
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miento térmico. En este sentido, la obtencién de un precursor
de cordierita de alta homogeneidad por una ruta no conven-
cional, tal como Sol-Gel, evita la necesidad de altos gastos
energéticos, lo que resulta altamente ventajoso.

El método de preparacion Sol-Gel puede clasificarse en
dos formas: en la primera la silice se incorpora en forma de
suspensiéon coloidal, y el resto de los componentes se incor-
pora en forma de sales disueltas; la mezcla homogénea o sol
se transforma en gel por desestabilizacién. Posteriormente se
hace que pierda agua y densifique. En la segunda forma todos
los componentes o partes de ellos se introducen en forma de
compuestos metalorganicos (alcoxidos). Tras la reaccion de
hidrélisis de los alcéxidos se produce la policondensacién que
origina la gelificacion del sol.

Los materiales utilizados usualmente en cuerpos de cor-
dierita obtenidos mediante procesos Sol-Gel son: como fuente
de magnesio y aluminio los nitratos o sulfatos, y como fuente
de silicio el tetraetilortosilicato (TEOS), el silitrane (TEASI
—egH) y el metabisilicato de sodio. (6)

En el trabajo se pretende, a partir de fuentes nacionales
precursoras de MgO, ALO, y SiO, obtener geles con estequio-
metria similar a la de cordierita, evidenciando la evolucién
de las fases cristalinas con el aumento de la temperatura de
retencion, durante la sinterizacién de cordierita.
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2. PARTE EXPERIMENTAL.
2.1. Materiales utilizados.

Se utilizaron pulpas de hidréxido de magnesio, soluciones
de sulfato de aluminio y silicato de sodio. Estos productos
fueron obtenidos al nivel de laboratorio a partir de fuentes
nacionales.

2.1.1. OBTENCION DE SILICATO DE SODIO.

El silicato de sodio se obtuvo a partir de un residuo de cao-
lin que resulta de la lixiviacién acida del caolin para obtener
sulfato de aluminio.

Las caracteristicas del residuo sélido del caolin son: 74,21
% de SiO,; 14,69 % de ALO,; 0,069 % de MgO y 1,43 % Fe,O;;
con una granulometria menor de 0,02 mm y el silicio que con-
tiene tiene caracteristicas amorfas.

El silicato de sodio se obtuvo disolviendo el silicio del
residuo de caolin utilizando hidr6xido de sodio a una
concentraciéon de 100 g/L, con una relacién de 13,3
Liquido/Sélido, temperatura de 60 °C, y tiempo de agitacion
de 20 minutos.

2.1.2. MATERIAS PRIMAS CON CONTENIDO DE AL203 Y
DE MgO.

Como fuente principal de 6xido de aluminio se utilizé
sulfato de aluminio en solucién, obtenido de la lixiviacion
acida del caolin con 4cido sulftirico y como fuente de magne-
sio se utilizé hidréxido de magnesio en pulpa, obtenido de la
precipitacién del magnesio contenido en salmueras residuales
utilizando hidréxido de amonio.

2.2. Analisis quimico de los materiales utilizados.

Se realiz6 andlisis de SiO,, ALO, y MgO a los materiales
utilizados para conocer el aporte de 6xidos de cada fuente
individual, con el objetivo de formular la mezcla del gel con
estequiometria similar a la cordierita.

2.3. Obtencion del gel.

El gel se obtuvo a partir de pulpa de hidréxido de magne-
sio, soluciéon de sulfato de aluminio y silicato de sodio.

Las adiciones para la formacion del gel, se calcularon so-
bre la base del aporte de SiO,, ALO, y MgO que contiene cada
fuente individual (solucion de silicato de sodio, solucion de
sulfato de aluminio y pulpa de hidréxido de magnesio).

Los célculos para el mezclado se realizaron con el propési-
to de obtener unos 50 g de sélido en el gel.

Para formular las mezclas definimos que:

m = nimero de 6xidos en cada material utilizado: MgO;
ALO;; SiO,. (m=3)

n = nimero de materiales utilizados: Mg(OH),; ALSO,;
Na_SiO,. (n=3)

a, = nimero de gramos del 6xido i en 100 gramos del ma-
terial j
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b, = nimero maximo de gramos necesarios del 6xido i;
para MgO = 13,78 ; para AL O, = 34,86; y para SiO, = 51,36.

x. =nudmero de gramos necesarios del material j que debera
mezclase. (x, > 0)

La cantidad total del 6xido i contenido en todos los com-
puestos mezclados esta dada por:

X T AX, FAX e A X
Puesto que esta cantidad total debera ser igual al nimero

maximo necesario del 6xido i, entonces se resuelve el siguiente
sistema de ecuaciones

allxl + alZXZ + a13x3 = bl
a,Xx, +a,x,+a,x,=b
a31X1 + a32XZ+ aBBXS = b

2

3

Durante el lavado de las primeras pruebas se determind
pérdidas de MgO de un 60 %, por lo que se adiciond un exceso
de pulpa de hidréxido de magnesio equivalente a las pérdidas
de MgO.

Para obtener el gel, primeramente se mezcl6 la pulpa de
hidréxido de magnesio con la solucién de sulfato de aluminio,
hasta obtener una mezcla. Homogénea a pH 4. Después se le
adicion6 la solucién de silicato de sodio y se obtuvo un gel
muy homogéneo a pH 8,4, de color blanco opaco. En total se
adicion6 266 mL de soluciéon de sulfato de aluminio, 76 g de
Pulpa de hidréxido de magnesio y 580 mL solucién de silicato
de sodio. En la figura I se puede observar un esquema del pro-
ceso de mezclado para obtener el gel.

2.4. Obtencion de las briquetas.

Las briquetas se formaron prensando 10 g de gel lavado y
seco (humedad de 48 %) a una presién de 100 bar en una pren-
sa hidraulica de fabricacién rusa tipo P10. En total se formaron
4 briquetas.

Solucién de
AL(S0,),

Pulpa de
Mg(OH),

Mezclado pH 4

Solucién de silicato
| Mezlado pH 8.4 |‘7 de sodio
A
I Gel blanco opaco |

Figura I. Esquema del proceso de mezclado para formar el gel.
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2.5. Tratamiento térmico.

Las briquetas con estequiometria similar a la de cordierita
se sometieron a idénticos tratamientos térmicos pero a dife-
rentes temperaturas de retencién (a temperaturas 1000, 1100,
1150, 1200 °C) donde permanecieron dos horas. La velocidad
de calentamiento fue de 10 °C por minuto desde 28 °C hasta
la temperatura de retencion. Estos tratamientos fueron dise-
flados para observar la evolucién de fases cristalizadas en las
distintas temperaturas.

Los tratamientos térmicos se llevaron a cabo en un horno
mufla de laboratorio, con control de calentamiento programa-
ble hasta temperaturas de 1600°C de la firma inglesa LHEN-
TON THERMAL FURNACE LTA.

2.6. Técnica de caracterizacion.

Se realizaron andlisis quimico de SiO,, ALO, y MgO a los
materiales utilizados para formar el gel y al gel lavado y seco,
utilizando el método de analisis de espectrometria con Plasma
Inductivamente Acoplado (SPECTROFLAME EDP), de la fir-
ma alemana Spectro Analytical Instrument.

Para seguir la secuencia de cristalizacién de las diferentes
muestras se utilizo la Difraccién de Rayos X, empleando un
Difractémetro PHILIPS PW 1710 con radiacién Ko del Fe y
filtro de Mn, en el intervalo de 6° a 70° en 26.

Ademas, se realizé la caracterizacion estructural de las
briquetas tratadas a 1150 y 1200 °C, empleando microscopio
6ptico polarizado JENAPOL con camara Sony acoplada.

3. RESULTADO Y DISCUSION.

3.1. Resultados del andlisis de SiO,, AL,O, y MgO a los ma-
teriales utilizados.

La solucién de silicato de sodio obtenida es transparente
y tiene un contenido de 44 g/L de SiO,, 2,41 g/L de ALO, y
menos de 4,15 X 10* g/L de MgO. Esto representa el 79 % de
extraccion de SiO,, dado que el residuo sélido remanente de la
disolucion de la silice, esta constituido por mica y cuarzo (poco
soluble) lo que justifica el % de extraccion.

La concentracion de 44 g/L de silicio fue la adecuada para
su conservacién, pues a concentraciones mayores del 5 % en
solucion, precipita en forma de gel.

La solucién de sulfato de aluminio obtenida contiene: 60,1
g/Lde ALO,, 0,23 g/L de SiO, y 0,014 g/L de MgO.

La composicién del hidréxido de magnesio seco contenido
en la pulpa es la siguiente: 61,5 % de MgO, 0,06 % de ALO,,
0,22 % de SiO, con 76,4 % de humedad.

Las caracteristicas, volumen y peso de los materiales utili-
zados en el mezclado se presentan en la tabla I.

3.2. Formacién de gel precursor con estequiometria de cor-
dierita.

El gel obtenido present6 caracteristicas de composicion es-
tequiométrica similares a la cordierita. En la Tabla II se presen-
tan los resultados de las caracteristicas del gel y el cdlculo de la
relacion, entre los contenidos de SiO,, AL,O, y MgO en el gel.
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TABLA I. CARACTERISTICAS DE LOS MATERIALES UTILIZADOS.

Denominacién Concentracién Volumen
del material . 0 Peso
SiO, ALO, MgO utilizado
Solucién dessilicatode | 110 /p | 241g/L | <415x10%g/L | 580 mL
sodio
Solucién de sulfato de
aminio 023g/L | 60,1g/L 0,014g/L 266 mL
Pulpa de hidréxido de | 5y o, | g0 o+ 61,05 % * 76g
magnesw
(*) — Analisis en base seca.
TaBLA II. CARACTERISTICAS DEL GEL LAVADO Y SECO.
Composicion en %
Sio, ALO, MgO
Andlisis quimico del gel. 34,76 24,97 10,82
Relacion entre SiO,, ALO, y MgO 49,27 35,39 15,34
Estequiométrica de cordierita. 51,36 34,86 13,78
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Figura II. Secuencia de cristalizaciéon de las muestras en el tratamiento
térmico. C — Cordierita, E — Espinela

3.3. Sinterizacion de cordierita.

Las briquetas tratadas térmicamente (temperaturas 1000,
1100, 1150, 1200 °C) fueron analizadas por difraccién de rayos
X dando como resultado, a partir de 1100 °C, la presencia de
cordierita. Esto es observable por el maximo de difraccion que
aparece a la distancia interplanar de 8,5 A° de la fase - Cor-
dierita

Se obtuvieron los mejores resultados a la temperatura de
1200 °C (ver figura II), donde las fases detectadas fueron cor-
dierita como fase mayoritaria y espinela como fase secundaria
y el resto amorfo.

Se realiz6é analisis por microscopia dptica a las briquetas
tratadas a 1150, 1200 °C, las imagenes se muestran en las figu-
ras [l y IV.

4. CONCLUSIONES

A partir de materias primas nacionales es posible la ob-
tencién de sélidos con estequiometria de cordierita mediante
técnicas de Sol-Gel.

Fue realizable la sintesis de cordierita donde las fases de-
tectadas fueron cordierita como fase mayoritaria y espinela
como fase secundaria y el resto amorfo, y los mejores resulta-
dos fueron a la temperatura de 1200 °C.
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a) SD.- Cordierita 1200 °C, Nlcoles // 200~

b) SD.- La misma del lado pero con Nicoles X 200

Figura III. Imagen de la seccién pulida de la cordierita sintetizada por sol-gel a 1200°C

a) SD.- Cordierita 1150 °C; Agregado de Cordierita color pardo verduzco con
amigdalas (am ), redondeadas rellenas de espinela ( Ep ). Nicoles // 200

Figura IV. Imagen de la cordierita sintetizada por sol-gel a 1150°C
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