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RESUMEN

Hemos estudiado las propiedades mecénicas y la microestructura de un material de SIC
poroso de estructura celular abierta. El tamafio de celdatipico es 2.4 mm. Las celdas abiertas
ocupan € 80% del volumen y las aristas que conforman la estructura solida tienen una
densidad de 2.53 g/cm®, es decir un 79% de la densidad tedrica del SIC. Se han realizado
ensayos de compresion uniaxial hasta rotura a velocidad de compresion constante de 20
nmm/min, sobre muestras de 20x20x30 mm aproximadamente, cargando a lo largo de la
dimension mayor. Los ensayos se han redizado a temperatura ambiente y a dtas
temperaturas, entre 1150°C y 1400°C. La resistencia en compresion a rotura se ha encontrado
en el rango 369 kPay 558 kPa. Se comparan estos resultados con los de otros materiales
celulares.
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1. INTRODUCCION

Los cerdmicos celulares se emplean en aplicaciones tales como filtros para metales
fundidos, intercambiadores de calor, ailantes y elementos de hornos. Dependiendo de los
requerimientos de la aplicacion, el ceramico celular puede estar constituido de una Unica fase
pura[1], o conformada con sustancias tales como fosfatos [2] o vidrio [3].

Las propiedades de los sdlidos celulares a temperatura ambiente han sido estudiadas
ampliamente, y se han elaborado modelos que predicen su comportamiento [4]. Hasta la
fecha, pocos trabajos se han centrado en las propiedades mecanicas de los solidos celulares a
altas temperaturas. Aquellos que han sido estudiados, circonia [5], y aumina [6], estaban
congtituidos por totalmente por una Unica fase pura y muy cristaina  Debido a
consideraciones de coste y choque térmico, la mayor parte de los ceramicos celulares estan
formados por cristales refractarios conformados con especies de menor temperatura de fusion.
SiC conformado mediante aluminosilicato vitreo es uno de esos productos comerciales [3].
Su uso principal es el de filtro de metales fundidos en siderurgia. El aluminosilicato vitreo de
conformacion reduce el deterioro por oxidacion en un ambiente agresivo [7, 8].

Laresistencia en compresion a alta temperatura de los ceramicos conformados mediante
fases vitreas es un tema de interés [9]. Se espera que la presencia de la fase vitrea provoque
una reduccion de la resistencia [9]. El objetivo de este trabajo es examinar la resistencia en
compresion (crushing strength) de carburo de silicio celular de estructura abierta conformado
mediante fase vitreay comparar su comportamiento con otros materiales celulares [6].
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2. TECNICASEXPERIMENTALES

Las muestras de SIC celular se fabricaron mediante una técnica de replica de una
estructura esponjosa [3]. Se impregnd una esponja de poliuretano, cortada al tamafio deseado,
con una mezcla acuosa con las propiedades reoldgicas adecuadas. El liquido contiene SIC
granular, Al,03 y SIO, coloidal. Tras laimpregnacién, la esponja de poliuretano es exprimida
para eliminar el exceso de mezcla acuosa y a continuacién se seca por conveccion en aire, y
Se recuece en un horno giratorio a 1180°C. Las muestras tienen una densidad final de
aproximadamente un 20% (valor nominal).

Para estimar la densidad de las aristas solidas, se empled € método de Arquimedes
seguin lanorma ASTM C373-88 [10].

Las fases cristalinas presentes en la muestra se identificaron mediante difraccion de
rayos X (difractémetro de polvo Siemens D-501), empleando radiacion CuKa filtrada por Ni
y monocromador de grafito, explorando la zona entre 3°y 70° (2q).

Las observaciones de la microestructura fueron realizadas mediante microscopia
electrénica de barrido (MEB) usando un microscopio electrénico Philips XL-30 (Servicio de
Microscopia, Universidad de Sevilla) de muestras brutas de fabricacién y deformadas. Este
microscopio lleva incorporado una unidad de microandisis elemental por espectros de
energias de rayos X dispersados (EDS), modelo EDAX DX4 con detector Si(Li) y ventana
finade Be.

Se cortaron piezas en forma de paralelepipedos de dimensiones aproximadas de
20x20x30 mm con una sierra de diamante. Las muestras fueron comprimidas a velocidad
constante de 20 nm/min, lo que corresponde a 1.140 ~ s*, a temperatura ambiente, 1150°C,
1250°C y 1400°C en aire. Se empled para estos experimentos una maguina Instron 1185, con
un horno montado en su estructura. El tamafio de grano y de poros se estimd mediante un
analizador de imégenes Image-Pro Plus de micrografias de electrones retrodispersados (modo
BSE) de distintas zonas de la muestra.

3. RESULTADOSY DISCUSION

3.1. Caracterizacién y microestructura del material.

La estructura celular homogénea esta constituida por una red de aristas formando celdas
abiertas, tal y como se observa en la Figura 1, aungue también se observan algunas zonas con
celdas parcia mente cerradas. El tamafio medio de las celdas es de 2.4 mm.

@ (b)

Figura 1.- Fotografias del material. (a) Vista General. (b) Detalle
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En la Figura 2 se muestra e diagrama de difraccion de rayos X correspondiente a
nuestro material. Las fases cristalinas presentes son SiC, SIO,, Al,O3 y FesSi, siendo la fase
mayoritariael SiC.
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Figura 2. Diagrama DRX, donde aparecen las fases SIC, SiO,, Al,O3 y Fe;Si, siendo
lafase mayoritariael SIC.

Medida mediante su peso y su volumen total, la densidad del material esr =0.37 £ 0.08
g/cm®. La densidad de las aristas slidas, determinada por e método de Arquimedes, es r =
2.53 + 0.02 g/cm®, inferior a valor para el SiC monolitico r 1= 3.21 g/cm® lo que nos indica
que existe porosidad interna en las aristas que forman la estructura celular. La densidad del
material que constituye las aristas es pues del orden del 79% de la tedrica.

Al estudiar la microestructura se observa como los huecos centrales en los vértices de
unién de las aristas son de forma casi perfectamente triangular, con un tamafio medio de 245
nm (Figura 3(a)). Esta formatriangular es caracteristica de los materiales celulares [4,6].
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Figura 3. Imégenes MEB. (a) Hueco triangular en un vértice. (b) Seccién de una arista.

Al observar la microestructura (Figura 3 (b)) de las aristas, se constata que la porosidad
gue presentan no es homogénea, teniendo una mayor densidad la zona externa que la zona
interna. Este hecho concuerda con € método de fabricacion ya que la espuma de poliuretano
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se impregna de la mezcla acuosa que contiene SIC granular, Al,O; y SIO, coloidal, por
inmersién, lo que favorece la mejor absorcién en la zona mas externa 'y por tanto una mayor
densidad. El tamafio medio de los granos, determinado mediante andlisis de imégenes de
MEB es de 9.5+1.0 mm.

3.2. Propiedades mecanicas.

Las curvas tension-deformacion a distintas temperaturas (Figura 4) nos muestran un
primer tramo de deformacion elastica que lleva hasta un valor méximo de deformacion
aproximadamente del 0.3%. Para deformaciones superiores, se produce un ablandamiento del
material. Serealizé el ensayo de compresién a temperatura ambiente obteniéndose un valor de
resistencia en compresion de 319 kPa. Los valores de resistencia en compresion a atas
temperaturas son: 558 kPa a 1150°C, 369 kPa a 1250°C y 388 kPa a 1400°C, o que pone de
manifiesto una dependencia poco marcada entre la resistencia en compresion y la temperatura.
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Figura4. Ejemplos de curvas tension-deformacion para distintas temperaturas.

La rotura macroscépica de cerdmicas de estructura celular abierta esta controlada en su
inicio por la rotura en flexion de una 0 més de las aristas que conforman la estructura. El
modelo de sdlidos celulares de Gibson y Ashby [4], para densidades menores del 30%,
propone una sencilla dependencia potencia entre la resistencia en compresion y la densidad
relativas:

S

max,c

S ) Cg— o} 0

"%m

max,a

donde smaxc €S la resistencia méxima y r . es la densidad del material celular, Smaxa €S la
resistenciamaximay r , es la densidad del material del que estan formadas las aristas, y C es
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una constante. En principio, esta expresion es independiente de la temperatura, haciendo la
hipbtesis razonable de que Smaxc ¥ Smaxa dependen de la temperatura de la misma forma.
También es independiente del material que forma las aristas siempre que la estructura celular
sea andloga. Eventuales diferencias en la misma se manifiestan en el valor de C.

Esta expresion ha sido contrastada para algunos material cerdmicos, en un rango amplio
de temperaturas. Goretta et a. [6] proponen para e Al,O3z de estructura celular abierta la
siguiente expresion:

14
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en la que la regresion se hace en el rango de densidades relativas del 9-24%. Las aristas de
oxido de aluminio tenian una densidad del 95%, y el tamafio de celda era del orden 1.5 mm.
Por medio de un ingenioso sistema de medida, Brezny et al. [1], del mismo equipo de
investigadores, determinaron la tensién de rotura en flexion de las aristas individuales,
obteniendo un valor promedio de 333 MPa. Este valor resulta aceptable para un ceramico
denso, como es el caso del Al,O3 de las aristas del estudio que se cita.

En la Figura 5 hemos representado la ecuacion 2 (linea discontinua). Los resultados de
nuestro estudio sobre SiC estarian en un buen acuerdo con lo del estudio de Goretta et a. s la
resistencia en flexion de las aristas de SIC fuese del orden de Smaxa= 45 MPa (ver Figura 5).
Por simplicidad en esta discusién hemos supuesto que la dependencia de este valor con la
temperatura es débil.
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Figura5.- Tension relativa frente a densidad relativa. Comparacién con trabajos
previos en Oxido de aluminio celular

El orden de magnitud de smaa €S Una aceptable resistencia en flexion para SiC con un
80% de densidad y con fase vitrea intergranular, de calidad comercial [11], tal como se puede
comprobar en los catdogos de diversos fabricantes. Un andlisis en mas profundidad del
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problema requeriria e estudio de varias densidades, y la realizacion de experimentos directos
sobre resistencia en flexion de las aristas, etc.

CONCLUSIONES

Se puede concluir que e material celular en estudio se comporta de forma adecuada a
las propiedades del cerdmico del que estén formadas sus aristas, por 1o que una mejora de las
propiedades mecanicas del material celular debe orientarse ala megjora de la calidad de éstas:
aumento de su densidad y homogeneizacion de su porosidad.
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