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Resumen. Se presentan en este articulo los resultados obtenidos en los ensayos de fluencia realizados con
un material compuesto de matriz de SiC y compuestos basados en boro, reforzada con fibras de SiC de
ultima generacion. Se muestra un andlisis fractografico en el que se ha estudiado tanto la superficie de
fractura como una seccion transversal de la misma con el fin de determinar los distintos mecanismos de
deformacion, fractura y formacion y propagacion de dafio que han tenido lugar, y la relacion existente
entre dichos mecanismos y las distintas condiciones de tension (115-300 MPa) y temperatura (1000-
1300°C). Para ello se han medido entre otros parametros la longitud de extraccion de fibras, de haces de
fibras, densidad y separacion de grietas, etc.

Abstract. This paper presents results of creep testing performed with a ceramic matrix composite in
which a SiC matrix with boron additions has been reinforced with Hi-Nicalon™ SiC fibres. The fracture
surface and longitudinal and transversal sections have been analysed in order to define the deformation,
fracture and damage mechanisms, and their relation with the different test conditions (115-300 MPa,
1000-1300°C). Various fractographic aspects, such as fibre and bundle pullout, crack density and crack

pattern are discussed.

1. INTRODUCCION

Una de las lineas de investigacion mas interesantes que
se ha desarrollado en la ultima década, es la de
aumentar la tenacidad y resistencia a fractura de los
materiales ceramicos, manteniendo las propiedades que
los hacen atractivos para aplicaciones a altas
temperaturas. Con este fin se han desarrollado diferentes
materiales compuestos de matriz ceramica, reforzados
con fibras ceramicas, que mejoran sustancialmente las
propiedades mecanicas de las ceramicas monoliticas y
que las hacen utilizables en sistemas sometidos a altas
temperaturas y tensiones tales como turbinas de
aviacion, etc. [1,2]

Dos de los problemas fundamentales que se presentan a
la hora de disefiar estos materiales son, por una parte el
estado de carga multiaxial al que estan sometidos la
mayor parte de los elementos estructurales susceptibles
de fabricarse con este tipo de materiales [3], y por otra
la fragilizacion que se produce como consecuencia de
las distintas reacciones de oxidacion que tienen lugar,
tales como oxidacion de la matriz, fibras e intercaras
fibra-matriz [1-7].

En cuanto a la existencia de estados de cargas
multiaxiales se han desarrollado distintas formas de
colocacion de las fibras, de manera que sean éstas las
que absorban estos esfuerzos. En este sentido se ha ido

evolucionando desde una simple ceramica monolitica
con refuerzo unidireccional, hasta compuestos formados
por varias capas de fibras tejidas en direccion de carga y
perpendicular a la misma (bidireccionales), o bien
reforzadas a su vez con fibras en la direccion del
espesor (refuerzo tridimensional).

El problema de la oxidacion de los materiales cerdmicos
compuestos, y mas concretamente en los SiC/SiC, se ha
afrontado mediante distintas estrategias. Una de ellas ha
consistido en la deposicion sobre las fibras de una
intercara de C. Esta intercara por un lado ha de impedir
la oxidacion de las fibras, siendo lo suficientemente fina
como para permitir el despegue y el deslizamiento de las
fibras, para asi maximizar la trasferencia de carga entre
fibras y matriz [4]. Ademas ha de tener un espesor tal
que facilite la desviacion de las grietas provenientes de
la matriz y asi no afecten a las fibras [4,5]. De éste
modo el oxigeno que entra por las grietas formadas en la
matriz, provocara la oxidacion de la misma y se formara
Si0, capaz de sellar las grietas [4]. El problema viene
cuando se consume la capa de carbono (CO, CO,), se
oxida la fibra formando una capa de SiO, en Ia
superficie de la fibra, debilitando a la misma y
produciendo una union fuerte con la matriz circundante,
disminuyendo asi la tenacidad del material [5,6].



ANALES DE MECANICA DE LA FRACTURA, Vol. 18, (2001)

Otro compuesto que ha sido bastante utilizado como
alternativa al C es el BN. Mecanicamente, ésta sigue
siendo una intercara débil, de tal forma que permite a
las grietas desviarse a través de ella, mientras que con
respecto a la oxidacion, es capaz de oxidarse y producir
B,0s, el cual al reaccionar con el SiO, procedente de la
oxidacion de la matriz forma un vidrio capaz de fluir y
sellar las grietas producidas en la matriz, impidiendo la
entrada de oxigeno [7]. Al igual que en el caso del C,
esta capa es de un espesor limitado, con lo que acaban
oxidandose las fibras acortando la vida del material.

En los materiales de ultima generacion, la estrategia
utilizada ha sido depositar una de las intercaras
mencionadas anteriormente, y a la vez afiadir particulas
de boro a la matriz. En esta linea se ha desarrollado el
material objeto de este trabajo. Basicamente esta
formado por una matriz que va alternando capas de SiC
y de B4C, con una intercara de C. De este modo, y ante
la entrada de oxigeno, se asegura la suficiente
produccion de SiO, y B,O; para formar una cantidad de
vidrio capaz de sellar las grietas durante un mayor
periodo de tiempo, a la vez que disminuir la velocidad
de entrada de oxigeno.

2. MATERIALES Y
EXPERIMENTAL

PROCEDIMIENTO

El material utilizado en este trabajo, CERASEP®410, es
un material compuesto de matriz ceramica producido
por la Société Européene de Propulsion (SEP, una
division de Snecma-Francia). La matriz ceramica,
depositada por la técnica de infiltracion quimica de
vapor (CVI), esta formada por varias capas de SiC y
B,C, y estd reforzada con fibras de SiC Hi-Nicalon™
(Nippon Carbon Co., Tokio, Japdén) tejidas en
arquitectura 2.5 D.

Los ensayos han sido realizados en un rango de
tensiones de 115-300 MPa y de temperaturas de 1000-
1300°C.

Los ensayos de fluencia en aire se han realizado en una
maquina servohidratlica de ensayos (MTS-819) bajo
control de carga. La carga aplicada se controlé mediante
una celda de carga convencional (MTS 661.19) con un
rango de carga de 25 kN y una precision para cargas de
traccion superior al 0.01% (2.5 kN).

Para la obtencion de la temperatura necesaria en cada
ensayo se utilizd un horno eléctrico de radiacion (MTS
657.03), y se fij6 una rampa de calentamiento de
20°C/min y una permanencia a la temperatura de ensayo
de 30 min antes de la aplicacion de la carga con el fin de
homogeneizar la temperatura en la probeta.

La medida de la deformacion se realizd mediante un
extensometro, refrigerado por agua (procedente de un
bafio isotermo) y equipado con varillas de carburo de

silicio para alta temperatura (MTS 632.59) con un rango
util de £10%.

El  analisis  fractografico y  caracterizacion
microestructural del material se han realizado mediante
microscopia optica (Microscopio Reichert MEF 4A) y
microscopia electronica de barrido (SEM) (Philips
XL30). También se han realizado analisis por rayos X
para determinar el nivel de oxidacion de las probetas en
distintos puntos de las mismas.

3. RESULTADOS EXPERIMENTALES

3.1. Resultados de los ensayos

Los resultados obtenidos en los ensayos realizados se
resumen en la Tabla 1.

Tabla 1. Ensayos de fluencia con CERASEP®410.

T(CO) G (MPa) ) | & (%)
TO00 | 113-170-220-250-300] 903 | 0,54
T300 T00-130-130 73 120
1100 250 220 0,57
TT00 | T50-175-200-225 | 432 | 0,505
TO0U | T50-T80-2T0-240 | 517 | 0,339

La Fig. 1 muestra las curvas de deformacion de fluencia
frente al tiempo obtenidas en los ensayos.
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Fig. 1. Curvas de fluencia a las tensiones y temperaturas
indicadas.

La mayor parte de los ensayos se han realizado con
escalones de carga, debido a que uno de los factores
mas importantes a tener en cuenta en el disefio de
componentes con estos materiales es la velocidad de
deformacion en el estado estacionario.

3.2. Velocidades de deformacion en el estado
estacionario

Las velocidades de fluencia en el estado estacionario se
han ajustado a una ley potencial de la forma:

Q

£.= Ao" exp(——=
p( RT

) (M
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donde £. es la velocidad de deformacion, 4 es una
constante, ¢ la tension aplicada, n el coeficiente de
fluencia, O la energia de activacion, R la constante de
los gases (8.134 J/mol K) y T es la temperatura en K.

El valor de estos parametros que mejor ajusta los
resultados obtenidos en los ensayos se han obtenido
mediante el método de los minimos cuadrados:

A=3.33x10°
n=3.45
Q=1.35 x 10’ J/mol

cuando €. se expresa en %/h y 6 en MPa.

Los valores para la velocidad de deformacion obtenidos
en los ensayos para las distintas condiciones de tension
y temperatura, asi como los valores obtenidos mediante
el ajuste se muestran en la Tabla 2.

Tabla 2. Velocidades de deformacidén en el estado
estacionario.
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Fig. 2. Curvas del ensayo y ajuste del ensayo realizado a
1100°C y 230 MPa.

A la vista de los resultados se puede obtener una ley que
relacione los distintos & con los parametros de tension y
temperatura. Un inconveniente que se presenta a priori
es la inexistencia de un estado terciario de deformacion
en los ensayos realizados hasta el momento. Debido a
esto, el valor del parametro 0, puede variar en un
intervalo de valores muy amplio, sin que practicamente
varie la bondad del ajuste.

El error cuadratico medio cometido en el

ajuste es de

1.8397E-04, lo que nos da idea de la bondad del ajuste.

3.3. Deformacion de fluencia

La deformacion de fluencia correspondiente a los
primeros escalones de carga de cada ensayo se han
ajustado mediante la proyeccion 0 [8]:

e=0,(1-e*)+0,(* -1) )

donde € es la deformacion de fluencia, los 6 son
constantes y ¢ es el tiempo.

La Fig. 2 muestra el ajuste realizado al ensayo completo
a 1100°Cy 230 MPa.

Tal y como se puede observar en la Fig. 2, la evolucion
del material bajo condiciones de fluencia puede
ajustarse bastante bien mediante la proyeccion 6.

En todas las probetas ensayadas se puede observar una
distribucion de grietas paralelas perpendiculares a la
direccion de carga (Fig. 3). En todas las probetas
ensayadas algunas de estas grietas progresan hacia el
interior (Fig. 4). Sin embargo, en la probeta ensayada a
1000°C y 115-300 MPa no se observa este fendmeno.

T*(K) |o (MPa) € (%/h) |e(%/h) ajuste| Error 2
1273 | 170 | 8,428E-05[ 0,00014329 |3,4821E-09 3.4. Fractografia
1273 | 180 |0,0001679( 0,000174524 |4,3882E-11
1273 1 210 ]0,0001757] 0,000297045 | 1,4725E-08
1273 | 220 |0,0001051 0,000348758 | 5,9369E-08
1273 | 250 ]0,0002122| 0,000542074 | 1,0882E-07
1373 | 150 |0,0004464 | 0,000304072 | 2,0257E-08
1373 | 175 ]0,0006938 | 0,000517539 | 3,1068E-08
1373 | 200 [0,0008775[ 0,00082038 |3,2627E-09
1373 | 225 | 0,001636 [ 0,001231661 | 1,6349E-07
1373 | 230 | 0,001341 [ 0,001328686 | 1,5162E-10
1573 | 100 |0,0006834 | 0,000510366 | 2,9941E-08
1573 | 130 | 0,001293 [ 0,001261787]9,7427E-10
1573 | 150 | 0,002001 [ 0,002067265 | 4,3911E-09

Fig. 3. Vista frontal de la probeta ensayada a 1100°C y
230 MPa.

Se han observado diferentes tipos de grietas que
aparecen en todas las probetas:

- Grietas que comienzan en la superficie exterior de
la probeta y se propagan hacia el interior de la
misma (Fig.4).

- QGrietas que tienen su origen tanto en macroporos
como en microporos interiores del material. La
mayor parte de estas grietas no progresan desde un
haz a otro en el mismo plano, sino que al alcanzar
alglin otro poro interior o alguna intercara se
ramifican y propagan a través de ellos hasta
encontrar otro punto de propagacion. De este modo
se puede definir un patron de agrietamiento de la
matriz en el interior de cada haz de fibras. Este
fendmeno se cuantifica en la Tabla 3.
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- Microgrietas en el interior de los haces de fibras. El
origen de algunas de estas grietas es el propio
proceso de fabricacion del material ya que éstas se
han observado también en el material sin ensayar.
El origen de estas grietas suele ser un punto
anguloso del poro (Fig. 5).

En la mayor parte de los casos se observa que la
propagacion de estas grietas se produce a través de la
intercara fibra-matriz (Fig. 5), y las que progresan desde
un haz de fibras a otro lo hacen sin romper fibras en
direccion de carga (Fig. 6).

Fig. 4. Detalle de grietas generadas en el exterior de la
probeta y que continuan hacia el interior.

Fig. 5. Propagacion de grietas a través de la intercara.

Tabla 3. Numero y separacion de grietas en el interior
de los haces de fibras.

Media | Des.Tip.
1000°C 115-170- Nutmero 1,667 | 1,073
220-250-300 MPa | Separacion (mm) | 0,383 | 0,181
1300°C 100-130- Numero 5,824 | 1,551
150 MPa Separacion (mm) | 0,109 0,012
Nuamero 6,813 2,482
1100°C 230 MPa Separacion (mmy | 0.172 | 0011
1100°C 150-175- Numero 5133 | 1,246
200-225 MPa | Separacion (mm) | 0,223 | 0,014
1000°C 150-180- Nuamero 2,591 | 0,959
210-240 MPa | Separacion (mm) | 0,377 | 0,032

Fig. 6. Propagacion de grietas a través de fibras en
direccion de carga.

La longitud de extraccion de fibras asi como de haces de
fibras se ha determinado mediante microscopia
electronica de barrido (Tabla 4).

Tabla 4. Longitud de extraccion de fibras y haces de
fibras.

Media | Des. Tip.
T000°C T15-170-F by 11out fibras(um) | 240 | 164,073
220-250-300

MPa Pullout haces(mm)| 1,622 0,789

1300°C 100-130-| Pullout fibras(um) | 367,1 | 170,141
150 MPa Pullout haces(mm)| 1,316 0,490

Pullout fibras(um) [ 232,9 | 130,856
Pullout haces(mm)| 1,854 | 0,737

1100°C 230 MPa

1100°C 150-175-| Pullout fibras(um) | 222,0 | 111,709
200-225 MPa | pyllout haces(mm)| 0,890 | 0,170

1000°C 150-180-| Pullout fibras(um)| 137,3 | 94,281

210-240 MPa [ pullout haces(mm)| 624,1 | 209,899

4. DISCUSION

Durante la aplicacion de la carga se produce el
agrietamiento inicial de la matriz, ya que todos los
ensayos se han realizado a tensiones superiores a la de
agrietamiento de la matriz (=80 MPa).

El agrietamiento provocado por la carga, junto con las
grietas preexistentes en el material, facilita la entrada de
oxigeno, provocando una serie de reacciones de
oxidacion en la matriz, formando SiO, y B,03, que a las
temperaturas de ensayo reaccionan para formar un
vidrio mds o menos viscoso en funcion de la
temperatura de ensayo.

En el caso de grietas formadas en la superficie, en su
mayor parte, no se ha observado su propagacion hasta el
interior de la probeta. Esto es debido a que el vidrio
formado por oxidacion ha sellado la grieta. Sin embargo
es mas notable el nacimiento y crecimiento de las
grietas en el interior de los haces de fibras, dado que no
se ha encontrado oxigeno en el interior de los mismos,
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con la consiguiente ausencia de vidrio sellante. Se ha
observado que el origen principal de las grietas es el
interior de la probeta, asi como el interior de los propios
haces de fibras, y el camino principal de oxidacion es la
macroporosidad interna del material.

Una simple observacion de la superficie exterior de la
probeta muestra que la viscosidad de este vidrio
disminuye considerablemente a partir de 1000°C (Figs.
3 y 7). Este vidrio irda sellando las grietas por
capilaridad, dificultando la progresiva entrada de
oxigeno, pero no impidiéndola. Otros productos de la
oxidacion son CO y CO,, los cuales tienden a salir del
interior de la probeta, provocando pequefias erupciones
apreciables en el exterior de la probeta.

En el momento en el que la grieta, originada bien en el
interior o en el exterior de la probeta alcanza las
intercaras débiles fibra-matriz, se produce una reaccion
de oxidacion en la cara exterior de la fibra formando
una fina capa de SiO, que provoca la union de la fibra
con la matriz circundante, ademds de reducir
considerablemente la resistencia de la fibra. Este
fenomeno puede asegurarse dada la pequefia longitud de
extraccion de fibras observada.

Fig. 7. Superficie de la probeta ensayada a 1000°C y
115-300 MPa.

5. CONCLUSIONES

Se han realizado cinco ensayos de fluencia de un
material compuesto SiC/SiC con arquitectura 2.5 D a
temperaturas de 1000, 1100 y 1300°C y con distintos
niveles de carga.

Se ha realizado un anélisis fractografico de las probetas
ensayadas con el fin de describir el comportamiento del
material ante condiciones de fluencia.

La adicién de capas de B4C a la matriz clasica de SiC,
reduce la velocidad de oxidaciéon de las fibras,
aumentando la deformacién de rotura asi como el
tiempo a rotura del material.

La oxidacion del compuesto y mas concretamente la
oxidacion de la intercara de C continGia siendo la
principal causa de disminucion de las propiedades
mecanicas.
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