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El que no sabe y no sabe, €s un necio; apartate de ¢l
El que no sabe y sabe que no sabe, es sencillo; instrayelo.
El que sabe y no sabe que sabe, estd dormido; despiénalo.

El que sabe y sabe que sabe, es sabio; siguelo.

Si te desanimas, ellos paran.
Si flaqueas, ellos ceden.
Si te sientas, ellos se delcitan.
Si dudas cllos se desesperan.
Si criticas ellos te destruyen.
Si caminas de frente, ellos te sobrepasaran.
Si les das la mano, ¢llos te daran la vida.

No necesitamos llegar a ser pobres..... para saber pedir,
Ni tenemos que llegar a ser ricos...... para poder dar.

Necesitamos merecer ..... para recibir,
Requerimos recibir ..... para tener,
Debemos tener ..... para dar,
Tenemos que dar ...... para obtener.
Y asi el que no tiene ... jtendra!

Y quien ya tiene..... imas obtendra!.

Porque la mitad de nuestros fracasos y desengafios provienen

Precisamente del afan de querer ser lo que somos y en querer

Aparentar lo que tampoco somos, empefiandonos en vivir
Fucra de la realidad.
Hay alguien, por querer aparentar una riqueza que no tiene,
Se llena de deudas que acaban por robarle el sucfio y la tranquilidad.
No hay, ni puede haber humillacion en reconocer nuestros yerros
Y procurar corregirlos.
No cuesta ninguan trabajo ser honrado.
iUn hombre limpio es el mejor tesoro y la mejor herencia que
Podemos legar a nuestros hijos!

Alguna vez te has puesto a reflexionar, quién eres, hacia donde vas, y que deseas, quiza no
sea demasiado tarde, haz un alto en tG camino diario para saber hacia adonde te diriges ,
encontraras muchas oportunidades para triunfar, y no estards solo, pues tus logros y tus

metas estaran siempre contigo, piensa como un triunfador, deja la cobardia para los que no
desean superarse.

Solamente cuando se haya,
- Envenenado el altimo rio.
- Conado el 1iltimo arbol,
- Y matado el altimo pez, |
El hombre se dard cuenta .... |
iQue no puede comerse €l dinero!
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INTRODUCCION

El presente trabajo tiene como objetivo estudiar las fracturas que se
producen en las placas de carburo de silicio (SiC) cuando son sometidas a
choques térmicos, debido a que este problema se presenta continuamente en
la industria sin poderse controlar

En el desarrollo de todo refractario, las microestructuras formadas a
altas temperaturas, como propiedad intrinseca de los materiales térmicos, da
una guia para la seleccion de materiales.

Los coeficientes de expansion térmica son mas dafiinos en los
materiales ceramicos debido a su fragilidad por la relacién que existe entre la
temperatura contra resistividad del material. Los materiales ceramicos con
expansiones térmicas bajas son particularmente susceptibles a las fallas de
este tipo, resultado de los gradientes significativos de temperatura asociados
con cambios volumétricos en diferentes regiones de la misma parte.

Los términos impacto y agrietamiento térmico se usan en conexién con
estas fallas, por lo tanto la seleccion de materiales caracteristicos para evitar
grietas al iniciar severos choques térmicos es diseflar micro estructuras que
exhiban temples criticos con diferencias de temperatura muy altas. 113

Es importante mencionar que al evitar fracturas por choque térmico el
material més favorable serd aquel que incluya valores muy altos en cuanto a
resistencia mecédnica y conductividad térmica se refiera ademas de que los
coeficientes de expansion térmica y sus mdédulos eldsticos deberan ser
relativamente muy bajos. 121

En los choques térmicos, los materiales se someten a condiciones muy
severas de enfriamiento, en agua, aceite o al medio ambiente, estos materiales
se emplean como ladrillos refractarios, produciendo un agrietamiento en su
superficie ocasionando una fractura total del material, es por tal motivo que se
emplean materiales refractarios que dependan de una conductividad térmica,
difusién térmica, expansion térmica, transferencia de calor y una diferencia de
temperatura bastante alta para evitar dichas fracturas.i




Es por ello que una investigacion extensa sobre refractarios y la
evaluacién normal de: ensayos de compresion, difraccion de rayos X y
estudios por microscopia éptica y electréonica, nos proporcione la informacién
necesaria para su evaluacién.

Asi, esta investigacién consisti6 en someter muestras de SiC a diez
ciclos de choque térmico para evaluar después sus propiedades mecénicas por
medio de pruebas de compresiéon y obtener sus diagramas esfuerzo
deformacién, después se realizaron anilisis de difraccién de rayos x con la
finalidad de determinar el cambio de fases de las placas de SiC en funcién de
los choques térmmicos y microscopia 6ptica y electrénica para determinar las
fases presentes y su cantidad después de cada ciclo, asi como el aumento de la
cantidad de grietas detectadas por el microscopia electrénica de barrido.



CAPITULO 1
1.1 CARBURO DE SILICIO

La sflice (Si0O2) es una materia prima importante en la cerimica
tradicional. Es el principal componente del vidrio y un ingrediente importante
en otros productos ceramicos, incluida la cerémica blanca, los refractarios y
los abrasivos.

La silice se encuentra disponible en la naturaleza en varias formas, la
mas importante es el cuarzo, la fuente principal del cuarzo es la arenisca, la
abundancia de la arena y su relativa facilidad de procesamiento se obtiene
silice de un bajo costo; es también dura y quimicamente estable.

El carburo de silicio, otro producto cerédmico usado ampliamente como
abrasivo, no existe como mineral. Se produce calentando mezclas de arena
(fuente de silicio) y coque (carbén) a una temperatura de 2200° C el resultado
de la reaccién quimica es el SiC y el monéxido de carbono. )

7 Los cristales de carburo de silicio son muy duros y bastante fragiles, lo
cual limita su uso. Asi el carburo de silicio se vende bajo los nombres
comerciales ordinarios de carborundo y cristolon.

El carburo de silicio difiere de otros compuestos refractarios por sus
extensas propiedades de aplicacién; semiconductor, refractario, resistente a la
abrasion usada ecléctricamente y resistente a altas temperaturas, su estructura
cristalina es tetraédrica binaria.

El carburo de silicio se incluye generalmente en el grupo de cerdmicos
tradicionales por ser un cerimico manufacturado, ¢! método para su
produccién se desarrollé hace un siglo, ademis de ser empleado como
abrasivo, el SiC incluye resistencia a los agentes térmicos y como aditivo en
la fabricacién del acero.

En el afio de 1891 cuando E.G. Acheson tratando de fabricar piedras
preciosas, descubrié6 como hacer carburo de silicio SiC, este compuesto se
fabrica cargando un horno eléctrico con arena silicea, coque de petréleo, sal, y
aserrin de madera. Esta carga se mantiene varias horas por encima de los
2200° C a corrientes eléctricas muy intensas que fo atraviesan con lo que se
forma una masa sélida de cristales de carburo de silicio.



Una vez frio el homo, se descarga la masa de cristales que se trituran y
se clasifican por tamaitos, los cristales o granos son de forma irregular y en su
mayoria tienen aristas de corte de dngulo de desprendimiento negativo.

El SiC empleado es un compuesto de silice y grafito, creado a base de
sinterizacién, cuando se oxida el carburo de silicio a altas temperaturas, se
forma una fina capa impermeable de SiC: en la superficie, protegiendo at SiC
de mayor oxidacién a unos 1500°C, este material soporta elevados esfuerzos a
altas temperaturas, en la aplicacién de choques térmicos se modifica la
microestructura y sus fallas son normalmente intergranulares, ocasionadas por
las temperaturas altas, esto generalmente sucede por la formacion de huecos
en la interseccion de tres limites de grano por la aparicion de huecos
adicionales a lo largo de los limites de grano, los procesos de difusién, el
calentamiento y enfriamiento continuo a los que esté sometido el SiC reduce
sus esfuerzos. Los limites de grano y la superficie de las particulas en el SiC
son defectos superficiales importantes, el grano fino induce propiedades
mecénicas mejoradas en comparacién con la de grano grueso, los granos finos
ayudan a reducir los esfuerzos en el borde del grano debido a la contraccién y
a la expansiéon anisotropica. (4)

Es por ello que en la utilizacion de nuevos materiales, es uno de los
pilares del avence espectacular de las tecnologias de informacién y
comunicaciones. El desarrollo de aplicaciones basadas en sus propiedades
requiere un profundo conocimiento previo de éstas. En particular el
descubrimiento de la superconductividad en 6xidos cerdmicos a temperaturas
elevadas (superconductores de ailta temperatura, SAT) puede permitir el
desarrollo prictico de slgunas aplicaciones de la superconductividad,
econémicamente inviables con los superconductores clésicos. Sin embargo, la
gran complejidad de los SAT y su naturaleza granular dificultan la puesta en
marcha de aplicaciones de los mismos de forma inmediata. En concreto, se ha
trabajado en la caracteristica experimental y el modelado de las propiedades
superconductoras de alta temperatura critica, incidiendo especialmente en las
implicaciones y el desarrollo de aplicaciones de 1os mismos.is; :




CAPITULO N
2.1 EXPERIMENTACION

Esta consistié en obtener una seccion de una placa de carburo de silicio
de uso industrial, la cual no ha sido sometida a ningun tratamiento, esta placa
se emplea como soporte en hornos para la elaboracién de ceramicos
quemados, estas placas estin constantemente sometidas a choques térmicos
debido a la produccién continua, la temperatura a la cual se somete la placa es
1200°C en produccién por 8 horas y un enfriamiento al aire.

Se corté la placa en pequefias probetas (4x2.5x2 cm.). Tratando de ser
lo mas uniformes posibles, para ello se empleo un disco de diamante sintético,
para el corte de las probetas se empleo una méiquina cortadora de disco:
Bucheler-Abrasimet LTD Serie: No. 339-AAC-479 la cual estd libre de
vibraciones y en buenas condiciones de operacién, esta fue rectificada de tal
manera que su excentricidad méxima sea de 0.005mm. segiin instrucciones del
proveedor, se trabaja en humedo, se emple6 una velocidad longitudinal 0.80-
1.60m/s. y una velocidad transversal 0.005-0.017 s. Posteriormente en forma
aleatoria se enumeraron y se agruparon en grupos de cuatro para asignar el
numero al ciclo que debera de pertenecer cada una de las prabetas.

Después de clasificar las probetas, se sometieron a temperaturas con
condiciones similares a las que son expuestas dentro de la industria, esto es:
1300 °C por 2 horas ¢ inmediatamente son expuestas al aire.

2.1.1 Tratamientos térmicos.

En el primer ciclo se introducen todas las probetas a 1300°C por 2
horas, al término se exponen al aire hasta enfriarse, para el segundo ciclo, se
separa una parte de las probetas que representan al primer ciclo, y se
introducen todas las restantes a condiciones similares que la primera, al
término del ciclo, se separan las probetas que corresponden al segundo ciclo,
para iniciar el tercer ciclo ya tenemos 2 ciclos concluidos, seguimos con el
tercero, al término se separa el tercer ciclo y se someten al cuarto todas las
restantes y asf sucesivamente hasta terminar con el décimo ciclo.




2.1.2 Easayo de compresion.

El primer ensayo es la compresion, aqui se empled una madquina
universal de ensayos MTS, modelo 810 automatizada con capacidad para 10
toneladas, de cada ciclo se seleccionaron aleatoriamente 2 muestras y se les
aplicé una carga hasta fracturarse, a una velocidad de 5 mm/min. Se
obtuvieron esfuerzos maximos, mdédulos de elasticidad, sé graficaron y
analizaron resultados.

2.1.3 Microscopia dptica.

El segundo ensayo consistié en preparar, muestras para el microscopio
Aptico, se necesito cortar una muestra de las probetas designadas a esta
prueba, una seccidn central de la muestra, la cual fue encapsulada en resina
epdéxica, para ello se necesito de moldes circulares, resina epéxica, catalizador
¥y eliminador de burbujas, la resina y el catalizador se vierten en un recipiente
en cantidades iguales, ya estando homogénea la mezcla, se introduce al centro
la muestra de carburo de silicio, y se procede a verter la mezcla encima de
ella hasta llenar el molde, posteriormente se deja reposar 24 horas para poder
desmoldarias, mediante este procedimiento se obtuvieron 11 muestras
correspondientes a cada uno de los ciclos incluyendo la muestra original.

Después se procedié a desbastar la resina que cubria la cara de la
muestra, aplicando diesel, lijas de 100 y 500 hasta descubrir la cara para que
posterionmente con pasta de diamante de 0 a 2 micras,disolvente para pasta de
diamante tipo FD-200 RODER y un pafio, se le diera un acabado espejo en
una pulidora circular MS-Metallurgical Serie. No.1364 Modelo Tipo56. Al
terminar de pulir cada una de las muestras, estas son sumergidas en alcohol,
limpiadas con algoddén para eliminar grasa ¢ impurezas que pudiesen haber
tenido contacto con las muestras.

Cada una de las muestras es observada en un microscopio éptico marca:
Olimpus BH2- UMA PM-PB20, fuente luminosa TH3, exposiciéon de control
PM20, Seriec 481821, 142111, del cual se obtuvieron fotografias de 5X,10X y
20X respectivamente, en estas fotos se analizardn las fases formadas en cada
uno de los ciclos.




2.1.4 Miicroscopio electrémico de barrido.

Para el microscopio electronico de Barrido se necesité cortar muestras
de 1 a 2 mm de espesor, las cuales se tomaron de las partes laterales de cada
una de las muestras para ser montadas en porta muestras de aluminio circular,
y ser bailadas en plata. Esta preparacion se dejé reposar por 24 horas y
posteriormente son observadas en un microscopio JEOL JSM-25S II Scanning
Microscope a diversos aumentos que van de 1000X hasta 10,000X en ellas
se pudo observar la microestructura del material a mayores aumentos.

2.1.5 Andlisis de difraccién de rayos X.

Por ultimo de las dos muestras anteriores, el material sobrante de cortar
el centro y la lateral de la probeta se procedié a pulverizar el carburo de
silicio, para ello se necesité cubrir el material de forma tal que este no pudiese
estar contaminado con el mazo de acero, para ser primeramente triturado y
posteriormente con un mortero de AGATA transformarlo en polvo, este polvo
es vaciado en bolsas plasticas con sello en la parte superior para poder ser
transportados al difractometro de rayos X, aqui se obtendran los cambios de
fases.
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CAPITULO 11l RESULTADOS

3.1 RESULTADOS DE ENSAYOS DE COMPRESION

PRIMER GRUPO: ENSAYO COMPRESION

Tabla No. I : Resultados del primer grupo de ensayo de compresion

No. De cicle Esfwecrzo MAximo (MPa)
95.99
57.49
68.34
60.08
86.53
61.185
64.46
75.92
81.46
72.74
44.88
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Figura No. 1 Representaciéon de los valores de la tabla No. 1. Grafico de
dispersion, donde la grafica muestra una tendencia a disminuir el esfuerzo
miéximo conforme avanza el namero de ciclos. (Método de correlacién lineal).
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SEGUNDO GRUPQ: ENSAYO DE COMPRESION

Tabla No. I1 Resultado del segundo grupo de ensayo de compresion.

No. de cicle Esfuerzo Méximo (MPa)
95.99
50.96
96.01
56.38
86.28
92.46
76.57
76.37
105.27
70.17
50.29
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Figura No. 2 Representa los valores de la tabla No.2. Grafica de dispersién,
donde la grafica muestra una tendencia a disminuir el esfuerzo maximo
conforme va avanzando el nimero de ciclos. (Método de correlacién lineal).
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3.1.1 MODULO DE ELASTICIDAD: PRIMER GRUPO

Tabla No. IIl. Muestra los valores correspondientes al promedio de las
muestras por cada uno de los ciclos.

No. de Ciclo Modulo de Elasticidad (MPa)
0 20.524
8.273
13.796
17.863
20.469
9,928
13.431
13.871
17.993
15.631
8.113
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Figura No. 3. Representacion de los valores de la tabla No. 3, La tendencia de
la grafica tiende a disminuir conforme se aumentan los choques térmicos
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MODULO DE ELASTICIDAD: SEGUNDO GRUPO

Tabla No. IV. Correspondiente al promedio de las muestras para cada
uno de los ciclos.

No. de Ciclo Module de Elasticidad (MPa) |
20.524
3.723
18.375
7.165
13.179
21.236
12.983
16.428
20.983
17.354
6.447
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Figura No. 4. Representacion de los valores mostrados en la tabla No. 4, la
tendencia de la grifica es a aumentar conforme se aumentan los ciclos al

choque térmico.
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3.2 MICROGRAFIiA DE MICROSCOPIO OPTICO

Muestras originales de SiC no sometida » ningén choque térmico.

L

~ ” / o3
. s

'

Figura. No. 5 a y b. Micrografias de microscopio Sptico. En donde se
observan las muestras originales de SiC no sometida a ningun choque
térmico, 10X donde muestra que el material empleado es una mezcla de silicio
( dreas verdes) y carburo de silicio (4reas blancas).
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Figura.6 a y b. Micrografia tox.:mda de microscopio é6ptico a 20 X nos
muestra granos de silicio y carburo de silicio juntos en una microestructura
con mayor definicién de los detalles internos.a)
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Micrografias corrcspondientes al primer ciclo.

Fig. No. 7 ay b Tomada a microscopio éptico 10x. Correspondiente al
primer ciclo.
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Figura. 8 a y b Tomada microscopio Optico 20x. ambas micrografias
pertenecen al primer ciclo el cual manifiesta un cambio de estructura
comparada con la original, aqui se muestra como los granos de SiC empiezan
a formar un camino de interconexion por todas partes de la estructura, la
mayoria de granos SiC es de forma irregular, limitados y sin detalle.
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Micrografias correspondicmtes al segundeo ciclo.
Figura. 9 a y b. Muestras pulidas y anal

ambas a 10x, pertenecientes al segundo ciclo.




Micrografins correspondientes al tercer ciclo.

Figuras. 10 a y b. Micrografias de microscopio dptico 5x y 10x.
Correspondientes al tercer ciclo muestran algunas regiones sélidas con alta
concentracion de granos de SiC, en estas regiones principalmente se localizan
los deterioros y deformaciones esperadas por los grupos de granos en
movimiento inhomogéneo, ocasionando microgrietas.




Miicrografia correspondiente al cuarto ciclo.

v Ao Ta- ) SiC 4

- T .
Figura .11 Micrografia de microscopio 6ptico a 20x en donde se observan

granos de SiC empieza a presentar reduccién de tamaifio por fracturas y
aumento de las regiones de silicio.
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Figura. 12 Micrografia de microscopio 6ptico a 20x, perteneciente al
cuarto ciclo, muestra zonas de alta concentracién de SiC, en estas zonas estan

constituidas por grupos limitados de granos en movimiento que dan origen a
dislocaciones y grietas como se muestra claramente,

3
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Micrografias correspondientes al quiato ciclo.
,‘" . L . O\ ‘1‘

Figura. 13a y b. Pertenecientes al ciclo No. 5, ambas micrografias
tomadas en microscopio Sptico a 10x, en la primera se observa gran
porcentaje de volumen de Si, mientras la segunda presenta gran porcentaje de
volumen SiC.




Micrografias correspondicntes al sexto ciclo.

b

Figura. 14a. Micrografia tomada de microscopio OSptico a 20x,
correspondiente al ciclo 6, en apariencia general se observan cavidades
menores, unas en forma de grieta y otras casi esféricas las primeras
predominan cerradas en la superficie y siempre son localizadas en granos de
SiC continuos, generalmente donde la concentracion de silicio es baja y
dentro de granos aglomerantes de SiC, esta es una etapa temprana de
formacion de cavidades completas, generando microgrietas en los granos de
SiC en dimensiones miltiples como se muestra en la Figura.14b a 5x ,las
cavidades casi esféricas se encuentran en zonas ricas de SiC donde se
encuentran grandes cantidades de Si y tienden ha estar aisladas inicialmente
en forma esférica.(Véase las flechas). 20




Micrografias correspondientes al séptimo ciclo.

Figuras 15a y b. Micrografias de microscopio éptico a Sx,
pertenecientes al ciclo no.7, el cual muestran cavidades en forma casi
esférica, su crecimiento provoca fracturas bastante serias a los granos de SiC
como se puede observar, agqui se nota una deterioro dentro de la fase de
composicion de SiC, producidas por el flujo en la formacién de grupos.
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Micrografias correspondientes al octavo ciclo

Figuras 16a y b Micrografias de microscopio 6ptico a 20x y Sx.
Pertenecientes al ciclo No. 8, se observa que la formacién de grupos de
SiC, en donde son esperadas deformaciones dentro del grupo, por la alta
concentracidon de esfuerzos, provoca una gran cantidad de grietas y
desprendimientos de grano generado por el flujo de ellos mismos ya que se
impone una fuerza en la red de granos. e
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Micrografia correspondienate al noveno ciclo .

Figuras. 17a y b Micrografias de microscopio éptico a 20x, S5x
corresponden al ciclo No.9, se observan unos granos grandes en volumen son
reportados como influyentes en la dureza y grietas en el llenado de cavidades
ademds de un desprendimiento de grano..
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Micrografia correspondiente al décimo ciclo.

-’ L

Figura. 18a. Micrografia de microscopio éptico a 10x, correspondiente
al ciclo No. 10 y la figura 18b, a 20x, se muestra claramente grupos bien
definidos en el concepto de que algunos estardan dispersos, principalmente
granos pequefios, y los otros estan formando granos grandes y de gran
volumen siendo los mas propensos a desarrollar grietas en la superficie del
material.
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3.3 MICROGRAF{AS DE MICROSCOPIO ELECTRONICO DE
BARRIDO.

Micrografia correspondiente a Ia muestra original.
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Figura. No. 19a Micrografia tomada de SEM a 200X de la muestra
original donde se ilustra una serie de cavidades formadas por una alta
concentracion de silicio. Fig. No.19b Micrografia tomada de SEM a 1000X
de la muestra original, donde se observa regiones de SiC rodeados por
silicio, la cual es interconectada por caminos en todas partes de la
estructura. Ambas estructuras son consecuencia del método empleado en la

manufactura del material.
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Micrografias correspondientes
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al primer ciclo

-

Figura. 20a Micrografia tomada de SEM a 3000x del primer ciclo se
observa como los cristales de SiC empiezan a tener crecimiento
principalmente en zonas de cavidades formadas por €l Si, aqui se generan
zonas de gran esfuerzo de compresion y tension como consecuencia del flujo.
Figura. 20b Micrografia tomada de SEM 4000x, correspondiente al primer
ciclo corrobora lo anterior, el SiC provoca dislocaciones normalmente y es
restringido por sitios de contacto entre granos de SiC, durante la
deformacion.
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Mlcrogralias correspondientes al segundo cielo.

Figura. 21a a 7000x, ambas micrografias tomadas de SEM
correspondiente al segundo ciclo, se observa la presencia de fracturas dentro
de uno de los granos de SiC, aqui con frecuencia a simple vista en el
microscopio Optico no existe ninguna evidencia de formacién de dislocacién y
se presenta como intacta, pero esta ruptura fue formada ocasionalmente por las
uniones de contacto de granos de SiC, ocurre después del crecimiento de
cavidad con el silicio. La Figura. 21b perteneciente al segundo ciclo, 3000x,
empiezan a formarse microgrietas debido al crecimiento de nucleacién forzada
por cavidades hace un origen de dilataciéon general del SiC, deformando 1a red

granular.
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Micrografias correspondientes al tercer ciclo.
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Figura. 22a Correspondiente a la misma muestra, pero con 3 ciclos de
choque térmico en SEM a 200x, se observa una gran cantidad de cavidades y
algunas regiones donde existe una alta concentracion de Si, mientras en la
figura 22b a 1000x se observan grandes cantidades de granos de SiC.




Micrografia correspondiente al cuarto ciclo.

Figura. 23a y b Perteneciente al ciclo no.4. Micrografia de SEM a
3000x y 1000x se observan particulas de SiC que no son de igual tamaifio y no
esta distribuidas uniformemente, aquf se observa como un grano de SiC estd
rodeado de Si y su crecimiento no sufre ningun daifio debido a la distancia que
la separa con el grupo restante queda libre de fracturas.




Micrografias correspondientes al guinto ciclo
B ¢ . ~_.: 3

Fig. 24 a y b Micrografias de SEM a 70 y 1000X respectivamente,
pertenecientes al quinto ciclo, basandonos en observaciones de la primer
microestructura existen cavidades creadas por €l Si, ya que la estructura SiC
estd rodeada por €l Si que ha desarrollado grandes huecos y cavidades por
donde se desarrollaran las microgrietas hasta generar las grietas superficiales,
en la segunda microestructura se observa una gran cavidad dentro de la fase
Si, la cual es a después de una ripida nucleacién de granos de SiC.




Micrografias correspondientes al sexto ciclo

Figura. 25a. Micrografias tomadas de SEM a la muestra perteneciente
al sexto ciclo, a 4500x, se confirman una deformacién preferentemente en
cavidades dentro de la fase estrecha de Si con separacion de granos adyacentes
de SiC por distancias de separacién intergranular, en esta regién es desprovista
completamente en Si. En la figura 25b a 450x se observan como granos
adyacentes de SiC permanecen unidos al mismo tiempo, incluso después del

crecimiento de la cavidad.




Micrografias correspondientes al séptimo ciclo

Figura. 26a Micrografia tomada de SEM a 3000 x, pertenece al ciclo
No.7, se observa microgrietas cerca de una cavidad. Figura 26b Micrografia
tomada de SEM a 4500X se observa a un grupo de granos en forma irregular
de SiC, también existe microgrietas, ambas regiones contienen una alta
concentracién de fracturas producidas por el flujo entre granos de SiC
asumidos por el movimiento de grupo denominado movimiento granular del
material, como grupo de granos en movimiento los esfuerzos construyen
grupos limitados deteriorando cavidades y granos de SiC




La Fig. 27 Micrografias pertenecientes al ciclo No.7 observadas en
SEM a 1000x, en este ciclo se observaron 2 claros ejemplos de cavidades casi
esféricas producidas por la fase Si en alta concentracion, en este tipo de
cavidades es muy tipico la formacién de fracturas, desprovista de defectos.




Micrografias correspondientes al octavo ciclo
' T Ok S i

Figura. 28a Micrografia tomada de SEM a 2000x, perteneciente al ciclo
No.8, se observa el grupo de granos de SiC formado. Figura 28b pertenece al
ciclo No. 8 a 4500x y se observa una grieta producida por dos cavidades en
region intergranular estrecha durante flujo de tensién, bajo condiciones de alto
esfuerzo, se observa pequerfias cavidades separadas por uniones de contacto
entre granos de SiC y dislocaciones alrededor del entronque.




Micrografia correspondiente al noveno ciclo

b

Figura. 29a. Representa al ciclo No.9 micrografia tomada de SEM a
3000x, muestra un grano grande en volumen y de estructura alargada, este tipo
de grano son los que mejoran la dureza y la resistencia a la fractura. Mientras
en la figura 29b se observa granos alargados, entran en contacto y cerca de
una cavidad produciendo severas grietas.
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Micrografia correspondiente al décimeo ciclo.

Figura. 30 Tomada de SEM, correspondiente al décimo ciclo, la primera

a 4500x y la segunda a 3000x, demuestra fracturas de grano, tanto alrededor

de una cavidad como en la unién de grupos sélidos de SiC, a mayor cantidad
de ciclos mayor cantidad de grietas.
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3.4 DIFRACCION DE RAYOS X
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Figura No. 31 Pauén de difraccion de rayos x de la muestra original.
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Figura No. 32 Paudn de difraccién de rayos x de 1a muestra del primer ciclo.
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Ciclo No.2
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Figura No. 33 Patron de difraccién de rayos x de 1a muestra del segundo ciclo.
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Figura No. 34 Patrén de difraccién de rayos x de la muestra del tercer ciclo.
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Figura No. 35 Patrén de difraccion de rayos x de la muestra del cuarto ciclo.
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Figura No. 36 Patrén de difraccién de rayos x de la muestra del quinto ciclo.
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Figura No. 37 Patrén de difracciéon de rayos x de la muestra del sexto ciclo.
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Figura No. 38 Patrén de difraccion de rayos x de la muestra del séptimo ciclo



Intensidad (a.u.)
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Figura No. 39 Patron de difraccion de rayos x de la muestra del octavo ciclo.
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Figura No. 40 Patr6n de difraccién de rayos x de la muestra del noveno ciclo.
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Ciclo No.10
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Figura No. 41 Patron de difraccién de rayos x de la muestra del décimo ciclo.
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CAPITULO 1V
DISCUSION DE RESULTADOS

4.1 ANALISIS DE RESULTADOS

La transmisiéon de calor por medio de conduccién en materiales
ceramicos como el SiC, da como resultado una serie de variaciones dentro de
su estructura, esto sucede cuando el resultado de la aplicacién de calor genera
colisiones entre las moléculas de mayor energia cinética a las de menor
energia provocando un calentamiento total en la muestra. Esta es una de las
propiedades fundamentales en ceramicos de uso refractario como lo es el
manejo de altas temperaturas.

Las placas de SiC para diversos procesos productivos en donde se
sometieron a severos choques térmicos generando diferencias de temperatura
AT la cual da como resultado un esfuerzo térmico en la superficie igual a la
resistencia del material, cada gradiente térmico esta colocado arriba y abajo de
la conductividad térmica de la cerdémica, si estos gradientes estdn desalineados
crean tensiones las cuales causan fracturas, estos gradientes se modifican
cuando existen severos cambios de temperatura; como son el aire, el agua y el
aceite, este es el efecto rdpido que puede causar el calor, el aire y un gradiente
de temperatura.

Aunque pricticamente no se requiere esfuerzo alguno para que ocurra la
ruptura de uniones, se requiere de esfuerzos para aportar la energia necesaria
para la propagacion de grietas y la creacién subsiguiente de una nueva
superficie, en consecuencisa, se supone que la fractura ocurre cuando la energia
de deformacién local en la punta de las grieta es precisamente la necesaria
para abastecer la energfa de las dos nuevas superficies producidas por la
fractura. El concepto de la propagacion de grietas a partir de fallas diminutas
de un material segin la teoria de Griffith: 1) la resistencia a la tensién de una
particula depende de las grietas o fallas que hay en la particula. 2) la
probabilidad de que haya grictas presentes en una particula es menor al
disminuir el tamaifio de particula.s)

Para fracturar una particula se requiere un esfuerzo de suficiente
magnitud, para rebasar la resistencia a la fractura de la particula, de acuerdo
con esta situacién el tipo de fractura depende de la naturaleza de esta y de la
manera como se aplica la fuerza a la particula, asf podemos determinar un
mecanismo de fractura segiun la clasificacién y basindose en nuestros
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resultados, tenemos una fuerza que actua sobre la particula, es una fuerza de
compresion que ocasiona que la particula se fracture, esta fuerza puede
aplicarse con mayor o menor rapidez la cual varia, dependiendo de la
intensidad de cada ciclo aplicado y del flujo granular que se origine en cada
zona, la particula se somete a una fuerza cortante, cuando ambos granos se
rozan uno contra el otro Figuras. (20b, 30) .

Figura. No.42 Muestras esquematicas de la evolucion de grietas las
esferas sombreadas indican microgrietas y las uniones son las ramificaciones
que se van incrementando conforme avance cada ciclo. i3

Existen muchos términos para describir los diferentes mecanismos de
fractura, para el tipo de fractura que se presenta en este material (SiC) es de
tipo, crucero ya que ocurre un esfuerzo suficiente para que las regiones de la
particula se fracturen, esto ocurre en condiciones de compresion lenta, donde
la fractura libera inmediatamente la carga sobre la particula. Figuras. (21b,
260, 28b).

La mayor parte de fracturas localizadas en el SiC durante los ciclos
aplicados son fracturas fragiles, se caracterizan por una rapida propagacion de
grietas, no con deformaciones gruesas, pero si con muy pequefias micro
deformaciones y usualmente es iniciado por cavidades y ranuras.

Para las pruebas de compresion realizadas a las muestras en cada uno de
los ciclos, vemos diversos acomodamientos de grano SiC, y el volumen en
porcentaje de cada una de las fases es muy importante para determinar la
resistencia a la compresion. Entre mayor concentracion de Si, es mas
susceptible a la deformacion, la region de Si-rico se deforma mas rapidamente

que la de Si escaso, mientras mayor volumen de SiC mayor es la resistencia a
la compresion.




Las muestras varian su indice de concentracion de Si y SiC en cada uno
de los ciclos, su comportamiento en ensayos de compresion depende de ello,
ademas del flujo de grano en movimiento, de las cavidades y huecos que
contenga cada muestra.

Los diagramas Esfuerzo-Deformacién muestran una region lineal
seguida de una region donde el acortamiento se incrementa a una velocidad
ligeramente mayor que la carga.

El Si en alta concentracién provoca mayor deformacién y mayor indice
de cavidades Figuras. (11, 18 a, 19 a, 20 a, 18 a), es importante mencionar que
el Si funciona como enlace entre granos de SiC, funcionando como
aglutinante Figura.(24 a).

En los ensayos de compresion; Se observa que entre mayor cantidad de
ciclos son sometidas las probetas de SiC menor es su resistencia, esto se
muestra en la tabla No. VI y la Figura No.43, su esfuerzo inicial es de 95.99
MPa y conforme va avanzando la cantidad de ciclos su esfuerzo se reduce en
el décimo ciclo casi un 50% con un esfuerzo de 47.58 MPa. La tendencia de
la grafica corrobora lo anterior.

Figura No. 44. Que representa la tabla No. VII. El comportamiento
del moédulo elastico tiende a disminuir, esta es una caracteristica importante
en un material para la evitaciéon de fracturas en choques térmicos, sus bajos
modulos de elasticidad.




Tabla No. V1. Promedios generales del primero y segundo grupo de los
ensayos de compresion.

CICLO ESFUERZO MAXIMO (MPa)
95.99
54.22
82.17
58.23
86.41
76.81
70.51
76.15
93.36
71.45
47.58
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Figura No. 43 Muestra por medio de regresion lineal la tendencia del
esfuerzo maximo contra el nimero de ciclos.
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Tabla No. VII. Promedio del médulo de clasticidad.

No. de ciclo | Mddulo de Elasticidad (MPa)
20.524
6.002
16.085
12.514
16.824
15.582
13.207
15.151
19.488
16.492
7.281
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Figura No. 44. Muestra el médulo elastico contra el No. De ciclo, por
el método de regresion lineal, muestra la tendencia a disminuir.
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En el analisis de las microgratias se muestra en la figura 9 a y b
segundo ciclo, aqui sucede un defecto-libre de la fase silicio, y los granos de
SiC contienen varios defectos microestructurales, amontonamiento de grupos
de granos solidos, la falla de amontonamiento, aisla dislocaciones y la
formacién de ella son formadas dentro de los granos de SiC. Es importante
notar el volumen de granos de SiC, y el volumen de Si, en ambas
micrografias, ya que esta diferencia de volumenes indicara posteriormente el
deterioro dentro de cada fase, ya que las regiones separadas ampliamente
contienen alta concentracién de dislocaciones producidas, mientras que otras
zonas son completamente libre de dislocaciones.

En la micrografia de la Figura. No. 12 el volumen de grano SiC en este
tipo de zonas es bastante importante debido a la carencia de uniformidad en el
proceso de deformacion, ya que entre mayor volumen contengan mayor sera la
carga a la que son sometidos, mientras las particulas que las rodean son casi
completamente libres a esfuerzos y cargas.

En la micrografia de la Figura. 13 a y b se puede observar que el exceso
de carbono se difunde dentro de los granos de SiC y genera vacancias dentro
del Si, ambos Si y Carbon en su mayor parte difunden a la vez, causando un
volumen de densificacién, en este caso, el porcentaje controlado debe ser el
silicio el mas bajo. Por lo tanto la concentracion de carbono afecta el proceso
de sinterizado sobre todo cuando el del silicio no es controlado

Unos granos grandes en volumen son reportados como influyentes en
la dureza y grietas en el llenado de cavidades, en este tipo de granos las grietas
y fracturas incrementan cuando mas grande es su volumen, mientras en los
granos largos y elongados de gran volumen presentan alta resistencia a la
fractura debido a que las cavidades llenan el vacid por lo largo y elongado del
grano, en general los granos largos sugieren el llenado de vacios y deflexiéon
de grietas por su elongacion, contribuyen a incrementar la dureza de este
material, como se puede observar el la figura No. 17.

Recordemos que entre mas grande es el volumen de grano tiene mayor
posibilidad de generar fractura, por la gran concentracién de esfuerzos que
desarrollan en el flujo de crecimiento durante cada choque térmico, figura 18 a
vy b.
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Figuras 21b, 25 a y b se observan como granos adyacentes de SiC
permanecen vinculados al mismo tiempo, incluso después del crecimiento de
la cavidad, no existe evidencia de la formacion de dislocacién, en apariencia
intacta sin evidencias de ruptura por union formada ocasionalmente, este
resultado sugiere que la ruptura por uniones entre el contacto de granos de SiC
ocurre después del crecimiento de cavidad con €l Si en interfase, la ausencia
generalmente de fracturas alrededor de la cavidad, no ayuda al crecimiento de
nucleacién, la conducciéon forzada por cavidades puede dar origen a la
dilatacion general de la red SiC que ocurre cuando el material granular es
deformado. En ausencia de fracturas en el crecimiento de cavidades es el
resultado de mecanismos difusidnales, ya que la Gnica relacion entre cavidad y
precipitacion es la formada por precipitacion de impurezas formadas dentro de
la interfase, siendo estas estrechas regiones del material y aparecen como
permanencia unilateral por cavidades.

En los resultados de difraccion de rayos x. Tabla. No. VIII se cuantifico
cada uno de los ciclos, en intensidad contra angulo, aqui se encontraron
estructuras pertenecientes a la fase a del carburo de silicio, entre los que
destacan dos de los politipos principales como lo es la fase a (4H) y a (5H)
que comercialmente se conocen como moissanite, es importante mencionar
que en la estructura de cristal de SiC ha sido representada como una serie
infinita de politipos, pero estos pueden ser reducidos a cinco modificaciones
basicas; « SiC (4H), a SiC (5H), a SiC (6H), a SiC 15R, y B-SiC.

Todos los politipos complejos que se muestra en el SiC puede ser
representado en un mecanismo tnico de crecimiento de cristales simples,
todas las series de politipos del SiC pueden ser derivadas por modificaciones
basicas de compuestos.

Los tipos de estructuras del SiC se dan por factores cinéticos que
actian, causando modificaciones a una serie regular de defectos por
crecimiento de la estructura.

EL SiC existe no como un solo tipo de cristal pero si en una totalidad
de familias de cristales conocidos como politipos, La diferencia de los
politipos no es con respecto al numero relativo de los atomos de silicio y
carbono, pero si en el arreglo de estos atomos en capas. Los politipos se
nombran segin la periodicidad de estas capas, por ejemplo uno de los
politipos mas comunes es el 6H, significa que tiene un enrejado hexagonal con
un arreglo de 6 capas de Si + C antes de que el patrén se repita.
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Las caracteristicas fisicas exactas del SiC dependen de la estructura
cristalina adoptada, el final de estas estructuras es de la forma cubica de SiC.
En la figura No. 45 se muestra la secuencia de apilamiento para tres de los
politipos mas comunes 3C, 6H y 4H. En si la primera capa del doble se llama
la posicién A, la capa siguiente que se puede poner segin una estructura
embalada cerrada sera puesta la posicion B o la posiciéon C , los diversos
politipos seran construidos por permutaciones de estas tres posiciones

. 21 411 61

Figura No. 45. Muestra el apilamiento de capas hexagonales, para el
moissanite 3C, 2H, 4H y 6H

La diferencia de los diversos politipos s6lo se da en apilar de capas
dobles de silicio y los atomos de carbono, sin embargo, esto afecta todas las
caracteristicas electronicas y opticas del cristal, todos los politipos son
extremadamente duros, inertes y tienen una alta conductividad térmica.

Figura No. 46 Estructura tetragonal del SiC, un atomo de carbono por
cuatro de silicio
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Asi podemos encontrar caracteristicas interesantes del Moissanite; su
peso molecular es de 40.10 gm, su composicion quimica es 70.04%%6 de Silicio
y 29.96% Carbono, es sinénimo de Carburo de Silicio y Carborundum.

A continuacion se presenta una tabla con el porcentaje contenido de
moussanite 4H y 5H presentes en cada uno de los ciclos.9)

Tabla No. VIIL. Cuantificacion en porcentaje de las fases SH ,4H y Si,
obtenidos de los diferentes difractogramas aplicados a cada uno de los ciclos.

CiCLO

Onginal 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
SH (%) | 81.38 92 94.01 86.39 93.37 9644 8008 7581 8582 86.88 78.50
4H (%) 18.61 S 256 1124 331 222 11.68 2139 14.17 11.11 1869
Si (%) e 3 341 236 3.31 1.33 822 2.97 et wewee 2.80
$9.99 100 99.98 99.89 99.99 9999 99.98 99.99 99.99 99.99 99.99
®  Mousanite 5H
100 Linear Fit of Data1_8

Cuantificacién %

<&

v v T

a 6
No. de Ciclo.

10

Figura No. 47 Porciento de Moussanite SH contra el No. De ciclo,
mediante el método de correlacion lineal, se tiene una tendencia a disminuir
conforme avanza el No. De ciclo.
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Figura No. 48 Porciento de Moussanite 4H contra No. De ciclo,
mediante el método de correlacion se obtiene una tendencia a aumentar el
porcentaje conforme avanza el No. De ciclo.

La Figura. No.34 muestra la influencia del politipo de fase a SiC (5H),
seguida por la fase a SiC (4H), la fase de Si es pura y es la mas peligrosa
debido a que da origen a las fracturas, esta fase muestra que el material no fue
lo suficientemente homogéneo, lo cual causa graves problemas al material, ya
que aqui se forman las cavidades en donde son iniciadas las grietas en la
mayoria de los casos el porcentaje mas alto de Si se encuentra en el sexto ciclo
con un 8.22%, esto también se corrobora en la micrografia de la Figuras. No.
27 a y b. El mayor porcentaje de a SiC (5H) se encuentra en el quinto ciclo y
el menor en el séptimo y décimo ciclo con un 7581 y 78.50 %%
respectivamente, Figura. No. (34 y 39) y por ultimo la fase a SiC (4H), su
mayor concentracion se detecta en el séptimo y décimo ciclo seguido por el
tercero y sexto Figura. No. (36 y 38) y su menor concentracion la encontramos
en segundo y quinto ciclo Figura. No. ( 33 y 34).
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CAPITULO V

CONCLUSIONES

Del trabajo experimental realizado (microscopia dptica, microscopia

electrénica de barrido, pruebas de compresion y difraccion de rayos X) se
pueden establecer las conclusiones siguientes:

1.

Una de las propiedades mas importantes buscadas en la ingenieria de la
ceramica es la resistencia a la fractura.

El SiC es un material de tipo anisotropico el cual experimenta
transformaciones alotropicas al calentarse o al enfriarse y acompafiado
por un cambio volumétrico en su estructura hace que el material se
agriete y falle.

A mayor cantidad de choques térmicos en placas de SiC su resistencia
mecanica disminuye y su modulo de elasticidad permanece constante.

Siguiendo la tendencia de comportamiento en la resistencia maxima y
bajo las condiciones de experimentacion, se calcula una duracién de 75
choques térmicos que soportara la placa de SiC hasta llegar a la
fractura. 79 7757

Las irregularidades que presenta el SiC al ser sometida a choques
térmicos son; defectos de superficie manifestados en los limites de
grano y defectos de tipo puntual causados por la porosidad del material.

La Gnica propiedad del SiC que hace posible que se tenga una buena

estabilidad térmica y mayor resistencia a la fractura es la perfecciéon de
su estructura.
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9.

10.
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GLOSARIO.

Alotropia: Propiedad que tienen algunos materiales de modificar su forma
cristalografica con cambios de temperatura y presion.

Anisotropfa: Caracteristica de tener propiedades distintas en direcciones
diferentes.

Borde de Grano: Defectos superficiales que presenta la delimitacion
entre dos granos. La red tiene una orientacion diferente a cada lado del
borde o frontera de grano.

Calor especifico: Calor requerido para que la temperatura de una masa
unitaria de material varie un grano.

Celda unitaria: Subdivision reticular que tiene las caracteristicas
generales de toda la red.

Cerémico: Grupo de materiales caracterizados por una buena resistencia
mecanica y temperaturas altas de fusion, pero con baja ductilidad y
reducida conductividad térmica y eléctrica. Estan formados por elementos
metalicos y no metélicos.

Coeficiente de Difusién: Coeficiente que depende de la temperatura
relacionado con la velocidad a la que se difunden los atomos. EI
coeficiente de difusion depende de la temperatura y de la energia de
activacion.

Cosficiente térmico de resistividad: Magnitud que relaciona el efecto de
la temperatura con la resistividad.

Compuestos: Grupo de materiales formados por mezclas de metales,
sustancias ceramicas o polimeros, de manera que se obtienen
combinaciones de propiedades poco comunes.

Conductividad térmica: Cantidad que mide ia intensidad a la cual el calor
se transmite a través de un material.

Crecimiento de grano: Desplazamiento de los limites de grano por
difusion para reducir el area de borde granular. Como resultado, los
granos pequefios se contraen y desaparecen mientras que otros crecen.
Difusion: Movimiento de los aAtomos dentro de un material.

Dislocacién: Imperfeccion lineal en la red de un material cristalino. El
movimiento de las dislocaciones sirve para explicar como se deforman los
materiales. La interferencia con el movimiento de las dislocaciones ayuda
a explicar como se incrementan la resistencia mecanica de los materiales.
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Dislocacién de alabeo o tornillo: Dislocacidon producida por un cristal
modificado de manera que un plano atdmico se produce una rampa espiral
alrededor de la linea de dislocacion. Su vector de Burguers es paralelo a la
linea de dislocacion.

Enlace ceramico: Aglutinacion de los materiales ceramicos que permite
que se forme un producto vitreo o vidrioso a altas temperaturas de
horneado.

Esfuerzo: Carga 6 fuerza aplicada dividida entre el area transversal
original del material.

Establlidad térmica: Meseta en la curva de enfriamiento durante {a
solidificacion de un material. Se debe a la generacién de calor latente de
fusidn durante la solidificacion.

Estructura cristalina: Ordenamiento de los atomos de un material en una
red repetitiva.

Factor de empaquetamiento: Porcién de espacio ocupada por los
atomos. Denominada también factor de acomodamiento.

Fase: Material que tiene la misma composicién, estructura y propiedades
en su totalidad en condiciones de equilibrio.

Fractura ductil: Fractura por ductilidad de un material; se presenta
después de presentarse una deformacién plastica muy marcada.

Fractura fragil: Fractura por la fragilidad de un material, con poca 6
ninguna deformacioén plastica previa a la ruptura.

Fractura intergranular: Fractura de un material a lo largo de los limites de
grano.

Fractura transgranular: Fractura de un material a través de los granos en
vez de a lo largo de fos limites de grano.

Grano : Porcidn del materiai sélido dentro del cual |Ia red es idéntica y
orientada en una sola direccion, o sea, un cristal del sélido.

Isotropia: Caracteristica de tener las mismas propiedades en todas
direcciones

Matriz: Tipicamente, el primer material sélido que se forma durante el
enfriamiento de una aleacién. Usualmente, la matriz es continua y se
precipita una segunda fase a partir de ella. Sin embargo, en ciertas
aleaciones complejas, la matriz es mas dificil de definir.

flétodo de difraccion (R-X): Procedimiento que usa la difraccion de rayos
X incidentes, de longitud de onda conocida sobre una muestra de poivo
conocida, sobre una muestra de polvo de un material, permitiendo calcular
las distancias interplanares de los cristales del mismo.
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Numero de coordinacion: Numero de atomos vecinos mas cercanos a un
atomo dado, dentro de un arreglo atémico.

Ordenamiento particular: (De corto alcance) El arreglo de los atomos es
regular y predecible s6lo en una distancia corta, normalimente uno de los
dos espaciamientos cortos.

Parametro de red: Longitudes de ios lados de la celda unitaria y los
angulos entre tales lados. Los parametros de red describen el tamarfio y
forma de la celda unitaria.

Rayos X: Radiacion electromagnética producida por cambios en la
estructura electréonica de los atomos.

Recristalizacién: Formacién de nuevos granos a partir de granos
altamente deformados, por un proceso de nucleacién y crecimiento en el
estado sélido.

Red :Un arreglo ordenado de puntos que dividen el espacio en porciones
del misma geometria, dependiendo de la direccion.

Refractarios: Grupo de materiales ceramicos que puede soportar altas
temperaturas durante largos periodos.

Sinterizado: Tratamiento a temperatura elevada que se utiliza para unir
particulas pequefias. La difusion de los atomos a los puntos de contacto
que ocacsiona que se formen enlaces entre las particulas. La difusion
continua y finaimente ocupa todos los huecos existentes.
Superconductividad : Flujo de corriente a través de un material que no
presenta resistencia a este flujo.

Tetraedro: Estructura producida cuando los atomos se compactan con un
numero de coordinacidn igual a cuatro.

Uniodn o enlace covalente: Unién entre dos atomos cuando estos
comparten sus electrones de valencia.

Vacante o hueco: Espacio libre que se crea cuando un atomo es retirado
de un nodo de red.

TISTA TESIS NO SALF
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