RESUMEN

Para el mejor aprovechamiento de la energia solar se encuentran en desarrollo
tecnologias que buscan operar a las temperaturas mas altas posibles. El uso de
concentradores 6pticos de la radiacién solar es un factor comun en dichas tecnologias
Una de las tecnologias de concentracion solar con amplio potencial tanto en la
generacion de energia eléctrica como de calor de proceso es la conocida como Torre
Central. Los Sistemas de Torre Central poseen un receptor solar colocado en la parte alta
de una torre donde recibe la radiacién reflejada por un campo de heliostatos. Los
receptores son los dispositivos encargados de recibir la radiacion solar concentrada y
transformarla en calor disponible para ser usada por un fluido de trabajo. Dadas las
condciones de operacion de estos sistemas los materiales de los receptores son una parte
crucial de la eficiencia y desempefio de los mismos. El uso de superficies ceramicas para
receptores solares en Sistemas de Torre Central presenta ventajas que oti@ssmater
carecen. En este trabajo se realiz6 un extenso andlisis del estado del arte, de los
materiales utilizados en la construccién de receptores de Torre Central con la finalidad
de identificar las principales alternativas, ventajas y desventajas deiteneateriales.

Es conocido que el carburo de silicio es un material cerdmico que presenta una buena
estabilidad y durabilidad a temperaturas altas, sus propiedadesntecaaicas y de
absortancia espectral a la radiacion solar, lo coloca como uno teatesales mas
prometedores para estas aplicaciones. En este estudio se evalu6 el SiC sintetizado por
dos métodos buscando contar un material homogéneo y de propiedades controladas para
ser evaluado en aplicaciones de receptores solares operadosesrgdtastiiras.

Dos métodos de sintesis de SiC fueron utilizadas en este estudio: el método de reduccion
magnesiotérmica y el de reduccion carbotérmica, siendo el primero a relativamente bajas
temperaturas (650°C) y el segundo a altas temperaturas (1500fds an atmdsferas
inertes. En ambos métodos se ha utilizado sacarosa como precursor de carlmuonsiend
material de bajo costo facil disposicion, y silice sintetizada como precursor de silicio,

gue ademas de ser también de bajo costo, se obtiene deamépida y sencilla. En el



método de reduccion magnesiotérmica se han utilizado ademas, otros dos precursores de
silicio: silice comercial y SBAL5.

Finalmente se realiza una comparacion entre los SiC obtenidos por los dos métodos y el
SiC comercial pomedio de la caracterizacion de estos materiales, asi como la medicion

de dos propiedades esenciales en los receptores solares: la absortancia espectral a la
radiacion solar y la porosidad, mostrando en ambos casos valores sustancialmente
mejores en los SiGntetizados que en el comercibd que abona a la finalidad de este
estudio de usarse en receptores solares en altas temperaturas en Sistemas de Torre

Central.



ABSTRACT

To operate at the highest possible temperatures, solar energy technolegsngr
developed. The use of optical concentrators of solar radiation is a common factor in
these technologies. Solar concentrating technology with great potential in the generation
of electricity and process heat is known as Central Tower. Central Rystgms have

a solar receiver at the top of a tower, which receives radiation reflected by a heliostat
field. The receivers are devices responsible for receiving concentrated solar radiation to
convert it into heat, which would be available for use by a&kimg fluid. Due to the
operating conditions of these systems, receiver materials are a crucial part of the
efficiency and performancd&he use of ceramic surfaces for solar receif@r<entral

Tower System®ffers advantages that other materidls notpresent In this study, an
extensiveanalysis of the state of the avas performedThe study of the materials used

for Central Tower receptors highlights the alternatives, advantages and disadvantages of
different materials. lis well known that siliconcarbide is a ceramj which has good
stability and durability at high temperatures, remarkable themachanical properties

and spectral absorptance of solar radiatRwsitionirg SiC as one of the most promising
materials for these applications. Thisudt evaluated the SiC synthesized by two
methods aiming to obtain a homogenous material with controlled properties, evaluated

for applications operated at a high temperature solar receiver

In this work, two methods of synthesis of SiC were performed;nesgthermic
reduction and carbothermal reduction. The first is carried out at relatively low
temperatures (650°C) and the second at high temperatures (1500t8)jn inert
atmospheres. In both methods, sucrose was used as carbon precursor due w#s low
and its availability Silica was synthesized as a silicon precursor, which can be
inexpensively, quick and easily obtainéad the magnesiothermic reduction, method two

other silicon precursors were used (commercial silica and BBA

vi



Finally, a canparison between the obtain&IC and commercial SiC is performed
through thedescription of these materials. Two essential properties were measured in
solar receivers: spectral absorptance of solar radiation and porosity. These properties
showed better Vaes in both synthesized SiC. This enhances the purpose of this study,
which is to be used in high temperature solar receivers in Systems Central Tower

Systems.
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CAPITULO 1
INTRODUCCION Y OBJETIVOS

1.1. Introduccién.

La energia solar es uno de los principales recursos para la produccdmiulesibles,

ya que limita emisiones de G@ausadas por la produccién y consumo de petifdleo

Con el aumento de la crisimergética y contaminacion ambiental, la utilizacién de la
energia solar ha tomado mas importancia en el mundo en la generacion de energia
eléctrica por su ventaja de abundancia, amplia distribucién, no contaminante y fuente
renovable[2]. Existen dos fornmbasicas para producir energia eléctrica a partir de la
energia solar: fotovoltaica y fototérmica, las cuales utilizan procesos distintos para
generar electricidad; la fotovoltaica utiliza el fendmeno conocido como fotoeléctrico,
donde electrones de mastdes semiconductores son energizados por fotones solares y
pasan de la banda de valencia a la banda de conduccion, lo cual permite generar una
corriente eléctrica; la forma fototérmica convierte a los fotones solares en calor para
aprovechar este en algproceso termodinamico y convertirlo en energia mecénica y de

esta forma mover un generador eléctfijo

Diferentes tecnologias de energia solar han sido estudiadas con el fin de resolver
problemas tales como la escasez de proyectos de energia, calinbédEos y otras
amenazas ambientales, siendo la tecnologia de Concentracion de Energia Solar un
prometedor candidato para la generacion de electri¢ijalsta tecnologia se divide en
cuatro categorias: Canal Parabdlico, Disco Parabdlico, LinealdFge$onrre Centralls-

6]. Las Plantas Termosolares de Torre Central son muy prometedoras como tecnologias
usadas en la produccion de electricidad, debido a su gran capacidad para concentrar
energia solar en altas temperatyi@ds La Tecnologia de Torre @&al tiene la ventaja

del gran factor de concentracion y alta temperatura de trgb@josiste en enviar una

gran cantidad de energia a un receptor fijo, utilizando heliostatos, que son dispositivos
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mecanicos que soportan espejos y que siguen el movinselar para reflejar los rayos
recibidos a un objetivo fijo que generalmente se encuentra a una altura determinada
sobre una torre. Una planta de Torre Central cuenta con un campo de heliostatos que son
controlados para estimar sus movimientos durantees$ito solar. En el receptor solar
colocado en la torre, se recibe la radiacion solar y el calor es aprovechado para producir
vapor y generar electricidad con un ciclo termodinarf8to

El receptor solar, es la parte del sistema que transforma &cicadisolar en calor, el

cual transfiere a través de un fluido de trabajo; se han ensayado y desarrollado varias
configuraciones de receptores. La configuracion y material del receptor, asi como el
fluido empleado, condicionaran la temperatura maxima dgaojn alcanzable y el
rendimiento con el que se convierte la radiacion solar en potencia térmica atil del fluido
de trabajo[8]. En un sistema de Torre Central, el receptor solar es uno de los equipos
mas importantes, convirtiendo la energia solar cdreda reflejada por heliostatos a
energia térmica con el fin de realizar la generacion de eri@igi@e consideran como
buena opcién los receptores de aire como fluido de trabajo, ya que presenta ventajas
como la disponibilidad del fluido, calentamientecesario y no toxicidad, entre otras,
quedando por resolver desafios como mayor durabilidad de absorcién, eficiencia del
receptor y costo especifico. Otras tecnologias, como Canal Parabdlico o Fresnel Lineal
tienen temperaturas de operacidon muy bajas, I@ajue una condicion ideal en el
receptor seria mayor temperatura de operacion, siendo en una Planta de Torre Central de
500-:900°C, lo cual permite ciclos termodinamicos para produccién de potencia eléctrica
con mayor eficiencia, siendo un receptor da aficiencia el que pueda transformar la
mayor cantidad de energia luminosa en calor para transferirsela al fluido de trabajo
aumentando la absortancia y disminuyendo las pérdidas, ya que el receptor estara
recibiendo altaadiacion concentrada a la intpenie, por o que se desea una larga vida

uatil en el material10].

Actualmente en la Universidad de Sonora se encuentra en construcciéon la segunda etapa

del Campo de Pruebas de Heliostatos (CPH), donde se estudia la tecnologia de Torre
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Central. EI CPH esino de los tres subproyectos apoyados por CONACYT dentro del
Laboratorio Nacional de Sistemas de Concentracién y Quimica Solar (LACYQS). Este
esfuerzo nacional se encuentra coordinado por el Instituto de Energias Renovables de la
Universidad Nacional Aut@ma de México (IERJNAM). EI CPH cual cuenta con 15
heliostatos, la torre central y un blanco lambertiano (pantalla blanca para la evaluacion
Optica de los heliostatos) y se tiene planeado llegar hasta 80 heliostatos y la construccion

del receptor solar.

Para construir el receptor solar, se han analizado en la literatura diversos materiales
utilizados en receptores solares de Plantas Solares de Torre Central, entre los que
destacan: metales, cermets y cerdmicos. Los metales son capaces de producir altas
temperaturas en el aire de salida (8@M0°C), siendo las aleaciones las mas utilizadas,

pero estan limitados por sus propiedades mecanicas, siendo menos duros comparados a
los materiales ceramicos, teniendo ademas, baja resistencia quimica. Los cermets son
una mezcla de compuestos ceramicos y metalicos, con una alta absortancia y baja
emisividad en altas temperaturas. Los materiales cerdmicos son materiales con grandes
ventajas, ya que son capaces de lograr altas temperaturas del aire de salida (1200
1500°Q, las cuales se puedetasificar en: espumas ceramicaxidos cerarncos,

carburo de silicioy ceramicasdd t ra al ta temperatura, AUHTCC

El SiC presenta varias ventajas para ser utilizado en dispositivos que impliquen trabajar
en condiciones extremale temperatura, voltaje y frecuencia, ya que puede soportar un
gradiente de voltaje o de campo eléctrico hasta ocho veces mayor que el silicio o el
arseniuro de galio sin que ocurra la ruptura, por lo que estas caracteristicas lo hacen de
gran utilidad ervarias aplicaciones, tales como: sistemas eléctricos, soporte catalitico,
produccion de grafeno y acero, particulas de combustible nuclear, componente LEDs,
industria automotriz, herramientas abrasiveis,. Alrededor de 250 politipos de SiC son
conocid® siendo | os -SBEgEHSICypldHSt & h-Bi§ EESIQY

con estructuras hexagonal y cubica, respectivameigaer@l.1).
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Debido a sus altos valores de absortancia, punto de fusion y area superficial, asi como
sus buenas propiedades termecanicagll-13], el SiC presenta grandes ventajas para
aplicaciones en receptores solares en Plantas de Torre Central, teniendo un impacto
paositivo en la eficiencia del proceso de la produccion de energia eldd#idd]. La

sintesis y caracterizacion de SiC se realiza por diversos métodos, siendo los mas
utilizados el método de reduccion carbotérmica a través de altas temperaturas (1100
180C°C) y el método de reduccidon magnesiotérmica para bajas temperaturas (650°C),
los cuales utilizan diversos precursores de silicio (TEOS, polvo de silicio, silice, etc.) y

carbdn (carbon activado, grafito, sacarosa, resinas, etc.).

Debido a esto, la presentesis se enfoca al estudio de este compuesto, a través de su
sintesis y caracterizacién para aplicaciones en receptores solares de Plantas de Torre
Central.

1.2. Objetivos

1.2.1 Objetivo General

Sintetizar y evaluar el carburo de siliciopara aplicaciones emeceptoressolares

volumétricos utizados en Sistemaie Torre Central

1.2.2 Objetivos Especificos

a. Realizar el estado de arte de materiales para receptores solares volumétricos de

Sistemas de Torre Central, enfocando el estudio en el uso de carburo de silicio.

b. Reusar sobre I&intesis de carburo de silicio y seleccionar los métodos faatibles

realizar con la infraestructura disponible.



Laura Guadalupe Ceballos Mendivil Tesis Doctoral 208 Universidad de Sara

c. Implementar un método de sintesis de carburo de silicio a baja temperatura,

mediante el uso de un horno tubular.

d. Implemenar un método de sintesis de carbdmsilicio utilizando energia solar

concentrada.

e. Determinar y ealizar las pruebade caracterizacion del carburo de silicio obtenido

por ambos métodos.

f.  Realizar la evaluacion de propiedadis carburo de silicio obhido por ambos

métodos.

g. Analizarlos resultados obtenidos entre ambos métgdoemparar corel carburo

de silicio comercial.

Para cumplir los objetivos anteriores, en el presente trabajo de investigacion, se realiza
el analisis y discusion sobre latgisis y caracterizacion del composito SOy SiC por

dos vias:

- Baja temperaturgpor medio @l método magnesiotérmico en un horno taba
una temperatura de 650°C, utilizado tres precursores diferentes de silicio: silice

comercial, silice sintetizad#or sol gel y SBAL5.
- Alta temperaturapor medio @l método de reduccion carbotérmica en un horno
solar de alto flujo radiato a una temperatura de 1500°C, utilizadomo

precursor de silicicsolamente silice sintetizada por sol gel.

En ambos métodae ha utilizado sacarosa como precursor de carbon.
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Se realiza la caracieacion por medio deanalisis deDifraccion deRayosX (DRX),
Espectroscopia Infrarroja con Transformadas de FourlefIR), Microscopia
Electrénica de TransmisiomEM), Microscopa Electronica de Barrido (SEMAnalisis
Térmico por medio de Analisis Terma&imétrico/Calorimetria Diferencial de Barrido
(TGA/DSO), Isotermas de adsorciatesorcionde N, (Método BET) y Espectroscopia
UV-Vis-NIR. Con las técnicas de caracterizacioterares, se realiza la confirmacion
dela formaciény evaluaciérdel carburo de silicieen ambos métodolievando a cabo

la discusion y andlisis de la comparacion entre ellos y de los compositghC SiO

obtenidos.
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CAPITULO 2
REVISION BIBLIOGRAFICA

2.1Intr oduccion.

Los trabajos revisad@n labibliografia especializada, hagportalo diversos materiales

en aplicaciones deeceptores solares en tecnologias de Sistemas de Torre Central
destacando principalmente: metales, cermets y cerdmicos, enfocandusstea caso,

a los materiales ceramicgsmuy particularmente al carburo de silicloos materiales
ceramicos mas relevantes en estas aplicaciones, se pueden clasificar smmuase
ceramicas, o6xidos ceramicos, carburo de silicio, materiales reforzadoSiC y las
cerdmicas de ultra alta temperatura (UHTQ? la literatura analizada, se eligié al SiC
como material de trabajo en la presente tesis, por ser el material cerdmico més utilizado
para estas aplicaciones, el cual ha sido sintetizado de n@merancional, en horno
tubular eléctricdbajas temperaturag)ademasen un horno solar(altas temperaturas)

Por lo tanto, & revision bibliogréfica analizada en este capitulo ssufaivididoen

cuatroseccioneslos cuales se describarcontinuacion

1. Receptores solares en tecnologia de torre central

2. Materiales utilizados en receptores solatesecnologia de torre centra) Metales

2) Cermets3) Ceramicos

3. Carburo de silicio en aplicaciones de receptores solares volumétricos.

4. Sintesis de churo de silicio

- Sintesis denateriales yarburo de silicio en hornos solares.
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2.2 Receptores Solares en Tecnologia de Torre Central

Las Plantas Termosolares de Torre Cens@lcaracterizan porque el sistema colector
esta compuesto por un grupo de concelotres individuales llamados helidstatos, que
dirigen la radiacion solar concentrada hacia un receptor central, normalmente situado a
una cierta aitra sobre el suelo en una torre, operaaticentemente hasta elevadas
tempeaturas (por encima de 1000°G)endo sus principalesomponentes: el sistema
colector o campo de heliostatos, la torre, el receptor y el sistema de ,csistnidbel
receptor el dispositivo donde se produce la conversion de la radiacion solar concentrada
en energia térmidd.6-17]. Edas plantason tecnologias muy prometedoras usadas para

la produccion de electricidad, debido a su gran capacidad para concentrar energia solar
en altas temperaturdS-6], dondeel receptor solar es el encargado de transformar la
radiacion solar en calpel cualtransfiere a un fluido de trabajd]. La configuracion y
materiales del receptor y el fluido empleado condicionaran la temperatura maxima de
operacion alcanzable y el rendimiento en el que se convierte la radiacion solar en

potencia térmica tilel fluido.

GarciaCasalg[8] describeuna clasificacién deok receptoresn sistemagermosolares

de torre centralde acuerdo a su configuracion: exterior, cavidad, volumétritexho

fluido. En el receptoexterior, la radiacion solar se absorbewstos tubos situados en el
ambiente exteriopor los que circula el fluido de trabajo, implicando grandes pérdidas
térmicas,por lo que no eposible trabajar con temperaturas elevalasel receptor de
cavidad la radiacion solar se absorbe en tubos ddseaen el interior de una cavidad,
estandomas protegidos del ambiente exterior, lo cual permite trabajar a mayores
temperaturas y su flujo solar en los tubos es menor que en la apertura. En el receptor
volumétricq la radiacion solar se absorbe en unarimgorosa por la que circula el
fluido de trabajo, reduciendo las temperaturas de trabajo de la pared yblglagpor

un lado la potencia solar incidente se absorbe sobre una gran superficie (reduciendo el
flujo solar) y por otro lado, el fluido de trajo circula en contacto con la pared que

recibe la radiacion solar, trabajando con mayores relaciones de concentyacion
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alcanzando temperaturas de operacion mas elevadas; este receptor se adapta muy bien a
funcionar con aire como fluido de trabajo. Eteptorde lecho fluidobuscareducir

todavia mas las limitaciones de operacion por temperaturas elevadas de la superficie
receptora, empleando particulas de un material refractario en contatto dion el

fluido caloportador; estos se aplican mas emdp& solar. Tanto el receptor de cavidad,
volumétrico y el de particulas pueden ser abiertos o cerrados (con una ventana,

tipicamente de cuarzo)

Zunft y col.[18] muestranen el Centro Aeroespacial Aleman (DLB) desarrollode
estructuras absorbedoras ceramica para ser utilizadas con radiacion muy concentrada
a altas temperaturas en una Torre Solar, lo cual surge a paitmpid$o del receptor
volumétrico de aireque empezd con una malla de alambre metalica como material
absorbedornalizadoa unapotencia de2.5 MWth en la Plataforma Solar de Almeria
(PSA)a principi.os de |l os 900s

Fend[19] compara el receptor volumétrico con el receptor tubylssentando mas
ventajagparael volumétrico la porosidad del material, la radiacion solar concdates
absorbida en parte del volumeel material, debido que el aire frio entra al material en
parte frontaldel absorbedor volumétrico, el material segel mantener relativamente
frio, minimizandolas pérdidas de radiacion térmidabido al nivel de &ja temperatura
en el frente la distribucion de temperatura en un absorbedbulém simple tiene
desventajasel fluido calentadolfiye dentro del tubo, por lo que calientawddo, siendo
la temperatura exterior mayprovocandgpérdidas radiativas mastas. Los materiales
requeridos en absorbedores volumétribelsen resistiemperaturasnayoresde 1000°C
y teneruna alta porosidadiue permitala radiacion solar concentrada para penetrar
dentro del volumen del material; otros requerimiert®alta desidad celulaguelogre
grandes areas superficiales para transferir el calor del maaérido y una alta

conductividad térmica

10
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2.3 Materiales Utilizados en Receptores Solarede Tecnologia de Torre Central

Varios autores estudian las superficies telas [20-24], por lo que un material ideal

para un receptor solar, debe ser espectralmente selectivo, teniendo una baja reflectancia

() =0) en a030m y wuna al tFgura2®)f Poelo tardone i a ( § =
material @&l receptor debe ser capaz de soportar altos flujos radiativos, grandes esfuerzos
térmicos y mecanicos, asi como soportar varias horas sin fallar, ademas, las superficies
absorbedoras deben tener alta absordgancia |
operacion, para una eficiente conversion fototérmica dodarcaracteristicas selectivas

en absorbedores solares son alta absortanc
resistencia a la humedad, adherencia, resistencia al rayado, bajo costoidsicheh las

técnicas de produccion, entre otras.

11
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Avila-Marin [10] reporta cronolégicamente una revision de receptores volumémass
usados en Sistemas de Plantas Solares de Torre Central para la produccion de
electricidad, identificando sus diferentes configuraciones, materiales y resultados
esperados, asi camrestabilidad de flujo y algunas cuestionesdefiosen receptores

presirizados.

Kribus y col. [25] reporta experimetos de receptores volumétricogbteniendo
condiciones de flujo no urdfme y sobrecalentamiento locld cual conduce a la falla

del absorbedor.

Fend [19] investigd el flujo de materiales porosos para pames solares de aire,
analizando que las propiedades del material como conductividad térmica y
permeabilidad influyen en | a ocurrencia de
deseables de un receptor solar ideal serian las enfocadas a duratd@Bddedncia a la

corrosion y simplicidad de manufactura para lograr bajos costos para el receptor.

Fend y col.[26] describen los requerimientpsopiedades deseados en un material
usado en receptores solares a altas temperaturas, los cuales sirsoattghn (material

negro), extincion optica (alta porosidattgnsferencia de calor superficial (alta densidad
celular), altos flujos (resistencia & temperatura), transporte de calor radial

(conductividad térmica), alta permeabilidad (estructuly.3

Albanakisy col. [27] evaluaron etomportamiento de materiales metalicos y ceramicas
porosas en absorbedores volumétricos bajo radiacion solar concentrada, concluyendo
gue la porosidad del material aumenta con la disminucién de la caida de presipn. Cui
col. [28] obtuvieron simulaciones numeéricas para seleccionar materiales absorbedores
apropiadosy optimizar el disefilo de un receptor volumétrico presurizgdedando
pendiente algunos estudios en el proceso de la transferencia de calor y dafio en el
mateaial debido a esfuerzo térmicen distribuciones de flujade calorno uniforme.

Becker y col[29] reportaron experimentos tedricos y experimentedgselanalisis de

13
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materiales porosoaplicado areceptores volumétricpsnvestigando inestabilidades de
flujo con la mediciébn de la conductividad, permeabilidad, transferencia de calor y

dispersion radial, para calificar un material como absorbente.

Romero y col.[30] estudiaronreceptores volumétricos ushmestructuras altamente
porosas(malla metdlica o mwnolito ceramico)para la absorcion di radiacion solar
concentrada, dondd medio de transferencia de calor (comunmente aire) es forzado a
travésde las estructuras porosasafentado por trasferencia de calor convectiganun

disefno estrictamenteadular

Kennedy[21] realiza un revision sobre materiales absorbedores de superficie selectiva

sol ar , entre | os cuales menciona | os mater
cerdmicemetal), que tienen la gran ventaja de presentar excelentesdagsedpticas
espectralmente (alta absortancia y baja emitan@&eciendo un alto grado de

flexibilidad y selectividad solar que puede ser optimizada mediante la seleccion de sus
constituyentes, espesor del recubrimiento, concentracion de particolaBptdorma y

orientacion, mostrand@ademas, unayran proteccién a la degradacion térmica de

oxidacion.
En base adsreportes analizados anteriormernites materialesanalizadogjue cumplen
las caracteristicasleseables para satilizadosen receptoresolares delecnologia de

Torre Central se describen a continuacion

1. Metales hojas metdlicas, mallas de alambre, espumasdioastarecubrimientos

metalicos y otros.

2. Cermets

3. Ceramicosespumas ceramicas, 6xidos ceramicos, carburo de silicio, materiale

reforzados de carburo de silicio, ceramicas de ultra alta temperatura (UHTCSs).

14
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2.3.1 Metales

Las aleaciones mas utilizadess receptores solares de torre cergaa Inconel y AlSI;
éstas muestran excepcionales propiedades de resistencia en altasatteasper

excelente comportamiento corrosivo en cali¢dig.

Pitz-Paal y col[32] investigaron una malla de alambre, hecha de Inconel 601,GgR&}r

de una longitud de 42 mm, como una estructura de absorbedor volumétrico, con un
diametro de 0.12 mm, pusidad de 98.2% y un area superficial de 668mh ademas
reportaronla estructura de un absorbedor volumétrico tipo panal de hoja de metal
corrugado (X¥CrAl,Os+Ce) de 0.05 mm de espesor y 87 mm de longitud, realizado por
la compafiia alemana EMITEC parh wso de convertidores cataliticos de carros,
obteniendo una porosidad de 90.§%rea superficial de 1946*m°, dondeFend y col.

[33] investigaron que stiujo penetra por la parte méas fria del receptor, lo cual es
mejorado por las caracteristicas dehtemial y caida de presion, limitado a una
temperatura media de salida del aire de 400°C, mostrando buenas propiedades
geomeétricas (tamafio de poro de-0.8 mm) y termofisicagHellmuth y Matthewg34]
estudiaron el rendimiento de una malla de alambreneeceptor volumétrico de aire en
310-790°C, con un flujo de 600 kW/ny una eficiencia de 786%.Romero y col[30]

usaron unesquema llamado PHOEBU®I cualse fundament@n aire atmosférico
calentado por medio de una malla de alambre epeamturasde alrededor de 700°C,
utilizadopara producir vapor en 4830°C, con un almacenamiento de calor restringido

que lleva a un lintado niumero de horas-@hrs)

Lefebvrey col. [35] estudiaronespumas metalicasbteniendoexcelentes propiedades
(esfuerzo mecanico, rigidez y absorcion de energia)esultandotérmicamente y
eléctricamente conductivas, manteniendo sus propiedades mecanicas en altas
temperaturas y a diferencia de materiales ceramicos, tienen la habilidad de deformar
plasticamente y absorberezgia, ademas de tener altas areas superfic@tegento y

col. [36] estudiaron e pu mas met 8 leli ldsasaledstap gendo usadas en

15
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aborbedores volumétricos en receptores de sistemas de concentradores solares, debido a
su baja densidad, alt@rea superficial por unidad de volumen, alta conductividad y
buena capacidad de mezcla de flupibanakisy col. [27] evaluarorel comportamiento

de netales porososritonel y espumas de niquel), cuando son tratadas como receptores
volumétricosbajo radacion solar concentrada, cuy@sultados revelaron que la espuma

de niquel tiene una mékaacaida de presion que la aednel.

Se reporta [37-38] un recubrimiento negro muy estable a altas temperato@s,
aleacion de cobaltoadmio,mostrandcdouens pr opi edades - pticas se
U =0 . 4lt2 desistencia a la corrosién y estabilidad térmica, siendo un candidato

prometedor para una eficiente conversion térmica de energia solars@erpara

colectores tubularesRecubrimientos de tungsteo c o n U=0.97 y U=o0.
desarrolladogpor Erben y col[39] para ser usados en Plantas der€ Central pero en
temperaturas de 400°Elang y col[40] desarrollaron laminas multicapas de Au/Ni con

una baja emisividad ( dedpera@ién)en GIEEDyYy&s de 20 (
[41] estudiaron las caracteristicas de transferencias de calor y pérdida de presién de
materiales porosos para receptores volumétricos deelaeionadagxperimentalmente

con el material y espesayyos resultados &on que la malla laminada (Gii-C) es

mas convenientgue latipo panal compuesta de f&-Al debido a que la malla presenta

mayor eficiencia y menor pérdida de presibata y col.[42] reporta ma aleacidén de
niquelquefue probada en la planta sola®DISAR TRES con sales fundidas en 565°C,
mostrando excelentes progaes mecdénicas, siendo adecupdea condiciones de

operacion y durabilidad. Superficies de cobre, acero inoxidable y niquel han sido
estudiadapor Harding y Lakg43], mostrando absortaias de 0.920.93 y emitancias

de 0.160.25 en 400°C, siendo la superficie de niguel menos estable en aire que la de
acero inoxidableCao y col.[44] reportan Beaciones con alto contenido de cromi (I

617 y acero inoxidable 316) muestraruy baja emisividd, mientras que con bajo

contenido de cromo (SA508 y acero T22) muestran alta emisividad en temperatura de
500°C, desarrollando una capa de 6xido después de 2 horas de exposicion en aire

ambiental Kribus [45] tambiénreporta Inconel 600 utilizaden tubs absorbedores
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cComo precal entadores para el ADi rectly [ r
(DIAPR) para operar por arriba de 800°C

En conclusion las aleaciones metalicas para la construccion de absorbedores solare
suponen una serie de ventajgyo tienen capacidad de formar facilmente 6xidos de
color negro, siendo las aleaciones mas utilizadas los aceros inoxidables con alto
contenido de cromo y niqudlos aborbedores volumétricos metéalicos estan limitados

para un uso deemperaturas dé00-800°C.

2.3.2Cermets

Berghanous y col[46] estudiaronun cermet de AAI,O;3, obteniendo una U
U =0 . Ba#shilia[47] y col. estudiaron un absorbedor de TiAIN/TIAIONAS) con

U=0.95 y U=0.07, establ e en aireorghteoyr arri b
Shumway[48] investigaron Ni/AjOs, Ti/ Al,O3y Pt/ Al,O3, resultando el TiAl,O3 con

U=0.93 vy U=0.09 y mejor resistencia por n
ambiente y exposicion a rampas de temperaturas d&Q@BC. Particulas de Co y Ni

embebidasen alimina y silicio han sidevaluadagedricamentepor Arancibia y col.

[49] en cuanto a absortancia solar y emitancia térmieaultando un aumento de

emitancia térmica con los espesores de los ceroetgdo a sus bandas de absort¢itn

Richie y Spitz[50] estudiaron tregipos de cermets: electrolitisode crano negro,
reactivamente dispersqg por codeposiciéon al vacio, mostrangoopiedades selectivas

de absorcién, pero su estructura introduce otro mecanismo de degradacion térmica, lo

cual limita el tiempo util del receptor solar.

A pesar de que los cermetsn materiales quisenen aplicaciones en receptores solares
debido a quepresenta excelentes propiedades Opticédta absortancia y baja
emitancia) son poco utilizados en tecogias de Torre Centratlebido a sus
temperaturas de operacigrés bajapor lo que soméasaprovechadosn tecnologia de

Canal Parabdlico.
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2.3.3 Ceramicos

El SiC es una de las ceramicas mas utilizadas en receptores solares en tecnologias de
torre centralsiendo el material en estudio en la presenta tesis, por lo que se analizaran
los estudios reportados de este compuesto por separado, en la sec{éibus4y, col.

[45] hanprobado exitosamente ceramicas con temperaturas de salida de gas de 1425°C.
Las espumas ceramicasson materiales prometedores para receptores solares
volumétricos ya que tienen buena dispersion tanto hidrodinamica como térmica y sus
cargas mecanicas sobre la estructura del receptor son relativamentdasajaales
pres@tan una dh porosidad: 7895% ybaja caida de presi¢fl-54]. Beckery col. [55]

reporta las pruebas realizadas1989 en un receptor (Sandia National Laboratooy)

una espuma ceramica de alumil@acual fue recubierta de pintura negra Pyromak para
aumentar laabsorcion, alcanzando una temperatura del aire salida de 730°C con una
eficiencia de 54% y un densidad de flujo de 410 k¥V/Bano y col[56] estudiarona
espuma ceramica de Si@ la cual considerarosl mejor candidat@omo material en
receptor solavolumétrico,ya que puede superar los puntos térmicos e inestabilidades de
flujo, lograndouna alta eficiencia en el receptd¥end[19] probé 4 materiales en
receptores solares: malla de alambre (Ceramat), SiSIiC (matefiREE]), espuma SiC

de 20 ppi yespuma SiC de 80 ppi/, siendo la fibra de alambre y la espuma de 80 ppi los
gue mostraron mejor rendimiento, debido a su nivel de densidad deaftajeficiencia

y densidad celular y una mejor resistencia a la corrosion y durabilidad.

La principal verdja de losixidos ceramicoss la resistencia a la oxidacifsv], siendo

los mas utilizados en receptores solares la alimina y la zirdestiadios reportafb8-

60] a la alumina como una ceramica muy estable en altas temperaturas, teniendo
propiedades auo altos valores en area superficial, porosidad y baja actividad guimica

es mecanicamente fuerte a temperaturas moderadas, pero pierde su resistencia
rapidamente por encima de 1000°C, teniendo pobre resistencia al choque.tBimico
receptor DIAPR (Diredy Irradiated Annular Pissurized Receiver) es reportd6a-63]

como un absorbedor vol@t r i co cer 8mi co fiPo rsdice60% e o0, he
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Al;,03) y fue probado por cientos de horas en horno solar del Instituto Weizmann con 4
MW/m? en 940°C, usanddiferentes configuraciones geométricas y flujos corretifies

condiciones de radiacion; resultados mostraronreque A Por cupi nedo tuvo

para la transferencia de calor convectiva entre el absorbedor y el fluido de trabajo, pero

los elementosle su matriz causaron un sobrecalentamiento.|@&zmfati y col.[24]
desarrollaronun absorbedor poroso por medio de un composito solar seletgiv

un

aliminatitaniac on excel entes propi edHullikay Smpaki c as :

[57] describen vari® 6xidos ceramicos: BeO que tiene buena resistencia al choque

térmico, es muy toxico, aplicacion limitada; MgO es muy estable en atmodsferas

oxidantes y tiene pobre resistencia al choque térmico y puede ser usado en temperaturas

hasta de 950°C; ZrQiene muy baja conductividad térmigabaja resistencia al choque

térmico. Gianella y coll60] describe a Zr9gcomomas expansiva que la alimina, pero

tiene excelente resistencia a la alta temperatura. Resultados tedricos y experimentales

realizados por Manara gol. [64] sobredxidos ceramicos con baja emitancia (kifO

Al,Os, TiO,, Y,03) son comparados con las ceramicas convencionales, obteniendo

0=0.02 en 1100 K, lo cual l' 1l ev- a di s mi

medio de radiacién térmica

El SC se ha utilizado comoeforzamientoen algunos materiales en sus propiedades
termomecanicas, tales como infiltrarlo con silicio o bien, utilizarse como aditivo con
SisNg 0 ZrB, mejorando su resistencia a la oxidacién y a la fractura principalmente,
detdlando a continuacién, algunos estudios al respeRitz-Paal [65] presenta un
receptor volumétrico hecho de SiSi§llicio infiltrado en SiC)cubierto con una matriz

de vidrio de cuarzo, mejorando su eficiencia en 10% y minimizando pérdidas emisivas.
Bohmer y Chaza® y Carotenutd66-67] también probaon un receptor volumétrico de
SiSiC en |aPSA mostrando una alta eficiencia en temperaturas da@IWC, pero se
observaron algunos Ahot spotso en .l as
Resultadosde Wu y col.[68] muestran que 8\4-SiC es apropiado para el uso de
receptores volumétricos ya que no tuvo agrietamientosflejo buenaresistencia al

choque térmico, asi conaidtos valores de porosidad y conductividad térmitsdudios
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de Pritzkow[69] mostraron que lereceptor PLVCR f{Presste Loaded Volumetric
Ceramic Receiv®) hecho de espuma cerdmica dgNgi(SIRCON) y cubierto de
Pyromark en potencia de 5 kWresentétemperaturas del aire de salida de 1050°C
alcanzando presiones de 4.2 bar y una eficiencia de 38%eporta en la étaturg70-

71] mejoras en resistencia a la fractura y oxidacion con la adicion de SiC gragrB
como también varios estudi¢82-75] muestran qudéos compositos de ZeBSiC son
considerados como prometedores candidatos para el uso en altas tempeoat#8%
SiC ya que presentanejores propiedades mecaniesmstemperaturas de 120600°C,
pero Meng y col.[76] muestraque con un 15% de SiC en ZzBas propiedades
radiativas y emisivas fueron probadas en 11800°C,resultandovalores de emitancia
de 0.670.91, lo cual es atribuido a su composictdido y rugosidad La oxidacion de
ZrB, fue investigadaor Silvestroni y Scit{77] con diferentes cantidades de SiC-(20
80%), resultandauna capa continua de Si@espués de la oxidacion en aire en 1K73
Jin y col.[75] reportaron quewando son combinados con SiC, los compositos ¥rB
HfB, muestrarexcelente refractariedad y alta resistencia a la oxidacion siendo un gran

potencial en aplicaciones de receptores solares.

De acuerdo a la literatura mapada [78-80], las UHTCs muestran excelentes
propiedades (alto punto de fusion, alta dureza, buena resistencia mecéanica, estabilidad
qguimica y térmica, alta conductividad térmica) que las hacen buenos candidatos como
materiales en absorbedores en plargaksres Hu y Wang[71] concluyenque la
resistencia a la oxidacion dss UHTCspuede ser mejorada significativamente con la
adicion de SiC. Sani y co|81] investigaronlas UHTCs en absorbedores de plantas
solares centrales, concluyendo qh&rC tienemas baja emisividad que el SiC. Sciti y

col. [78] investigaron la familia de diboruros, determinando que tienen alto rendimiento
solar debido a su relacion entre la absortancia y emitancia, comparada corLah8iC.

y col. [82] llevaron a cabo la sinteacion deZrB,por fAfr eeze castingo
en absorbedores porosos volumétricos en alta temperatura para concentradores en
sistemas solares de energia, mostrando buenas propiedades me&lnioas. autores

[78,83] han estudiado las UHTQsilizandoMoSi, como dopantecon el objetivo de
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aumentar la resistencia a la oxidacion por medio de la formacién de una capa protectora
de silicio, aumentando sus propiedades espectiladesaracterizacion en la reflectancia
espectral a temperatura ambieasereportadaor Sani y col[79], asi como la emitancia
térmica en alta temperatura para algunos carburos y boruros de hafnio y zirconia (HfC,
ZrC, HfB,, ZrBy) evaluandolos como nuevos absorbedores solares, sus propiedades son
comparadas con el SiC, resuldo el SiC mas prometedor en la absorcion de la luz
solar, mientras que las UHTCs son mas prometedoras en sus propiedades de emitancia

térmica

En conclusion, la disponibilidad y seleccion correcta de los materiales para la
construccion de receptoreslares en Plantas de Torre Centlapendera de aspectos
como la degradacién que puede sufrir durante su vida estimada, asi como el rango de
temperatura en el que se quiera operar. En el caso de los materiales ceramicos, se
presenta la ventaja que la temrgdara de operacion se encuentra 936-1200°C
aproximadamentelLa alimina seria un material ideal en estas aplicaciones, por sus
propiedadey bajo costo, pero tiene la desventaja de ser un material blanco, siendo sus

caracteristicas de absortividad peatisfactorias.

2.4Carburo de Silicio en Aplicaciones de Receptes Solaresde Sistemas de Torre

Central.

La literatura reporta[14-15,84] a carburo de siliciocon grandes ventajas para
aplicaciones en receptores solares en Plantas de Torre Centralgddenremmpacto
positivo en la eficiencia de los procesos de produccion de energia eléstaella y
col. [60] estudian aspumas de SiCapa ser usadas en receptores solalesido a sus
excelentes propiedades terfiigicas presentadasAgrafiotis y cd. [85] presentan la
evaluacion demateriales porosos monoliticos tipo panal de $&acionandosu
estructura porosa y propiedades termodinamiza® el uso erreceptores solares
volumétricos, que después de operar bajo la exposicion de irradiacion, sséar

obtuvieron buenos resultadpstales como un mejoramiento en sus propiedades
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mecanicas (alta resistencia a la flexiébn y compresion) en panales de SiSiC, ademas de
tiempo de vida mas largo.

Fend[26], Hoffchmidt[84] y Heller[86] han investigado el §icomo material ceramico
poroso para aplicaciones en receptores solares volumétricos en altas temperaturas,
mostrando desventajas en propiedades de permeabilidad y una mejor efereetia
material de doble capa cuando son comparados en una capa eldiveduiriendo
atencion especiahd su resistencia en altas temperaturas como su resistencia a la

oxidacion.

Se han realizado también, varios estudiawites de SiC en el uso de receptores
volumétricos para predecir su transferenciaaer e inestabidlad de flujo.Villafan y

col. [87] mostraron que la porosidad en el material afecta la distribucion de la
temperatura en el sélido cerca de la superficie frontal en los medios porosos y la
longitud del receptor no afecta a la distribucidén de la temparatuta fase soélida y el
fluido; estudios de Yang y col[88] indican posibles inestabilidades térmicas e
hidrodindmicasXu y col.[89] proporciona una referencia para el disefio y manufactura
del receptor; Baj90] mostré con sus resultados analiticos lgueesistencia dlujo del

aire es aumentada conforraementa la temperatura de salida del aire, sugoidéad
existencia de un limitele flujo de entradale energia solapara los sistensano
presurizads, lo cual lleva a ua mejoraen la capacidad da potencia en la temperatura

de salida del aireconcluyendo que un sistema presurizado podria ser una alternativa
como técnica prometedora en receptores solares de aire en gran escala

En conclusion, entria familia de los carburos ceramicas,SiC seencuentracomo el
mejor en aplicaciones de receptores solares, principalmente en receptores volumeétricos,
ya que posee una mayor conductividad térmica, asi como mejores propiedades oOpticas y

de absortancia que la alimina.
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2.5Sintesis de Carburo de Silicio

Gerhard[91] muestrala descripcion deinagran diversidad de procespara obtener

carburo de siliciptales como deposicion fisica de vapor (PVT), deposicién quimica de
vapor (CVD), solgel, sinterizacion de fase liquidaPS) y aleacién metalica (MA).IE
proceso tradicioal para la manufactura de SiCedsnventado por E. AchesdB2] en

1892, conducido en gran medida a la canadizacion de este compuestaintetizadca

partir de coque y arena de cuarzo en altas temperaturas (superiores a ,2868°C)
basado en un método convencional de reduccion carbotérmica para la sintesis de polvos
de SiC, sin embargo, este proceso requiere varias etapas y tiene una gran demanda de
energiaproporcionando ademasn material de calidad bastante pobrarios métods

alternativos han sido repados para la produccion de SiC
Los procesos mas comunes para obtenes8i@alizan en:
1 Altas temperatras (@1501800°Q, usando diferentes técnicas como
i nanoc a[83t94],n gpkgel [95-96], sales fundidas[97], reducion

carbotérmic498-100], entreotros, y

1 Bajas temperaturas (65M0°C) usandagprincipalmentesl método de reduccién

magnesiotérmic@l01-104].
Los métodos anteriores usan diferentes materiales como precuesoebsaso de silicio
se han utilizadosilice[93,105] tetraetilortosilicato (TEOSP5.96], etc.y en el caso de
carbdnse utilizan grafito [100], resina fendlic§95-96], policarbonsilang93], sa@rosa

[103], etc

Para nuestro casen la presente tesis se redlia sintesis de Si@ordos vias:
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- En bajas temperaturas (650°C) por el método méagpéesico a traves del uso
de loshorncs tubulaes del Laboratorio de Aleado Mecanico en el Centro de
Investigacion de Materiales Avanzados (CIMA®N la ciudad de Chihuahua,
Chih.y en elDepta de Quimica de la UNISOBN la ciudad de Hermosillo, Son.

- En altas temperaturas (1500°C) por el método carbotérmico a través del uso del
horno solar HoSIERIel IERUNAM, en la ciudad de Temixco, Mor.

En ambos casos se utilizaron silice sintetizada plogel y sacarosa como precursores
de silicio y carbdn respectivamentn el método magnesiotérmico se utilizd, ademas,

dos precursores mas de silice: silice comercial y-$8A
2.5.1 Sintesis d&ateriales y Carburo de Silicio en Hornos Solares

El usode energia solar concentrada con hornos solares se ha desarrollado en los ultimos
aflos con grandes aplicaciones en el procesamiento de materiales ya que se puede dar
tratamientos térmicos a metalesintetizar materiales ceramicos y nanomateriales,

sinterzado y degradacién de compuestos, entre otras cosas.

La produccién de fulerenos es de losteriales mas reportadfi06-110] en sintesis
con el uso dehornos solaresLa literatura ambiénreporta lasintesis de algunos
carburos, tales como: carburo tengstew [111-112], carburo de molibden@l13],
carburos de titanio y zirconifl14], carburo decalcio [115], asi como carburos del
grupo del Vanadio: V, Nb y Td*® carburos del grupo de metales Y141] y carburos

del grupo de metales de transiciexcluyendo el hafnifl17].

En el caso de la sintesis de carburo de silicio utilizando energia solar concentrada por
medio de hornos solares, son muy pocas las pruebas experimentales que se han
reportado[118-119], siendo escaso su andlisis, ya que sélo se analizan par dDRX

estos reportepodemos mencionar la sintesis de SiC por medio de mezcla de polvos de
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silicio con carb6én amorfp otros como Gulamova y col.[120] reportan la sintesis

mediante la mezcla de cuarcita con coque.

Por lo tanto, el horno solar HOSIER aparece como una alternativa en el desarollo de
nuevos procesos para lmtesis de materiale®n nuestro &so para la produccion de
SiC, cuyo objetivo es impulsar fuentes de energia con bajas emisiones.de CO

2.6. Conclusion.

Como se puede observar, se ha realizado una amplia revision bibliografica, la cual nos
describe un panorama general del andlisis dergbs reportesque exista en la
actualidad sobréos materiales mas usados en receptores sodaréscnologia déorre
Central, concluyendoen esta revisiomue los materiales mas utilizados en estas
aplicaciones serian los materiales ceramicos, dsobeesalen por sus propiedades a la

resistencia en altas temperaturas (entre otrad)uoo de silicio, aliminayHTC.

De estos materiales, se ha seleccionado al carburo de silicio como material mas
prometedor, debido a que ha sido mas usado en diphiaaciones, de acuerdo a la
literatura reportadaSin embargo, no existen trabajos camalicenla sintesis de este
compuesto paraplicacionesen receptoresolares ya que aun cuandexistenvarios
articulosque mencionan €biC como un materialque hasido evaluado en receptores
solares noindicande que manera se obtuvo, o bien, ni siquiledécancomo o dénde

fue adquirido. Asimismaohay variosreportes de sintesis &C por diferentesnétode,

per en ninguno de elloseda una aplicacioen receporessolaes

Por otra parte, en cuanto a sintesisSil€ utilizando energia solar concentrada por
medio de hornos solares, no existen reportes detallados sobre esto, s@n quey
pocos trabajos que hay en la literatura al respsodomuy pobresen cuanto a su

caracterizacion y analisis.
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En base a lo anterior, el presente trabajo de investigacion pressimizsis del carburo

de silicio mediante dos técnicas (horno tubular y horno sotan), la finalidad de ser
aplicado en receptores solarede Plantas de Torre Centragvaluando algunas
propiedades fundamentales del matetaks comaeflectancia y porosidad, las cuales

se compararian con el SiC comercial, para su posterior discusion. Esto searaliza,
primer plano como concepto datesis considerandgue esun gran avance en cuanto a

su analisigle caracterizaciomealizadocon respecta lo que esta reportadasi como el
enfoquea su aplicacionademas delmpulso de fuentes de engia con bajas emisiones

de CQ en su sintesis;omo es el caso del uso del horno solar para la obtencion de este

material.
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CAPITULO 3
METODOLOGIA

En este capitulo, se detalldos materiales yla metodologia a seguien la fase
experimentalparala sintesisprimeramente, de la silice mediante elgasp sol gel
(utilizada como precursor de silicio en el SiC) y posteriormesee describerios
procedimientos experimentales sobre la sintésiscomposito SigIC y SiC mediante
las dos vias(utilizando sacarosa como precursor de carbon) reportadaspeesehte

trabajo de investigacion

- Baja temperatura: por medio del método magnesiotérmico en un horno tubular a
una temperatura de 650°C, utilizado tres precursores diferentes de silicio: silice

comercial, silice sintetizada por sol gel y SB3

- Alta temperatura: por medio del método de reduccion carbotérmica en un horno
solar de alto flujo radiativo a una temperatura de 1500°C, utilizamhoo

precursor de siliciosolamente silice sintetizada por sol gel.

Por ultimo, se describe el equipo a utilizarg la caracterizaciéon de los compuestos

sintetizados.

3.1. Materiales

En ambas sintesis de SiC (horno tubular y horno solar) se utilizaron los materiales que a
continuacion se detallan. En la sintesis de silice porgedolse utilizaron:
tetraetilortosili@ato (TEOS, 99.98%), alcohol absoluto y Hil@ara la sintesis del
carburo de silicio, ademas de la silice sintetizada, se utiliz6: sacarosa (99.5%) como
precursor de carbon,,HBO, 65% wt, HF 10% wt, agua, magnesio. Para comparaciéon de

resultados se Uiz6 SIC comercial Aldrich (99.799. Se utilizaron ademas dos
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precursores diferentes de silice: silice mesoporosa comercial (nanoparticulas de 70 nm)
y silice SBA15 facilitada en el IERJNAM, sintetizada de acuerdo a lo report§@id1].

3.2. Sintesis de Silice, gno Precursor de Silicio (SoiGel).

Para la realizacion de la sintesis de Si@mo precursor de silicio en el SiC, se llevé a
cabo la mezcla y agitacion de los reactivos siguientes: T&E@®I (1:2.5) y HN@al

5% como catalizador, para después ser sscadtemperatura ambiente, obteniendo
finalmente SiQ, la cual es molida en un mortero de agataFlgura 3.3 muestra el
vidrio sintetizado siendo molido en un mortero, obteniendo polvo de color blanco como
silice.

3.3. Metodologiade Sintesis de Carburo de Silicio en Horno Tubular.

3.3.1 Procedimiento experimental.

El procedimiento experimental de la sintesis de SiC por el método magnesiotérmico

utilizando un horno tubular, consistié de 7 etapas, tal como se muestiaigurs 4.
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Figura3.3. Sintesigle SiQ por sotgel.
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Figura3.4. Etapagiel procediientodesintesis de SiC por el método magnesiotérmico

en horno tubular
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Las etapas anteriores se describenméa detalle a continuacion:

1. Laetapa lconsiste en la sintesis de silice mediante el procesgekdhl como

se describi6 eB.2

2. La etapa 2es la mezcla en un crisol de alimina los precursores de silicio y
carbon: la silie obtenida en la etapa 1 y la sacarosa respectivamente, junto con

acido sulfarico y agua destilada.

3. La etapa 3se realiza con la mezcla obtenida en la etapa 2 @estfade baja
temperatura primero a 100°C por 6 horas y posteriormente se sube la

temperatura a 160°C por 6 horas masjiendo el producto resultante.

4. Laetapa 4seria la sintesis del composito 0 la cual se describird &13.2

5. Lasetapas 5, 6 y ge refieren a la sintesis de SiC, lo cual se detalteB&3e3

3.3.2 Sintesis de composito SigC.

La etapa 4del procedimiento experimental se fundamenta en la sintesis del composito
SiO,/C, la cual consiste en lo siguiente: el polvo obtenido en la etapa 3, se coloca en un
crisoltipp fichalupad de al YYmina (o bien, en wun t
pulgadas de diametro), el cual a su vez, se coloca dentro de un tubo de cuarzo de 25 cm

de largo y 2 pulgadas de diametro (con el fin de proteger al tubo de alimina del horno de
posibles contaminaciones), tal como se muestra €iglaa3.5. El montaje anterior se

introduce al horno tubulaBerealiza una purga en el tubo de alimina del horno, dejando

fluir el gas de nitrégeno, con el objetivo de elilmielposible oxigeno que se encuentre

dentro, manteniendpor lo tanto,una atmdsfera inerte de nitrogermara después

alcanza una temperatura de 700°C por una hora, de tal manera que se lleva a cabo la

carbonizacion de la muestra y se logra formar teeréanera el composito SiG.
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3.3.3 Sintesis de SiC.
La sintesis de SiC se realiza por medio del método magnesiotérmico, que consiste en
utilizar magnesio como catalizador para sintetizar SiC a bajas temperaturas (650°C). El
procedimiento para la sintesis deCSie lleva a cabo mediante la realizacion de las

etapas 5, 6 y 7 mostradas efrigura3.4, las cuales se describen a continuacion.

En la etapa 5 en un <crisol de al Yuomi na HC, @0 dnchal
agregado magnesio (Si®Ig con una relaon molar 1:2) y se mezclan ambos polvos,

para luego introducir este crisol con la muestra en un tubo de cuarzo (25 cm de largo y 2
pulgadas de diametro), ya que el magnesio hace reaccion y pudiera contaminar el tubo

de alumina del horno tubular. Postemente, el tubo de cuarzo con el crisol con

muestra dentro se introduce en el horno (dentro del tubo de alimina) y se mantiene a una
temperatura de 650°C por un tiempo de 6 horas en atmésfera inerte de argdn
(previamente se realizé una purga, dejandowgt ftle argon, tratando de eliminar el

posible oxigeno que pudiera quedar dentro). ERidmra 3.6 (arriba) se observa la

mezcla del composito SY con el magnesio en polvoen laFigura 3.6 (abajo)el

producto obtenido despuésldhorneado a 650°C por 6 haras

La etapa 6consiste en atacar con una mezcla de acidos (HF 10% wt cop 4¥)Qa

muestra resultante en la etapa 5, por un tiempo de 5 horas a temperatura ambiente. Cabe
mencionar que al reahr el atague con acido, se presentan reacciones explosivas
ocasionadas por el magnesio al reaccionar con los acidos, tal como se ob&éguaen

3.7. El ataque con acido se realiza con el objetivo de eliminar impurezas tales com

silice que no logré reaccionar y 6xidos de magnesio formados.

Por ultimo, laetapa 7se lleva a cabo mediante varios lavados con agua destilada de la
muestra atacada con acido en la etapa 6, con la finalidad de eliminar el &cido,
realizandose los lavadajue sean necesarios, hasta obtener un pH neutro cercano a un
valor de 7, obteniendo de esta manera, finalmente el carburo de silicio. El lavado de la

muestra es observado erFigura3.8.
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Figura3.6. Etapa 5 para la sintesis de SiC. Arriba: 80xon Mg. Abajo: Después de
650°C por 6 horas.

Figura3.7. Etapa 6: ataque corFHHNO; para la eliminacion de impurezas.

Figura3.8. Etapa 7: lavado de la muestra para la obtencion de SiC
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Las sintesis del composito Sif@ y SiC, se realizaron en dos hornos tubulares:

! Las primeras sintesis se realizaron e@nhorno tubular Carbolitealcanza
temperaturas hasta 1200%Cel material del tubo es cuarz&ste horno se
muestra en l&igura3.9 y se encuentran las instalacionedel Laboratorio de
Aleado Mecanicodel Centro de Invegjacion de Materiales Avanzados
(CIMAV) en la Ciudad de Chihuahua, Chihuahisto se llevé a cabo en una
estancia académica en dicha institucién, debido a que aun no se contaba con las

instalaciones de tuberia del horno tubular de la Universidad de Sonora.

1 Las sintesis siguientes se realizaron en el horno tubular Thermo Scientific
Lindberg Blue M,alcanza temperaturas hasta 1ZD§ el material del tubo es
alimina. Este horno se muestra enHigura 3.10 y se encuentreen las
instabciones del Laboratorio del Posgrado de Ciencias en la Ingenieria:

Ingenieria Quimica, de la Universidad de Sonora
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Figura3.9. Horno tubular Carbolite, con tubo de cuarzo en CIMAV

Figura3.10. Horno tubular Thermo Scientific Lindberg Blue M, con tubo de alimina en
la UNISON
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3.4. Metodologia de Sintesis de Carburo de Silicio en Horno Solar (HoSIER).

3.4.1. Procedimiento experimental.

El procedimiento experimental de la sintesis de SiC en Ismiao, se realiza a través de

5 etapas, tal como se muestra eRitpura3.11, donde se puede observar que las etapas
1, 2 y 3 son las mismas que las descritag, grero que respecta a las etapas54 son

las que se basan en la sintesis del compositg GDSIC respectivamente, utilizando
energia solar concentrada, medéael uso del horno solar HoSIERIas cuales se
describirén en los puntos 3.4.3y 3.4.4.

3.4.2. Configuracion experimental en el hornasolar.

Las etapas 4 y %en la sintesis del SiC fueron realizados en el HoSH#Ruales un

horno solar de alto flujo radiativo que fo
de Sistemas de Concentraci-n Sol arenlgs Quz2 mi c
instalaciones del Instituto de Energias Renovables de la Universidad Nacional
Auténoma de México (IERJNAM) en la ciudad de Temixco, Moreldsl horno solar

tiene una potencia experimental de RS/t y una concentracion méaxima de 18000 soles

(1 sok 1 kw/nf), produciendo unamagen solar de 8 cm de diamefi®2]. Los

principales componentes del HoSIER soiatro[123-124], los cuales seuestraren la

Figura3.12y sedescriben a continuacion

1 Un concentradorde 409 esges de primera superficie con aluminio depositado
por evaporacién, los espejos tiene una fomagagonalde 20.00 cm de radio y
superficie esférica. Estos espejos se encuentran montados en una estructura
esférica de 6.72 m x 6.20 m. La ventaja de estaguracion es que cada espejo
puede orientarse individualmente para corregir errores de aberracion esférica.

Alcanza altas temperaturas en laafwcal, cercanas a los 3000 K.
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1 Un heliostatg cuyas dimensiones son 9.00 m x 9.00 m y su superficie reflector
esta conformada por 30 espejos planos de segunda superficie de 6 mm de
espesor, con dos grupos de espejos con dimensiones diferentes: un grupo de 20
espejos de 1.80 m x 2.130 m y 10 espejos de 1.80 m x 1.90 m. La funcién del
heliostato es la de seguir gbarente movimiento del sol a lo largo del dia para
reflejar la luz hacia el concentrador, el movimiento se realiza mediante las

ecuaciones solares y sistema de control.

T Un atenuadorque es unaersiana(42.2 nf), localizadaentre el heliostato y
concentador, que se abre y cierra parcialmente controlando la cantidad de
radiacion solar, y por lo tanto, la temperatdeda muestra; consta de 45 laminas
de acero inoxidable colocadas de manera vertical en un marco de 6.29 m X 6.7
m. Otra funcion del atenuad es la de brindar seguridad durante la
experimentacién, es decir si se llegaran a presentar imprevistos durante un

experimento, el atenuador cuenta con un paro de emergencia.

1 Unamesa de trabajgue tiene desplazamiento en tres direcciones (ejes X} Y, Z
y sobre la cual se montdas dispositivos experimentales como receptores o
reactores quimicos, teniendo la capacidad de proporcionar un movimiento con
precision de una décima de milimetro en cualquiera de las tres direcciones,
logrando tener el contr@n el posicionamiento de los receptores/reactores en la
zona focal del HOSIER.

La Figura 3.13 muestra un panorama general de la operacion del HOSIER en la sintesis
de SiC a una temperatura de 15008€falando sus componentes sintesis se llevo a

cabo dentro de una Camara Inerte Esférica de Vidrio Py(€X&VIiP), queconsiste en

un recipiente de vidrio Pyrex® de 25 litros de capacidad, permitiendo realizar
experimentos a alta temperatura cora atmosfera de gases inert®syo materiales

inerte a varios quimicos, resistenteemperaturahasta de 800°C juena transmitancia

a la radiacién solar. Ligura3.14 muestra un esquema de la CIEVIP.
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ETAPA 1
Sio, (sol gel)

@ ETAPA 2
Mezcla: SiO,, sacarosa, 2504 y agua destilada

ETAPA 3

Horno a baja temperatura: 100°C (6 h) y 160°C (6 h)
ETAPA 4

Carbonizacién a 700°C en N, (1 h) en HoSIER: Si0,/C

ETAPAS
Si0,/Ca 1500°C en Ar (2 h) en HoSIER: SiC

Figura3.11. Etapas del procéadiento experimental de la sintesis de SiC en horno.solar

Figura3.12. Componentedel HoSIER:(a) Concentrador, (bAtenuador (visto desde el
interior del HOSIER), (c) Heliostato y, (d) Mesa de tjaltamn movimiento en tres ejes
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Mesa de trabaj”
N |

Atenuador e
&

4 "'r
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Figura 3.13. Instalaciones del HOSIER, puesto en operacion para la sintesis de SiC a una
temperatura de 1500°C.

Figura3.14. Esquema de la Camaalnerte Esférica de Vidrio Pyrex® (CIEViP)
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Dentro de la CIEVIP se encuentra una montura de acero inoxidable, sobre la cual se
colocan los crisoles y/o portauestras, colocando encima de ésta un papel o
Afcol chonetaod cer 8mi ccosdebalo aladdevenciaae materialesg u e s
Los gases daitrogeno y argon (pureza de 99.96%e introducerpara la sintesis de
SiO,/C y SIC respectivamente, por la parte inferior de la CIEVIP para proporcionar una
atmosfera inerte. Una bomba de vacio eectada en la CIEVIP para asegurar el flujo
continuo de gas (1 It/min) y controlar a su vez, la presion dentro de la camara. Al inicio
del experimento, se realiza vacio en la cAmara Thr) y posteriormente se realiza una
purga con el gas a utilizar frdgeno o argén) con el fin de eliminar el oxigeno que se
encuentra dentro de la cAmara. La presién es controlada con un MKS DualTrans vaccum
transducer Mod. 910r(ediciones en el intervalo de10° a 1500 Torr). La temperatura

de la muestra es controladan termopares tipo K (en la sintesis de 8Dy en el caso

de la prueba de alta temperatura (sintesis de SiC), una ctemacgyréaficaFlir Mod.
SC2500N (temperaturas en intervalos de 400°C a 3@)0 que se coloca en el centro

del concentrador solat.a Figura 315 muestra un esquema detallado del montaje
experimental en el horno solarrpala sintesis de SiC, observando los principales

componentes involucrados.

El experimento es llevado a cabo con una Irradiacion Normalctair€DNI) de
alrededor de 900 W/m con una presién cercana a la atmosfésiceemperaturas
promedio de 700°C, para el hanocomposito,&Qy 1500°C para el SiC. Al final de

cada sintesis (etapas 4 y 5) se recolecta el polvo para su posterior carawierizac
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Pyrex glass
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vacuum pump
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camera Crucible |
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solar radiation
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Universidad de Sara

Figura 315. Montaje experimental en el horno solar HOSIER paritasis decarburo

de silicia
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3.4.3. Sintesis del composito JD/C.

La sintesis decomposito SIQ/C (etapa 4 esrealizadaa partir delpolvo obtenido enla
etapa3, el cual exolocalo en un disco de alimina d® 6nm de didmetro, montado
sobre una estructura de acero inoxidable dentro de la ClE¥#fizado bajo las
condiciones de operacion siguienté¥:Atmosferainerte nitrégeng 2) Temperatura:
700°C 3) Monitoreo de la temperatura: por medio de dos termopares tipo K,
colocandolos dentro y fuera de la muestra, asi como como fuera dierda, @omo

medida de seguridad, #)empo: una horgb) Atenuador: 5% (en un dia soleado normal)

Por lo tanto, después de una hora en atmdsfera de nitrégeno a 700°C por una hora, se
obtiene finalmente el composito SIO. Las Figura 3.16 yFigura 317 muestran el
montaje y sintesis del composito S0 mediante energia solar concentrada,
respectivamenteEn la Figura 3.18 se observa el control de la temperatura tanto de la
muestra como de la esfera, donde para este caso, ha sido el termopar nimero 3 (T3) el

tomado de refereia para la medicion de la temperatura de aproximadamente .700°C
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Figura3.16. Montaje en la sintesis de SIO.

Figura 317. Sintesis de Si§€C mediante energia solar concentrada

Figura3.18. Control de temperaturas para la formacion del comp8#gC.
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