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Cristalizacion de cordierita a partir de geles y vidrios
estequiométricos. Estudio comparativo.
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Se ha estudiado la influencia del precursor, gel y vidrio, sobre la cristalizacién de la cordierita estequiométrica dentro del sis-
tema ternario MgO-Al,0,-5i0,. Asf mismo se compara el efecto, en el caso de muestras vitreas en polvo prensado o monoli-
to, del tipo de cristalizacion (mayoritariamente superficial o en volumen), en la secuencia de fases y la evolucién microestruc-
tural. Se han analizado, tras un mismo tratamiento térmico para todas las muestras, las fases cristalizadas por difraccién de
polvo de rayos X, asi como su microestructura por microscopia electrénica de barrido (M.E.B.), donde parece claro que la mor-
fologia final de la cordierita hexagonal, tras pasar por varios estadios, es en forma de prismas hexagonales de didmetro entre
5y 10 um y longitud variable. La cordierita derivada del gel no present6 fases secundarias estables en los tratamientos térmi-
cos aplicados, no asi las derivadas del vidrio, donde la enstatita (MgO-SiO,) y la mullita (3A1203-28102) aparecieron en peque-
fias cantidades durante casi todo el intervalo de temperaturas empleadas.

Palabras clave : cordierita, sol-gel, cristalizacion, microestructura.
Cordierite Crystallization from Stoichometric Gel and Glass. Comparative Study.

The influence of precursor, gel and glass, on cordierite crystallization has been studied in the system MgO-AlL,O,-SiO,. Also is
compared the effect of superficial or bulk-crystallization, in powder or monolithic glass, on the sequence of crystallized pha-
ses and their microstructural evolution. After the same temperature treatment, the crystalline phases were analysed by X-ray
Diffraction (DRX) and Field Emission Scanning Electron Microscopy (FESEM), where it seams clear that the final morphology
of hexagonal cordierite agrees hexagonal prisms with 5-10 pm of external radius and variable length. Only the glass-derived

cordierite has shown secondary phases, as mullite and enstatite, what were stable for all studied temperatures.

Key Words : cordierite, sol-gel, crystallization, microstructure.

1. INTRODUCCION

La cordierita y los vitrocerdmicos conteniendo cordierita son
materiales ampliamente utilizados debido a las especiales
caracteristicas de este mineral, como su baja expansién térmi-
ca, constante dieléctrica, y densidad, (1,2,3) etc., que permiten
su aplicacién con ventajas sobre materiales cerdmicos tradicio-
nales (2,4) o aleaciones metdlicas, por ejemplo como substratos
o0 empaquetamientos electrénicos, circuitos integrados de
microondas para su uso en comunicacién por radar, cabezas
de misiles, etc. (1,2,4,5,6).

La obtencién de materiales cerdmicos o vitrocerdmicos ha
tenido el inconveniente de la necesidad de altas temperaturas
para la obtencién de vidrios precursores de una aceptable
homogeneidad (2,7). En este sentido, la obtencién de un pre-
cursor de alta homogeneidad por una ruta no convencional, tal
como Sol-Gel (8,9,10,11), podria evitar la necesidad de este
gasto energético, lo que resultarfa altamente ventajoso pese al
aumento en los costes de la materia prima.

Aunque son muchos los trabajos publicados donde se hace
referencia a materiales vitrocerdmicos conteniendo cordierita,
o0 a la cristalizacién de cordierita derivada de un gel o de un
vidrio, las referencias donde se ponga de manifiesto la dife-
rencia en la cristalizacién de esta fase cristalina dependiendo
del tipo de precursor estequiométrico de cordierita son esca-
sas. Fundamentalmente es escasa la informacién acerca de los
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aspectos relacionados con la evolucién microestructural, lo
que en parte estd originado por el hecho de que hasta ahora no
se ha podido asociar a la fase cordierita una microestructura
definida.

En el presente trabajo se pretende, a partir de vidrios y geles
precursores de cordierita estequiométrica, evidenciar las dife-
rencias microestructurales en la evolucién térmica hacia la for-
macién de cordierita, asi como identificar la morfologia de
estas particulas.

2. PARTE EXPERIMENTAL
2.1. Obtencién de precursores
2.1.1. OBTENCION DE UN VIDRIO

La obtencién de un vidrio estequiométrico de cordierita se
llevé a cabo en un horno de gas. Las materias primas emplea-
das fueron MgCO, (Panreac), AL,O, (Aldrich) y SiO, como
cuarzo SE-8, todas ellas materias primas industriales; éstas
fueron introducidas en un mortero de alimina donde fueron
mezcladas en cantidades apropiadas y homogeneizada la
mezcla con agua como dispersante. La pasta se secé en una
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estufa a 100°C remolturdndose tras el secado completo. El
polvo fino resultante se introdujo en un crisol de aliimina y se
calciné a 1600°C durante dos horas, obteniéndose un fundido
fluido de baja viscosidad que se enfrié sibitamente en un bafio
de agua fria (“quenching”). El resultado fue un vidrio trans-
parente con estequiometria de cordierita sin inhomogeneida-
des aparentes.

2.1.2. OBTENCION DE UN GEL

El gel precursor se obtuvo a partir de AINO,),-9H,0
(Aldrich, 99% pureza), Mg(NO,),"6H,O (Fluka, >99% pureza)
y Tetraetilortosilicato, TEOS (Fluka, >98% pureza) (5,12,13).
Los nitratos de Mg y Al se disolvieron en etanol a 55°C duran-
te un dfa con agitacion y reflujo para evitar pérdidas de disol-
vente y garantizar una completa y homogénea disolucién. La
disolucién resultante se dejé enfriar hasta temperatura
ambiente y se afiadi6 la cantidad necesaria de TEOS para la
estequiometria deseada. La cantidad de agua presente por la
disolucién de los nitratos se consideré suficiente para la hidré-
lisis del TEOS. La disolucién gris resultante se agité durante
dos horas para homogeneizar la mezcla y , de nuevo con reflu-
jo, se calent6 a 55°C con agitacién, donde se mantuvo dos
horas, obteniéndose un gel blanco transparente. Para asegurar
la homogeneidad del producto final, el gel se redispersé con
etanol y se agité durante 168 horas, dando como resultado un
gel liquido muy viscoso de color blanco opaco, con una rela-
cién en peso final TEOS:Etanol:H,O de 0.088:1:0.073. En la
Figura 1 se puede observar un esquema del proceso.

El gel polimérico se secd posteriormente en 3 etapas:
60°C/24h, 80°C/8h y 100°C/12h, resultando un vidrio amari-
1lo opaco.

2.2. Preparacion y nomenclatura de las muestras

Del vidrio obtenido por fusién se prepararon dos series de
muestras diferentes. Parte del vidrio se molturé hasta un
tamafio de particula inferior a 20 pm, resultando un polvo
blanco y fino que se prensé en forma de pastillas compactas
para garantizar la reactividad ; esta serie de muestras se deno-
minard como P.

Otra parte del vidrio fracturado se trat6 a 700°C (temperatu-
ra inferior a la de nucleacién) durante dos horas para relajar
las tensiones internas generadas por el brusco cambio de tem-
peratura (lo que se conoce como “recocido”). Esta parte del
vidrio se trat6 como tal, esto es en fragmentos pequefios. La
serie generada de esta forma se denominard V.

El gel se traté de idéntica forma que la serie P, denominan-
dose esta serie de muestras como G.

2.3. Tratamientos térmicos

Los tres tipos de muestras fueron sometidos a idénticos tra-
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Fig. 1. Esquema del proceso seguido para la obtencién de un gel de
estequiometrfa Cordierita.

tamientos térmicos en etapas independientes, desde 800 a
1300°C en intervalos de 50°C. La velocidad de calentamiento
fue de 10°C/min desde 25°C hasta la temperatura de reten-
cién, donde se mantuvo durante dos horas. Estos tratamientos
fueron disefiadados para observar la evolucién de fases crista-
lizadas en las distintas series de muestras.

Los tratamientos térmicos con temperaturas de retenciéon
inferiores a 1300°C se llevaron a cabo en un horno eléctrico
tubular Gallur con tubos de alimina, mientras que para los
tratamientos térmicos donde la temperatura de retencién fue
de 1300°C, se utilizé un horno eléctrico tubular de alta tempe-
ratura Thermolyne, modelo 59300, con tubos de mullita. Un
resumen de los tratamientos térmicos y la nomenclatura de las
muestras se observa en la Tabla I.

2.4. Técnicas de caracterizaciéon

Para seguir la secuencia de cristalizacién de las diferentes
muestras se utilizé la difraccién de polvo de rayos X, con un
difractémetro Siemens, modelo D-500. Asi mismo se empleé la
espectroscopia infrarroja para determinar diferencias estructu-
rales entre los precursores gel y vidrio y sus fases cristalinas
derivadas, en un espectrémetro Perkin-Elmer, modelo 882.

NOMENCLATURA DE LAS MUESTRAS SEGUN EL TIPO DE PRECURSOR AMORFO Y EL TRATAMIENTO TERMICO.

Serie 800°C2h 850°C2h 900°C2h 950°C2h 1000°C 2h 1100°C 2h 1150°C 2h 1200°C 2h 1250°C 2h 1300°C 2h
v V800 V850 V900 V950 V1000 V1100 V1150 V1200 V1250 V1300
P P800 P850 P900 P950 P1000 P1100 P1150 P1200 P1250 P1300
G G800 G850 G900 G950 G1000 G1100 G1150 G1200 G1250 G1300
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Para el estudio microestructural de las muestras se utilizé un
microscopio electrénico de barrido por emision de campo
Hitachi, modelo 4100.

El tratamiento de los datos experimentales se realizé a través
de los programas EVA' y DRXWIN 1.3, en el caso de difraccién
de rayos-X, y EMIP 3.0 en el caso de microscopia electrénica.

3. RESULTADOS Y DISCUSION
3.1. Estructuras de los precursores

La evolucién de los espectros de infrarrojos de las distintas
muestras con los tratamientos térmicos puede observarse en
las Figuras 2 y 3 correspondientes a las muestras Py G respec-
tivamente.

Las diferencias observadas entre ambos tipos de precursores
previa cristalizacién son evidentes, asf en la muestra G apare-
ce una banda a unos 1380 cm™ que no aparece en el vidrio ;
esta banda se asocia a los grupos -OR presentes en la muestra

que no han sido eliminados tras el secado (9,12). También exis-
ten dos bandas a 590 cm™ y 700 cm™! en el gel que no estdn en
el vidrio amorfo. Estas bandas se corresponden con coordina-
ciones octaédricas (12) y tetraédricas (Si-OH) (13) respectiva-
mente y desaparecen a mayores temperaturas reapareciendo,
también en los vidrios, cuando comienza la cristalizacion.
Posiblemente sea debida su presencia en el gel amorfo a gru-
pos -OH del alcohol y el agua presentes en la sintesis del gel,
que pueden dar lugar a este tipo de coordinaciones. Ademds,
existe otra diferencia apreciable entre ambos precursores, que
es el desdoblamiento de la banda a 1050 cm™ del gel en dos
bandas a 1100 y 955 cm! en el vidrio amorfo. La banda a 1050
cm! se asocia generalmente a vibraciones en modo de estira-
miento de enlaces AI'V-O-SilV (12). El ordenamiento de los 4to-
mos de Si y Al en los huecos tetraédricos produce el posterior
desdoblamiento, coincidiendo con el inicio de la cristaliza-
cién, por diferencias entre las energfas de vibracién de tetrae-
dros SiO, y AlO, (14,15). Sin embargo, parece que en el vidrio
amorfo este ordenamiento ya existe.

El gel y el vidrio presentan en comtin bandas a 460, 620, 675
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Fig. 2. Evolucién de los espectros de infrarrojos con los tratamientos
térmicos. Muestras P. a) vidrio, b) P850, c) P900, d) P950, e) P1000, f)
P1100, g) P1150, h) P1200, i) P1250, j) P1300.
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Fig. 3. Evolucién de los espectros de infrarrojos con los tratamientos
térmicos. Muestras G. a) gel seco, b) gel seco a 500°C/2h, ¢) G900, d)
G950, e) G1000, f) G1100, g) G1150, h) G1200.
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y 800 cm’l. La banda a 460 cm™ se atribuye al movimiento
simétrico de los dtomos de oxigeno dentro del plano que bisec-
ciona el enlace Si-O-Si (9,14,16), que produce una vibracién en
modo de torsién de los enlaces Si'V-O-Si'V, y que es comtin en
los silicatos. Las bandas a 620 y 675 cm™! aparecen en todas las
fases estudiadas, aunque en el gel son poco intensas y apenas
visibles (hombros), y van aumentando en intensidad con el
tratamiento térmico ; la primera estd asociada a la entrada de
atomos de magnesio en coordinacién octaédrica (10,14,17) y la
segunda a dtomos de aluminio en huecos tetraédricos (9,12).
La banda centrada en 800 cm™ se suele relacionar con la for-
macién de enlaces Si-O-Si (16) y es poco intensa, ademds en
ambos casos deja de observarse al aumentar la temperatura,
posiblemente por la superposicién de la banda a 750 cm™ que
es intensa.

De estos datos podemos destacar que las diferencias mds
notables aparte de la presencia de enlaces metal-OH en el gel
seco, es la posible presencia de 4tomos de magnesio en coor-
dinacién octaédrica y aluminio en tetraédrica en el caso de los
vidrios. Esta posibilidad favoreceria la desvitrificacién dando
pie a una cristalizacién inicial a menor temperatura que en el
caso del gel.

3.2. Secuencia de cristalizacién

En los resultados obtenidos mediante la difraccién de rayos
X de las muestras calcinadas se puede apreciar la evolucién de
las fases cristalinas con el aumento de la temperatura de reten-
cién. Un resumen de esta evolucién queda reflejado en las
Figuras 4, 5y 6, que se corresponden con las muestras P, Vy G
respectivamente.

Como puede observarse, la fase mullita aparece en los tres
tipos de muestras, aunque con diferente intervalo de metaes-

J. VILA, M.C. MURNIOZ, C. VALENTIN, M. SALES Y J. ALARCON.

1000°C/2h

3964 N
2971 950°C/2h
198
Mm@zh
)
M%jm"cmh
0 ’ , . \ ; ™

10 15 20 25 30 35 40 45 50
2Theta (Grados)

990
4 1300°C/2h
8911
12509C/2h
792
B o3 ‘A 1200°C/2h
E a /\_/\__JL AJU\‘_A
£ { o ©0¢o° 1150%C/2h
< 594 (o) o
$ QA O o o o
[}
2 4051 1100°C/2h
2 s A !l }ll A
Q
<
=}
[72]
2
w
=
Z

Fig. 5. Secuencia de cristalizacion en las muestras V con el tratamiento
térmico. O = a-cordierita, ® = p-cordierita, 1 = mullita, m = enstatita.
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Fig. 4. Secuencia de cristalizacion en las muestras P con el tratamiento
térmico. [0 = a-cordierita, ® = p-cordierita, 1 = mullita, m = enstatita.
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Fig. 6. Secuencia de cristalizacién en las muestras V con el trata-
miento térmico. [J = a-cordierita, ® = pl-cordierita, [ = mullita.
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tabilidad. La enstatita, en cambio, sélo aparece en las fases cris-
talinas derivadas del vidrio (muestras P y V). Por otra parte, la
cristalizacién inicial de p-cordierita se produce a menor tem-
peratura en las muestras Py V que en la serie G ; lo cual estd
de acuerdo con las diferencias apreciadas entre los precursores
gel y vidrio. La cantidad cristalizada de p-cordierita es mayor
en la muestra P que en la V confirmando la presencia de
mucha mayor interfase vidrio/aire (superficie de la muestra y
porosidad) que provoca un nimero mucho mayor de centros
de nucleacién superficial.

Los cambios estructurales producidos con los tratamientos
térmicos quedan reflejados en los espectros de infrarrojos de
las Figuras 2 y 3. Con la aparicién de la p-cordierita, aparecen
bandas a 580 y 750 cm!, ademds de desdoblarse la banda a 460
cm! en bandas a 400, 425 y 460 cm™ y la banda a 1050 en dos
bandas a 1100 y 955 cm™ (que en el caso del vidrio ya existfa).
La banda a 580 cm™! suele asociarse a la entrada de magnesio
en huecos octaédricos (9) y enlaces Al-O (12), mientras que la
banda a 750 cm! es caracteristica de la cristalizacién de cor-
dierita, ya que se asocia con la formacién de anillos SiO, (9,15).
El desdoblamiento de la banda centrada en 460 cm™ ha sido
atribuido al ordenamiento de los tetraedros de silicio.

La fase a-cordierita cristaliza en todos los casos con el
mismo tratamiento térmico, pese a las diferencias en la crista-
lizacién de la fase p-cordierita, lo que apunta hacia una cierta
independencia entre la cristalizaciéon de ambas fases. Es posi-
ble que, aunque toda la p-cordierita se transforme en a-cor-
dierita, exista una cristalizaciéon de a-cordierita directamente
desde el vidrio como ya han apuntado diversos autores y han
corroborado en presencia de aditivos como el B,O, (4). En
principio, teniendo en cuenta que la fase [ cristaliza de forma
direccional (desde la superficie hacia el interior), estd claro que
la fase o derivada de la transformacién g - o y su posterior

TasLA II.

crecimiento serdn del mismo tipo, mientras que la fase a-cor-
dierita cristalizada directamente a partir del vidrio presentara
una cristalizacién no direccional y por tanto en cualquier
punto de la muestra. Las muestras P y G, sobre todo la F, en la
que se detecta p-cordierita a 850°C, presenta una cristalizacién
preferencialmente direccional que impide una posterior densi-
ficacién de la muestra, por lo que tampoco estara favorecida la
cristalizacién no direccional ( en masa) de la fase a-cordierita
en estas muestras. Por el contrario, en las muestras V, la densi-
ficacién que ocurre previamente a la cristalizacién origina una
nucleacién en masa de la fase a-cordierita.

En la Tabla II se muestra un resumen de los cambios en las
bandas de IR al pasar de los precursores, vidrio o gel, a la a-
cordierita.

La cristalizacién de a-cordierita lleva consigo un nuevo des-
doblamiento en la zona de 460 cm™, dando lugar a otra banda
a 480 cm™! ademads de las anteriores. Ademads, la banda a 580
cm! se desplaza hacia menor nimero de onda, acercandose
mds a la idea de su relacién con los dtomos de magnesio en
huecos octaédricos. Por otra parte las bandas a 750 y 1100 cm
! se desplazan hacia mayor ntimero de onda quedando apro-
ximadamente a 765 y 1150 cm’!, respectivamente.

3.3. Estudio microestructural

En general, antes de la cristalizacién de la primera fase cris-
talina no se observaron morfologias definidas, estando consti-
tuidas las muestras P y G por granulos de tamafio variable.

Por otra parte la cristalizacion de la p-cordierita si presenta
una morfologia especifica ya observada por otros autores. En
la muestra P900 (Figura 7) puede observarse la formacién de
“rosetones” (18) de p-cordierita que podriamos considerar

BANDAS PRINCIPALES REGISTRADAS POR ESPECTROSCOPIA INFRARROJA PARA PRECURSORES Y FASES CRISTALINAS PRINCIPALES EN EL SISTEMA
2MGO-2AL,0,-5510,. TODAS LAS BANDAS ESTAN EN cm L. Los NUMEROS ROMANOS SOBRE LOS ATOMOS INDICAN LA COORDINACION.

GEL VIDRIO p-CORDIERITA a-CORDIERITA Origen de banda
400 400 SilV-0-silv
425 425 SilvV-0-sitV
460 460 460 460 SilV-0-silv
480 SilV-0-sitV
580 575 MgV+Al-O-M
590 SiVI-OH
620 620 620 620 MgV
675 675 675 675 AV
700 SilV-OH
750 765 anillos SiO,
825 800 Si-O-Si
955 955 955 AIV-O-SilV
1050 AIV-O-SilV
1085 1100 1150 AIV-0O-SilV
1380 -OR
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como nucleos desarrollados y centros de crecimiento de las
dendritas.

En la muestra V1000 (Figura 8) se detecta claramente un
frente de crecimiento de p-cordierita en forma de dendritas
(19,20,21) desde la superficie del vidrio hacia el interior, ya
que, debido a la mayor densificacién en el interior de la mues-
tra, el nimero de centros de nucleacién superficial (huecos) en
la zona interior es despreciable frente a la superficie exterior.
En la Figura 9 se aprecia un detalle de una dendrita ampliada,
donde se observa su estructura particulada. También se obser-
varon dendritas de p-cordierita en las muestras P, pero no en
las G, lo cual podria explicarse por el menor intervalo de esta-
bilidad de estos cristales en las muestras derivadas del gel pre-
cursor. Sin embargo, las dendritas de las muestras P no se
encontraron mostrando frentes de cristalizacion, sino de forma
aislada y por el interior del vidrio. Este hecho se explica por la
presencia de huecos en el interior de estas muestras que pro-
vocan un numero mucho mayor de centros de nucleacién
superficial (aunque sea en el interior de la muestra), y por
tanto una cristalizacién de mayor cantidad de p-cordierita,
aunque en orientaciones diferentes. Hay que resaltar que al
hablar de cristalizacién superficial nos estamos refiriendo a
crecimientos desde las interfases muestra/aire ya sea en la
superficie exterior o en las numerosas superficies de interfase
provocadas por los huecos originados en la preparacién de las
muestras (sobre todo muestras G y P) y que impiden o dificul-
tan la densificacién. También es importante resaltar que la fase
p-cordierita sélo cristaliza de esta forma, esto es, mediante un
mecanismo de cristalizacién superficial.

La morfologia de la a-cordierita presenté claros frentes de
crecimiento, de nuevo, s6lo en las muestra V. La primera
microestructura detectada con la cristalizacién de la cordierita
hexagonal consta de pequefias particulas aciculares (18) de
didmetro de base inferior a 1 pm que, en las muestras G y P
parecen estar orientadas al azar, incluso formando redes, y en
el caso de las muestras V estdn totalmente orientadas forman-
do claramente frentes de cristalizacién (Figura 10). La orienta-
cién de estas particulas permite que, debido a la proximidad
entre ellas, se unan formando un crecimiento en escamas
(Figura 11). Una vez formadas las escamas de forma alargada,
éstas van engrosando su tamafio y homogeneizdndose, dando

Fig. 7. Micrografia de MEB de la muestra P900. Barra = 2 pm.
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Fig. 10. Micrografia de MEB de la muestra V1200. Barra = 10 pm.
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Fig. 13. Micrografia de MEB de la muestra V1300. Barra = 2.5 um.
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como resultado los prismas hexagonales que podemos ver en
la Figura 12 distribuidos de forma aleatoria (muestra P1300), y
orientados en un mismo sentido en las Figuras 13 (vista late-
ral) y 14 (vista superior) que corresponden a la muestra V1300.
El hecho de que en las muestras V todas estas morfologias pre-
senten una orientacién en frentes de cristalizaciéon y en las
muestras Py G estén dispuestas de forma totalmente aleatoria,
podria ser explicado teniendo en cuenta que las muestras V
presentan una cristalizacién de a-cordierita preferencialmente
en masa, es decir, directamente desde el vidrio, debido a la
menor cristalizaciéon de p-cordierita provocada por la existen-
cia de menor superficie de interfase vidrio/aire, con lo que la
cantidad de a-cordierita producida en la transformacién p -
o también serd menor. Este hecho estard favorecido en estas
muestras densificadas a diferencia de las muestras G y P,
donde, aunque se prensé el polvo para obtener una alta com-
pactacién y favorecer la densificacion, los huecos interiores
(poros) deben ser abundantes y actuarian como centros de
nucleaciéon superficial, ademds de frenar posibles frentes de
crecimiento, dando como resultado una cristalizacién prefe-
rencial de superficie y con orientaciones no direccionales.

Segtn se trate de un mecanismo de cristalizacién amorfo —
p-cordierita — a-cordierita o directamente amorfo — o-cor-
dierita existe una diferencia en los primeros estadios de la for-
macién microestructural. En el primer caso tendriamos como
origen de la cristalizacién la formacién de nticleos en forma de
“rosetones” de p-cordierita en la superficie exterior o en las
interfases huecos/vidrio, seguido de un crecimiento dendriti-
co de esta fase (en forma de frentes de dendritas si es desde la
superficie exterior del vidrio) que se transformaria en a-cor-
dierita perdiendo paulatinamente su morfologia, transforman-
dose las ramas de las dendritas en particulas aciculares de a-
cordierita ; estas particulas aciculares van engrosando y unién-
dose para formar morfologias escamosas que, por densifica-
cién, acaban transforméndose en prismas hexagonales. En el
caso de una cristalizacién directa amorfo — o-cordierita, la
cristalizacién comienza con la formacién de nticleos esferoliti-
cos en el interior del vidrio que se unen formando particulas
aciculares similares a las antes mencionadas; los pasos siguien-
tes son los mismos que los ya citados para finalizar con una
morfologia prismética hexagonal.

Fig. 14. Micrografia de MEB de la muestra V1300. Barra = 5 pm.
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4. CONCLUSIONES

A partir de precursores con estequiometria de cordierita,
2MgO-2Al,0,-55i0,, preparados mediante fusion de una mez-
cla vitrificable o gelificacién de TEOS y sales de magnesio y
aluminio, se ha seguido la secuencia de reacciones que condu-
cen a la formacién de a-cordierita (forma hexagonal) y su evo-
lucién microestructural asociada. De los resultados obtenidos
se puede concluir lo siguiente :

¢ La presencia de fases cristalinas secundarias, mullita y ens-
tatita, tras la calcinacién de las muestras vitreas indican que
la homogeneidad quimica de los geles precursores de cor-
dierita es mayor que la de los vidrios.

¢ En el gel seco, la presencia de dtomos de aluminio en coor-
dinacién tetraédrica es menor que en el vidrio. Esta puede
ser la causa de la ralentizacién en la cristalizacion de la fase
metaestable p-cordierita de la muestra G con respecto al
vidrio. Este hecho podria favorecer la densificacién en el gel
con respecto al vidrio en polvo (muestra P) al retardarse la
cristalizacién superficial.

* La morfologia final de las fases cordieriticas parece clara. La
p-cordierita presenta una microestructura dendritica que ya
habia sido observada por otros autores. La a-cordierita,
antes de su transformacioén a cordierita ortorrémbica tiene
una morfologia prismatica hexagonal muy espectacular, de
la cual no se habia presentado informacién en la bibliogra-
ffa, excepto unas imdgenes de microscopio 6ptico de
Watanabe et al. (1).

e El frente de cristalizacién de p-cordierita comienza preferen-
temente en la superficie creciendo hacia el interior de la
regién amorfa. Se trata pues de una cristalizacién mayorita-
riamente superficial.
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