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El andlisis de mediciones de tensiones residuales por difraccion de neutrones en un compuesto ceramico
ALOySIC presenta cierta incertidumbre debido a la dificultad de determinar con exactitud la estructura
cristalografica del SiC. Diferentes politipos de SiC han sido observados experimentalmente y dos estructuras
pueden ser distinguidas: cubica (B) y hexagonal o romboédrica (o). La dificultad de determinar claramente la
estructura radica en la superposicion de determinados picos de difraccién pertenecientes a diferentes estructuras
cristalinas.

La evidencia experimental es ambigua, ya que se observa la presencia de picos {311} (correspondientes a la
variedad cubica) que no tienen analogia en la estructura hexagonal. En consecuencia una hipdtesis realista del
problema es considerar la presencia simultinea de ambos politipos de fibras en el compuesto.

Las tensiones residuales son calculadas haciendo uso del esquema de la inhomogeneidad elastica de Eshelby!”,
y la interaccion entre fibras se resuelve bajo una aproximacion directa®”. Utilizando el modelo de clculo
mencionado se calcula la dependencia del nivel de tensiones residuales en altimina reforzada con fibras de SiC en
funcién de la presencia relativa de los distintos politipos de SiC, y para una determinada distribucion de fibras. Con
la presente aproximacion se muestra que, para una correcta interpretacion y comparacion de tensiones residuales
con valores obtenidos experimentalmente, es necesario tener en cuenta en la modelizacion simultaneamente el
corrimiento y ensanchamiento de los picos de difraccion como resultado de las tensiones presentes.

Residual stress analysis by neutron diffraction in Al;Oy/SiC composites poses uncertainties due to the
difficulties in accurate determination of SiC crystal structure. Differcnt polytypes of SiC have been experimentally
observed and two main structures can be distinguished: cubic (B) and hexagonal or rombohedric (a). The
experimental difficulty stems from the almost perfect overlapping of many diffraction peaks belonging to different
structures.

The experimental evidence is ambiguous because some {311} peaks, belonging to the cubic variety and not
having counterpart in hexagonal structure, are observed. A realistic hypothesis of the problem is to consider the
simultaneous presence of both fiber polytypes in the composite.

The residual stresses are calculated by using the elastic inhomogencity Eshelby model , and the interaction
problem among fibers is solved by direct approach ®?. The residual stresses in SiC fiber reinforced alumina are
calculated depending on the relative presence of both polylypes and for different (iber distributions. We show that,
for a correct interpretation and comparison with the experimental residual stresses, it is necessary to simultancously

take in account the peak shift and broadening produced as a result of the existent stresses.

I Introduccion

El ceramico SiC es utilizado en el endurecimiento de
ceramicos y aleaciones metdlicas livianas por ser
considerado un material con gran potencial en
aplicaciones a altas temperaturas. En consecuencia, es de
interés tecnologico tener un conocimiento completo de la
microestructura y de las propiedades anisotropas del
mismo.

El SiC existe en diferentes politipos, los cuales estan
estructuralmente relacionados, y consisten en una mezcla
de secuencias de apilamiento cibica y hexagonal. En la
secuencia de capas de apilamiento cubico, C, la tercer
capa no esta directamente encima de la primera, mientras
que en la hexagonal, H, las capas alternadas estan una
sobre la otra. Debido a que existe un niimero casi infinito
de combinaciones de las secuencias C y H,
aproximadamente cien politipos han sido identificados,
ya que cada uno tiene una Gnica combinacién de las
mismas. La estructura cubica, 3C, es conocida como f3-
SiC, y varias estructuras hexagonales o romboédricas,
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2H, 4H, 6H, 1I5R, son conocidas como o-SiC.
Experimentalmente se ha observado que cuando el B-SiC
es expuesto a elevadas temperaturas (del orden de
2000°C). en el mismo aparecen estructuras
correspondientes al  politipo® o. Esta falta de
uniformidad en la estructura cristalina complica la
interpretacion de datos sobrc textura de compucstos
reforzados con fibras de SiC, oblenidos tanto por la
técnica de difraccion de neutrones como por rayos X.

En trabajos previos se calcularon las propiedades
térmicas ecfectivas y las tensiones residuales en el
compuesto  ceramico-ceramico  SiC/AL;O;, y la
implementacion de los mismos se llevé a cabo asignando
simetria hexagonal o cibica a las fibras de refuerzo®®.
Sin embargo, debido a las particularidades de este
cerdmico, es necesario considerar la presencia de ambos
politipos en la prediccion de las propiedades
termoelasticas efectivas y tensiones de origen térmico cn
las fibras. Tomé ct al.”” muestran la influcncia dec
considerar una indexacién cibica o hexagonal de los
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planos. Trabajos previos de los autores”® mostraron que,
bajo el modelo utilizado, no es posible establecer una
correlacion clara entre los valores experimentales y
simulados, ain cuando se considere el caso de la
presencia simultinea de ambos politipos.

En el presente trabajo se muestra que la
interpretacién y modelizacién de las tensiones residuales
en este compuesto no solo deben tener en cuenta la
fraccion de volumen del material en condiciones de
difractar, el factor de estructura relativo de los planos que
presentan un casi idéntico d, y la presencia de mas de
una variedad cristalina, sino también debe considerarse

Sic®

la dispersion de los valores de espaciamiernto dy (ancho
y de altura de pico) obtenidos una vez dcformado cl
material

I Formulacién

Las tensiones residuales son calculadas hacicndo uso
del esquema de la inhomogeneidad elastica de Eshelby ",
y el problema de interaccion entre fibras se resuelve bajo
una aproximacion directa®”. La distribucion dc
orientaciones de fibras es descripta a través de una
funcién gaussiana p(¢,,»). Las propicdades térmicas y
elasticas de fibras y matriz utilizadas son las siguientes:

o322 °K! o33 K Cu Css Ci2 Cis Ca4 (GPa)
6H 4.45 10°° 4.06 10° 479 521 98 55 148
3C 4.45 10° 4.45 10°
ALO;Y
Moédulo de Young Poisson oy °K
391(GPa) 0.24 8.8 10°

IIlL. Textura

Como se discute en un trabajo previo®, en el
compuesto cerdmico SiC-AlO, existe superposicion
entre diferentes picos de difraccion correspondientes a
un mismo politipo o entre picos que presentan un
mismo espaciamiento interplanar ligados a diferentes
politipos. La determinacion experimental de la
distribucién de fibras en el compuesto es realizada a
través de la medicion de la figura de polos asociada a
una reflexion alrededor de 2.51 A. La variedad cibica
3C presenta la direccioén cristalografica (111) como
direccién de crecimiento, es decir que esta direccion
coincide con el eje mayor de la fibra, mientras que en
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Figura 1: Evolucion de la intensidad en funcién de la
direccion de observacion para un espaciamiento en lorno
a 2.50A4 después de un enfriamiento hasta temperatura
ambiente. La escala fue seleccionada de modo de poner

de manifiesto los efectos de ancho de pico.
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el caso de ia variedad hexagonal la normal al plano
basal (0006) es paralela al eje de la fibra. Para este
valor de espaciamienio el compuesto SiC-Al;O;
preseuta los siguientes planos cristalograficos: planos
{111} si la indexacidn es cubica y los planos (0006) y
{1012} (Ad, 0.000GA) en caso de indexacion
hexagonal. Esle ultimo plano cn gencral no ¢s tenido
en cucnta cn la interpretacion de los datos
experimentales, si bien, debido a su multiplicidad su
contribucion, a priori, no deberia ser despreciada.
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Figura 2: Figura de polos de intensidad integrada de los
planos:
a) cubicos (111), (111) y hexagonal (0006)
b) cibicos (111), (111) y hexagonales (0006), (1012)
para distintas fracciones volumétricas de politipo.

SAN LUIS 1997 - 274



A efectos de comprender la influencia de los diversos
planos que contribuyen a la intensidad medida, se simul6
el espectro de difraccion asociado a los planos: (111),
{111} cabicos y (0006), {1012} hexagonal. La figura 1
muestra la evolucion de las intensidades que presenta
cada pico en manera individual en funcién de la posicion
de observacion (©=0° se corresponde con la direccion de
compresion y ®=90° es perpendicular a ésta). A los fines
ilustrativos se supuso una distribucion gaussiana para las
orientaciones de fibras, la cual presenta simetria de
revolucion y un desvio o de aproximadamente 50° en
torno a ®=90°. La temperatura a la cual el material se
supone libre de tensiones internas fue fijada en 1600 °C y
es resultado de una extrapolacion no lineal de los datos
de tensiones residuales informados por Majundar et al.¥

En la figura 2 se presentan las intensidades
integradas correspondientes a los picos anteriormente
mencionados, en la parte a) no son considerados los
planos {1012}, mientras en la b) se incluye la
contribuciéon de esta familia de planos. En la misma
puede observarse que en materiales sometidos a ‘hot-
pressing’ la textura de las fibras no necesariamente se
corresponde con una distribucion planar aleatoria.

De las figuras anteriores es claro que los modelos que
describen los efectos de orientacion y propiedades
anisotropas de las fibras de SiC deben necesariamente

considerar un cierto grado de irregularidad cn la
estructura cristalina del mismo (politipos).

IV. Tensiones residuales

La falta de uniformidad en la estructura cristalina
complica la integpretacién de las mediciones realizadas
en compuestos reforzados con fibras de SiC. En un
trabajo previo® sc presentaron predicciones de tensioncs
residuales de origen térmico, y sc analizaron las razoncs
de la falta de acuerdo entre los valores calculados y
medidos en funcién de las propiedades eldsticas de la
fibra. Este desacuerdo entre ambos llevé a realizar una
simulacion de los espectros de difraccién con la finalidad
de obtener mayor informacion sobre la naturaleza dc los
mismos, ya que de los datos medidos no es posible inferir
qué planos dentro de cada familia (para cada politipo)
contribuyen a la formacion de los picos caracteristicos de
cada espectro. En cada uno dec ellos se analizaron las
siguientes caracteristicas: intensidad (altura del pico) y
resolucion (separacion). El estudio se implemento
considerando distintas fracciones de politipos hexagonal
y ciibico, para una distribucion de orientaciones de fibras
aleatoria en el plano de compresion y un desvio estandar
en la direccién normal a dicho plano caracterizado por o
= 0.6 (aprox. 50°).
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Figura3: Espectro de difraccién para una combinacion de politipo cibico y hexagonal (70%)
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h k 1 do [A] h K i 1 do [A)
1 1 1 2.5092 0 0 0 6 2.5092
1 1 1 2.5092 1 o -1 2 2.5098
2 2 0 1.5365 1 0 - 8 1.5367
2 2 0 1.5365 1 1 2 0 1.5370
30 1 1.3104 1 0 -1 10 1.3105
-3 1 1 1.3104 1 1 2 6 13107
30 - 1 1.3104 2 0o 2 2 1.3107
4 2 2 0.8871 3 0 3 0 0.8874
4 2 2 0.8871 1 0 -1 16 0.8872
4 2 2 0.8871 1 2 -3 8 0.8873

La figura 3 muestra el espectro de difraccion
correspondiente a la distribucion de fibras mencionada,
para el caso particular de una fraccién volumétrica de
30% para el politipo clbico y 70% para el hexagonal. La
simulacion se efectio considerando conjuntos de familias
de planos cuyos espaciamientos interplanares d, son
similares, como se muestra en la tabla. De la
representacion conjunta de los cuatro grupos, puede
inferirse que la intensidad caracteristica de cada conjunto
puede ser interpretada claramente como aquella del pico
de mayor intensidad, excepto en el caso 1 donde la
misma puede ser interpretada como un promedio de
ambos picos.

V. Conclusiones

La interpretacion de las tensiones residuales debe
especialmente tener en cuenta la dispersion de los valores
de espaciamiento d (altura y ancho de cada pico), ademas
de los factores analizados anteriormente: distribucion de
orientaciones de las fibras, anisotropia elastica y térmica
de las fibras, presencia de distinta fraccién de volumen
de politipos.

1603 -

Los datos experimentales usualmente adolecen de una

descripcion tan detallada como para tener en cuenta cl

fenomeno de “split” de orientaciones. Un difractograma

completo para cada zona del espectro ayudaria a resolver

los datos experimentales con el método de célculo.
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