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(57) Resumo: PROCESSO DE OBTENGAO DE CARBETO DE
SILICIO E descrito um processo de obtencdo de carbeto de silicio
(SiC) por redugéo carbotérmica a partir do uso do reslduo da queima
da palha da cana- de-agUcar como matéria-prima ceramica fonte de
sulca, o processo compreendendo misturar a Umido em meio alcodlico
a cinza obtida por queima da palha de cana e precursores de carbono
em proporgdes adequadas, obtendo um material intermediario que é
transformado em pellets que s&o secos e submetidos a aquecimento
em forno convencional entre 1500°C e 1600°C por 1 a 4 horas em
atmosfera inerte, e apés o fim do processo, separar o SIC produto da
reacdo. E possivel tratar a cinza ou o material final com &cidos ou
agua oxigenada. O material obtido apresenta dimensdes
submicrométricas ou micrométricas, inferiores as de materiais
similares do estado da técnica.
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PROCESSO DE OBTENGAO DE CARBETO DE SILiCIO
CAMPO DA INVENGAO

A presente invengéo trata de um processo de obteng&do de carbeto de
silicio, mais especificamente, de um processo de obtengao de carbeto de silicio
por redugdo carbotérmica a partir do uso do residuo da queima da palha da
cana-de-aglicar como matéria-prima ceramica fonte de sflica, a redugéo
carbotérmica sendo induzida por aquecimento em forno convenclonal
FUNDAMENTOS DA INVENCAO

No processo de produgéo do alcool e do agticar, quando as hastes de
cana sdo submetidas a esmagamento e outros processamentos em uma usina
de cana, os residuos de cana ou bagago s&o produzidos em quantidades
substanciais. H4 uma busca continua para aplicagdes pafa este subproduto de |
baixo valor e grandes volumes. Esses usos envolvem a manufatura de papel e
certos materiais de construgéo. Um uso comum é como combustivel para as
caldeiras da usina, gerando energia elétrica. Durante a colheita da cana é
produzida uma enorme quantidade de palha, que recentemente, na busca por
um maior aproveitamento da cana e melhora na eficiéncia energética na -
produgdo do alcool e agticar, a palha também passou a ser utilizada para
geragdo de energia nas caldeiras. Assim, a queima da bio-massa (bagago'e
palha) tem gerado uma enorme quantidade de cinza apds queima. A bio-massa
quando alimentada nas caldeiras queima em uma cinza de baixo carbono e
teor de fibra ndo queimada ou parcialmente queimada e cinzas volantes que,
porque tende a ser levada na corrente gasosa antes da combustso completa
pode ter teor de carbono e fi bra significativamente maiores, sendo a grande
maioria da cinza oriunda da palha da cana. A cinza das caldeiras é considerada
um produto de refugo e, portanto, descartada a ndo ser para uso como
condicionador de solos de baixa qualidade e como agregado leve na
manufatura de concreto € na construgao de estradas.

O carbeto de silicio é utilizado em uma vasta gama de aphcagées que
requerem materiais cerdmicos de alto desempenho, seja em elevadas
temperaturas ou em temperaturas proximas ao ambiente, sendo considerado
um dos materiais ceramicos avangados mais utilizados e mais importantes
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atualmente. Isto evidencia a importdncia de pesquisas sobre o SiC,
particularmente no que se refere a redugéo de seus custos de produgéo e
desenvolvimento de nanotecnologias com condi¢gdes de aplicagdo tépida e
barata no meio industrial. |

Associado a isso observa-se que o aumento na produgdo de cana de
aglcar pela elevada demanda de alcool combustivel em todo o mundo e, a
crescente tendéncia de geragéo de energia nas usinas de 4lcool e agucar para
consumo préprio e venda, através da queima da biomassa da cana (bagago e
palha da cana) fazem com que se vislumbre um horizonte com a geragio de
elevada quantidade de residuo da queima da palha da cana.

Os artigos a seguir fazem mengéo a utilizagdo da cinza da palha. No
entanto esses artigos abordam a utilizagéo da cinza como pozzolana (agente
pozzolénico) para fabricagdo de cimento: J.F. Martirena Hernandez, B.
Middendorf, M. Gehrke, E H. Budelmann, Use of Wastes of the Sugar Industry
as Pozzolana in Lime-Pozzolana Binders: Study of the Reaction, Cement and
Concrete Research, Vol. 28, No. 11, pp. 1525-1536, 1998; e E. Villar-Cocifia,
E. Valencia-Morales, R. Gonzélez-Rodriguez, J. Hernandez-Ruiz, Kinefics of
the Pozzolanic Reaction Between Lime and Sugar Cane Straw Ash by Electrical
Conductivity Measurement: A Kinetic-Diffusive Model, Cement and C_oncrete
Research, Vol. 33, pp. 517-524, 2003.

A literatura de patentes cita varios documentos relativos a utilizagéo
industrial de residuos da cana de aglcar, mas nenhum trata do residuo da
queima da palha de cana como matéria-prima fonte de silica para a sintese de
carbeto de silicio, tal como descrito no presente pedido. |

A patente US 4.745.096 aborda a utilizagéo do residuo da queima do
bagago da cana de agucar com elevado teor de carbono (menor que 30% em
vol.) e com baixo teor de carbono (< 1% vol.) como agentes de filtragéo e de
adsorgdo e, em sua maioria, 0 processo de concentragdo e obtengédo desse
residuo na forma seca (o processo industrial de produgédo de aglcar gera o
residuo estudado na forma de uma disperséo). E descrita uma série de etapas
a serem seguidas, culminando com a secagem da “torta” Umida do residuo. O
material foi aplicado em um processo de filtracdo de agua de piscina e
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demonstrou caracteristicas de filtragdo semelhantes ao de materiais
comerciais.

A patente US 7.083.771 trata de um método para produzir fibras de
carbeto de silicio pela mistura de fibras de carbono isotrépicas descontinuas
com uma fonte de silica e exposigdo da mistura a uma temperatura desde
cerca de 1450°C até cerca de 1800°C. As fibras de carbeto de silicio sdo
essencialmente isentas de filamentos (whiskers), apresentam excelente
resisténcia & oxidagao e excelente resposta a energia de microondas, e podem
ser faciimente trabalhadas para produzir objetos ceramicos empregando
tecnologia ceramica convencional. As fibras podem igualmente ser Uteis para
reforgo de plastico e metal.

A publlcagéo chinesa CN1449994 descreve um processo de preparagéo
industrial de filamentos de carbeto de silicio e microp6s caracterizado por
misturar a grafite e outros materiais industriais de partida & base de carbono e
silica e colocar os mesmos em um forno industrial para a fundigédo dé‘ SIC para |
efetuar reagéo de sintese. A grafite é usada como corpd condutor para
aquecimento para preparar filamentos de carbeto de silicio e micropés. E
alegado que o processo & simples, o didmetro dos filamentos é uniforme, a
razdo comprimento-didmetro é elevada, ha menor quantidade de cristal
heteromorfo, com alta qualidade do produto.

A publicagso JP61168515 trata da obtengdo de p6 de carbeto de silicio,
pelo endurecimento de uma mistura de um polimero de silicio especifico, um.
material carbonoso sélido e opcionalmente pé fino de silica em presenga de um
catalisador de endurecimento e calcinagdo do precursor sélido obtido em
atmosfera néo oxidante. O polimero de silicio de férmula |

OR?

I
(R'O) - Si-(- O Si)s—-OR*

OR?
onde R<1>- R<4> e n & 1-10 é um residuo hidrocarboneto em C¢-Cq
misturado homogeneamente com um material carbonoso s6lido, de preferéncia

varios negros de fumo finamente pulverizados, coque de petréleo, etc. que
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podem ser liquefeitos com um solvente como 4lcool etilico, e a mistura &
endurecida com um catalisador de endurecimento para obter um precl.irsor. 0
carbeto de silicio desejado é produzido por calcinagdo do precursor em
atmosfera néo oxidante. Uma parte do polimero de silicio usado como primeiro
componente pode ser substituido por p6 de silica fino na sintese do precursor.
A proporgéo do pé de silica é selecionada para dar o produto desej'ado, com
razdo C/Si de 1<C/Si<10.

O pedido brasileiro P10202894-8 trata da carborredugéo de quartzo
utilizando carvdo vegetal de bagago de cana-de-agicar. O pedido aborda a
utilizagdo do residuo carbonaceo (carvdo vegetal — fuligem do processo de
produgdo da cana) da queima do bagago da cana de agucar em usinas de
moagem de cana de aglcar como fonte de carbono em processos de
carborredugéo. Esse residuo foi utilizado como agente redutor de quartzo para
produgdo de silicio metélico ou carbeto de silicio em processos a plasma
térmico. |

No entanto, esse pedido brasileiro aborda a utiliza‘c;éo do residuo
carbonéceo da queima do bagaqo da cana de aglcar como fonte de carbono
em processos de redugdo do quartzo e sintese do silicio metalico e do carbeto
de silicio, enquanto, que o presente pedido utiliza (como um aspecto da
invengio) o residuo da queima da palha como uma fonte de sflica e carbono
(sendo inclusive necesséria a adigéo de mais carbono para a adequada reagéo
de redugéo) e ndo de apenas carbono, bem como utiliza como fonte de energia
para a reagao o aqueciménto convencional (energia de infravermelho) e nédo
plasma térmico, sendo um processo muito mais econdmico.

Atualmente a cinza da palha da cana-de-ag:ﬁcar é considerada rejeito da
industria da cana de agucar ou fonte de adubo para solo. _

No entanto a cinza por suas caracteristicas fisicas apresenta grande |
potencial como fonte de silica para a produgdo de ceramicas de alto
desempenho, como o SiC. A cinza apresenta uma elevada fragéo de particulas
com dimensdes nano e micrométricas e uma grade quantidade de aglomerados
dessas particulas que podem ser reduzidos, com o adequado tratamento, a
dimensdes sub-micrométricas e nanométricas, o que aliado ao carater amorfo
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da silica presente na cinza, lhe confere uma elevada reatividade o que favorece
as reagdes de sintese do SiC.

As pequenas dimensdes das particulas também sdo importantissimas
para a obteng&o de pos (produtos finais) com dimensoes sub-micrométricas ou
micrométricas, o que é uma das tendéncias dos processos de sintese ceramica
atualmente, produgdo de sub e micropds. Para a sintese de materiais sub-
micrométricos ou micrométricos & preciso utilizar precursores com dimensdes
também sub-micrométricas ou micrométricas que, em geral, apresentam
elevado custo, ou processos de cominuigdo (moagem) complexos e também de
elevado custo.

Assim, a utilizagdo de materiais com caracteristicas sub-micromeétricas
ou micrométricas com baixo custo é extremamente interessante do ponto de
vista de redugao de custos, favorecendo a aproximagao das pesquisas em

‘microtecnologia e o uso das tecnologias desenvolvidas. Vale relembrar que a

silica presente na palha esta na forma amorfa, 0 que aumenta sua reatividade
e facilita a obtengdo dos produtos finais, seja por menores temperaturaé de
sintese ou menores terripos de processamento. O que também tem impacto
direto nos custos de produg&o. | - . o

Ja a produgio de pos de SiC micrométricos, como ocorre atualmente
nos processos comerciais, que utilizam quartzo moido ou moagem do SiC apés
sua sintese, e longos tempos de reagdo para a produgdo do SiC (devido a
baixa reatividade desse material) apresenta custos finais sensivelmente
elevados, em virtude, particularmente, do processo de cominuigdo (moagem).
Assim, a utilizagdo da cinza para a produgéo de pos micrométrico_é também
tem a grande vantagem de acelerar 0 processo de sintese (em virtude das
caracteristicas da cinza) diminuindo drasticamente os tempos de processos de
dezenas de horas para poucas horas e, por o produto final n&o requerer etapas
de moagem ha uma redugao drastica dos custos de produgéao, assdciado aum
expressivo aumento dvé produtividade por se reduzir o tempo de sintese do
processo.

A flexibilidade do tipo de energia que pode ser utilizada no processo de
aquecimento, quando se utiliza a silica presente na palha (em virtude de sua
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elevada reatividade) agrega mais uma vantagem ao processo, ja que, em
vitude das necessidades ou objetivos locais pode-se utilizar aquecimento
convencional ou outro tipo de energia. '

Associado a tudo isso se tem também as perspectivas de forte
crescimento do setor alcooleiro a fim de suprir as necessidades mundiais de
energias limpas (mais limpas que o petroleo) e renovaveis, como o alcool. Esse
crescimento serd acompanhado pelo aumento na geragéo de cinzas,
particularmente agora, em que se passou a utilizar a palha da cana, e ndo mais
apenas o seu bagago, para a produg@o de energia nas usinas de ag:tflcar Ie
alcool. O que ressalta a disponibilidade de uma quantidade de residuo ainda
maior dentre em breve, o que possibilitara um fornecimento em escala
adequada para suprir as empresas do setor cerdmico. Esse cenério €
facilmente observado no Brasil em virtude do seu elevado volume de produg&o
de derivados da cana, particularmente o alcool, e tendéncia de aumento
significativo de produg&o nos préximos anos, mas também deve ser imaginado
muito intenso em varios outros paises em poucos anos, em virtude da
demanda global pelo alcool oriundo da cana para fins energéticos.

Assim, acredita-se'que a combinagéo da cinza, com suas cara_cteristicas
extremamente interessantes para a sintese e do potencial dé crescimehfo do
setor alcooleiro, e, por conseguinte de geragdo de residuos, é uma combinag&o
que supera varios obstaculos para a sintese de pés sub-micrométricos e
micrométricos, possibilitando, além da redugio dos custos, obter materiais de

~ forma répida, simples e a um custo reduzido, o que é um grande diferencial no

desenvolvimento tecnolégico e na produgdo de pés sub-micrométricos e
micrométricos. _ _ |

Portanto, a técnica ainda necessita de um processo de obtenc;éo de
carbeto de silicio por reduggo carbotérmica a partir do residuo da queima da
palha da cana de aglicar como matéria-prima ceramica, como fonte de silica, a
redugo carbotérmica sendo induzida por aquecimento em forno convencional,
tal processo sendo descrito e reivindicado no presente pedido. | L
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SUMARIO DA INVENGAO

De um modo amplo, o presente processo para obteng&o de carbeto de
silicio por redugéo carbotérmica a partir do residuo da queima da palha da
cana de agucar compreende: | o '

a) Prover residuo da queima de palha de cana (denominado cinza)
obtido por queima da palha de cana em temperaturas entre 300 e
450°C;

b) Misturar a imido em meio alcodlico dita cinza e precursores de
carbono selecionados dentre negro de fumo, grafite ou .carbono
ativado em proporg&o respectivamente de 1:1, 1:2 e 1.3 em massa
de cinza:fonte de carbono, em relagdo & composigao estequiométrica
para a produgao de SiC, obtendo um material intermediario;

c) Transformar o dito material obtido em b) em pellets e secar o mesmo;

d) Para obter o produto SiC desejado, efetuar reagéo carbotérmica em
forno convencional entre 1500 e 1600°C por 1 a 4 horas, tipicamente
2h, em atmosfera inerte, incluindo atmosfera de argonio; |

e) Ao final do processo, separar o SiC produto da reagao.

Durante a obtengdo do SiC, antes da etapa b) ou depois da etapa e)
também s#o realizados tratamentos quimicos na cinza e/ou no SiC obtido na
reagdo, com &cido nitrico ou acido cloridrico ou 4cido nitrico e 4cido cloridnco.
ouH;0z2(de1a6hededla 300°C em concentragdes de 5 a 30mol e de 10a
50% respectivamente), visando purificar a palha e/ou o material final e reduzw o
tamanho de aglomerados do SiC obtido.

Assim, a invengdo prové um processo para obteng@o de carbeto de
silicio por redugéo carbotérmica a partir do residuo da queima da palha da
cana de a§ﬂcar. '

A invengdo prové ainda um processo de obtencgao de carbeto de silicio
por mistura a Umido em meio alcodlico da cinza de cana e precursores de
carbono formando pellets que sao secos e submetidos a reagéo carbotérmica
em forno convencional entre 1500 e 1600°C por 1 a 4h em atmosfera de gas
inerte como argoénio, apés o que é separado o produto SiC desejado.
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BREVE DESCRIGAO DOS DESENHOS

A FIGURA 1 anexa mostra os resultados dos ensaios de difragéo de
raios X da cinza utilizada como matéria prima para a obteng&o do SiC.

A FIGURA 2 anexa é um gréafico que mostra os resultados dos ensaios
de distribuigo granulométrica da cinza utilizada como matéria prima para a
obtengao do SiC.

A FIGURA 3 anexa é uma micrografia que mostra os resultados dos
ensaios de microscopia eletrdnica de varredura (MEV) da cinza utilizada como
matéria prima para a obteng&o do SiC.

A FIGURA 4 anexa apresenta difragdes de raios X de SiC obtido em
forno convencional apoés aquecimento a 1550°C por 2h sob atmosfera de
argdnio, utilizando como precursores a cinza e negro de fumo, na proporgao de
1:3, tendo a cinza sido tratada com H,02 (30%), por 4h a 200°C — amostra
CCH1. Nesta Figura também pode ser visto o difratograma da amostra CC1
que apresenta as mesmas condigoes de sintese que a CCH1, mas que ndo
teve a cinza tratada previamente com H20x.

A FIGURA 5A anexa apresenta distribuigao granulométrica de SiC obtido

em forno convencional apés aquecimento a 1550°C por 2h sob atmosfera de

argdnio, utilizando como precursores a cinza e negro de fumo, na proporgéo de
1:3, tendo a cinza sido tratada com H0; (30%), por 4h a 200°C — amostra
CCH1. A FIGURA 5B anexa apresenta a distribuigao granulométrica da
amostra CC1 que apresenta as mesmas condigdes de sintese que'a CCH1,
mas que ndo teve a cinza tratada previamente com Hz0,. o |

As FIGURAS 6A e 6B anexas apresentam micrografias de MEV
(micrografias de microscopia eletrdnica de varredura) de SiC obtido em forno
convencional ap6s aquecimento a 1550°C por 2h sob atmosfera de argdnio,
utilizando como precursores a cinza € negro de fumo, na proporgdo de 1:3,
tendo a cinza sido tratada com H20. (30%) por 4h a 200°C — amostra. CCH1.

A FIGURA 7 anexa apresenta micrografia de MEV (mlcrograf‘ a de
microscopia eletronica de varredura) de SiC obtido em forno convencional apés
aquecimento a 1550°C por 2h sob atmosfera de argébnio, utilizando bomo
precursores a cinza e negro de fumo, na proporgéo de 1:3, para a amostra CC1
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que apresenta as mesmas condigdes de sintese que a amostra CCH1 mas que
nio teve a cinza previamente tratada com H202. ‘
DESCRIGAO DETALHADA DA INVENGAO

A invengao trata da utilizaggo do residuo da queima da palha da cana de
agucar como matéria-prima ceramica, como fonte de silica, para a obteng&o de
carbeto de silicio por reagéo de redugao carbotérmica.

Assim, um aspecto da inveng&o € o processo de obtengéo do carbeto de
silicio SiC misturando o dito residuo com fontes de carbono (negro de fumo,
grafite, carbono ativado) e submetendo o mesmo a aquecim»ento. 0
aquecimento & realizado em forno convencional em temperaturas entre 1500 e
1600°C durante 1 a 4 horas, com uma duragéo tipica de 2 horas.

Através da sintese por redugdo carbotérmica sé&o obtidos carbetos de
silicio sub-micrométricos e micrométricos tanto na forma cristalografica
hexagonal como cubica.

O processo de obtenggo de carbeto de silicio conforme a invengao sera
detalhado a seguir, e descrito com base nas Figuras anexas. |

A palha da cana é queimada (tanto em forno convencional como em
placa de aquecimento em temperaturas entre 300 e 450°C), visando simular as
condiges de queima da indastria e obter-se o residuo‘ da queima, vdoravante
denominado cinza. |

A caracterizagdo quimica e fisica da cinza & dada a seguir. A faixa de :
composigdes das cinzas analisadas é:

Si0z: 53,5 a 62,5%; Al203: 2.8 a 3,8%; Fex03: 1,1 a 1,8%; CaO 8, 0 a 16 0%,
Na,O: 0,2 a 0,8%; K20: 3,0 a 10%; MnO: 0,2 a 0,3%,; TiO2: 0,1 a03%, MgO:
7.0 a 18,0%; P.Os: 1,8 a 3,5%.

Os demais ensaios de caracterizagéo s@o apresentados nas Figuras 1, 2
e 3, que sdo os resultados dos ensaios de difragdo de raios X, distribuigdo
granulométrica e microscopia eletrénica de varredura (MEV) da cinza
respectivamente. | A

Através da Figura 1 e da composigao quimlca acima, pode-se observar
que a cinza & constitulda basicamente por material amorfo (silica amorfa),
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sendo a unica fase cristalina o carbonato de célcio. O que evidericia dma
elevada reatividade do material.

Através das Figuras 2 e 3 pode-se observar que a cinza apresenta uma
fragio extremamente elevada de particulas com dimensdes inferiores a 2um, o |
que ressalta a reatividade do material.

Apobs a caracterizagéo da palha e observacdo do seu potencial como
matéria-prima ceramica para a produgdo de materiais finos, nanométricos,
submicrométricos e micrométricos, as pesquisas da Requerente que
conduziram ao presente invento envolveram o preparo de misturas contendo a
cinza e precursores de carbono (negro de fumo ou graﬁte ou carbono ativado),
visando a utilizagao da cinza como fonte de sflica (SiO) para a produgéo de
carbeto de silicio (SiC). '

Como mencionado, a cinza é misturada com negro de fumo ou com
grafite ou com carbono ativado (os ultimos dois s&o cominuidos e passadoé em
peneira ABNT 325 — o negro de fumo possui granulometria muito mais fina '(da
ordem de sub-microns e nanos, nao sendo necessario passar por peneira)). As
proporgdes foram de 1:1, 1:2 e 1.3 em massa de cinza:fonte de carbono, em
relagdo & composigéo estequiométrica para a produgéo de SiC. A mistura é
feita a Umido em meio alcodlico.

No presente relatério, a expressao “forno convencuonal" significa fornos
elétricos com resisténcia kanthal, com atmosfera controlada e fluxo de 0,1 a
1,0L/min do gas argdnio ou outro gas inerte como N2, sem estar limitado a
estes.

No presente relatério, a expressao “mistura feita a umido” significa que a |
umidade utilizada para a confecgéo dos pellets variou de 6 a 30%, sendo
observado uma faixa 6tima entre 20 e 256% (porcentagens em massa).

No presente relatério, a expresséo “a mistura ¢ feita em meio alcodlico”
significa que foram utilizados alcool etilico (C2HsOH) ou isopropilico (CsH70H)
para a mistura e homogeneizagédo das matérias-primas (a fonte de carbono e a
cinza), utilizando dispersbes com concentragao de sélidos de 5 a 50% em
volume.
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Em seguida o material & transformado em pellets e seco tanto ao ar,
sem controle de temperatura e umidade, como em estufa a 110°C por 24h.

As reagdes em forno convencional sao realizadas entre 1500 e 1600°C
por tempos entre 1 e 4 horas, tipicamente 2h. Foi obtido SiC em todas as -
amostras (ensaio de raios X), A atmosfera & de argdnio ou outro gas inerte :
selecionado dentre Nz, He, etc. Com a reagéo usando N2, néo se observou a
formagao de nitreto de silicio na reagao em forno convencional.

Durante o processo de obtengao do SiC também sdo realizados
tratamentos quimicos na cinza elou no SiC obtido na reag&o, com &cido nitrico
ou acido cloridrico ou &cido nitrico e 4cido cloridrico ou H202 (de 1 ai 6h e de 40
a 300°C em concentragdes de 5 a 30mol e de 10 a 50%), visando purificar a
palha e/ou o material final e reduzir o tamanho de églomerados do SiC obtido. |

As Figuras 4, 5A, 6A e 6B e Tabela 1 abaixo, apresentam difraq.ées de
raios X, distribuigio granulométrica e micrografias de MEV (micrografias de
microscopia eletrdnica de varredura) de SiC obtido em forno convencional apés.
aquecimento a 1550°C pdr 2h sob atmosfera de argdnio, utilizando comb '
precursores a cinza e negro de fumo, na proporgao de 1:3, tendo a cinza sido
tratada com HzO2 (30%), por 4h a 200°C — amostra CCH1.

A FIGURA 6A apresenta o aspecto morfolégico das particulas de SiC,
observa-se particulas em formato de whiskers e aglomerados de particulas
com morfologia homogénea (FIGURA 6B) com tamanho médio das mesmas
inferiores a 0,5 pm. Observa-se também a formagdo de pequenos agregados
constituidos dessas particulas, decorrente da alta temperatura de reagéo. |

A Figura 7 apresenta a morfologia das particulas de SiC constituida de
novelos fibrosos e esferas. As esferas observadas sao decorrentes da f_us'ao'

das particulas cataliticas das impurezas a cerca de 1400°C, provenientes da

palha.

Observa-se que o produto obtido, particularmente o que utilizou palha
tratada para sua sintese, apresenta uma granulometria da ordem de sub-
microns e microns, mais fina, inclusive que 0s SIC micrométricos com a palha
sem ser tratada. Essa variedade de morfologias se deve a fatores como a

quantidade de formador de fase liquida presente na matéria-prima, a formag&o
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de SiO() durante a reagdo de redugso e a presenga de impurezas também na
palha da cana de agucar. _

As Figuras 4, 5B e 7 e Tabela 1 também apresentam o difratograma de
raios X, micrografias de MEV e a distribuigao granulométnca da amostra CC1 |
que e apresenta as mesmas condigdes de sintese que a CCH1, mas que nao
teve a cinza tratada previamente com H20..

Com base nas Figuras 4 e 5 e Tabela 1, pode-se observar que o |
tratamento quimico prévio influencia nas fases finais formadas, havendo uma
maior quantidade de impurezas nos materiais ndo tratados quimicamente e
também na distribui¢éo granulométrica do material sintetizado, observando-se
uma maior pureza e finura no material obtido a partir da cinza tratada
previamente.

Observa-se que 0 produto ObtldO particularmente o que UtllIZOU palha
tratada para sua sintese, ‘apresenta uma granulometria da ordem de sub-
microns e microns, mais fina, inclusive que os SiC micrométricos encontrados
comercialmente (com tamanhos médios da ordem de 3 a 6 microns). Nessa
amostra sintetizada observa-se também a presenga de elevada _quantidade de
microfibras de SiC. | | |

Na Tabela 1 observa-se que o didmetro medio das particulas da amostra
tratada com H202, CCH1, encontra-se em forno de 2,0prh, corri 50% do volume
das particulas com didmetro inferior a 1,5 ym, enquanto que para a amostra
nio tratada o tamanho médio se encontra em torno de 13,0um, 6om 50% do
volume das particulas com diametro inferior a 8,0pm. |

TABELA1

CCHA(um) CC1 (um)
20% 0,7 3,0
50% 1,5 8,0
90% 4,0 30,0
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REIVINDICAGOES

1. Processo para obtengéo de carbeto de silicio por redugao carbotérmica
a partir do residuo da queima da palha da cana de agucar, caracterizado
por dito processo compreender:

a) Prover residuo da queima de palha de cana (denominado cmza)
obtido por queima da palha de cana em temperaturas entre 300 e
450°C; _

b) Misturar a imido em meio alcodlico dita cinza e precursores de |
carbono selecionados dentre negro de fumo, grafite ou carbono
ativado em proporgdo respectivamente de 111, 1.2 e 1.3 em
massa de cinza:fonte de carbono, em relagdo a composi¢ao
estequiométrica para a produgao de SiC, obtendo um material
intermediario; ' o

¢) Transformar o dito material obtido em b) em pellets e secar o
mesmo; .

d) Efetuar reagdo carbotérmica em forno convencional entre 1500 e |
1600°C por 1 a 4 horas, em atmosfera inerte, a fim de obter o
produto SiC desejado; o

e) Ao final do processo, separar o SIC produto da reagso.

2. Processo de acordo com a relvmdlcagéo 1, caracterizado por antes da
etapa b) ou depois da etapa e) realizar tratamentos quimicos na cinza
elou no SiC obtido na reagao, com acido nitrico ou acido cloridnco ou
acido nitrico e acido cloridrico ou H202 de 1 a 6h e de 40 a 300°C em
concentragdes de 5 a 30molede 10 a 50% respectlvamente '

3. Processo de acordo com a reivindicagéo 1, caracterizado por a mistura
a umido compreender umidade para a confecgao dos pelleté entre 6 a
30%, tipicamente entre 20 e 25% em massa. |

4. Processo de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado por utilizar
alcool etilico (C2HsOH) ou isopropilico (C3H;OH) para a mistura e
homogeneizagéo da fonte de carbono e cinza, as dispersdes tendo
concentragao de solidos de 5 a 50% em volume.
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5. Processo de acordo com a reivindicago 1, caracterizado por na etapa )

a transformagédo em pellets e secagem ser efetuada ao ar, sem controle
de temperatura e umidade, ou alternativamente em estufa a 110°C por
24h.

_ Processo de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado por o SiC

obtido apresentar didmetro médio das particulas da amostra tratada com
H,O, em torno de 2,0pm, com 50% do volume das particulas com
diametro inferior a 1,5 pm.

Processo de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado bor o SiC |
obtido apresentar didmetro médio das particulas para a amostra nao

tratada em torno de 13,0um, com 50% do volume das particulas com
diametro inferior a 8,0um.
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RESUMO |
PROCESSO DE OBTENCAO DE CARBETO DE siLicio

£ descrito um processo.de obtengdo de carbeto de sillcio (SIC) por
redugéo carbotérmica a partir do uso do residuo da queima da palha da cana- -
de-agiicar como matéria-prima ceramica fonte de sflica, o processo
compreendendo misturar a amido em meio alcodlico a cinza obtida por queima
da palha de cana e precursores de carbono em proporgdes adequadas, -
obtendo um material intermediario que é transformado em peilets que sdo
secos e submetidos a aquecimento em forno convencional entre 1500°C e
1600°C por 1a 4 horas em atmosfera inerte, apés o fim do processo, separar |
o SiC produto da reagao. £ possivel tratar a cinza ou 0 material final com
4cidos ou agua oxigenada. O material obtido apresenta 'dimenébes
submicrométricas ou mi_crométricas. inferiores as de materiéls- similares do
estado da técnica. | '



	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS
	DRAWINGS
	ABSTRACT

