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El desarrollo de materiales cerdmicos con una estructura de tipo celular, similar a la del hueso o la madera, ha sido una
cuestion que ha suscitado un gran interés en los tltimos afios. Su atractivo se debe al hecho de poseer una estructura porosa
altamente interconectada de baja densidad, perfeccionada por la evolucién.

En el caso del SiC biomérfico (bio-SiC) el proceso de fabricacién es sencillo: se piroliza una pieza de madera y a continuacién
se inyecta con silicio liquido, el material asf obtenido es un compuesto Si/SiC en el que el SiC mimetiza la estructura de la
madera original.

En este trabajo se estudian las propiedades mecanicas del SiC biomorfico fabricado a partir de eucalipto (madera dura con
una distribucién bimodal de poros). Se ha estudiado el comportamiento mecénico del mismo (resistencia a compresion,
resistencia a flexién, tenacidad de fractura y médulo de elasticidad) entre 25 y 1350 °C. Asimismo, se discute la relacién entre
el comportamiento mecédnico del material y su microestructura.

Palabras clave: Comportamiento mecdnico, microestructura, SiC biomdrfico, alta temperatura.
Microestructure and mechanical properties of biomorphic SiC obtained from eucalyptus

The development of cellular ceramics with a biological structure, like bones and wood, has been a matter of interest in
recent years. A low density highly interconnected structure, perfected by evolution, rises as the principal advantage of these
materials.

In the case of biomimetic SiC (biomorphic SiC, or bioSiC), the fabrication process technique is quite simple: a piece of wood
is pyrolysed and is infiltrated with molten silicon after, the final product is a composite Si/SiC, which replicates the wood
anisotropic microstructure

This work focus on the mechanical properties of bioSiC fabricated using eucalyptus wood as precursor (hard wood with
a bimodal channel distribution). It has been studied the mechanical behavior of this bioSiC (compression strength, flexure
strength, fracture toughness and elastic modulus) between 25 and 1350 °C. It is also discussed the relationship between

mechanical behavior of the material and its microstructure.

Keywords: Mechanical behavior, microstructure, biomorphic SiC, high temperature.

1. INTRODUCCION

El carburo de silicio (SiC), aunque fue descubierto y
fabricado por primera vez hace unos cien afios, es un material
relativamente nuevo enaplicaciones tecnolégicas eindustriales.
Este material posee propiedades fisicas que en conjunto lo
convierten en uno de los mejores candidatos para aplicaciones
estructurales a alta temperatura. Entre estas propiedades
destacan: alta dureza (dureza Mohr 13, el diamante tiene 15),
gran resistencia a alta temperatura (resistencia a compresién a
1200°C 340 MPa), alta conductividad térmica (0.15 cal/Omsk),
bajo coeficiente de expansién térmica (4.3x10°K") y buena
resistencia al desgaste y a la abrasién (1-3).

Las propiedades de este material cerdmico, y de
los materiales compuestos de matriz SiC, hacen que se
usen en la actualidad en multitud de aplicaciones: juntas
mecdnicas, vélvulas... (componentes resistentes a la abrasion
y a la corrosién); ventiladores cerdmicos, elementos de
calentamiento... (componentes resistentes a la temperatura);
... (4,5).

Por otra parte, los materiales celulares (6) poseen una
microestructura que estd formada por una red interconectada
de barras sélidas o laminas. Este tipo de estructura interna
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les proporciona una serie de propiedades mecanicas muy
ventajosas para distintas aplicaciones tecnoldgicas. Entre
aquéllas destacan sus elevadas propiedades especificas y
su gran capacidad de absorcién de energia en impacto.
Ademds, los materiales celulares de celda abierta presentan,
a nivel microestructural, una porosidad interconectada. Esta
caracteristica los hace ttiles en aplicaciones tales como: filtros,
intercambiadores de calor (7-11)... Debido a las grandes
posibilidades que ofrece el SiC con microestructura celular se
han desarrollado varias técnicas para la obtencién del mismo
basadas en deposicién quimica en fase vapor (CVD) (12) e
infiltracién quimica y reaccién con vapor [CVI-R] (13,14).
Mediante estas técnicas se obtiene SiC con propiedades
mecénicas muy buenas, pero el coste econémico de las mismas
es muy elevado.

Para evitar este inconveniente se han venido desarrollando
a partir de los afios 90 diferentes métodos de fabricacion de
SiC con microestructura celular. Entre las nuevas técnicas
de procesado puestas a punto en los ultimos afios destaca
la infiltracién de estructuras artificiales porosas de carbono
con silicio liquido (15). Esto llevé a considerar de manera
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inmediata como estructuras porosas de partida piezas
de carbono obtenidas a partir de pirdlisis controlada de
maderas, dando lugar a las denominadas maderas cerdmicas.
A esta nueva familia de materiales se la ha denominado
SiC biomérfico o bio-SiC. Este tipo de materiales poseen
el atractivo de mimetizar la estructura jerarquizada de la
madera de partida. Esta mimetizacién es muy ventajosa
en relacién con las propiedades mecdnicas del SiC final, al
conservarse la estructura fibrosa de la madera. Ademads, existe
una gran disponibilidad de distintos tipos de madera (con
distintas microestructuras) para la obtencién de diferentes
microestructuras y densidades finales de SiC biomérfico. En
funcién de la aplicacion deseada se pueden incluso emplear
maderas conglomeradas o presadas, y derivados celuldsicos
como material de partida. Las principales ventajas aportadas
por este nuevo método de fabricacién son las siguientes:

— El coste del proceso de fabricacién es muy bajo, tanto por
el proceso en si mismo como por la materia prima empleada.

- Se consigue un aumento significativo de las velocidades
de sintesis, al usar una estructura con porosidad abierta e
interconectada.

-Se pueden fabricar piezas con formas variadasy complejas,
adecuadas al uso que se quiera dar al producto final. Esto
supone un gran ahorro econémico y de tiempo, puesto que
s6lo se requiere el mecanizado de la madera en verde y una
vez carbonizada, lo cual es bastante mds fécil y econémico que
hacerlo en el material cerdmico final.

- Es un método de fabricacién que es ecolégico: los tinicos
residuos que se producen son biodegradables, y no necesitan
ser tratados como ocurre en los otros métodos.

- Se requiere aportar poca energia al ser el proceso una
reaccion exotérmica.

- El proceso es sostenible al utilizar materias primas
regenerables como la madera.

En los ultimos afios se viene realizando un gran esfuerzo
en investigacién para mejorar el proceso de fabricacién de
este nuevo tipo de materiales biomérficos, asi como para
caracterizar el comportamiento mecanico de los materiales
obtenidos (16-21).

En este trabajo se estudia la relacién entre microestructura
y propiedades mecdnicas para el SiC biomérfico obtenido a
partir de madera de eucalipto. Esta relacion se hard teniendo en
cuenta la influencia del tipo de solicitacién, de la temperatura
y de los elementos residuales (que quedan sin reaccionar
en el material final) en el comportamiento mecanico del SiC
biomérfico.

2. MATERIAL Y TECNICAS EXPERIMENTALES

2.1 Material

Como material de partida se ha elegido el eucalipto
(madera dura) cuya densidad es 840 kg/m?. La fabricacién del
material se ha realizado en el Departamento de Fisica de la
Materia Condensada de la Universidad de Sevilla.

El método de fabricacién (16) comienza obteniendo a partir
de la madera inicial muestras cilindricas. Las dimensiones de
estas muestras fueron de 100 mm de largo y 42 mm de didmetro.
A continuacién, se pirolizaron en un horno Thermoline modelo
F1100 hasta 1000 °C, en una atmésfera inerte de argon. El ritmo
de calentamiento fue de 0.5 °C/min. El horno permanece a
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1000 °C durante una hora. El ritmo de enfriamiento fue de 10
°C/min. Posteriormente, se pesaron y se midieron las piezas
de carbén resultantes. Estas preformas de carbono pirolizadas
se mecanizaron para darles su forma final (3x3x6 mm® para
las muestras de compresién y 3x3x20 mm? para las muestras
de flexién y fractura) y fueron infiltradas con silicio liquido
en un horno Thermoline modelo F45500 a 1550 °C durante 30
minutos. La proporcién de Si con respecto al C fue de 1.5:1,
para asegurar la reaccién de la totalidad del carbono de la
preforma, no observdndose cambios en las dimensiones de las
muestras durante el proceso de infiltracién.

La densidad del material final (SiC biomoérfico) fue medida
por el método de Arquimedes, por inmersién de las probetas
en etanol. Su valor fue de 2.56 + 0.07 gr/cm?®.

En la Figura 1 se muestra una micrografia transversal de
la preforma de carbono obtenida de la pir6lisis del eucalipto,
en la que se observa una distribucién bimodal de poros. El
didametro medio de los poros pequefios es de 4 ym. Para los
poros grandes su didmetro medio es de 63 ym. Los canales
pequerios proceden de las fibras libriformes, responsables de
proporcionar al drbol soporte estructural, mientras que los
grandes, procedentes de los canales de savia, son usados para
transportar a lo largo del drbol la savia y los nutrientes.

¥ o by s =1 :
Fig. 1.- Micrografia de la seccién transversal de la preforma de carbono
obtenida después de la pirdlisis de la madera de eucalipto. Obsérvese
la distribucién de poros bimodal.

El producto final obtenido después del proceso de
infiltracién es un material compuesto Si/SiC (Figura 2)
formado por una red interconectada de SiC (gris oscuro en la
Fig. 2) embebida en una matriz de silicio (blanco en la Fig.2). Se
aprecian regiones formadas por carbono sin reaccionar (negro
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en la Fig. 2). Estas regiones aparecen alrededor de los canales
de fibras libriformes. El silicio al penetrar en estos canales,
durante el proceso de infiltracién, reacciona rapidamente con
el carbono de forma que, al precipitar el Si cierra los poros
pequefios, y quedan zonas de carbono sin reaccionar, entre los
poros pequeiios, a las que no llega el silicio por capilaridad
(16,20).

Fig. 2.- Micrograffa de la seccién transversal del SiC biomérfico ob-
tenido a parrtir del eucalipto. Se puede ver el SiC en color gris, los
canales rellenos de Si residual en blanco, y las zonas de la matriz con
C residual en color negro.

2.2 Técnicas experimentales

El médulo de elasticidad se midié6 mediante el método
de frecuencia de resonancia (GRINDOSONIC, Bélgica) para
lo cual se usaron probetas prisméticas de 3x3x40 mm?®. La
resistencia a compresién se midié utilizando muestras con
dimensiones nominales 3x3x6 mm?®, mientras que la resistencia
a flexién y la tenacidad de fractura se determinaron con
muestras de seccién cuadrada de dimensiones 3x3x20 mm?®.
En las muestras que se utilizaron para medir la tenacidad de
fractura se practicé una entalla de tipo SEVNB (22) de 1 mm
de profundidad, obteniéndose un radio del fondo de entalla
con una cuchilla de afeitar impregnada en pasta de diamante
de 15 ym. En todos los casos, la dimensién mayor de todas las
muestras fue paralela al eje de crecimiento del arbol.

A alta temperatura el médulo de elasticidad se obtuvo
a partir de la evolucién con la temperatura de la curva
fuerza-desplazamiento del punto central de las muestras,
en un ensayo de flexién en tres puntos. Los ensayos se
llevaron a cabo en control en desplazamiento a 200 ym/
min y el desplazamiento del punto central se midié con
un extensémetro ldser de alta resolucién. La variacién del
mddulo eldstico con la temperatura se determiné en una tinica
muestra, incrementando progresivamente la temperatura de
25 °C a 1350 °C. Se realizaron varios ciclos de carga y
descarga a cada temperatura y el médulo se calcul6 a partir
de la pendiente de la curva fuerza-desplazamiento del punto
central de la muestra.

Todos los ensayos mecanicos se realizaron en una maquina
servo-hidrdulica Instron modelo 8501 con un horno montado

para los ensayos de alta temperatura. Se realizaron de 3 a
6 ensayos por temperatura. Todos los ensayos se realizaron
en control de posicién y a una velocidad de 50 ym/min. Los
ensayos de compresion se realizaron a 25, 900, 1150 y 1350 °C
en aire. Los ensayos de resistencia a flexién y de tenacidad
de fractura se realizaron a 25, 1150 y 1350 °C en aire, y las
muestras fueron cargadas mediante flexién en tres puntos.

La resistencia a compresién se obtuvo dividiendo la
maxima carga del ensayo por la seccién de la muestra. La
resistencia a flexiéon se obtuvo con la teoria de vigas de
Bernouilli y la tenacidad de fractura con la férmula para vigas
entalladas (23).

Las superficies de fractura de las muestras ensayadas
fueron examinadas en un microscopio electrénico de barrido
(SEM) usando un modelo JEOL JSM 6300.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

Todos los resultados obtenidos se presentan como “valor
medio = error cuadratico medio”, tanto en aquéllos mostrados
de modo numérico como en las graficas presentadas.

El modulo eldstico a temperatura ambiente fue de 170 +
10 GPa. Este valor es muy elevado, teniendo en cuenta que la
densidad del Si/SiC biomérfico fue de 2.57 g/cm®

En la Figura 3 se muestra la evolucién del médulo de
elasticidad con la temperatura. Se puede ver que el valor del
médulo se mantiene constante hasta los 1000 °C y decrece por
encima de esta temperatura. Esta degradaciéon del modulo
elastico a alta temperatura fue debida al reblandecimiento del
Si residual (a medida que la temperatura se aproxima a su
punto de fusién, 1450 °C) y a la aparicién de grietas provocadas
por la oxidacién del carbono residual a alta temperatura.

En la Figura 4 se muestra la evolucién de la resistencia a
compresion con la temperatura. La resistencia a compresién
decrece fuertemente con la temperatura desde su valor inicial
de 1420 MPa a temperatura ambiente. En la Figura 5 se muestra

1,5

0 500 1000 1500
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Fig. 3.- Evolucién del médulo de elasticidad del SiC biomérfico con la
temperatura.
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Fig. 4.- Resistencia a compresion frente a la temperatura del SiC bio-
morfico obtenido a partir del eucalipto.
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Fig. 5.- Resistencia a flexién frente a la temperatura del SiC biomérfico
obtenido a partir del eucalipto.

la evolucién de la resistencia a flexién con la temperatura. El
valor de la resistencia a flexién se mantiene constante desde
temperatura ambiente hasta 1150 °C. A 1350 °C su valor se
reduce al 70% de su valor a temperatura ambiente.

En la Figura 6 (a) se muestra una superficie de fractura
de una muestra de bio-SiC ensayada a 1350 °C a flexién. Se
observa en esta imagen la presencia de huecos en el material,
en zonas circundantes a las zonas huecas correspondientes
a los canales de menor didmetro. Estos huecos se forman en
el material a alta temperatura, ya que no se aprecian en las
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Fig. 6 (a).- Superficie de fractura de probeta de bio-SiC ensayado a
flexién a 1350°C

flexién a 25°C.
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Fig. 7.- Tenacidad de fractura frente a la temperatura del SiC biomérfi-
co obtenido a partir del eucalipto.
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superficies de fractura del material a temperatura ambiente,
que son planas y presentan el aspecto tipico de una rotura
frégil [Figura 6 (b)]. La causa de la aparicién de estos huecos
es probablemente la oxidacién a alta temperatura del carbono
residual presente en el material final (ver Figura 2).

La reduccién de la resistencia a compresién () con
la temperatura, observada en la Figura 4, fue debida a la
formacién de huecos provocada por la oxidacién del carbono
residual y a la deformacién pléstica del Si por encima de los
1000 °C. Su resistencia disminuye y contribuye a la caida de la
resistencia a compresién del biomérfico.

En el caso de la resistencia a flexién, los huecos que
se producen en la matriz de SiC debido a la oxidacién del
carbono a alta temperatura son puntos donde se concentra la
tensién. En estos puntos es donde se origina la fractura y se
propaga a alta temperatura.

En la Figura 7 se muestra la evolucién con la temperatura
de la tenacidad de fractura del SiC biomérfico. Se puede
apreciar un aumento considerable de la tenacidad por encima
de 1000 °C. Este hecho fue acompafiado por la evidencia
experimental de que el silicio fluye por encima de esta
temperatura. El incremento de la tenacidad de fractura puede
ser atribuido al comportamiento pldstico del silicio a alta
temperatura. Asf, a medida que la temperatura crece, el silicio
comienza a comportarse como un material visco-pldstico (al
acercarse a su temperatura de fusién, 1450 °C ) y fluye de
los poros enromando el frente de grieta. Esto concuerda con
el aspecto de las superficies de fractura a alta temperatura
para los ensayos de tenacidad. A 1350 °C las superficies son
abruptas debido al comportamiento pléstico del Si residual.

4. CONCLUSIONES

El carburo de silicio biomérfico se fabric6 mediante
infiltracién de silicio liquido en muestras de carbono
procedentes de eucalipto pirolizado. La microestructura
porosa resultante mimetiza la microestructura de la madera
original y estd formada por una red interconectada de SiC
embebida en silicio. En la matriz de SiC quedan zonas de C
residual alrededor de los canales pequefios, los canales de
fibras libriformes de la estructura inicial.

El valor del moédulo de elasticidad del bio-SiC a
temperatura ambiente fue muy bueno (~170 GPa) y no se
degrada hasta los 1000 °C. Los valores de la resistencia a
compresién y de la resistencia a flexién del biomérfico a
temperatura ambiente fueron elevados (1400 y 300 MPa
respectivamente). La resistencia a flexiéon permanece constante
hasta 1100 °C mientras que la resistencia a compresién cay6
muy rdpidamente con latemperatura debido a la presencia de
carbono residual (que a alta temperatura se oxida) en la matriz
de SiC y al reblandecimiento del silicio residual.

Finalmente se observa que la deformacién plastica del Si
provocd un aumento moderado de la tenacidad de fractura
desde 2.7 MPa.m!/? a temperatura ambiente hasta 5 MPa.m!/?
a 1350 °C.
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