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RESUMEN

El crecimiento de la poblacion en Nicaragua supone un creciente consumo de
energia en el pais, convirtiéndose en un problema el abastecimiento energético
para tantas personas y mas aun la contaminacion que genera las fuentes
tradicionales de energia. La exploracion del océano como fuente de energia
renovable es un tema poco tradicional, su entrada al pais seria de mucho
provecho para el desarrollo de las comunidades costeras, no obstante, existe un
inconveniente al momento de utilizar este tipo de energia, los equipos se ven
seriamente afectados por la salinidad del mar. El desarrollo de recubrimientos y
componentes es clave para aumentar la vida util de los equipos involucrados. En
este trabajo de investigacion se presenta el desarrollo de compdsitos para
componentes en energia del océano, variando la concentracion de policarbosilano
(PCS), grafito y aluminio molidos para el compésito a formarse. EI PCS se
reacciona para formar por medio de la pirdlisis en Carburo de Silicio (SiC), pero
este supone una gran pérdida de masa que es compensada por la adicién de
rellenos pasivos o inertes y activos. Se realiz6 una molienda a estos aditivos y se
caracterizo por Distribucion de Tamafo de Particula (DTP). Se realizaron pruebas
de densidad por el método de Arquimedes, revelando que si se aumenta la
concentracion de PCS se formaran mas grietas y poros, que la concentracion
Optima de grafito esta entre 15y 17%, y que la adicion del aluminio es proporcional
a la densidad del compoésito de manera lineal. Un mismo comportamiento
creciente presenta los resultados de dureza, respecto a la concentracion de
Grafito y Aluminio. La microestructura se estudido usando las técnicas de
Microscopia electrénica de barrido (MEB) y la composicion con Espestroscopia de
energia dispersiva por rayos X (EDS por sus siglas en inglés) y espectroscopia
Raman.

Palabras Claves: Energia, Océano, PCS, SiC, Compdsitos, Grafito, Aluminio.
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| INTRODUCCION

La poblacién del mundo se encuentra en 7,5 mil millones de habitantes, teniendo
previsto tener 9,7 mil millones de personas para el afilo 2050. Esto supone un gran
reto para el mundo, principalmente aquellas naciones en vias de desarrollo. Para
Nicaragua, donde de acuerdo con el Instituto Nacional de Informacion de
Desarrollo (INIDE, 2008), el crecimiento poblacional es de 1,22% anual, la
demanda energética aumenta cada afio y con ello la produccién de CO:2 causante
del efecto invernadero, por lo que se deben explorar nuevas formas de obtencién
de energia.

Con una poblacién de 6,2 millones de habitantes, 90% de acceso a la electricidad
y 672 MW de demanda maxima. Actualmente, la matriz energética es casi de un
50% en energia renovable, pero todo el sistema de energia depende en gran
medida de los combustibles fosiles y la biomasa (German-Meza, Bispo-Amado, &
Sauer, 2017), por lo que la exploracion de nuevas fuentes de energia, una de
ellas, y literalmente inexistente en el pais es la energia del océano.
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La energia del océano es una forma de energia renovable poco aprovechada por
la comunidad internacional. La Comisidén europea de Asuntos Maritimos y Pesca
la define como aquella que hace uso del mar y los océanos como fuente natural
de energia aprovechando tres aspectos: el oleaje, el gradiente térmico y las
corrientes.

Nicaragua cuenta con aproximadamente 910 Km de linea costera divididos entre
el océano Pacifico y el Mar Caribe, también el lago de Nicaragua presenta oleajes
considerados aptos para el aprovechamiento de este recurso renovable,
convirtiendo al pais en una posible potencia en materia de energia del océano por
poseer esta una fuente practicamente inagotable.

Al ser una energia renovable lo convierte en una ventaja excepcional y una
alternativa a las fuentes de petrdleo. A diferencia de las otras fuentes de energia
esta disponible todo el afio, por ejemplo, la energia solar y la hidroeléctrica
depende fuertemente de las condiciones meteoroldgicas, la edlica tiene una
mayor eficiencia por la influencia de los vientos alisios (diciembre y enero).

Un obstaculo para el empleo de este tipo de energia es el deterioro que los
equipos sufren cuando estan a la intemperie bajo las condiciones del mar, la
salinidad, el movimiento constante y la accidon de los microorganismos que son
capaces de destruir los equipos necesarios para la generacion de energia limpia,
haciendo que su vida atil disminuya exponencialmente.

Una solucién a este problema es la aplicacion de recubrimientos y/o sustitucién
de materiales compuestos aplicados a los componentes de estos equipos,
mejorando sus propiedades mediante una combinacion de materiales unifasicos.
Un material compuesto es un material obtenido mediante la combinacion artificial
de diferentes materiales con diferentes propiedades y/o estructuras, formando
una matriz y una fase llamada refuerzo (Callister, 2001).

Un compuesto ceramico que se puede emplear es el Carburo de Silicio obtenido
a partir del Policarbosilano (PCS). EI PCS es un polimero con una cadena principal
compuesta por Si-Si y sustituyentes organicos unidos a los atomos de silicio. El
PCS al ser sometido a la pirolisis sufre una transformacion a SiC y liberando gases
como productos. Este procedimiento supone una pérdida considerable de peso
de aproximadamente 26% a una temperatura de 1200°C (LOpez Honorato &
Hernandez , 2017).

Por lo que esto conduce a grandes defectos, como grietas y poros, que hacen que
la conversion directa de una pieza preceramica a una ceramica densa sea
virtualmente inalcanzable (Colombo, Mera, Riedel, & Domenico Soraru, 2010).

Por tal razon, en el presente trabajo se evaluo el efecto que tiene el uso de rellenos
inertes (grafito) y activos (aluminio que reacciona para formar 6xido de aluminio)
en los compdsitos usados para componentes, a diferentes concentraciones,
encontrando la relacién que existe entre la concentracion del grafito y aluminio.
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[ ANTECEDENTES

El desarrollo de la humanidad ha estado determinado en gran medida por la
utilizacion de las diferentes formas de energia segun las necesidades y
disponibilidades de cada momento y lugar. Los principales recursos estaban
basados en el empleo de energias renovables a partir de biomasa, viento, agua y
sol. Utilizados principalmente como fuente de combustible, estos elementos
deben ser considerados como la base energética del desarrollo humano (Carta-
Gonzalez, et al., 2009).

Las primeras fuentes de energia oceanica que se usaron fueron los hidrocarburos.
Desde pequefias operaciones de extraccion en las costas y pozos de poca
profundidad hasta plataformas en aguas profundas, verdaderos retos
tecnoldgicos, y las perspectivas de logros aun mayores. El valor del metano se ha
vuelto mas evidente durante el ultimo medio siglo y los gasoductos, al igual que
los oleoductos cuyas tuberias cruzan extensiones cada vez mas grandes de agua
y tierra evidencian la urgente necesidad de reducir las emisiones de gases de
efecto invernadero, es por esto que el uso del gas y el petréleo se ha reducido
considerablemente (Charlier & Finkl, 2009).

La primera patente de un dispositivo de energia de las olas se remonta a 1799, la
investigacion en este campo se intensifico durante la década de 1970,
particularmente en el Reino Unido. Se debe reconocer el trabajo pionero realizado
en la década de 1960 en Japon, cuando la armada japonesa construy6 una boya
marcadora que usaba ondas para encender su lampara. El punto de inflexién que
impulsé la investigacion en varios paises fue la publicacién en 1974 de un articulo
en la revista cientifica Nature por el Prof. Stephen Salter, de la Universidad de
Edimburgo. Esto vino como una respuesta directa a la crisis del petréleo de la
década de 1970, y sus conclusiones significaron la inmediata atraccién por la
energia de las olas (Cruz, 2008).

El problema con este tipo de energia es la corta vida util de los equipos debido a
lo corrosivo del ambiente marino. Por lo que se ha investigado el uso de ceramicos
a partir de polimeros, en compdésitos que servirian como material de los
componentes (CEMIE-Océano, Materiales, subsistemas y componentes, 2016a).

Los polimeros precerdmicos se propusieron hace méas de 30 afios como
precursores en la fabricacion de ceramicas avanzadas basadas principalmente en
Si, denominadas ceramicas derivadas de polimeros (PDC por sus siglas en
ingles). El proceso de transformacion de polimero a ceramica permitié importantes
avances tecnoldgicos en la ciencia y la tecnologia ceramicas, como el desarrollo
de fibras ceramicas, recubrimientos o cerdmicas estables a temperaturas ultra
altas (hasta 2000°C) con respecto a la descomposicion, cristalizacion, separacion
de fases y fluencia

Desde los afos 60, los PDC se han sintetizado directamente mediante pirolisis de
polimeros de organosilicio. Se han publicado mas de 11.182 articulos sobre
"ceramicas precursoras”, pero solo 835 se han denominado PDC,(Colombo, Mera,
Riedel, & Domenico Soraru, 2010).Dicho estudio fue encontrado en el grupo

10
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dirigido por Lopez-Honorato (2017) mostrado en la Figura 1 la cual exhibe la
evolucion que tiene la fraccion en peso del PCS a diferentes temperaturas,
mostrandose un descenso en esta con relacion a la temperatura, dicho anélisis se
realizo usando 5 y 10 ml/min para flujo de Argon en el equipo TA Instruments SDT-
Q600 Simultaneous (L6pez Honorato & Herndndez , 2017), determinando que el
policarbosilano puede utilizarse como el precursor polimérico para la formacion de
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Figura 1 Diagrama del TGA-DSC para el PCS a 1200 °C bajo flujo de Argon de
50 mL/min
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1l JUSTIFICACION

Las energias renovables son una forma directa de disminuir la dependencia de
petréleo y por tanto las emisiones de gases contaminantes. La energia
proveniente del océano es un tipo de energia renovable amigable con el ambiente
que perfectamente encaja en los agentes generadores de energia eléctrica con
los que cuenta Nicaragua, incluso su entrada al pais seria de mucho provecho
para el desarrollo de las comunidades costeras del pacifico nicaragiense y
principalmente el de la Costa Caribe.

No obstante, existe un inconveniente al momento de utilizar este tipo de energia,
los equipos se ven seriamente afectados por la salinidad del mar, puesto que
aumenta la velocidad de corrosion de los equipos, haciéndolos mas vulnerables
al deterioro y disminuyendo su vida util. Para ello es necesario la investigacion de
materiales compuestos capaces de recubrir estos equipos y aumentar su vida util.

Dado que la totalidad de esta tecnologia es empleada en ambientes marinos y
costeros, los dafios provocados por corrosion y desgaste de todos los
componentes puede provocar altas pérdidas de eficiencia y una reducciéon
considerable en la vida util de los equipos. Los materiales ceramicos son los mas
idoneos para dicha tarea, son resistentes a la corrosion y tiene elevada dureza,
son faciles de manejar y su combinacion con otros materiales puede aumentar
sus propiedades.

El empleo de Policarbosilano como polimero precerdmico da como resultado
después de la pirdlisis, la formacion de SiC, para ser usado como recubrimiento y
para la conformacion de compdsitos para la creacion de componentes que seran
empleados en la energia del océano.

12
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IV OBJETIVOS
4.1 General

Desarrollar componentes y subsistemas innovadores a base de materiales
inherentemente resistentes a la corrosion y con buenas propiedades mecanicas
gue disminuyan los altos costos actuales de reparacion, servicio o reemplazo de
piezas en sistemas en el mar para el beneficio de la energia en océano.

4.2 Especifico

= Obtener compaositos ceramicos de SiC, mediante el uso de Policarbosilano
como precursor polimérico.

» Estudiar el efecto de la concentracion de aditivos como el grafito y aluminio
sobre la superficie, morfologia y propiedades mecanicas como la dureza y
densidad.

= Caracterizar la microestructura de los compositos obtenidos mediante
Microscopia Electronica de Barrido (MEB).

» Estudiar su composicién quimica mediante espectroscopia de energia
dispersiva y espectroscopia Raman.

13
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V MARCO TEORICO

Esta seccion esta dedicada a la revision de los conceptos tedricos necesarios para
sustentar los resultados que se obtengan de la investigacién, ademas de mostrar
a detalles algunas definiciones necesarias para la comprension del tema. Se
comienza definiendo la energia oceanica perteneciente al conjunto de fuentes de
energias renovables y como un recurso del mar, las ventajas que esta tiene si se
compara con otras fuentes renovables, y sus desventajas o inconvenientes.

5.1 Energia del océano

La energia del océano se refiere a la energia transportada por las olas oceanicas,
las mareas, la salinidad y las diferencias de temperatura del océano. El
movimiento del agua en los océanos del mundo crea una gran reserva de energia
cinética o energia en movimiento. Esta energia puede ser aprovechada para
generar electricidad para hogares, transporte e industrias (Bard, 2011).

La energia de las olas es una forma concentrada de energia solar: el sol produce
diferencias de temperatura en todo el mundo, causando vientos que soplan sobre
la superficie del océano. Estos causan ondas, que crecen en olas (Cruz, 2008).
Varias fuentes de energia oceénica pueden y han sido utilizadas para producir
energia mecanica y eléctrica. Las energias de los océanos se pueden poner en
practica tanto en los paises industrializados como en los paises en desarrollo
(Charlier & Finkl, 2009).

La muestra la potencia de onda anual media de 10 afios para todos los puntos
globales en la base de datos de World Waves. Este mapa muestra claramente
gue las areas mas energéticas de los océanos globales se encuentran en las
regiones templada de latitudes medias a altas de ambos hemisferios, en particular
entre 40 y 60° (Cruz, 2008).

5.1.1 Tipos de Energia del Océano

Ademas de los recursos biolégicos animales y vegetales, el océano también
contiene yacimientos minerales y numerosas fuentes de riqueza explotables por
el hombre, como la sal, los metales, el petréleo y gas natural y por supuesto el
agua (UNESCO, 2006), sin embargo, este también proporciona nuevos recursos
como la medicinay la energia, este Ultimo con grandes expectativas en la segunda
década de este siglo.

Estos tipos de energias pueden ser cuatro y se clasificaron de acuerdo al tipo de
fuentes y equipos que utilizan, por ejemplo, el gradiente salino utiliza los
diferenciales de concentracion de la sal; el gradiente térmico, su recurso es la
diferencia de temperaturas; el mareomotriz que aprovecha el movimiento
generado por las olas y las mareas (Enriquez, Papiol, & Chiappa-Carrara, 2017).
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Tipos de
energia

Figura 2 Clasificacion de tecnologias para aprovechamiento de energia del
océano

Tecnologia para aprovechamiento de las olas: para este tipo de fenbmeno se
utilizan los convertidores de energia de las olas, las cuales, acumulan la energia
contenida en las olas de los océanos y algunos lagos con oleaje para generar
electricidad. Existen muchas tecnologias de energia de las olas (Khan & Bhuyan,
2009). Cada tecnologia utiliza diferentes técnicas para capturar energia de las
olas. Las tecnologias difieren en funcién de la profundidad del agua y de la
ubicacion, ya sea en la costa, en alta mar o incluso cerca de la costa ( International
Renewable Energy Agency (IRENA), 2017).

Tecnologia para el aprovechamiento de las mareas: este es un tipo de energia
potencial asociada con las mareas que puede aprovecharse mediante la
construccion de presas u otras formas de construccion equipadas con turbinas en
un estuario y representa la mas antigua y desarrollada de todas las tecnologias
de energia oceanica. Dichas presas de marea en una estructura grande, con de
geometria similar a las que se utilizan en los rios, construida sobre la boca de una
bahia o estuario en un area con un amplio rango de mareas. A medida que el nivel
del agua cambia con las mareas, se desarrolla una diferencia de altura en la
barrera. El agua se deja fluir por una turbina la cual genera la energia eléctrica
(Khan & Bhuyan, 2009).

Tecnologia para el aprovechamiento de las corrientes: Ademas de las
corrientes oceanicas asociadas con los flujos de marea en las regiones costeras,
también hay un potencial de flujo de corriente significativo en el océano (Lewis, y
otros, 2009). Estas son impulsadas por el calentamiento solar y el viento en las
aguas cercanas al ecuador, también por las mareas, la salinidad y la densidad del
agua (Systems, 2006).
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Figura 3 Mapa de distribucion de las corrientes oceanicas en el mundo

La energia de la corriente de marea representa un enfoque diferente para extraer
energia de las mareas (u otras corrientes marinas). En lugar de utilizar una
estructura de presa, los dispositivos se colocan directamente en la corriente y
generan energia a partir del flujo de agua (Down The Earth, 2006).

Tecnologia para el aprovechamiento de los gradientes térmicos: La
existencia de una diferencia entre las temperaturas de las aguas superficiales del
océano, especialmente en los tropicos y las aguas profundas del mar, estimulan
la presencia de gradientes térmicos, es decir diferencias en los valores de
temperatura. Sobre la base de este concepto, se ha propuesto la Conversion de
energia térmica oceanica (OTEC, por sus siglas en inglés) y actualmente se
encuentra en desarrollo. OTEC convierte la diferencia entre aguas superficiales
calidas y aguas frias mas profundas (aproximadamente 1000 m debajo de la
superficie) en energia. La diferencia minima de temperatura del agua debe ser
20°C para operar el ciclo de energia OTEC de manera satisfactoria (lrizarry-
Rivera, Colucci-Rios, & O'Neill-Carrillo, 2009).

Los OTEC tiene el mayor potencial en comparacion con todas las tecnologias de
energia oceénica. Hay alrededor de 98 naciones y territorios que han identificado
gue tienen recursos OTEC viables en sus zonas econdmicas exclusivas. Las
tecnologias OTEC funcionan en funcion de la diferencia de temperatura entre la
superficie del océano (agua de mar calida) y un agua de mar profunda (agua de
mar fria) que comunmente tiene una profundidad de entre 800 y 1.000 m para
producir electricidad ( International Renewable Energy Agency (IRENA), 2017).

Tecnologia para el aprovechamiento de los gradientes salinos: Dado que el
agua dulce de los rios que desembocan en agua de mar salina se distribuye a
nivel mundial, la energia osmotica podria generarse y utilizarse en todas las
regiones, donde haya un excedente de agua dulce. Se deben realizar estudios de
viabilidad antes de construir una central eléctrica osmoética para garantizar que
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cada rio que desemboca en el océano pueda proporcionar suficiente agua dulce.
Los ambientes estuarinos / deltaicos son los méas apropiados, debido al potencial
de grandes volumenes tanto de agua dulce como de agua de mar (Lewis, y otros,

2009).

5.1.2 Ventajas para Nicaragua

Nicaragua cuenta con aproximadamente 910 Km de linea costera, de los cuales
corresponden a Océano Pacifico desde la peninsula de Cosigliina hasta Salinas
Grandes en el departamento de Rivas y en el mar Caribe entre el cabo Gracias a
Dios y la desembocadura del Rio San Juan.

Entre los beneficios se tienen:

Es otra fuente de energia sostenible e interminable, que podria contribuir
significativamente a la combinacion de energias renovables. En general,
aumentar la cantidad y la diversidad de la combinacién de energias
renovables es muy beneficioso, ya que aumenta la disponibilidad y reduce
la necesidad de combustibles fosiles, puesto que Nicaragua no posee
petréleo como fuente de energia.

La electricidad de la energia de las olas hard que el pais sea mas
autosuficiente en energia y, por lo tanto, menos dependientes de la
importacion de energia de otros paises por ejemplo, el petréleo a menudo
se importa de paises politicamente inestables.

Contribuira a la creacién de un nuevo sector que contenga innovacion y
empleo.

La electricidad de las olas del océano puede producirse en alta mar, lo que
no requiere tierra ni tiene un impacto visual significativo, en las
comunidades de la Costa Caribe o0 en los asentamientos turisticos en el
Pacifico.
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Figura 4 Departamentos Costeros de Nicaragua

5.1.3 Retos y Limitaciones

Aunque a nivel mundial ya se emplean sistemas y dispositivos para la generacion
de energia por el movimiento de las mareas, en Nicaragua esta fuente de energia
no ha sido explotada.

Con base en la informacién contenida en el Plan General del Proyecto del CEMIE
Océano (CEMIE, 2015) de la Secretaria de Energia (SENER) de Mexico y el
trabajo de Guerrero y Martinez (2013), se identifican los siguientes retos y
tendencias en materia de oleaje:

e Evaluar el potencial de energia por oleaje.

e Establecer limites de extraccion con afectacion minima en el ambiente.

e Crear convertidores de energia de olas multipropésito: conversion de
energia, prevencion de erosion costera, proteccidén de obras portuarias.

e Mejorar los modelos numéricos para predecir las olas.

e Mejorar el disefio de turbinas bidireccionales para generar electricidad.

e Desarrollar materiales resistentes a agentes marinos y a la alta corrosioén,
duraderos, de alta calidad y de bajo mantenimiento.

e Desarrollar nuevos materiales rigidos y ligeros, asi como estables durante
el movimiento debido al oleaje, que permita una facilidad de manejo.

e Implementar tecnologias que aseguren el mantenimiento de los equipos
instalados en el océano.

5.2 Materiales Compuestos

Un compuesto es un material multifasico que se fabrica artificialmente, a diferencia
de uno que ocurre o se forman naturalmente. Ademas, las fases constituyentes
deben ser quimicamente diferentes y separadas por una interfaz distinta (Smith,
1998).
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Figura 5 Esquema de clasificacion para los diversos tipos compuestos

Tienen las ventajas de alta dureza, inercia quimica, estabilidad térmica, alta
resistencia a la compresion y propiedades eléctricas, magnéticas y épticas utiles.
Las ceramicas, sin embargo, son débiles en tension y fragiles (es decir,
experimentan poca o ninguna deformacién plastica antes de la falla). La ceramica
puede ser cristalina o no cristalina como el vidrio (Francis, 2016).

La Figura 5 muestra un esquema simple para la clasificacibn de materiales
compuestos, que consta de tres divisiones principales: compuestos reforzados
con particulas, reforzados con fibra y estructurales. también, existen al menos dos
subdivisiones para cada uno. La fase dispersa para materiales compuestos
reforzados con particulas se equipara (es decir, las dimensiones de las particulas
son aproximadamente las mismas en todas las direcciones); para materiales
compuestos reforzados con fibras, la fase dispersa tiene la geometria de una fibra
(es decir, una relacion de didmetro grande) y los compuestos estructurales son
combinaciones de materiales compuestos y homogéneos (Callister, 2001).
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5.2.1 Generalidades

Muchos materiales compuestos se componen de solo dos fases; uno se denomina
matriz, que es continua y rodea a la otra fase, a menudo llamada fase dispersa.
Las propiedades de los compuestos son una funcion de las propiedades de las
fases constituyentes, sus cantidades relativas y la geometria de la fase dispersa.
"Geometria de fase dispersa" en este contexto significa la forma de las particulas
y el tamafio, distribucion y orientacion de las particulas (Callister, 2001).

Un material ceramico es intrinsecamente inerte a la oxidacion y el deterioro a
temperaturas elevadas; si no fuera por su disposicién a la fractura fragil, algunos
de estos materiales serian candidatos ideales para uso en aplicaciones de alta
temperatura y estrés severo (Callister, 2001).

5.3 Compésitos Ceramicos

5.3.1 Polimeros Preceramicos Silico-organicos

Los compuestos de matriz polimérica (PMC) consisten en una resina de polimero
como matriz, con un medio de refuerzo. Estos materiales se utilizan en la mayor
diversidad de aplicaciones compuestas, asi como en las cantidades mas grandes,
a la luz de sus propiedades de temperatura ambiente, facilidad de fabricacion y
bajo costo (Callister, 2001).

Los precursores de polimeros representan sistemas inorganicos organometalicos
gue proporcionan a las ceramicas una composicion quimica adaptada y una
organizacion nanoestructural estrechamente definida mediante un tratamiento
térmico adecuado (procesos de curado y termdlisis) bajo una atmodsfera
controlada (Colombo, Mera, Riedel, & Domenico Soraru, 2010).
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Figura 6 Principales tipos de precursores ceramicos
Fuente: (Colombo, Mera, Riedel, & Domenico Soraru, 2010)

La sintesis de las clases mas representativas de polimeros de Si a partir de
organoclorosilanos se muestran en la Figura 6. La produccion de polimeros de
organosilicio se ve muy facilitada por su quimica conocida y su termdlisis
controlada por reaccion (Colombo, Mera, Riedel, & Domenico Soraru, 2010).

Una de las caracteristicas de los ceramicos derivados de polimeros (PDC, por sus
siglas en inglés) es incorporar hasta grandes cantidades de carbono en fases
basadas en 6xido de silicio y nitruro de silicio. La presencia de grupos laterales
organicos permite el control de la cantidad de carbono en la cerdmica.
Anteriormente, se suponia que el exceso de carbono en las PDC es perjudicial
con respecto a las propiedades mecanicas y de alta temperatura (resistencia a la
cristalizacion y oxidacion). Sin embargo, se ha descubierto que, bajo ciertas
condiciones, las ceramicas de SiCO y SICN que contienen alto contenido de
carbono exhiben una alta resistencia a la cristalizacion y descomposicién (Blum,
McQueen, & Kleebe, 2005).

5.3.2 Técnicas de Conformado de compdésitos

Una caracteristica especifica de precursores preceramicos es que son de
naturaleza polimérica a la temperatura a la que se les da forma de componentes.
Por lo tanto, pueden someterse a una gran variedad de métodos de formacion
diferentes, algunos de ellos Unicos o al menos mucho mas faciles de explotar para
polimeros que polvos o pastas ceramicas (Colombo, Mera, Riedel, & Domenico
Soraru, 2010).

21



UNIVERSIDAD NACIONAL DE INGENIERIA
5.3.2.1 Moldeado

Tipicamente, se usa un precursor que es un liquido reticulable, o un sdélido que se
puede fundir y curar, o un soélido soluble. Un requisito especifico para el
procesamiento de componentes con polimeros preceramicos es que, después de
la conformacion, la pieza debe transformarse en un termoestable capaz de
conservar su forma durante la ceramizacion (Harshen, Balan, & Riedel, 2004).

La incorporacion de grupos funcionales adecuados (por ejemplo, Si-H, Si-OH o
Si-vinilo) permite la formacion de un termoestable mediante condensacion o
adicion que se produce espontaneamente, tipicamente, por debajo de 200°C
(reticulacidon térmica o curado). La temperatura de reticulaciéon puede reducirse
mediante el uso de catalizadores, con el beneficio adicional de evitar la
evaporacion de oligdbmeros con formacion de burbujas y aumentar el rendimiento
ceradmico (Janakiraman & Aldiger, 2009).

5.3.2.2 Rellenos o Aditivos

Algunos materiales poliméricos a los que se han agregado rellenos son realmente
compuestos de particulas grandes. Nuevamente, los rellenos modifican o mejoran
las propiedades del material y/o reemplazan parte del volumen del polimero con
un material menos costoso: el relleno (Callister, 2001).

La conversion de polimero a ceramico ocurre con liberacion de gas lo que conduce
a una contraccion de volumen (20-30%, contraccion lineal) y formacion de
porosidad a nivel micro y macro. Esto generalmente conduce a grandes defectos,
como grietas o poros, que hacen que la conversion directa de una pieza
preceramica a una ceramica densa sea virtualmente inalcanzable, a menos que
su dimension sea tipicamente inferior a unos pocos cientos de micrometros como
en el caso de fibras, revestimientos o espumas (Colombo, Mera, Riedel, &
Domenico Soraru, 2010).

Las particulas pueden tener una gran variedad de geometrias, pero deben tener
aproximadamente la misma dimension en todas las direcciones (equiaxiales).
Para un refuerzo eficaz, las particulas deben ser pequefias y estar distribuidas
uniformemente por toda la matriz. Ademas, la fraccion de volumen de las dos
fases influye en el comportamiento; las propiedades mecanicas se mejoran con el
aumento del contenido de particulas (Callister, 2001).

Un relleno puede ser de dos tipos, inerte y reactivo o también llamados pasivo y
activo respectivamente. En particular, los rellenos inertes se usan para mejorar
las propiedades mecanicas y disminuir la contraccion general en el curado
(Francis, 2016), el relleno activo por otro lado reacciona para formar productos
gue ayuden a tapar poros y grietas.
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5.4 Componentes en condiciones oceénicas

Al observar un equipo que sera usado en energia del océano es posible notar su
estructura y dimensiones, sin embargo, al analizar detalladamente la estructura
gue en realidad esta compuesta por una serie de partes llamadas componentes.
Un componente es aquello que forma parte de un conjunto de un todo, en este
caso, es una pieza que estara en contacto con el mar, exponiéndose a la
corrosion.

Un ejemplo de componente se observa en la Figura 7, donde un dispositivo
flotante se encarga de la extraccion de energia, esta flota semi sumergido en la
superficie del agua e inherentemente esta orientado en la direccion de las olas,
mantenido en su lugar por un sistema de amarre, cada elemento mecanico es
conocido como componente.

Figura 7 Dispositivo Flotante para la conversion de Energia
Fuente: Pelamis E.ON P2 (2011).

A medida que las olas pasan por la maquina y las secciones se doblan en el agua,
el movimiento se convierte en electricidad mediante sistemas de toma de fuerza
hidraulica alojados dentro de cada junta de los tubos de la maquina, y la potencia
se transmite a la costa utilizando cables submarinos estandar y equipo (Pecher &
Kofoed, 2017).

5.4.1 Policarbosilano

Los policarbosilanos se componen de un esqueleto de Si-Si y sustituyentes
organicos unidos a los atomos de silicio. Han estado generando atencién
ultimamente porque exhiben fotoconductividad, luminiscencia y otras funciones,
asi como una alta estabilidad térmica (Colombo, Mera, Riedel, & Domenico
Soraru, 2010).
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Los policarbosilanos han recibido mucha atencion como precursores para
compuestos de SiC de alto modulo y SiC/C. A diferencia de los polisilanos, los
policarbosilanos tienen cadenas principales de polimeros, que estdn compuestos
de silicio y atomos de carbono (Figura 8). Se conocen disposiciones alternas de
Si-C y polimeros con multiples secuencias de carbono (Si-Cn). Dichas secuencias
de carbono multiples son tipicamente grupos alquilo (CH2)n, alqueno CH = CH,
alquino C=C, o arilo CeéHs. Se conocen varios tipos de reacciones que liberan
policarbosilanos (Lee & Komarneni, 2005).

CHg
CH | T CH T CH -~
2 2 2 Si
- B \Si/ \s g \Si/ \ / ~
T T c{ \H | | ‘ H/ \CHE
C Si CH CH CH CH, CH,
| | \SI/ \ / \Si/ \Si/ \ / ™~
H CHs N / \ N TN / \
i CH, H CH,4 H CH, CH,CH,  CHiCH, CH,

Figura 8 Estructura general del PCS
Fuente: Lee & Komarneni (2005).

La composicion quimica de PCS se informa que es SiC1.77H3.7000.035. LOS estudios
de resonancia magnética nuclear (RMN) indican que la estructura PCS esta
representada por tres unidades simples. Estos estan unidos por silicio a cuatro
atomos de carbono (SiCa4), silicio unido a tres &tomos de carbono (SiCsH) y silicio
unido a X atomos de carbono y 4-x atomos de silicio teniéndose que SiCxSiax, X =
1, 2 0 3 (Lee & Komarneni, 2005).
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5.4.2 Pirolisis del PCS

Takeda et al. (1991) y Okamura y Seguchi (1992) investigaron el proceso de
curado por radiacién en fibras PCS hiladas. El contenido de oxigeno en las fibras
pirolizadas se disminuye con éxito mediante este método de curado. El oxigeno
en las fibras convencionales de Si-C-O se desarrolla en forma de COy SiO a 1573
Ka 1773 K (Figura 9).

Hp, CH,
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Aplicaciones Recubrimientos Moldeado y fibras

Figura 9 Evolucidon de Gases durante la termdlisis
Fuente: Narisawa (2005).

Estas fibras de SiC han sido ampliamente investigadas y utilizadas para el
refuerzo en materiales compuestos de matriz cerdmica debido a su alta resistencia
a la traccion, alta resistencia al calor y diametros delgados, apropiados para la
conformacién de compdsitos.

La pirolisis del PCS es descrita en la Ecuacién 1 (Yang, y otros, 2011), dicha
reaccion se lleva en condiciones de atmosfera inerte a temperatura aplicada.

H

H

’ Ecuacion 1
Si T —  SiC(s) + C(s) + CHy(g)

H

CH;

n

5.4.3 Aditivos y refuerzos

5.4.3.1 Grafito

La forma grafitica del carbono tiene una estructura hexagonal. Los atomos de
carbono estan dispuestos en capas (Figura 10). La unién entre atomos en el plano
de la capa es covalente, pero la union entre capas es débil, tipo van der Waals
(enlaces de moléculas polares). Esta diferencia en la uniéon en las direcciones a 'y
¢ hace que el grafito sea altamente anisotropico. El médulo de Young en el plano
basal (una direccion) es ~ 1,000 GPa, mientras que en una direccion perpendicular
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al plano basal (direccion c) es ~ 35 GPa. La resistencia a la traccion, la expansion
y la conduccion térmicas también son anisotropicas de una manera similar
(Ratner, Hoffman, Schoen, & Lemons , 2013)

Sp? bonds Eje C

Atomo de Carbono

Figura 10 Estructura del grafito

5.4.3.2 Aditivo de aluminio

Los compuestos de alumina reforzados con filamentos de SiC exhiben mejoras
significativas en las propiedades mecanicas, tales como resistencia y tenacidad a
la fractura. Estos compuestos se densifican tipicamente por sinterizacion asistida
por presion (es decir, prensado en caliente) con contenidos de conformados de
SiC que varian de 10 a 30% en volumen (Tiegs, 2005 ).

5.4.4 Propiedades del SiC

Similar al silicio, el carburo de silicio es un semiconductor unido covalentemente.
En la forma cristalina, cada atomo de silicio se une covalentemente a cuatro
atomos de carbono vecinos para formar un tetraedro. Hay dos tipos de tetraedros
en el cristal de carburo de silicio. El primer tipo se obtiene al girar otro tetraedro a
lo largo de su eje Z por 180°, y un tipo de tetraedro es la imagen especular del
otro cuando el eje Z es paralelo al espejo. El eje Z denota la direcciébn normal a
las capas dobles atomicas de Si-C (Fan & Chu, 2014).

26



UNIVERSIDAD NACIONAL DE INGENIERIA

¢ ¢

Figura 11 Estructura tetragonal del Carburo de Silicio

Es quimicamente inerte y reacciona pobremente (si es que lo hace) con cualquier
material conocido a temperatura ambiente. El Unico reactivo conocido a
temperaturas moderadas es el KOH fundido entre 40-600 °C. Los dopantes
necesitan ser implantados o crecidos en el material. Ademas, carece de una fase
liquida y en su lugar sublima a temperaturas superiores a 1800 °C. Los
componentes de vapor durante la sublimacion son principalmente Si, Si2C y SiC>
en proporciones especificas, dependiendo de la temperatura (Saddow & Agarwal,
2004).

El SiC se puede producir en la tierra y también puede encontrarse en el espacio
exterior. Por ejemplo, se han encontrado granos presolares de SiC en meteoritos.
Su morfologia ha sido ampliamente estudiada mediante microscopia electronica
y el andlisis de composiciones elementales e isotépicas por espectrometria de
masas (Fan & Chu, 2014).

Las curvas de dispersion de fonones en las diversas direcciones de simetria en
SiC cubico se derivan usando un modelo de iones rigidos que consiste en
interacciones centrales y no centrales de corto alcance e interacciones de largo
alcance entre iones con las cargas ionicas efectivas apropiadas (Vatelino & Mitra,
1997).

5.5 Técnicas de caracterizacion

5.5.1 Principio de Arquimedes

El principio de Arquimedes es una de las leyes mas esenciales de la fisica y la
mecdanica de fluidos. Basicamente, el principio establece que un objeto sumergido
en un fluido es impulsado por una fuerza igual al peso del fluido que desplaza.
Este principio, que es quizas la ley mas fundamental en hidrostatica, explica
muchos fenOmenos naturales tanto desde el punto de vista cualitativo como
cuantitativo (Mohazzabi, 2017).

Esta técnica se basa en el hecho de que un objeto suspendido en un liquido
desplaza un volumen de liquido igual al volumen del objeto. Cuando un objeto se
suspende en un recipiente lleno de liquido colocado en una balanza, el aumento
en la masa aparente dividida por la densidad del liquido da el volumen del objeto
suspendido (Hughes, 2006).
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Figura 12 Representacién béasica del método de Arquimedes
5.5.2 Microscopia electronica de barrido

SEM layout and function
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electron gun
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Figura 13 Componentes del MEB

MEB es una herramienta en la que se pueden observar el microespacio y
nanoespacio, permitiendo revelar los detalles y la complejidad a los que no se
puede acceder mediante microscopia éptica. Todo esto se puede lograr mediante
el siguiente proceso (Mohammed & Abdullah, 2018):
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El andlisis se realizard mediante la aplicacion de un haz de electrones (de
alta energia) en el rango entre (100-30,000 voltios de electrones). Por lo
general, se utiliza una fuente térmica para la emision de electrones.

El tamafio del punto producido por el cafion de electrones es demasiado
grande para generar una imagen nitida, por lo tanto, el MEB esta equipado
con lentes para comprimir el punto y dirigir el electron enfocado sobre la
muestra. El tamafio del punto de la mayoria de los MEB es inferior a (10
nm) con los electrones recogidos de la lente final interactian con la muestra
y penetran a una profundidad de (Ipm) para generar las sefales utilizadas
para producir una imagen.

La imagen de la muestra se forma punto por punto dependiendo del
movimiento de las bobinas de exploracién, o que hace que el haz de
electrones se mueva a ubicaciones discretas en forma de lineas rectas
hasta que se produce una trama rectangular en la superficie de la muestra.
Todo el proceso depende de la ampliacion requerida. En caso de que el
operador solicite una imagen ampliada mayor, las bobinas de escaneo
hacen que el haz desvie una cruz a un area mas pequefia.

Electron gun

Electron beam

First condenser lens

Spray aperture —~—
Second condenser lens

77 =+ X-ray detector
Deflection coils <5~

Final lens aperture

Objective lens

Backscatter
electron detector

Sample N

|

Secondary
Vacuum pump electron detector

Figura 14 Esquema del microscopio electrénico de barrido

El detector de electrones es para detectar los electrones emitidos (sefiales)
de la muestra escaneada. En ausencia de los detectores, cada sefial
generada debido a la interaccion entre el haz de electrones y la superficie
de la muestra puede generar una imagen sola, lo cual es incomprensible.
Tanto los electrones secundarios (SE) como los electrones
retrodispersados (BSE) se utilizan en la produccion de imagenes MEB.
Cuando se dirige un voltaje positivo a la pantalla del colector, se
recolectaran tanto SE como BSE. Sin embargo, solo se recolectard BSE en
caso de que se apligue voltaje negativo en la pantalla del colector.

Las seflales se muestran en la pantalla de visualizacion y el operador
controlard el brillo y la intensidad hasta obtener una imagen clara y
razonable.
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e El modo de voltaje de electrones (emitido por el cafidn) influye en los
detalles proporcionados. La imagen escaneada sera rica en informacion de
superficie si se usan voltajes de aceleracion bajos inferiores a (5 kV). En
contraste, los altos voltajes de aceleracion, que oscilan entre (15-30 kV),
gue penetran debajo de la superficie, haran que la sefal reflejada desde la
superficie lleve detalles sobre el interior de la muestra.

e La imagen parcialmente tridimensional obtenida de MEB depende de la
visualizacion de la topografia de la muestra en términos de (forma, tamafio
y textura de la superficie). El angulo de inclinacion de la superficie de la
muestra tiene un efecto directo en el aumento de los numeros antes
mencionados y, como resultado, en el contraste topografico. Una
inclinacion (o también se llama angulo de inclinacion) de méas de 500 hasta
70 eleva el numero de sefiales de BE y SE al pico.

Tiene como ventajas la disminucidbn o eliminacion de la deshidratacion
(generalmente, la presién minima para mantener el agua liquida es 4.6 torr), otra
venaja es que la presion elevada del gas tiene otro beneficio; La descarga de
cualquier carga superficial ocurrird por ionizacion de las moléculas de gas. Esto
reduce la necesidad de recubrimientos conductores y se obtendra una imagen de
concreto mejorada y como ultimo beneficio, la ionizacién de las moléculas de gas
es el resultado de colisiones entre los electrones del haz y los electrones emitidos
por la muestra. Esta ionizacion aumentara la fuerza de la sefal electronica y este
es un efecto positivo.

5.5.3 Espectroscopia de energia dispersiva por rayos X

El detector EDS se encarga de separar la caracteristica de rayos X de varios
elementos dentro de la muestra en el espectro de energia. Luego, el software del
sistema EDS analizara el espectro para determinar la amplitud del elemento
especifico (la energia del foton se convertird en sefiales eléctricas). Finalmente,
los mapas de composicibn quimica (mapeos) de los elementos pueden
determinarse tanto cualitativa como cuantitativamente. El procedimiento de
analisis cuantitativo de la muestra escaneada usando un instrumento MEB
equipado con EDS implica los siguientes pasos:

= Determinando el problema; en otras palabras, cual es exactamente el
propésito del andlisis (medicion de gradiente de composicion o
simplemente composicion quimica de la muestra).

= Un analisis cualitativo de la muestra para determinar diferentes elementos
dentro de la muestra.

= Preparacion de la muestra: la muestra debe ser plana y pulida con un
grosor inferior a (0.1 prn), esto no aparecera bajo el microscopio.

= La muestra pulida debe mantenerse antes del analisis en un ambiente seco
para disminuir la contaminacion acumulada en su superficie.

= Realice el analisis cuantitativo midiendo las intensidades de rayos X de
cada elemento en la muestra.

= Realizacion de correcciones cuantitativas para producir concentracion
numeérica a través del software.
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5.5.4 Espectroscopia Raman

Los espectros Raman se obtienen al irradiar una muestra con una fuente potente
de rayos laser de radiacion monocromatica visible o infrarroja. Durante el proceso
se registra el espectro de la radiacion dispersada a un cierto angulo, casi siempre
900, con ayuda de un espectrémetro apropiado. Para evitar la fluorescencia, las
longitudes de onda de la excitacion se eliminan de una banda de absorcion del
analito. El experimento Raman se ilustra en la Figura 15. Las intensidades de las
lineas Raman son, cuando mucho, un 0.001 % de la intensidad de la fuente.
Debido a esto podria parecer mas dificil detectar y medir las bandas Raman que
las bandas vibracionales en el infrarrojo. Sin embargo, la radiacibon Raman
difundida esta en las regiones visible y del infrarrojo cercano, para las cuales ya
hay detectores muy sensibles. En la actualidad, las mediciones de los espectros
Raman son casi tan faciles de hacer como las de los espectros en el infrarrojo.

Stokes Anti-stokes

Radiacién difundida
Ps 71

~—h(v,— v,)

- hv, ~— hv,

b)

Radiacion incidente

P
Py §

Stokes Anti-stokes

1 v
Vex Vey T vy

c)
Figura 15 Difusidn inelastica en la espectroscopia Raman

En la Figura 15, la muestra es irradiada con un haz monocromatico de energia
hvex. Como la longitud de onda de la excitacion estd muy lejos de una banda de
absorcién, se puede considerar que la excitacion afecta un estado virtual del nivel
energético j, indicado mediante la linea discontinua. Una molécula en el nivel
vibracional fundamental (v = 0) puede absorber un fotén de energia hvex y volver
a emitir un fotén de energia h (vex w), como se ilustra a la izquierda en la Figura
15. Cuando la radiacién di fundida es de frecuencia mas baja que la radiacién de
excitacion se denomina difusion de Stokes. Las moléculas en un estado
vibracionalmente excitado (v = 1) pueden difundir también radiacion de manera
inelastica y producir una sefial Raman de energia h (vex + w). La radiacién
difundida de una frecuencia mas alta que la radiacion de la fuente se llama difusion
antistokes (Skoog, Holler, & Crouch, 2008).

Los instrumentos para la espectroscopia Raman moderna constan de una fuente
laser, un sistema para iluminar la muestra y un espectrometro apropiado, como se
ilustra en la Figura 16. Sin embargo, las caracteristicas de funcionamiento de
estos componentes son mas rigurosos que para los espectrémetros moleculares

~—h(v,+ v,
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gue ya se describieron debido a la inherente debilidad de la sefal de difusién de
Raman comparada con la sefial producida por la difusion de Rayleigh
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la muestra Selector
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Figura 16 Diagrama de blogues de un espectrometro Raman
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VI METODOLOGIA

En esta seccion se presenta la metodologia experimental usada durante el
desarrollo de la investigacion. Se presentan los materiales usados, el método de
sintesis para obtencion de carburo de silicio y procesamiento de los compasitos,
y las técnicas de caracterizacion usadas.

6.1 Materiales
6.1.1 Precursor preceramico.

El precursor preceramico empleado para la transformacion a SIiC es el
Policarbosilano (PCS, marca Tongli®) en forma de polvo, se trata de un
compuesto quimico de formula empirica SiC2,2Hs,300,3, y peso molecular de ~1500
uma (Ly, Taylor, Day, & Heatley, 2011), tiene una densidad de 1,15 g/cm?, dicha
densidad se confirm6 usando el método de Arquimedes.

6.1.2 Aditivos
Grafito:

Es un aditivo en sustitucion del Carbon nanométrico, su bajo costo y su fécil
manipulacion lo hicieron el candidato perfecto para sustituir el carbén
nanomeétrico. El grafito fue molido y pasado por una malla 325 correspondiente a
45 um, a partir del Grafito en Hojuelas (Aldrich® Chemistry), le corresponde una
densidad de 2,09 g/cm?, es empleado como aditivo pasivo, este por tanto no
reaccionara al ser sometido a altas temperaturas.

La molienda se realizé por 20 h, a 450 rpm, en un molino de bolas de Itria
estabilizadas con Alumina (Inframat® Advance Materials®), usando como
solvente el Metanol (Jalmek®, 99,80% pureza) en una proporcion del 10% del
peso total de las hojuelas de grafito y las bolas.

Aluminio:

El aluminio en polvo (Sigma Aldrich® Chemistry), con una densidad de 2,7 g/cm?3,
es empleado como aditivo activo, este por tanto reaccionara formando éxido de
Aluminio, al ser sometido a altas temperaturas, este compuesto producto de la
reaccion es usado para rellenar las posibles grietas a formarse.

El uso de los aditivos Grafito molido y Aluminio, son usados para compensar la
pérdida de masa descritos en la Figura 1

6.1.3 Solvente

33



UNIVERSIDAD NACIONAL DE INGENIERIA

El solvente utilizado para hacer la solucion de PCS es el Dimetil Benceno
comercial distribuido por la compafia Jalmek® con una pureza de 98,5%. Este
solvente es una mezcla de los tres diferentes isbmeros de Xileno (orto, meta y
para), tiene un peso molecular aproximado de 106,17 g/mol, es incoloro, se
encuentra en estado liquido a temperatura ambiente, presenta un fuerte olor
caracteristico de los aromaticos, y su punto de ebullicion se encuentra en
aproximadamente 140,33°C, y se estima este valor por ser el promedio de las
temperaturas de ebullicion de sus tres posibles isomeros, 144°C para el isbmero
orto, 139°C para el isémero meta y 138°C el isémero para (Taylor, 2002)

6.2 Métodos
6.2.1 Variables de disefno

Se fabricaron compdésitos cuya matriz ceramica fue el SiC, agregandose los
aditivos pasivo y activo, grafito molido y aluminio respectivamente, siendo la
variable en estudio las concentraciones de estos tres, se siguid el disefio
experimental de la Tabla 2 correspondiente al PCS, la Tabla 3 correspondiente a
la concentracion de grafito molido y la Tabla 4 correspondiente a la concentracién
del aluminio.

Tabla 1 Variables de disefio en el estudio

. Nivel
Variables — —
Minimo Maximo
[PCS], % 25.00 40.00
[C], % 2.00 20.00
[Al], % 2.00 15.00
Tabla 2 Para la concentracion de PCS
ID Muestra

25 M250000

PCS, % 30 M300000

35 M350000

40 M400000
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Tabla 3 Para la concentraciéon de Grafito Molido

ID Muestra

02 MXX0200

05 MXX0500

Porcentaje en 07 MXX0700
peso de Grafito 10 MXX1000
12 MXX1200

15 MXX1500

17 MXX1700

20 MXX2000

Tabla 4 Para la concentracion de Aluminio en Polvo

ID Muestra
02 MXXYY02
Porcentaje de 05 MXXYY05
Aluminio 07 MXXYYO07
10 MXXYY10
15 MXXYY15

De la Tabla 2 se seleccion6 al compésito con mayor densidad, por lo que los
compasitos de la Tabla 3, se formaron con la concentracion de PCS que mayor
densidad exhiba, tomado de la Tabla 2. Lo mismo ocurre con las concentraciones
de la Tabla 4, se seleccion6 el compoésito mas denso de la Tabla 3, y dicha
concentracion se empled, pero esta vez variando la concentracion de aluminio.

6.2.2 Preparacion de Aditivos

Para la molienda de grafito en hojuelas, se pesaron 20 g de grafito, 100 g de bolas
de itria estabilizadas con alimina, esto para seguir la relacion de hojuelas - bolas
de 1:5. Se adicion6 el 10% en peso de metanol, es decir 12 g equivalentes a 15,19
mL en el recipiente del molino (Telemecanique Altivar® 11), después de haber
sido agregado las bolas y el grafito en hojuelas.

Se utilizé una velocidad de rotacion de 455 rpm durante 20 horas, a una
temperatura de 5° C, dicha temperatura se garantizd6 usando un equipo de
enfriamiento auxiliado por un serpentin que cubre parte del recipiente del molino
(marca Daihan Labtech, modelo LCB-13).

Una vez transcurridas las 20 horas del tratamiento, el grafito molido se secoé en el
horno marca Electro - Thermostatic, modelo DGG — 9000, durante una hora a
70°C. Transcurridos los 60 minutos, se dejo enfriar y se tamiz6 usando una malla
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325 o equivalentes a 45 ym (apertura de malla), se almacena en un recipiente
limpio y seco para su posterior uso.

Tabla 5 Condiciones para la molienda de los aditivos

Parametros Grafito en
Hojuelas

Velocidad de Rotacion, rpm 455
Relacion respecto a las bolas 1:5
Temperatura, °C 5
Tiempo, h 20
Disolvente Metanol
Relacion de Peso del Disolvente, 10

%

6.2.3 Preparacion de Soluciones de PCS

Para preparar 10 mL de una solucion de PCS, se utilizaron los datos de la Tabla
6, donde se describe las cantidades en gramos de Policarbosilano en polvo y las
cantidades en mililitros para el disolvente el Xileno.

Tabla 6 Cantidades de PCS en polvo y volumen de Xileno

Concentracion Reactivos
deseada PCS, g Xileno, mL
25% 2,87 7,5
30% 3,45 7
35% 4,02 6,5
40% 4,60 6

EI PCS en polvo y el Xileno fueron mezclados durante 30 minutos, a una velocidad
de rotacién de 600 rpm, usando una parrilla (marca Thermo Scientific®, modelo
Super Nuova™, Serie 1318), todo esto ocurre en un matraz Erlenmeyer cerrado
evitando la liberacion del Xileno al ambiente y garantizando un volumen constante.
Una vez se hayan mezclado por completo las cuatro soluciones, se vertieron 1,5
mL de la solucion en crisoles cilindricos de alimina (altura: 1,5 cm) y se dejaron
secar durante 72 horas, dentro de una campana de extraccion con el fin de que el
disolvente sea evaporado por completo.

6.2.4 Preparacion de Soluciones de PCS con aditivos

Los aditivos fueron agregados a las mezclas para mejorar la apariencia y densidad
de los compdésitos. Un compdsito conformado Unicamente por SIiC, presenta
muchas grietas y poros.
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Para el grafito se seleccionaron concentraciones de carbono de entre 2y 20 % en
volumen, por lo que, si se desean 5 mL de solucién, se tendrian, 0.209, 0.5225,
0.73, 1.045, 1.254, 1.56, 1.77 y 2.09 g de grafito molido para las concentraciones
respectivas de 2, 5, 7, 10, 12, 15, 17 y 20%. La solucion de PCS que se indica en
la Tabla 7, tiene una concentracion la cual es seleccionada de acuerdo a la mayor
densidad y morfologia mostrada en el compdésito resultante del empleo de dicha
concentracion de PCS.

Tabla 7 Cantidades de Grafito y volumen de solucién de PCS

Concentracion Reactivos
usada Grafito, g Solucion de PCS, mL
2,0% 0.21 4.90
5,0 % 0.52 4.75
7,0 % 0.73 4.65
10 % 1.04 4.50
12 % 1.25 4.40
15 % 1.56 4.25
17 % 1.77 4.15
20 % 2.09 4.00

Se prepararon 40 mL de soluciéon de PCS usando la concentracibn de mayor
densidad de compdsito. En matraces Erlenmeyer de 10 mL, se introdujeron las
cantidades de grafito y el volumen de solucién de PCS de acuerdo a la Tabla 6;
se agitd por 30 minutos. Una vez finalizada la agitacion, se vaciaron en crisoles
de alimina, para posteriormente someterlos a tratamiento térmico.

Para la adicién de aluminio en polvo se usé el mismo criterio de seleccién, la
concentracion de grafito del compésito que presente mayor de mayor densidad,
sera usada variando las concentraciones de aluminio descritas en la Tabla 7.

Tabla 8 Cantidades de Aluminio y volumen de solucién de PCS/C

Concentracion Reactivos
deseada Grafito, g Solucién de PCS, mL
2% 0,27 4,9
5% 0,675 4,75
7% 0,945 4,65
10% 1,35 4,5
15% 2,025 4,25

Para el aluminio en polvo se seleccionaron concentraciones de carbono de entre
2y 15 % en volumen, por lo que, partiendo de 5 mL de solucion, se tendrian, 0,27,
0,675, 0,945, 1,35, 2,025 g de aluminio molido para las concentraciones
respectivas de 2, 5, 7, 10, 15 y 20%. La solucién de PCS/C que se indica en la
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Tabla 8, tiene una concentracion la cual es seleccionada de acuerdo a la mejor
densidad y morfologia mostrada en el compdsito resultante del empleo de dicha
concentracion de PCS/C.

Se prepararon 25 mL de solucién de PCS y grafito usando la concentracion del
mejor composito. En matraces Erlenmeyer de 10 mL, se introdujeron las
cantidades de aluminio y el volumen de solucion de PCS/C de acuerdo a la Tabla
7, y se agitaron durante 30 minutos. Una vez transcurrido el tiempo las mezclas
fueron vaciadas en crisoles de alumina, para posteriormente someterlos a
tratamiento térmico. En los crisoles cilindricos y dentro de la campana de
extraccion, se dejan secar durante 72 horas para evaporar el xileno.

Grafito Molido luminio en Polvo

Figura 17 Esquema representativo para la preparacion de las soluciones a)
PCS/Xileno b) PCS/Xileno/Grafito y ¢) PCS/Xileno/Grafito/Aluminio.

6.2.5 Tratamiento Térmico

Los crisoles con las soluciones se dejaron en tratamiento térmico siguiendo la
rampa de temperatura de la Figura 18. Esta sube de 25°C a 200°C en 175 min,
teniendo una velocidad de calentamiento de 1 °C/min, cuando se llegue a 200°c,
se deja por dos horas con el fin de realizar el curado de policarbosilano. la
reticulacion oxidativa (o mejor conocida como curado) del PCS se llevé a cabo
para hacer que este precursor polimérico fuera infusible antes de la pirdlisis por
calentamiento en aire (Ly, Taylor, Day, & Heatley, 2011). Luego con una velocidad
de 2 °C/min se llevo hasta 800 °C durante 1 hora (Pirolisis). Desde el minuto 295
hasta el minuto 605, se abre un flujo de Argén a 5 ml/min, esto para desplazar el
oxigeno dentro del tubo y crear una atmosfera inerte, por tanto, la pirdlisis del
precursor se llevé a cabo en un horno de tubo horizontal bajo atmésfera de argén
fluyente (Horno Brother Furnace serie XD 1200NT de la Figura 18).
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Figura 18 Representacion de la rampa de Temperatura
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Figura 19 Horno para la realizacion del tratamiento térmico.
6.3 Caracterizacion

6.3.1 Densidad

La prueba de densidad se realizé usando el método de Arguimedes, este principio
afirma que todo cuerpo sumergido en un fluido experimenta un empuje vertical y
hacia arriba igual al peso de fluido desalojado. Las mediciones de densidad se
hicieron usando una balanza analitica marca Radwag, modelo AS 220/C/2, con
componentes que auxilian la medicion de la densidad de un sélido Figura 20a.
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Figura 20 Método de Arquimedes a) la Balanza Analitica (Radwag AS
220/C/2) b) Montaje de la balanza con sus componentes.

Fuente: (RADWAG, 2013)

Se uso etanol dentro de un Beaker de 400 mL como fluido estético, puesto que el
compadsito presenta propiedades hidrofobicas lo que imposibilita el empleo de
agua como medio estatico. Se realiza el montaje de acuerdo a la Figura 20. En el
platillo superior se coloca el compdésito y se mide su peso en gramos a este se le
conoce como peso seco (ps). se coloca en el platillo inferior, se sumerge en el
etanol y se vuelve a medir su peso, a este se le conoce como peso en liquido (p),
ambos son usados para la determinacién de la densidad del compdésito mediante
la ecuacion 1.

Ps= P:.SPL *pL Ecuacion 2
Siendo:
Ps: Peso en Seco P_: Peso en Liquido
pg: Densidad del Sdlido p.: Densidad del Fluido Estatico

La densidad del fluido estatico estd en dependencia de la temperatura y
composicion de la solucion, siguiendo la ecuacion 2, dicha ecuacion es el producto
del modelo matemético para la determinacion de la densidad del etanol (Pérez-
Ones, Diaz-Rodriguez, Zumalacéarregui, & Goza-Leo6n, 2010).

p, = 805,951 -07767T - 0,0013T* Ecuacion 3
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Siendo T la temperatura a la que se encuentra el fluido estético. Se usaron
temperaturas en un rango entre 23 °C y 29 °C, por tanto, la Tabla 9 muestra los
diferentes valores de la densidad del Etanol en dependencia de su temperatura.

Tabla 9 Diferentes densidades del fluido estatico (Etanol)

Temperatura del Fluido Densidad del
Estatico, °C Fluido, g/cm?3

23 0,787

24 0,786

25 0,785

26 0,784

27 0,784

28 0,783

29 0,782

30 0,781

6.3.2 Ensayo de Microdureza

Se midi6é la Microdureza de las muestras mas representativa, los ensayos de
dureza se hicieron usando un microindentador Vickers, modelo 300FM serie
87716, basandose en la norma ASTM 92-82. Se analizaron muestras con
diferentes concentraciones de PCS/Grafito y PCS/Grafito/Aluminio, previamente
seleccionadas en funcion de su densidad. Para facilitar los ensayos, las muestras
fueron montadas en resina epéxica.

La Dureza de Vickers se calcula mediante:

Hv=w Ecuacién 4
Siendo P: la fuerza que se aplica para los ensayos con unidades gr, y A es el area
de la huella que se deja, dicha area obedece la Ecuacién 4, siendo D y d la longitud
de las diagonales de la huella que dejo el penetrador, uno vertical y el otro
horizontal. Por lo que la formula se expresa como en la Ecuacion 5, sustituyendo
el valor del angulo que es 136° los valores de 2*Sin(©/2) son aproximadamente
equivalentes a 1,8544.

A=D*d Ecuacion 5

P

prens Ecuacion 6

HV=1,8544*

Las unidades con que se expresa la dureza por el método de Vicker son gf/um.
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Figura 21 Esquema de la prueba de Vickers sobre el compdsito
Fuente: ASTM E 92 82 (2003).

6.3.3 Caracterizacion Quimica
6.3.3.1 Caracterizaciodn de la microestructura

Para observar la microestructura de los compositos, se utiliz6 un microscopio
electronico de barrido marca Philips modelo XL-30 ESEM. Se usé un voltaje de
20 kV, a diferentes magnificaciones, usando el tipo de sefial de Electrones
retrodispersados (BSE), con un tiempo muerto entre 25 y 35%. Adicionalmente,
se realizaron andlisis por espectroscopia de electrones retrodispersados (EDS)
para conocer la composicion y mapeos elementales para conocer la distribuciéon
de estos. Cabe mencionar que las muestras fueron previamente recubiertas con
una capa de oro-paladio, para hacerlas conductoras y poderlas observar al
microscopio.

6.3.3.2 identificacion de fases

Para conocer las fases presentes, se usO espectroscopia raman. Para llevar a
cabo esta identificacién, se us6 un espectrometro marca Renishaw, a una
magnificacion de 20x. Se analizaron muestras de los monolitos de Grafito y con
Grafito/Aluminio, asi como los compdsitos mas y menos denso, respectivamente.
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Figura 22 Procesamiento para la adecuacion de la materia prima
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Figura 23 Diagrama de Flujo general para el proceso de tesis
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VIl PRESENTACION Y DISCUSION DE RESULTADOS

En esta seccidbn se presentan los resultados de la caracterizacion de los
compositos de SiC con diferentes concentraciones de aditivos. La seccion se
divide en resultados para las pruebas mecanicas, morfoldgica y de fases.

7.1 Determinacion de tamafo de particula

Las hojuelas de grafito no son adecuadas para emplearse como aditivos debido a
su gran tamario tal como se muestra en la Figura 24 donde el tamafio promedio
de particulas es 518,2561 ym, al someterse a una molienda el grafito pasa a tener
un tamano promedio de 24,8756 um después de haber pasado por la malla 325
(ASTM F 2200).

oR &

oR

Figura 24 Distribucién de Tamafio de Particula del Grafito a) Hojuelas de
Grafito b) Grafito molido y pasado por malla 325.

El aluminio comercial posee un tamafio promedio de 100,4169 um, que lo hace
inadecuado para su uso en el compdsito, por lo que también se realiza una
molienda pasando a tener un tamafio promedio de 21,69253 pum como se ve en
la Figura 23. El tamafio de particula para el Aluminio y Grafito se determin6 usando
el equipo de distribucién de tamafio.
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Figura 25 Distribucién de Tamafio de Particula del Aluminio en Polvo a)
Aluminio comercial Sigma Aldrich® b) Aluminio después de la molienda.

7.2 Propiedades mecanicas

7.2.1 Densidad

En la Tabla 10 se muestra la evolucion que tiene la densidad con respecto a la
composicion de PCS como precursor preceramico, los valores para las
concentraciones de Grafito y Aluminio son cero en todo momento; la temperatura
es como se menciond antes, muy importante para la determinacion de la densidad
del fluido y este para la densidad del solido. Se nota que si la concentracién del
PCS aumenta entonces la densidad del compdsito una vez salido del tratamiento
térmico disminuye (Figura 26).

Tabla 10 Comportamiento de la densidad del compdsito solo con PCS

Corrida [PCS] Densidades, g/cm?
1 25 1,178
2 30 1,014
3 35 1,0716
4 40 0,925

El analisis de varianza (ANOVA) especifica la relaciéon que tienen los factores
([PCS] en %) respecto a la variable de respuesta (Densidad, g/cm3) de manera
cuantitativa con significacion estadistica.

Primeramente, el ANOVA sirvi6 para determinar la relacién que tienen los factores
y sus niveles, con la reflectancia, cuyas hipotesis es que, si los valores promedios
de la densidad son iguales, entonces la hipotesis nula se rechaza, porque
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representa que no hay un cambio significativo en el valor de densidad, por tanto,
el valor F es muy bajo y P superior a 0.05. Dadas estas condiciones se puede
discutir que un modelo formado por la concentracion porcentual del PCS como
variable independiente y la densidad como variable independiente se acepta dado
gue el valor de F es alto y P es menor al nivel de significancia que es 0.05, como
se observa en la Tabla 11.

Tabla 11 Analisis de Varianza [PCS] y Densidad del compdsito

Fuente GL SC Ajust. MC Ajust. Valor F Valor p
[PCS] 3 0,07529 0,025097 52,61 0,001
Error 4 0,001908 0,000477

Total 7 0,077199

El analisis de regresion que mejor se ajusta a este modelo es el lineal, mostrado
en la Figura 26. Donde también se muestra el modelo al cual se ajusta este
comportamiento, el cual es p = 1,503-1,01403*[PCS]

Grafica de linea ajustada
Densidad = 1,503 - 0,01403 [PCS]

120 s 0,0676054
[ ] R-cuad. 72,9%
R-cuad.(ajustado) 59,4%
1,15
1,10
= °
©
‘w105
c
(]
o [ ]
1,00
0,95
[ ]
0,90

25,0 27,5 30,0 325 35,0 37,5 40,0
[PCS]

Figura 26 Comportamiento de la densidad frente a la concentracion de PCS
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De la Tabla 10 se observé que el compédsito mas denso corresponde a la
concentracion de PCS de 25% de la muestra M250000, por lo que es esta
concentracion es la que se us6 para las muestras con Grafito y por consiguiente
también con Aluminio, que para estos compadsitos se mantiene en cero, por lo que
esta vez la variacidon correspondio a las concentraciones de Grafito mostradas a
continuacion en la Tabla 12.

Tabla 12 Comportamiento de la densidad frente a la concentracion de C

Corrida [C] Densidad
1 2 1,091
2 5 1,571
3 7 1,351
4 10 1,555
5 12 1,517
6 15 1,531
7 17 1,8516
8 20 1,701

Dadas estas condiciones se puede discutir que un modelo formado por la
concentracion porcentual del C como variable independiente y la densidad como
variable dependiente, se acepta dado que el valor de F es alto y P es menor al
nivel de significancia que es 0.05, como se observa en laTabla 13.

Tabla 13 Analisis de Varianza [C] y Densidad del compdsito

Fuente GL SC Ajust. MC Ajust. Valor F Valor p
[C] 7 0,7832 0,1119 19,29 0,006
Error 4 0,0232 0,0058
Total 11 0,8064

El analisis de regresion que mejor se ajusta a este modelo es el lineal, mostrado
en la Figura 27. Donde también se muestra el modelo al cual se ajusta este
comportamiento, el cual es p = 1,204-0,03232*[C].
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Grafica de linea ajustada
B = 1,204 + 0,03232 [C]

19 ° ° S 0,167910
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Figura 27 Comportamiento de la densidad del monolito respecto a la
concentracion de grafito

De la Tabla 12 se observé que el compdsito mas denso corresponde a la
concentracion de PCS de 25% y de Grafito 17% de la muestra M251700, por lo
gue es esta concentracion es la que se uso para las muestras con Aluminio por lo
gue esta vez la variacion correspondié a las concentraciones de Aluminio en
polvo.

Tabla 14 Comportamiento de la densidad frente a la concentracion de Al

Corrida [Al] Densidad
1 2 1,691
2 5 1,887
3 7 1,996
4 10 1,954
5 15 2,065

Dadas estas condiciones se puede discutir que un modelo formado por la
concentracion porcentual del Al como variable independiente y la densidad como
variable dependiente, se acepta dado que el valor de F es alto y P es menor al
nivel de significancia que es 0.05, como se observa en la Tabla 15.
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Tabla 15 Analisis de Varianza [Al] y Densidad del compadsito

Fuente GL SC Ajust.  MC Ajust. Valor F Valor p
[Al] 4 0,174378  0,043594 16,84 0,021
Error 3 0,007766  0,002589

Total 7 0,182143

En la Figura 28 se observa el comportamiento de la densidad del compdsito
respecto a su concentracion de Aluminio, como se observa se alcanza la mayor
densidad con 15% en peso de Aluminio. El analisis de regresion se ajusta al lineal
obedece a p = 1,676 + 0,02873*[Al].

Grafica de linea ajustada
Densidad = 1,676 + 0,02873 [Al]

S 0,0702211
2,1
L R-cuad. 83,8%
o R-cuad.(ajustado) 81,0%
2,0 )
©
g 19 °
‘»
c
(]
ST
17
1,6
2 4 6 8 10 12 14 16

[Al]

Figura 28 Comportamiento de la densidad frente a la concentracion de
Aluminio
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7.2.2 Microdureza

En la Tabla 16 se muestran los resultados de las determinaciones de la dureza de
Vickers usando el penetrador de diamante, cabe mencionar que las mediciones
gue se realizan son las longitudes de las huellas que deja el penetrador en el
composito. Se mide las diagonales y el resultado es introducido a la Ecuacién 5
dando como resultado la dureza de Vicker. La conversion de la dureza de Brinell
se realiza usando las tablas del Tabla 17 C, donde se utiliza la formula de
interpolacién para aproximar los valores correspondientes a la dureza Brinell.

Tabla 16 Resultados de determinacién de dureza

ID Muestra Dureza Vickers, HV 200 Dureza Brinell
M251000 105,70 100,70
M251700 120,08 114,08
M251705 225,82 209,83
M251715 242,06 228,96

En la Tabla 16Tabla 16 se observa que la dureza es proporcional a la
concentracion de Grafito, se ve que hay un aumento en la dureza si se compara
el compodsito M251000 y M251700, siendo 10% y 17% en concentracién de
Grafito, con un aumento de 105,7HV200 a 120,08HV200. También ocurre lo
mismo con los compdsitos que tienen concentraciones de Aluminio, M251705 y
M251715, pasando de 225,82 HV200 a 242,06 HV200.

7.3 Resultados Propiedades Quimicas

De acuerdo a la densidad se seleccion6 el compdésito mas y, menos denso de los
compuestos por PCS/C y PCS/C/AIl. Para llevar a cabo los analisis puntuales de
EDS, estudiar la morfologia de los compdsitos con MEB, analizar la estructura
molecular y la confirmacién de las especies como SiC y los rellenos, tales
compositos corresponden a las muestras M251000 y M251700 con relleno
Unicamente de grafito y M251705 y M251715 afiadiendo relleno de Aluminio.
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Figura 29 Compadsito de la muestra M251700

7.3.1 Microscopia Electrénica de Barrido

En la Figura 30 se observa la morfologia de la superficie por medio de un
microscopio electrénico de barrido (SEM) de la muestra M251700 donde la Figura
22a se observa que existen dos tipos de morfologia, una lisa y bastante uniforme
y otra mas rugosa, agrietada e irregular, la Figura 22b muestra la superficie lisa a
una magnificacion de 500x destacando pocos poros y grietas. La Figura 22c
muestra la region rugosa del compdsito donde se muestra un comportamiento
laminar caracteristico del grafito.

Det WD Exp
SE_ 95 1 M251000

AN Fre 1 e Pl AL

Figura 30 Micrografias de la muestra M251700

La Figura 31 representa el andlisis elemental de las dos regiones la muestra
observada en el SEM, Figura 30b y 22c, correspondientes a la parte interna del
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composito y externa, respectivamente. La parte interior del compdsito posee
menores concentraciones de los elementos involucrados. Siendo la parte externa
del compdsito la de mayor concentracion de Silicio y Carbono confirmando asi la
presencia de compuestos organosilicados.

I
—Parte Interna ||
—Parte Externa

8000 —

— 3i

7000 — =

6000

5000

4000 — ]
3000 — —

2000 — —

1000 — —
0 ’ M . e L L L L

0a 1 15 2 24

Figura 31 Espectro de Energia dispersa de la muestra M251700

En la Figura 32 se observa la morfologia de la superficie por medio de un
microscopio electronico de barrido (SEM) de la muestra M251715 donde se
observa en la Figura 32a que existen dos tipos de morfologia, una lisa y bastante
uniforme (exterior) y otra mas rugosa, agrietada e irregular (interior), la Figura 32b
muestra la superficie lisa a una magnificacion de 500x destacando poros y algunas
grietas. La Figura 32c muestra la region rugosa del compdésito donde se muestra
un comportamiento poco laminar y con tendencias al aglomeramiento.
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Figura 32 Micrografias de la muestra M251715

La Figura 33 representa el analisis elemental de las dos regiones la muestra
observada en el SEM, Figura 24b y 24c, correspondientes a la parte interna del
compadsito y externa, respectivamente. La parte interior del compdsito posee
menores concentraciones de los elementos involucrados. Siendo la parte externa
del compdsito la de mayor concentracion de Silicio y Carbono confirmando asi la
presencia de compuestos organosilicados, mas no la presencia de SiC.
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Figura 33 Espectro de Energia dispersa de la muestra M251715
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Se uso6 un detector acoplado al microscopio MEB se puede adquirir un espectro
de energia dispersa (EDS, por sus siglas en inglés) del compdsito M251700 y
M251715, obteniendo mapeos elementales y composicion elemental de las
muestras. Los mapeos elementales confirmaron para el composito M251700 la
presencia de Silicio en color amarillo (Figura 35b), Carbono de color rojo (Figura
35c), oxigeno con color verde (Figura 35e) en la muestra M251000, en la Figura
35d, correspondiente al Aluminio no sé observd color azul caracteristico del
mapeo para este elemento. Por medio de la distribucion de los colores
observados, se puede deducir que el Silicio y Carbono se encuentra distribuido
sobre todo el compdsito, de forma homogénea, es decir, sin cambios
considerables en la intensidad del color; mientras el oxigeno esta levemente
presente, la presencia de Oxigeno proviene del curado del material.

Figura 34 Imagenes MEB de M251000. a) Morfologia. b) Mapeo elemental de
Si. ¢) Mapeo elemental de C b) Mapeo elemental de Al e) Mapeo elemental
de O.
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Figura 35 Imagenes MEB de M251715. a) Morfologia. b) Mapeo elemental de
Si. ¢) Mapeo elemental de C b) Mapeo elemental de Al €) Mapeo elemental
de O.

En la Figura 35 se puede deducir que el compdsito M251715, el Silicio y Carbono
se encuentra distribuidos sobre todo el compdésito, de forma casi homogénea, es
decir, donde en la parte interna del compdsito se acentdan mas lo colores a como
se observé en la Figura, pudiendo ser indicio de la presencia de SiC; mientras el
oxigeno esta presente, la presencia de Oxigeno proviene del curado del material,
el aluminio se representa de color azul y también se encuentra muy homogéneo,
con acentuaciones de color en la parte interna del compdsito.
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7.3.2 Espectroscopia Raman

La Figura 36 y 29 muestra dos picos en 1350 y 1580 cm™* asignados tipicamente
a las vibraciones de carbono libre. El pico en 1350 cm™ es debido al carbono
"desorganizado” que implica defectos de elasticidad, mientras que el pico a 1580
cm? es debido a la vibraciéon simétrica en modo de grafito (Yang, Song, Yu, Zhao,
& Xiao , 2011). El pico en 475 cm™ mostrado en la Figura 37 corresponde a
Aluminio.
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Figura 36 Espectro Raman para las Muestras con Grafito
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Figura 37 Espectro Raman para las muestras con Grafito/Aluminio
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VIII CONCLUSIONES

A partir de los resultados obtenidos y en correspondencia a los objetivos
planteados en el presente estudio, se puede concluir:

Se logré obtener compositos de matriz ceramica a partir del polimero
preceramico PCS mediante la pirolisis del mismo a 800°C.La concentracién
de PCS se relaciona con la densidad. Asi mismo la adicion de grafito y
aluminio, tienen una relacion lineal con la densidad, esto se evidencio
mediante el andlisis de varianza (ANOVA).

La técnica para medir la densidad (como variable respuesta) fue el método
de Arquimedes, donde se encontr6 que el aumento en las concentraciones
de PCS disminuyen la densidad, esto debido a la formacién de poros y
grietas, con la adicién de Grafito molido, la concentracion optima se
encuentra entre 15y 17 % y con aluminio molido, tiene una tendencia lineal.

La medicion de Microdureza se realizd siguiendo la norma | ASTM 82-92
mostrd que la dureza es proporcional a la agregacion de los aditivos, es
decir que el compdsito con menor concentracién de grafito tendria una
menor dureza en relacién con un compdésito con mas concentracion de
grafito, el mismo comportamiento lo exhibe con las concentraciones de
Aluminio.

Usando las técnicas microscépicas se revelo que existe una tendencia a la
formacion de dos fases morfolégicas una interna y otra externa,
caracterizada por ser lisa y rugosa respectivamente.

El analisis de EDS muestra la presencia de los elementos en cuestion, Si,
O, Cy Al, estos dos ultimos aumentaban su composicion de acuerdo a la
concentracion inicial que se agregoé a las soluciones.

El espectro Raman mostro la formacion de una fase amorfa en el rango de
los 800 cm-1, dos picos en entre 1300 y 1700 cm-1 correspondientes al
Carbono libre del grafito y un pico en 500 cm-1 correspondiente al Aluminio.

La concentracion de PCS se relaciona con la densidad. Asi mismo la
adicién de grafito y aluminio, tienen una relacién lineal con la densidad, esto
se evidencio mediante el analisis de varianza (ANOVA).El método de
Arquimedes fue empleado en la determinacion de la densidad, sus
resultados demuestran que el aumento en las concentraciones de PCS
disminuyen la densidad, esto debido a la formacion de poros y grietas, con
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la adicion de Grafito molido, la concentracion optima se encuentra entre 15
y 17 % y con aluminio molido, tiene una tendencia lineal.

El espectro Raman mostro la formacién de una fase amorfa en el rango de
los 800 cm-1, dos picos en entre 1300 y 1700 cm-1 correspondientes al
Carbono libre del grafito y un pico en 500 cm-1 correspondiente al Aluminio.

IX RECOMENDACIONES

Obtener SiC a partir de otros polimeros preceramicos en comparacion con
el PCS tomando en consideracion lo establecido en la Figura 6..

Evaluar el efecto del tiempo de pirolisis en la capacidad de formacion de
SiC.

Evaluar el uso de otros aditivos pasivos y activos, y compararlos con el uso
de los rellenos Grafito y Aluminio.

Debido al tiempo de investigacion, no fue posible la realizacién de las
pruebas de corrosion en ambientes marinos.
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X NOMENCLATURA

CO2
SiC:
SiCO:
SiCN:
SiO:
KOH:

CEMIE-Océano:
SENER:

PCS:
PDC:
PMC:

RMN:
MEB:
EDS:
TGA:
DSC:

BSE:
SE:

Diéxido de Carbono
Carburo de Silicio
Carboéxido de Silicio
Carbonitruro de Silicio
Oxido de Silicio
Hidroxido de Potasio

Centro Mexicano de Investigacion en Energia del Océano
Secretaria de Energia

Policarbosilano
Ceramicas Derivados de Polimeros
Compuestos de Matriz Polimérico

Resonancia Magnética Nuclear

Microscopia Electronica de Barrido

Espectroscopia Dispersiva de Rayos X

Thermogravimetric Analysis (Analisis Termogravimétrico)
Diferencial Scannig Calorimetry (Calorimetria diferencial de
Barrido)

Electrones Retrodispersados

Electrones Secundarios
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XII ANEXOS
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Figura 38 Distribuci

Fuente: Cruz, 2008.
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Tabla 17 Conversion de dureza Vickers a Brinell y Rockwell

Brinell Rockwell Vickers
241 100 253
235 99 247
229 98,2 241
223 97,3 234
217 96,4 228
212 95,5 222
207 94,6 218
201 93,8 212
197 92,8 207
192 91,9 202
187 90,7 196
183 90 192
179 89 188
174 87,8 182
170 86,8 178
167 86 175
163 85 171
159 83,9 167
156 82,9 163
149 80,8 156
143 78,7 150
137 76,4 143
131 74 137
126 72 132




