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En este trabajo se presentan los resultados del andlisis de los productos generados por la
reaccion entre a-LiAlSi,Os y NH4HF, (a-E y BiF, respectivamente) desde 25 hasta 260°C,
mediante difraccion de rayos X (DRX). Las mezclas a-E:BiF fueron preparadas a una relacion
3:15 (m:m), respectivamente. En cada ensayo, al llegar a la temperatura de trabajo, el sistema se
mantuvo isotérmico durante 1 hora y luego, se enfrid hasta 25°C. Mediante DRX, se
identificaron las fases obtenidas y sus pardmetros estructurales y microestructurales usando un
difractémetro PAN"alytical Empyrean, operado a 40 kV y 30 mA.

Durante el proceso propuesto se producen multiples reacciones en un acotado rango de
temperaturas. La reaccion de fluoracion comienza a los 78 y finaliza a 133°C, produciendo LiF,
(NH,)sSiFg-F, (NH.);AIFs, NHszq y H,Of. A temperaturas mayores de los 150°C, el
(NH,)sSiFs-F se transforma a (NH,),SiFs. Finalmente, entre 190 y 260°C el (NH,),SiFg sublima
y el (NH,)sAlFg se descompone en dos etapas formando NH,AIF, y, luego, AlF;.

En la Figura 1 se presentan los resultados de la variacion del tamafio de cristalita (D) en
funcion de la temperatura para todos los compuestos cristalinos que intervienen en el proceso. A
110°C, el D del a-LiAISi,Os disminuye levemente como consecuencia del comienzo de la
reaccion de fluoracion. Luego de esta temperatura, o-E no es detectado, de acuerdo a limite de
resolucion de la técnica utilizada. Para NH4HF,, D muestra un crecimiento continuo hasta los
138°C, debido a que cerca de su punto de fusidn se acelerarian los procesos difusivos entre los
iones, eliminando las fronteras entre dominios cristalinos. Ademas estos procesos, explicarian
los elevados desarrollos cristalinos de los productos (NH,)sAIFs y (NH,)sSiFs-F. Para el
(NH,)sSiFg-F, D disminuye al aumentar la temperatura, como consecuencia de su
transformacion a (NH,),SiFs. Las fases (NH,),SiFs y (NH4):AIFs presentan un aumento
progresivo de D respecto de los valores observados a 150°C. A 210°C, el valor de D para el
NH,AIF, es menor que el correspondiente al de la fase que proviene. Este Gltimo fenémeno, se
repite a los 260°C para la formacidn AlF;. El LiF obtenido a los 110°C posee un bajo D ya que
su desarrollo cristalino no se encontraria favorecido por los procesos difusivos. Finalmente, el
analisis antes descripto muestra la relevancia que tiene la técnica de DRX para el estudio y
seguimiento de reacciones en sistemas multifasicos complejos.
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Figura 1: Efecto de la temperatura sobre el tamafio de cristalita.
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