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Resumen
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Microstructure and high temperature compressive mechanical behavior of biomophic silicon

Las cerdmicas respetuosas con el medio ambiente (ecocerdmicas) son una nueva clase de
materiales cerdmicos fabricados a partir de madera natural (un recurso renovable). Estas
cerdmicas se fabrican mediante la pirlisis de la preforma de madera e infiltracién de silicio
liquido en esta, proceso de bajo coste y con poco cambio de forma. El material resultante
tiene una microestructura compleja y propiedades multifuncionales. La microestructura
antes y después de la deformacién pléstica a alta temperatura se estudié mediante
microscopfa electrénica de barrido. Estas ceramicas presentan regiones de silicio y de
carburo de silicio que mantienen la microestructura fibrosa de la madera seleccionada,
similar a la de un material compuesto de fibra continua. Esta estructura ha resultado poseer
unas muy buenas propiedades mecénicas a la compresién en caliente, en la direccién de las

fibras, ya que el proceso evolutivo la ha perfeccionado.

Carburo de silicio. Biomérfico. Altas temperaturas. Microestructura.

carbide-based ceramics

Abstract

Keywords

Environment conscious ceramics (ecoceramics) are a new class of ceramic materials
fabricated from natural wood (a renewable source). The affordable, net shape ceramics are
fabricated by pyrolysis and molten silicon infiltration of wood preforms. The resulting
materials have complex microstructure and multifunctional properties. The microstructure
before and after high temperature plastic deformation was studied by scanning electron
microscopy. These ceramics present regions of silicon and silicon carbide that follow the
fibrous microstructure of the wood selected, resulting in a structure that resembles a
continuos fiber composite. This structure results in very good mechanical properties as the
evolutionary process has perfected it.

Silicon carbide. Bomorphic. High temperature. Microstructure.

1. INTRODUCCION

En los dltimos afios ha surgido un gran interés en
el desarrollo de cerdmicas y materiales compuestos
basadas en carburo de silicio para una gran varie-
dad de aplicaciones a altas temperaturas. Estos ma-
teriales tienen muy buena resistencia a alta tem-
peratura, alta conductividad térmica, alta
resistencia a choques térmicos y buena resistencia
a la oxidacién y corrosién. Una amplia variedad de
procesos han sido desarrollados y utilizados para la
fabricacién de estos materiales, entre ellos los basa-
dos en infiltracién. En estos procesos una preforma
de carbén se infiltra con silicio liquido o aleacio-

nes de siliciol! ¥ 2. Las preformas de carbén con po-
ros abiertos se han fabricado a partir de una mezcla
de resina de alcohol y agentes formadores de poros.
Estas cerdmicas tienen propiedades interesantes
para un gran numero de aplicaciones. Los produc-
tos finales son materiales con buenas propiedades
termomecdanicas, microestructura controlable y ba-
jo contenido de silicio residual® Y #

En este estudio la preforma de carbén de los
estudios que se hace referencia en el parrafo ante-
riorl! ¥ 2! es sustituida por una preforma de carbén
generada mediante pirdlisis de madera. El uso de es-
tructuras bioldgicas en el desarrollo de materiales
ha sido de interés recientel 9. Este procedimiento
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permitird el uso de los métodos de procesado, bien
establecidos, para desarrollar carburo de silicio bio-
mérfico con un bajo contenido en silicioll ¥ 2. Esta
innovacién introduce dos beneficios: primero la
versatilidad para la fabricacién de formas comple-
jas, porque solo requerird el modelado de la madera
original; y en segundo lugar la alta resistencia y alta
tenacidad asociada con la naturaleza fibrosa de la
madera. Los canales interiores naturales de la ma-
dera permiten la infiltracién de silicio dando lugar
a un entramado de fibras de carburo de silicio des-
pués de la reaccién con el carbén. La microestruc-
tura antes y después de la deformacién pldstica de
estas cerdmicas se presenta en este articulo.

2. PARTE EXPERIMENTAL

El carburo de silicio biométfico fue fabricado por
infiltracién reactiva de silicio liquido en una pre-
forma porosa de madera carbonizada (roble ameri-
cano). La infiltracién se hizo en vacio siguiendo el
procedimiento convencional para el carburo de si-
licio formado mediante reaccién 'V 2. El producto
final fue una estructura celular de carburo de sili-
cio con “canales” elongados (Fig. 1) en la direc-
cién axial de la madera original. Estos canales es-
taban bien vacios o llenos con el silicio residual.
Tras la infiltracién, se cortaron y pulieron muestras
para estudios metalogréficos. Las observaciones de
la microestructura fueron realizadas mediante mi-
croscopfa electrénica de barrido (MEB) usando un
microscopio electrénico Philips XL-30 (Servicio
de Microscopia, Universidad de Sevilla) en mues-
tras brutas de fabricacién y deformadas. Las mues-
tras fueron deformadas en compresién a una velo-
cidad de deformacién constante de 2:107° s, a
1250 °C en aire. La deformacién fue realizada
usando una maquina Instron modelo 1185 con un
horno montado en su estructura.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

La densidad media del material bruto de fabrica-
cién, medida por el método de Arquimedes, fue de
2,05 + 0,01 g/em’. La cantidad de poros estimada
mediante andlisis de imagen, fue de un 29 + 6 %
del volumen. La cantidad de silicio residual y car-
buro de silicio se estimé ser de 26 + 6 % y 45 + 6
% respectivamente, a través de los valores previos
y la densidad teérica del carburo de silicio y silicio
(3,211 g/em® y 2,329 glem? respectivamente).

En la figura 1 se muestra la microestructura del
material tal como se fabricé. La observacion de las
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secciones transversal y perpendicular del material
permite determinar la estructura tridimensio-
nalmente. Hay una distribucién bimodal de poros
que se corresponde con la distribucién de canales
en la madera original. Tanto los poros grandes co-
mo los pequefios se elongan en la misma direccién
(la direccién axial). El alineamiento de estos po-
ros/canales es muy bueno, tal como indican las
secciones transversales perpendiculares (figura la)
y paralelas a ellos (figura 1b).

Figura 1. Micrografia realizada mediante MEB del material
bruto de fabricacién. A)Seccion transversal perpendicular a
la direccion axial, B) Seccién transversal pardlela a la
direccién axial.

Figure 1. SEM micrographs of the as-fabricated material. A)
Cross section perpendicular to the axial direction, B) cross
section parallel to the axial direction.
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La figura 2 muestra una regién sin silicio de
una muestra que fue llevada por encima del punto
de fusién de silicio después de la fabricacién. Es
claro que el silicio liquido fue capaz de penetrar a
través de los canales de carbén y reaccionar con el
carbono formando una estructura de carburo de si-
licio. Debe notarse que las 4reas del carburo de si-
licio estdn interconetadas formando una red.

Debido a su particular microestructura, esta ce-
rdmica presenta un comportamiento mecdnico
muy anisotrépico. Esta anisotropfa puede apreciar-
se en la microestructura de las muestras tras la de-
formacién. La figura 3a muestra una micrografia de
bajo aumento de una muestra deformada axial-
mente, y en 3b se muestra un detalle de la propa-
gacién de una grieta. En estas micrografias puede
verse que el carburo de silicio tiene una estructura
en forma de fibras que no estaba clara en la obser-
vacion de los materiales tal como se fabricaron (fi-
gura 1). El origen de esta estructura esta relaciona-
do con la formacién del carburo de silicio
alrededor de los capilares de la madera original, re-
sultando en una unién muy fuerte de carburo de si-
licio a lo largo de estos canales y en una unién dé-
bil de regiones de carburo de silicio formadas en
distintos canales. La microestructura puede verse
entonces como formada por nicleos cilindricos de
carburo de silicio interconectados, llenos even-
tualmente con silicio sin reaccionar.

La deformacién plastica produce la desunién de
estas dreas cilindricas de carburo de silicio dando
lugar a la microestructura en forma de fibras obser-
vada. Estas estructuras de carburo de silicio en for-

ma de fibra aumentan la tenacidad y carga que

puede soportar el material. La figura 3b muestra

Figura 2. Detalle de un drea libre de silicio donde la
estructura de carburo de silicio puede observarse.

Figure 2. Detail of an area free of silicon where the silicon
carbide structure can be observed.
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Figura 3. Micrografias de MEB del material tras la
deformacién pléstica: A) Compresién a 1250 °C pardlela a
la direccién axial, y B) detalle de A mostrando como las
estructuras de carburo de silicio en forma de fibra pueden
producir puenteado entre grietas.

Figure 3. SEM micrographs of the material after plastic
deformation: A) Compression at 1250 °C parallel to the
axial direction, and B) detail of A showing how the fiber-like
silicon carbide structures can produce crack bridging.

como estas estructuras pueden producir puentes
entre las grietas. Cuando la tensién se aplica per-
pendicularmente a la direccién axial, la microes-
tructura resultante estd formada por bandas desli-
zantes (figura 4, indicadas con flechas) que
contienen las fibras de carburo de silicio. La resis-
tencia es considerablemente menor (aproximada-
mente un cuarto como se indica en la figura 5)
porque la tensién se aplica basicamente a la unién
entre los distintos filamentos de carburo de silicio,
siendo estas uniones mucho mas débiles que los fi-
lamentos individuales.
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Figura 4. Micrografias de MEB del material tras la
deformaciéon  pléstica: A) Compresién a 1250 °C
perpendicular a la direccion axial, y B) detalle de A
mostrando como las estructuras de carburo de silicio en
forma de fibra no crean ningin impedimento a la
deformacién pléstica.

Figure 4. SEM micrographs of the material after plastic
deformation: A) Compression at 1250 °C perpendicular to
the axial direction, and B) detail of A showing how the fiber-
like silicon carbide structures do not create any impediment
to plastic deformation.
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Figura 5. Grdfica carga-deformacién de los ensayos de
compresién a 1.250 °C paradlela y perpendicular a la
direccién axial.

Figure 5. Stress-strain plot of the compression tests at 1250
°C parallel and perpendicular to the axial direction.

4. CONCLUSIONES

La fabricacién de carburo de silicio mediante la in-
filtraciéon de carbén produce cerdmicos biomérfi-
cos con una microestructura uniforme que se ase-
meja a la microestructura del precursor de madera.
Esta microestructura es similar a la microestructura
de los materiales compuestos de fibra continua y
pueden dar lugar a una alta tenacidad y resistencia
combinado con una rotura no catastréfica.
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