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RESUMEN

En este trabajo se investigd la sintesis y caracterizacion del material compuesto de matriz
metalica Mg-AZ91E con un contenido del 49% de refuerzo ceramico de nitruro de aluminio
(AIN). La fabricacion de este compuesto se realizO mediante el método de infiltracion sin
presion externa. Se partié de una preforma porosa en verde de AIN para posteriormente ser
infiltrada con la aleacion de Mg-AZ91E, a una temperatura de 850°C por 12 minutos en
atmosfera de argon. La caracterizacion microestructural del compuesto se realiz6 mediante
microscopia electrénica de barrido y difraccion de rayos-X. Los resultados indican que en el
compuesto Mg-AZ91E/AIN se presenta una distribucion homogénea entre la matriz y el
refuerzo cerdmico, observando las fases AIN, Mg y Mgi7Al12 en la microestructura.

Se evaluaron las propiedades mecanicas del compuesto Mg-AZ91E/AIN obteniendo un valor
de dureza de 276 HV, mientras que la aleacion monolitica obtuvo una dureza de 80 HV, se
obtuvo un médulo de Young de 108 GPa en el compuesto, resultado cercano, calculado por el
modelo de Halpin-Tsai con un factor de forma de 1. Se observo un coeficiente de expansion
térmica de 24.3x10°/°C a temperatura de 200°C para el caso de la aleacién, sin embargo para
el material compuesto se obtuvo un valor de 6.1x10°%°C a 200°C, asi mismo a una
temperatura de 300°C el valor es de 26.6x10°/°C y 10.4x10°/°C, respectivamente.

Por otro lado, se evalu6 la resistencia al desgate por deslizamiento reciprocante en el
compuesto Mg-AZ91E/AIN por el método de bola sobre superficie plana (Ball-on-flat),
empleando dos blancos como contrapartes, acero 52100 y alumina. Se grafic el coeficiente
de friccion en funcidon del tiempo observando, una disminucion en el coeficiente de friccion,
al incrementar la carga aplicada en el acero 52100 y alimina usadas como contrapartes. Los
resultados de tasa de desgaste indican que hay una mayor pérdida de masa al incrementar la
carga, usando la contraparte de acero 52100, sin embargo utilizando la contraparte de alumina
la tasa de desgaste disminuye al aumentar la carga. Las huellas de desgaste presentan un
mecanismo de desgaste abrasivo seguido de adhesion y desprendimiento de la matriz, asi
como una reaccion triboguimica, observando el mismo comportamiento para ambas
contrapartes. Asi mismo, se evalu6 el desgaste bajo las mismas condiciones de la aleacion Mg-

AZ91E, presentado mejor resistencia al desgaste que el compuesto de Mg-AZ91/AIN.
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OBJETIVO GENERAL

Fabricar un compuesto con contenido elevado de refuerzo ceramico utilizando la técnica de

infiltracion espontanea por contacto de preformas porosas de AIN con una matriz de aleacion

de magnesio y determinar el comportamiento al desgaste por deslizamiento.

OBJETIVOS PARTICULARES

Fabricar el compuesto de matriz metalica Mg-AZ91E/AIN por la técnica de infiltracion
espontanea.

Caracterizacion microestructural del compuesto.

Evaluar el coeficiente de expansion térmica del compuesto Mg-AZ91E/AIN vy la
aleacion de Mg —AZ91E.

Evaluar las propiedades mecéanicas de dureza y modulo de Young y determinar el
comportamiento al desgaste sin lubricante del compuesto Mg-AZ91E/AIN vy la
aleacion de Mg —AZ91E mediante la técnica de bola sobre superficie plana (Ball-on-
flat).



JUSTIFICACION

Actualmente, la investigacion de nuevos materiales radica en los CMM (compuestos de
matriz metalica) son materiales innovadores que abren posibilidades ilimitadas en la ciencia y
desarrollo de caracteristicas tales como resistencia y peso especifico, entre otras, que pueden

ser disefiadas en el material, a la medida, dependiendo de su aplicacion.

Los compuestos de matriz metalica reforzados con particulas ceramicas ofrecen una alta
resistencia y modulo de elasticidad, asi como también buenas propiedades, comparada con los
materiales convencionales. La naturaleza sobre la técnica en la fabricacion de materiales

compuestos tiene un efecto marcado sobre las propiedades del material.

Las nuevas tecnologias demandan materiales ligeros y resistentes al desgaste para aplicaciones
tanto industriales, como automotriz y aeroespacial. Los resultados de esta investigacién nos
ayudaran a comprender el efecto del uso del AIN como refuerzo en una matriz de aleacion
Mg-AZ91E asi como la factibilidad de su aplicaciébn como material ligero y resistente al

desgaste.

El magnesio presenta un bajo punto de fusion, lo que lo hace atractivo para ser empleado
como matriz en CMM; esto aunado a que el magnesio es 40% maés ligero que el aluminio, lo
qgue contribuye a la fabricacion de materiales compuestos con excelentes propiedades

especificas.



HIPOTESIS

En la fabricacion de materiales compuestos de matriz metélica, el uso del magnesio ha sido
benéfico en la matriz del compuesto, promoviendo el procesamiento de los materiales. La
incorporacion de cerdmicos en una matriz metalica promueve las propiedades finales del
material, debido a sus caracteristicas como son: elevada resistencia al desgaste, temperatura de
trabajo y baja densidad, lo cual permite obtener un nuevo material.

De este modo, al combinar el ceramico AIN como refuerzo en una aleacion de Mg-AZ91E
como matriz, se espera obtener un material compuesto con alta dureza y elevado modulo de
Young, lo cual de acuerdo con a la ley de Archard, establece que durante el desgaste por
deslizamiento en seco, la pérdida de peso y el coeficiente de desgaste estdn asociados a la
dureza del mismo material. La buena mojabilidad de la aleacién al cerdmico de nitruro de
aluminio, promueve su fabricacion por infiltracion espontanea. Por otro lado, la resistencia

mecénica final del compuesto aportara un buen comportamiento al desgaste del mismo.
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MAESTRIA EN METALURGIA Y CIENCIAS DE LOS MATERIALES

CAPITULO I. REVISION BIBLIOGRAFICA

1.1 MATERIALES COMPUESTOS

Los materiales compuestos son una nueva generacion de materiales y se definen como los
materiales formados de una fase continla llamada matriz que puede ser organica, metalica o
ceramica, asi como una fase dispersa en la matriz denominada refuerzo, y que puede estar en
forma de fibras o particulas [1]. Un material compuesto puede presentar las siguientes
caracteristicas:
» Estan constituidos de dos o mas componentes distinguibles fisicamente.
» Presentan varias fases quimicamente distintas, completamente insolubles entre si y
separadas por una interfase.
» Sus propiedades son superiores a la simple suma de las propiedades de sus
componentes.
Se pueden identificar dos fases: una continua, constituida por la matriz y otra fase discontinua,
denominada refuerzo como se ilustra en la Figural.l. Los componentes de un material
compuesto no deben disolverse ni fusionarse completamente unos con otros. La identificacion
de los materiales y la de su interfase debe ser posible de observar por medios fisicos. Las

propiedades del nuevo material dependen, entonces, del tipo de interfase y de los

componentes.
. Fase
a,s N dispersa
continua
Interfase

Figura 1.1 Fases en un material compuesto

El reto actual de los materiales compuestos, en cualquiera de sus variables consiste en buscar
las mejores asociaciones de particula/matriz, para proporcionar materiales con mejores

caracteristicas para el fin que son concebidos [1].
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MAESTRIA EN METALURGIA Y CIENCIAS DE LOS MATERIALES

1.1.1 Clasificacion de materiales compuestos
De las diferentes clasificaciones que se pueden hacer de los materiales compuestos, quizas la

mas importante se refiere a su matriz y en la cual se pueden identificar los siguientes tres
grupos:

» Materiales compuestos de matriz metalica (CMM)

» Materiales compuestos de matriz ceramica (CMC)

» Materiales compuestos de matriz polimérica (CMP)

Los materiales compuestos de matriz metalica (CMM) han sido destinados especialmente a
aplicaciones estructurales en la industria automotriz, aeroespacial, militar, eléctrica y
electronica, las cuales usualmente exigen alta rigidez, resistencia y modulo especifico. Los
CMM estéan constituidos por dos materiales disimiles; un metal o matriz y un reforzante que
puede estar presente en fibras o particulas, cominmente ceramicas. Ambos componentes de
un CMM difieren uno de otro en forma o composicion a nivel macroscopico, exhibiendo una
interfase en la zona de contacto [2]. En la tabla 1.1 se listan las propiedades relativas entre
distintos metales ligeros empleados habitualmente como matrices en CMM.

Tabla 1.1 Propiedades relativas entre diferentes materiales ligeros empleados como matriz en

compuestos[3]
MATERIALES
PROPIEDADES Aluminio Magnesio Titanio
Punto de fusion (°C) 660 650 1660
Densidad (g/cm®) 2.7 1.7 45
Conductividad Eléctrica (%IACS) 64 38 4
Resistencia Eléctrica (nQ2cm) 2.67 4.2 42
Conductividad térmica ( 0-100°C) 237 156 21.9
Coeficiente de expansion térmica
lineal (x10°KY) 23:5 26 89
Coeficiente de Poisson 0.345 0.291 0.361
Resistencia a la traccién (MPa) Bgnuggjgﬁ% Bl:l):nrg;lggz Recocido=230-460
_ , .. Duro=10-35 Duro=69 S
Limite elastico (MPa) Blando=110-170 Blando=100 Recocido=140-250
Modulo Elastico (GPa) 70.6 447 120.2
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Asi los ejemplos méas comunes de los materiales compuestos de matriz metalica son las
aleaciones de aluminio con refuerzos de fibras de boro, aleaciones de aluminio reforzados con
particulas de alumina, carburo de silicio, entre otros, estos materiales mejoran las propiedades
mecanicas como son: la resistencia y tenacidad de los materiales ceramicos como SizNy,
Al,O3, AIN entre otros, especificamente en rangos de bajas temperaturas. Los tipos de
refuerzo se pueden clasificar en tres categorias: fibras, whiskers y particulas. Desde el punto
de vista de propiedades mecanicas, se puede obtener una gran mejora mediante el uso de fibras
continuas, reforzando en la direccién del esfuerzo aplicado; mientras que con whiskers y
particulas se experimenta una disminucion de resistencia pero se obtiene una gran isotropia en

el material.[1,2].

1.2 PROCESAMIENTO DE LOS MATERIALES COMPUESTOS

Este tipo de materiales empleados como matrices en los CMM en conjunto con los materiales
de refuerzo, han permitido el desarrollo de una gran variedad de rutas de procesamiento en la
manufactura de CMM clasificadas en forma general en [3].

a) Procesos en estado sélido.

b) Proceso en estado liquido.

c) Procesamiento por depositacion.

d) Procesos in-situ.
Cada técnica presenta sus propias limitaciones y la eleccion adecuada del proceso de
fabricacion se relaciona con el tipo de aplicacion, funcionalidad y viabilidad comercial.

a) Procesos en estado solido
Las fuerzas que controlan el procesamiento de los CMM en estado sélido estan regidas por el
desplazamiento de las interfases solido-gas por interfaces solido/solido. Lo anterior se logra
mediante la aplicacion de presion y temperatura. Se pueden clasificar los procesos en la
manufactura de los CMM en estado sélido de acuerdo al tipo de unién: Union por difusion y
Metalurgia de polvos.

b) Procesos en estado liquido
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Este tipo de técnicas empleadas en el procesamiento de materiales compuestos de matriz
metalica relacionan el uso de uno de los componentes (matriz) en estado liquido en alguna
etapa del proceso. Existen diferentes rutas de procesamiento, pero en general incluyen una
mezcla de particulas o whiskers en un bafio de metal liquido, seguido por una agitacién y un
vaciado del material en los moldes, o bien pueden envolver infiltracion del metal liquido en
una preforma porosa, seguido por una solidificacion. Los procesos de infiltracion de un
material liquido en una preforma porosa son usados comunmente en la producciéon de
materiales compuestos con un elevado contenido de material de refuerzo, mayor a 30-35%. El
problema o dificultad en la fabricacién de este tipo de compuestos por esta ruta radica
basicamente en que la mayor parte de las aleaciones empleadas como matriz normalmente no
mojan al material de refuerzo ceramico, lo cual dificulta la infiltracion de la aleacién liquida.
Por lo tanto, se requiere en forma estricta ciertas condiciones al procesar estos materiales
compuestos, como son: condiciones de presion elevada, un control de la atmdsfera adecuada
incluyendo alto vacio y comunmente tiempo de fabricacion prolongados, algunos de ellos son:

metal liquido por forja y fundicion por presion.

» Técnicas de infiltracion liquida

Esta técnica involucra la infiltracion de un metal liquido (matriz) en una preforma porosa.
Algunas ventajas principales relacionan: la produccion de formas intrinsecas con un alto
contenido de refuerzo cerdmico, distribucion homogénea de material de refuerzo (particulas
por lo general), el equipo de procesamiento del compuesto es relativamente simple y por
consiguiente de bajo costo.

La desventaja principal radica en que es necesario tener condiciones de mojado entre los
materiales metal-cerdmico. La Figura 1.2 muestra un esquema de las diferentes rutas para la

infiltracion del metal liquido en la preforma porosa [4].
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Preformado
- I,\/Iej[al
liquido

=

b) Inmersion parcial

Metal liquido

c) Infiltracion por contacto

Figura 1.2 Diferentes métodos de infiltracion [5]

1.3 INTERFASES

Las interfases o interacciones que ocurren entre el material de refuerzo y la matriz en un
material compuesto, son de gran importancia ya que afectan directamente las propiedades
mecénicas del material. Una interfase, constituye una discontinuidad en propiedades de las
correspondientes a la matriz y al del refuerzo. La interfase puede estar formada por una
difusion de elementos o bién puede ocurrir reaccion quimica entre ellos provocando la
aparicion de nuevas fases. En un compuesto reforzado con fibras continuas, la carga soportada
por el compuesto es transferida de la matriz al material de refuerzo. Interfases fuertes
normalmente producen una elevada resistencia mecanica y a la rigidez en el material
producido [3]. Sin embargo, una interfase de espesor considerable produce una baja resistencia
mecanica y a la rigidez, pero una elevada resistencia a la fractura. En una forma mas compleja,
las propiedades como lo son el corte, fatiga y corrosion son afectadas también por las
interfases. La manufactura de los materiales compuestos normalmente envuelven una fase
liquida o semi-liquida durante el proceso, por lo que la compatibilidad y mojado de los
materiales son factores importantes. El liquido ideal en el caso de infiltracién debe de tener un
angulo de contacto entre el metal liquido y el material ceramico de refuerzo cercano a cero.

Por otro lado, la reaccion ente los materiales debe mantenerse al minimo [5-7].

INSTITUTO DE INVESTIGACIONES METALURGICAS 5



MAESTRIA EN METALURGIA Y CIENCIAS DE LOS MATERIALES

1.4 MOJABILIDAD

La mojabilidad entre los metales y los ceramicos es un fendmeno muy importante para una
gran gama de aplicaciones industriales relacionadas con la fabricacion de materiales
compuestos metal/ceramico y uniones metal/ceramico [7].
El mecanismo para la formacién de una interfase (mojabilidad) metal/ceramico es la
disminucion de la energia libre presente cuando se tiene un contacto intimo entre las
superficies metalica y cerdmica. Esta energia libre AG cambia por unidad de area de interfase
formada AG y esta dada por la ecuacion de Dupre [8]:

AG = ym + yc — ymc (1.1)
Donde:

ymy yc son las energias de superficie del metal y del ceramico respectivamente.

ymc es la energia superficial en la interfase metal-ceramico.

Si no existe interaccion quimica tenemos que AG es igual al trabajo de adhesion (Wad) que se
define como el trabajo requerido para separar una unidad de area de la interfase en dos
superficies diferentes. Si Wad es substituido por AG en la ecuacion (1) y esta es re arreglada
como:

ymc = ym + yc — Wad (1.2)

Es evidente que la energia interfacial metal/ceramico (ymc) decrece en la medida que el
trabajo de adhesion aumenta. Por lo tanto, para mejorar el contacto entre el metal y el
ceramico se debe incrementar el trabajo de adhesidn. Una practica comun es evaluar ya sea
ymc o Wad a partir del angulo de contacto medido entre un liquido en equilibrio (metal) con
un substrato solido (cerdmico), tal y como se ilustra en la Figura 1.3 donde 6 es el angulo de

contacto.
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Figura 1.3 Angulo de contacto entre una gota de metal liquido y un substrato ceramico.

En el equilibrio el balance entre las energias interfaciales es dado igualmente por la ecuacion
de Dupre:
ym —yc — mc cos = 0 (1.3)

Que combinada con la ecuacion 2 resulta en:

Wad = ym(1 — cos8) (1.4)

Estas ecuaciones muestran que la mojabilidad del substrato mejora cuando 6 < 90° y que un
mayor contacto entre el liquido y el solido se tendra en la medida que 0 tienda a 0. Asimismo,
se tiene que el trabajo de adhesion entre las fases sélida y liquida puede expresarse entonces
en términos del angulo de contacto y la tension superficial del liquido (energia superficial).
Estas cantidades pueden medirse experimentalmente usando el método de la gota en reposo
[8]. El limite entre las condiciones de mojado y no mojado se toma generalmente como 6 =
90°, por lo que se considera que la condicion de mojado existe cuando 6 < 90° y cuando 6 >

90° la condicion de no mojado [10-13].

Se han realizado estudios de mojabilidad del SizN, encontrandose buena mojabilidad con las
aleaciones de aluminio. Pefia y colaboradores [14] reportan un estudio de mojablidad del
sustrato de SizN4 con aleaciones de aluminio, el estudio se llevd a cabo utilizando la técnica
de la gota en reposo. Los pardmetros se examinaron en dos niveles: el tiempo de
procesamiento y la temperatura, atmosfera (Ar y Ny), estado de la superficie del sustrato (con

y sin silicio), asi como el contenido de Mg y Si en la aleacion de aluminio. Los resultados
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muestran que las aleaciones de aluminio en los sustratos tratados en argén se comportan
diferentes de aquellos tratados en nitrogeno porque, en el Gltimo, el metal liquido no moja el
sustrato. La falta de infiltracion observado en atmosfera de nitrégeno se le atribuye a la
formacion de reacciones en fase gas y en la superficie de la gota, la impureza de oxigeno en el

gas el cual, tiende a ser un elemento clave para la reacciones.

En otro estudio, Contreras [15], reporta la mojabilidad del Mg en TiC en una atmosfera de
argén entre 800 y 1000°C, usando la técnica de gota en reposo (sessile drop). Reportando
reacciones interfaciales que ocurren entre Al y TiC, no asi entre Mg y TiC ya que el magnesio

no forma carburos estables.

Por otro lado, Shouren y colaboradores [24] estudiaron la cinética de infiltracion de los
materiales compuestos de SisN4/Al-Mg fabricados por la técnica de infiltracion sin presion.
Donde la adicion de Mg resulté en un mejoramiento significativamente en la mojabilidad
del sistema de Al-Mg/Si3Ns.

1.5 APLICACION DE LOS MATERIALES COMPUESTOS

Los compuestos de matriz metalica se utilizan en una gran variedad de aplicaciones. Su alta
resistencia, bajo peso, mejores propiedades mecénicas como son resistencia al desgaste entre
otras y las térmicas sobre los materiales convencionales, por lo que las propiedades de estos se
hacen muy atractivos en una gran variedad de aplicaciones. Cada vez mas los CMM se han

utilizado en varias areas, incluyendo [5]:

a) Aeroespacial
En las aplicaciones aeroespaciales, unas de las propiedades que estos materiales deben llevar
son: baja densidad, alto coeficiente de expansion térmica y media conductividad, en esta
industria el desempefio a menudo supera consideraciones en los costos de estos materiales [6].
b) Transporte (automotrizy ferroviaria)
Los CMM se han utilizado en una gran variedad de aplicaciones en la automatizacién, una de
ellas es el motor y con éxito se reforzaron por pistones de aluminio en el motor diesel Toyota,
en esta aplicacion una fibra de alumina-silice fue incorporada en el area de la ranura del anillo
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del piston durante la fundicion del aluminio a presion. El piston del motor diesel convencional
tiene una aleacion de colada de Al-Si con una corona hecha de una fundicion de hierro niquel.
Materiales de matriz de aluminio reforzados con particulas de SiC, también se han utilizado en

aplicaciones, como en un piston, sobre todo en los coches de carreras de arrastre [6].

c) Electrdnicay gestion termica (disipadores de calor)
Un area de mercado muy importante para el aluminio en los CMM estd en empaquetado
electrénico y la gestion térmica. Los compuestos matriz metalica pueden adaptarse para tener
Optimas propiedades térmicas y fisicas para cumplir los requisitos de los sistemas de envasado
electronico, por ejemplo, nucleos, sustratos, portadores, y los alojamientos. La atraccién
principal de CMM para estas aplicaciones es el coeficiente de expansion térmica, jugando un

papel importante la conductividad térmica [6].

1.6 DESGASTE

El desgaste es el dafio que se produce en una superficie sélida, generalmente con pérdida
progresiva de material, debido al movimiento relativo entre dos superficies en contacto
mecanico [16]. Independientemente de cualquier modo especial de desgaste, el tipo de
contacto mecanico es muy importante para todas las pérdidas por desgaste, segun la norma
ASTM G40-05 [17]. En muchos casos el desgaste ocurre a través de las interacciones
superficiales de las asperezas. En el caso de transferencia desde una superficie a otra, mientras
gue una de las superficies es desgastada con una pérdida neta de masa o volumen, en la otra, la
pérdida de masa o volumen en la interfase es cero. El dafio por desgaste precede a la actual

pérdida y puede también ocurrir independientemente [18-19].

1.6.1 Contacto mecénico

El contacto entre las superficies normales poseen cierta aspereza arbitraria, entonces cuando

las superficies se acercan, el primer contacto aparecera donde se toquen las asperezas al
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aproximarse. El contacto que parece ser un punto o linea es un numero muy grande de
contactos microscopicos. La cantidad total del &rea de contacto real es més pequefia que el
area de contacto y se aproxima solamente bajo circunstancias extremas. La friccion y desgaste
de dos superficies solidas en contacto sin lubricacion dependen del tipo de deformacion de las
irregularidades de las superficies involucradas en el contacto, que puede ser elastico o plastico.
Los materiales que tienen buena resistencia al desgaste, son generalmente duros pero fragiles,
por ejemplo aceros endurecidos, hierros colados y materiales cerdmicos. La carga de contacto
de sdlidos fragiles puede producir no solo deformacién elastica y plastica, si no también

micro-agrietamiento en las superficies bajo esfuerzo [20].

1.6.2 Clasificacion de los procesos de desgaste

Los procesos de desgaste pueden ser clasificados como [20]:

a) Desgaste abrasivo. b) Desgaste por deslizamiento.
c) Desgaste por rodamiento. d) Desgaste por oscilacion.
e) Desgaste por impacto. e) Desgaste por erosion.

Los mecanismos de desgaste describen las interacciones de energia y materia entre los
elementos en un tribosistema. El tipo de movimiento relativo entre los cuerpos en contacto
también puede ser utilizado para clasificar diferentes procesos de desgaste. La razén para la
variedad tan extensa de técnicas de ensayo, es la gran variedad de sistemas de desgaste que
ocurren en la practica. Aun utilizando una técnica similar, los resultados de ensayos obtenidos
por varios investigadores, difieren y solo pueden ser comparados, a lo mucho
cualitativamente. Esto es debido a que siempre existen diferencias en los procedimientos de
ensayo, tamafio 0 geometria de las probetas, ambiente, etc. Por lo tanto, es muy importante
conocer exactamente las condiciones del ensayo para valorar correctamente los resultados
[20].
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1.6.3 Tribosistemas

La estructura de un tribosistema, en general, es cambiada con el tiempo debido a la friccion y
el desgaste. Esto puede producir un cambio deseado (trabajando) o no deseado (dafio) en el
comportamiento funcional del sistema. La forma simplificada de un tribosistema general, esta
determinada por los elementos, sus propiedades y las interacciones entre ellos. Usualmente los
sistemas consisten de cuatro elementos; a) cuerpo sélido, b) cuerpo de oposicion, c) elemento

interfacial y d) Ambiente; mostrados en la figura 1.4. [20]

Tribosistema

*. Ambiente

"

Elemento

Cuemde oposicidon — interfacial

WO solido

Figura 1.4 Representacion esquematica de un tribosistema. [20]

1.6.4 Mecanismos de desgaste

De acuerdo a la Norma DIN 50320 del Instituto de Normas Alemanas, estos cuatro
mecanismos 0 combinaciones entre ellos estan involucrados en todos los procesos de desgaste
[16].

i.  Adhesién — Formacion y rompimiento de enlaces adhesivos en la interfase.

ii.  Abrasion — Remocién de material debido a ralladuras.

iii.  Fatiga superficial — Fatiga y formacion de grietas en regiones superficiales debido a

ciclos de esfuerzo que producen separacion de particulas de material.

iv.  Reaccion triboguimica — Productos de reaccion como resultado de las interacciones

quimicas entre los elementos del tribosistema.
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La deformacion pléstica generalmente no es considerada como un mecanismo de desgaste
pero juega un papel muy importante en muchos procesos de desgaste. La Figura 1.5

esquematiza los 4 procesos de desgaste.

g Adhesion J
S

N =
AT

Figura 1.5 Descripcion esquematica de los cuatro principales mecanismos de desgaste a) adhesion,

b)abrasién, c)reaccién triboquimica y c)fatiga superficial [5].

a) Desgaste adhesivo.

El desgaste adhesivo puede presentarse cuando dos superficies se deslizan una contra otra.
Altas presiones localizadas entre las asperezas de contacto producen deformacion plastica,
adhesion y consecuentemente, formacion de juntas localizadas. El deslizamiento relativo
entre las superficies en contacto causa la ruptura de las uniones y, por consiguiente, la
transferencia de material de una superficie a la otra. En la literatura se han presentado muchas
teorias de adhesién, pero son cuatro los principales grupos de adhesion aceptados
generalmente: 1) Enganchado mecéanico, 2) Teoria de difusion, 3) Teoria electronica y 4)
Teoria de adsorcion.

b) Desgaste abrasivo
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Se define como la accion de corte de un material duro y agudo a través de la superficie de un
material mas suave. Tiende a formar ralladuras profundas cuando las particulas duras penetran
en la superficie, ocasionando deformacion plastica y/o arrancando virutas.

El desgaste abrasivo es el desplazamiento de material causado por la presencia de particulas
duras entre 0 embebidas en una de las dos superficies en movimiento relativo, por la presencia

de protuberancias duras en una o ambas superficies [19].

c) Desgaste por fatiga superficial

El desgaste por fatiga superficial se observa durante el deslizamiento repetido o rodamiento
sobre una pista. Las particulas suspendidas entre dos superficies sometidas a una carga ciclica
pueden causar fracturas superficiales que, eventualmente debido a la carga repetida conllevan
a la destruccién de la superficie. ElI desgaste causado por fatiga superficial puede ser
caracterizado por la formacién de grietas y el desprendimiento de hojuelas de material causado

por una repeticién de cargas alternantes de superficies solidas [19].

d) Desgaste por reaccion triboquimica

El desgaste triboquimico puede ser caracterizado por el contacto friccionante entre dos
superficies solidas que reaccionan con el ambiente. Este ambiente corrosivo puede ser gaseoso
o liquido. El proceso de desgaste procede por una remocion continua de una capa de reaccion
y la formacién de una nueva sobre las superficies en contacto. En presencia del oxigeno del
aire, los fragmentos de desgaste consisten principalmente de éxidos que se han formado sobre
la superficie y se han eliminado por la friccion. Las superficies fuertemente unidas son las mas
susceptibles a dafio por desgaste triboquimico [20]. Se estima que el desgaste en la industria
se debe en un 50% a la abrasion, un 15% por adhesion y el porcentaje restante se divide entre
los demaés tipos. En muchos procesos pueden coexistir dos 0 més tipos de estos desgastes,
ademas, en algunos de estos desgastes se han observado dos regimenes denominados desgaste
suave y desgaste severo.

Shouren y colaboradores [22] fabricaron un compuesto con polvos de B—SisNg, al cual le
realizaron pruebas al desgaste por la técnica de Block on Disc con una solucion de muestra,

reportando que con el incremento del tiempo el coeficiente de friccibn aumenta, y con el
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incremento del porcentaje de refuerzo ceramico a diferentes cargas aplicadas exhibe un mejor
comportamiento al desgaste, observaron una deformacién pléstica severa acompafada de
abrasion, lo que muestra que existe mayor desgaste. En otro estudio Shouren y colaboradores
[23] elaboraron un tipo de estructura de red tridimensional, de aluminio reforzado con
materiales compuestos de matriz de magnesio. Los materiales compuestos tienen una mayor
resistencia al desgaste que la matriz de metal debido a su estructura de topologia especial. La
fraccion de volumen de refuerzo tiene un gran efecto en el desgaste abrasivo. El indice de
desgaste disminuye con el aumento de la fraccion de volumen de refuerzo y se incrementa con
el aumento de deslizamiento, tiempo y carga aplicada. EI mecanismo de desgaste de los
materiales compuestos (desgaste abrasivo) difiere mucho de la aleacion de la matriz (desgaste
adhesivo). Por otro lado Xiu y colaboradores [24] elaboraron compuestos de magnesio con
diferentes contenidos de particulas de TiC, encontraron que la pérdida de volumen y el
coeficiente de friccion de los materiales compuestos disminuyen con el aumento en el
contenido de particulas de TiC. Ademas de una pérdida de volumen y la disminucién del
coeficiente de friccion en los compuestos. ElI comportamiento al desgaste de la matriz de
aleacion AZ91 no reforzada y los compuestos se caracteriza por un micro-surcamiento,

adhesion y oxidacion.

1.6.5 Meétodo de bola sobre superficie plana (ball on flat)

Es un método de prueba estandar para determinar el desgaste por deslizamiento de materiales
ceramicos, metales y otros materiales resistentes al desgaste utilizando el método lineal
alternativo bola sobre un plano geométrico. Este método de prueba utiliza una muestra plana
inferior y un espécimen superior en forma de bola que se desliza contra la muestra plana.
Estos especimenes se mueven uno respecto al otro en un movimiento lineal, de ida y vuelta de
deslizamiento, bajo un determinado conjunto de condiciones. En este método de ensayo, la
carga se aplica verticalmente hacia abajo a traves de la muestra de bola contra el espécimen
plano montado horizontalmente. La carga normal, la longitud de carrera, frecuencia de

oscilacion, temperatura de ensayo, con o sin lubricante, y la duracién del ensayo se
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seleccionan de uno de los dos procedimientos segin la norma ASTM G 133-95 (rectificada
2002) [25].

1.7 NITRURO DE ALUMINIO

El AIN se encuentra en fase (W-AIN) wurtztita, su banda prohibida es extremadamente ancha
(6.2 eV), por lo que se considera un material semiconductor el cual tiene un potencial de
aplicacion para optoelectronica de ultravioleta profunda. El nitruro de aluminio fue sinterizado
por primera ocasion en 1877, pero no fue hasta a mediados de los 1980s que tuvo aplicacién
importante en microelectronica, fue realizado debido a su relativamente alta conductividad
térmica para un aislante eléctrico de ceramica (20-210w.m™.k™) para un material policristalino
y tan alto como 275 w.m™ k™ para un cristal simple. El nitruro de aluminio en su mayoria es
un material con enlaces covalentes, con una estructura hexagonal compacta, la cual es
isomdrfica con una de los politipos del sulfato de zinc conocido como wurztita. EI grupo
espacial para esa estructura es p63cwc. El material es estable a temperaturas muy altas en
atmosfera inerte, en el aire la oxidacion de la superficie ocurre carca de los 700°C incluso a
temperatura ambiente, se ha detectado 6xido en capas de 5-10 nm. Esta capa de éxido protege
el material arriba de los 1370°C, por encima de esta temperatura ocurre la oxidacion de granel.
El nitruro de aluminio es estable en hidrogeno y dioxido de carbon (CO,) arriba de los 980°C.
El material se disuelve lentamente en &cidos minerales por ataque en los bordes de grano, y en
alcalinos fuertes [26-27].

1.8 ALEACION DE MAGNESIO AZ91E

El magnesio, después del aluminio, es el metal méas atractivo para ser empelado como matriz
en aplicaciones estructurales, aeroespaciales y automotrices; por otro lado, los compuestos de
magnesio han recibido mucha atencién debido a su utilizacién en aplicaciones automotrices,
esto, debido a su baja densidad, alto esfuerzo especifico y buena resistencia al desgaste. Entre
los refuerzos méas comunes han sido los de SiC y Al,O3, los cuales mejoran el modulo elastico

pero también la resistencia al desgaste y la fractura [28]. En general, las propiedades
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mecénicas de las aleaciones base magnesio son inferiores a las del aluminio, sin embargo, al
considerar su peso especifico se tornan altamente atractivas. Uno de los principales problemas
con las aleaciones de magnesio es la baja ductilidad originada por la estructura hexagonal
compacta del Mg, la cual dificulta el conformado a temperatura ambiente, por lo cual el
conformado de estas aleaciones suele realizarse en caliente [24]. Los componentes de la
aleacion AZ91E se muestran en la Tablal.2, asi mismo, algunas de sus propiedades mecéanicas
se presentan en la Tabla 1.3.

Tabla 1.2 Componentes de la aleacion AZ91E.

Componente Al Cu Fe Mg Mn Ni Si Zn
Max Max Max
% en peso 8.1-9.3 Max 0.015 90 0.17-0.35 0.35-1
0.001 0.001 0.2

Tabla 1.3 Propiedades de la aleacion AZ91Ey AIN.

PROPIEDADES AZ91E AIN
3
Densidad (gr/cm ) 183 3.26
Temperatura de Fusion (°C) 595 2200
Maddulo Eléstico (GPa) 44 -45 330
Resistencia a la Tension 117 MPa 320 GPa

Como se observa en la Tabla 1.2 los principales elementos aleantes en la aleacion AZ91E son
Al, Zn, Si y Mn. Asi mismo, observamos en la Tabla 1.3 que la aleacion AZ91E tiene un
punto de fusion, modulo elastico y resistencia a la tensién bajos al compararlos con los
correspondientes valores del AIN, lo cual puede ser benéfico en el material compuesto. Las
aleaciones de magnesio son las mas ligeras de todos los metales estructurales con buena
relacion resistencia/peso y moldeabilidad, sin embargo su aplicacion sigue estando limitada
por la resistencia a la corrosion relativamente pobre [29]. La aleacion de magnesio AZ91E
(nominalmente 9% en peso de aluminio, 1% en peso de Zinc) es de la serie de aleaciones que
constituyen el 85% de aplicacién industrial, pues exhibe un equilibrio entre las propiedades
mecanicas y resistencia a la corrosion moderada, esto debido a sus elementos constituyentes.
La aleacion AZ91E tiene propiedades mecanicas superiores al magnesio puro; atribuido a una
microestructura heterogénea formada por la precipitacion de la fase de particulas metélicas
Mg;7Al12 [30].
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CAPITULO Il. DESARROLLO EXPERIMENTAL

En este capitulo se describe el procedimiento empleado para la fabricacién del material
compuesto por la técnica de infiltracion por contacto sin presion externa, asi como las distintas
caracterizaciones y evaluacion al desgaste del mismo. A continuacion, se presenta la
descripcion de cada uno de los equipos y técnicas experimentales de caracterizacion
microestructural, mecénica y resistencia al desgaste por deslizamiento, empleadas en el

presente trabajo de acuerdo a los pasos ilustrados en la Figura 2.1.

POLVOS DE AIN

PRENSADO
UNIAXIAL DEL
AN

INFILTRACION

DE LA
ALEACION Mg-
AZ91E A 850 °C
POR 12 MIN |
|

PRUEBAS
MECANICAS DE
DUREZAY
MODULO DE
YOUNG

CARACTERIZACI

PRUEBAS DE

ON DESGASTE Y

MICROESTRUCT
URAL POR, MEB
Y DRX

PRUEBAS DE
DILATOMETRIA

ANALISIS DE
LAS MISMAS

Figura 2.1 Diagrama de flujo del trabajo experimental del compuesto
AIN con aleacion de Mg AZ91E.
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2.1 PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

2.1.1 Materias primas

Se utilizo la aleacion de magnesio AZ91E producida por Thomson Aluminium Casting Co.,

como matriz. La composicidon quimica se muestra en la Tabla 2.1.

Tabla 2.1 composicion quimica de la aleacion de Mg AZ91E (% en peso.)

Al Mn Zn Si Fe Cu Mg
8.5 0.23 0.7 0.01 0.001 0.001 Bal.

Se prepararon compuestos por el método de infiltracién sin presion externa, empleando
particulas cerdmicas de, AIN como material de refuerzo, adquirido de Sigma Aldrich Chemical
Company, la especificacion técnica del proveedor de este polvo se muestra en la Tabla 2.2. A
estos polvos de AIN se les midio la distribucion y tamafio promedio de particula por medio de
un analizador centrifugo automatico de particula (HORIBA CAPA 300), obteniéndose un

tamafo promedio de particula de 3.08 um.

Tabla 2.2 Especificaciones del nitruro de aluminio

. Densidad Punto de fusion Tamario de Tipo de
0,
Propiedad Pureza (%) (g/cm®) (°C) particula estructura
AIN >98% 3.26 >2200 <10 pm Hcp tipo wursita

2.2 PROCESAMIENTO DE LOS COMPUESTOS

a) Produccidn de pastillas en verde de AIN

Para la compactacion de preformados en verde, se peso primeramente en la balanza analitica
4 gr. de AIN. Se coloco uniformemente el AIN, dentro de un dado circular de acero sin ningin
aglutinante como se muestra en la Figura 2.2, el dado tiene dimensiones internas de 5 cm de
altura y 2.54 cm de diametro, se limpio el dado con alcohol, para eliminar residuos. Se

colocaron dos mordazas de aproximadamente 10 cm de altura en la prensa que se muestra en
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la Figura 2.3 hasta la aplicacion de la presion de 14 MPa para la compactacion. Cuando se
Ileg6 al punto donde se aplica la presion, se fue subiendo el dado poco a poco para lograr una
compactacién exitosa.

Figura 2.2 Dado utilizado para compactacion de las preformas porosas

La presion que se aplica se mantiene ejercida por dos minutos, para después liberar la carga de
la muestra en forma lenta. A continuacion se saca el preformado en verde para procesos

posteriores.

Figura 2.3 Prensa hidraulica
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Tanto la porosidad, la densidad, asi como el contenido de aleacion necesaria para la
infiltracion se calcularon por la regla de las mezclas de fases, considerando que el volumen de
las pastillas esta dado por:

Vpastilla = nr?h (2-1)

m=4g h=05cm8 = 2.54cm (2.2)
Asi el volumen de la pastilla es de:

Vpasting = m1.27¢cm?0.5 cm = 2.533cm?

De tal forma que la densidad sera de:

m 49

p= = 1.58g/cm3

Voastita 2533 cm?

Y por tanto, la fraccion en volumen del contenido de nitruro de aluminio es:

Ppastilla _ 1.58 g/cm3 _
Pan 3.24 g/cm?

0.49

fvolumetrica delAIN =

Por lo tanto, la fracciéon volumétrica de la matriz, aleacion AZ91E, sera:
fvolumetrica del AZ91E = 1- fAlN =1-0.49=0.51
Y la densidad teorica del compuesto es:

Peompuesto = (3.24x0.49) + (1.83x0.51) = 2.5209 g/cm?

Calculando el volumen a ocupado por la aleacion en el compuesto:

— — 3 _ 3
VAZ91E - fvolumetrica del AZ91EX Vpastilla =0.51x 2.533cm*> = 1.29cm

De tal forma que se requiriere una cantidad de masa de aleacién correspondiente a:

mAzglE = pAZ91EvaZ91E = 183 g/Cm3 x1.29cm3 = 236 g

Por tanto, 2.36 gr de aleacion deben ser infiltrada en la preforma porosa.

b) Corte del material
Posteriormente se corté la aleacién AZ91E, en una cortadora de disco de diamante de alta

concentracion modelo ISOMET BUEHLER de baja velocidad, mostrada en la Figura 2.4.
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Figura 2.4 Cortadora de diamante, de baja velocidad, ISOMET.

Enseguida la preforma porosa se coloco en un crisol de grafito recubierto con nitruro de boro,
esto con la finalidad de que las pastillas no se pegaran en el crisol, al momento de ser

infiltradas.

c) Infiltracién de la aleacién de Mg-AZ91E en las preformas porosas.

La infiltracion de los preformados se realizd por medio de la técnica de infiltracion por
capilaridad sin presion externa. La preforma porosa del refuerzo se coloco, junto con la
aleacion de Mg-AZ91E en un crisol de grafito y se coloca dentro de un horno de tubo
horizontal, en el cual se tuvo una atmosfera dinamica de argon, con el propésito de disminuir
el potencial de oxigeno. Esto se realizd en un horno (Carbolite tipo STF 161180), colocando

la muestra en el interior del tubo como se muestra en la Figura 2.5.
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Figura 2.5 Esquema del horno horizontal.

Los experimentos de infiltracion espontanea sin presion externa se realizaron con una previa
calibracién del horno, la cual se llevé a cabo utilizando un termopar tipo K para corroborar
que la temperatura que marca el set point del horno, sea la temperatura real a la cual se
encuentra la muestra dentro del mismo. Las muestras fueron sometidas a una temperatura de
850°C por 12 min. Para conocer la composicién y morfologia de la interfase de cada
compuesto estos se cortaron transversalmente con una cortadora de diamante a baja velocidad.
Después se prepararon metalograficamente con lijas de SiC con malla 240 hasta la 2000
utilizando alcohol para posteriormente ser pulidas con pasta de diamante de 5um a 100 rpm
por 5 minutos. Las micrografias se obtuvieron en el microscopio electronico de barrido
(MEB), JEOL 6400.
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2.3 EVALUACION DEL COEFICIENTE DE EXPANSION TERMICA LINEAL DEL
COMPUESTO MG-AZ91E/ALN

Se midio el coeficiente de expansion térmica lineal al compuesto y a la aleacion de Mg-
AZ91E empleando un dilatdmetro de cAmara vertical LINSAIS mostrado en la figura 2.6, con
un termopar que lleva una sensibilidad de 0.002 °C/seg. La camara del dilatdbmetro consta de
un tarugo de alimina, que en su interior estad constituido por un pistén de alimina de base
plana, el cual mide la deformacion que la pieza va sufriendo con la temperatura. La muestra se

prepar6 con dimensiones establecidas por el equipo, en este caso una probeta en forma de

rectangular, de 10 mm de ancho, 20 mm de alto y 10 mm de grosor.

H i .
a2
RS ;
s |
. |

Figura 2.6. Dilatdmetro vertical LINSAIS

Para un sélido en forma de barra se entiende como coeficiente de dilatacion lineal al cambio

porcentual de la longitud para un incremento de temperatura determinado. Por ejemplo, si el
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coeficiente de dilatacion lineal de un acero es de 12x10°/ K. Significa que una barra de este
acero se dilata en 12 millonésimas partes por cada K. Si se calienta 1 K una barra de 1 m, se
dilatara 0.012 mm. Los coeficientes de dilatacion lineal de los aceros son, en principio,
caracteristicos para cada tipo de acero, pudiendo variar levemente de uno a otro durante el
calentamiento de los mismos, sin embargo la variacion de este coeficiente es importante si
observamos su comportamiento durante el enfriamiento teniendo en cuenta la dimension final
del producto [31]. En este caso, la muestra llevé una ruta de calentamiento de 10°C por minuto
hasta 400°C, sin tiempo de residencia iniciando inmediatamente el enfriamiento.

El coeficiente de expansién térmica lineal de una muestra viene dado por la siguiente

expresion:
A_L — (L(T)_LO) (2 3)
Lo Lo '
Donde:
Lo = longitud de la muestra a temperatura de referencia (habitualmente a Temp. ambiente)
L(T) = longitud de la muestra a temperatura T.
Por otro lado, el valor de AL / Lo esta dado por:
e (2.4)

LO LO LO
Donde:
AL/L, es el cambio aparente en la longitud de la muestra.

AL /L, es el cambio en la longitud del sistema de medicion (dilatdmetro)

En el equipo empleado para las muestras, el dilatobmetro tiene una correccion ajustada
automaticamente por el software del equipo y el valor de L, es ingresado manualmente en los
datos iniciales del programa. El valor de AL / L, se expresa normalmente en partes por millén
(x10®) o bien en mm/m. La expansion lineal de la muestra puede ser expresada en porcentaje

de expansion, para la cual se utiliza la siguiente ecuacion (2.5) para realizar el calculo:

i—Lx 100 = coef % (2.5)
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El coeficiente medio de expansion térmica lineal es el coeficiente promedio de la expansion
térmica lineal (ay) en el rango de temperatura desde T, (temperatura ambiente) a T, y esta
dado por:

1AL 1 [L(T)-L,]

Im = e T L o (2.6)
El a,, se expresa como partes por millén por el inverso de los grados centigrados:
_107% _ um
am - °oC - mecC (27)

2.4 CARACTERIZACION MECANICA DEL COMPUESTO Mg-AZ91E/AIN

El mddulo de elasticidad se midi6é por ensayos no destructivos de acuerdo a la norma ASTM
E1876-97, para el cual se utilizd el equipo Grindo Sonic Lemmens MK-5. Dicha técnica se
fundamenta en la excitacion por impulsos eléctricos; las muestras son excitadas
mecanicamente mediante un golpe elastico aplicado por un martillo pequefio en diferentes
posiciones del espécimen. Esta sefial es aislada y se mide por medio de un analizador; la
lectura es proporcional a la frecuencia de vibracion de la muestra, f. El calculo del médulo

elastico se efectla por medio de la férmula (2.8):

E=pEh)? (GPa) (2.8)
Donde:

m es el orden de la frecuencia de resonancia en oscilacién arménica,

f es la frecuencia,

p es la densidad calculada por las dimensiones y la masa de la muestra,
L es la longitud de la muestra.

La dureza del compuesto se midié por microdureza Vickers en un Microhardness tester FM-

800 con un indentador de diamante utilizando cargas de 300, 500 y 1000 gr en la muestra.
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2.5 PRUEBAS AL DESGASTE DEL COMPUESTO DE Mg-AZ91E/AIN

Con el objetivo de realizar pruebas de desgaste y evaluar dicho comportamiento del
compuesto AZ91E/AIN contra diversas superficies se utilizd un tribdmetro de bola sobre
superficie plana (ball-on-flat) mostrado en la Figura 2.7 modelo OETR UMT 2. Se
realizaron ensayos de desgaste por deslizamiento reciprocante en configuracién Ball On Flat
de acuerdo a la norma ASTM G133-02. Para la contraparte se empled un material de acero
AISI 52100 y alumina, el cual fue presionado sobre la probeta plana con distintos valores de
carga 1, 5y 10 N, durante 25000 ciclos (frecuencia de 1 Hz) con longitud de carrera de 10

mm.

Figura 2.7 Tribometro reciprocante modelo OETR UMT 2.

El acero AISI 52100 se caracteriza por tener una elevada resistencia al desgaste y capacidad

de carga, presenta una dureza de 62-66 HRC. Su composicidn se muestra en la tabla 2.3.

Tabla 2.3 Composicion quimica del acero AISI 52100 (% en peso).

C Si Mn P S Cr
0.90 0.15 0.25 0.025 0.025 1.30

La alumina es un 6xido de aluminio (Al,O3) que junto con la silice, es el componente méas
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importante en la constitucion de las arcillas y los esmaltes, confiriéndoles resistencia y
aumentando su temperatura de maduracion. La alumina es un material ceramico muy versatil,
sus propiedades la hacen especialmente apta para aplicaciones en donde la temperatura es un
factor critico, ademas de su relativa facilidad para adaptarse a diversos trabajos y usos. Su
dureza ha permitido darle forma a la industria del abrasivo, que es de las mas antiguas, y
rentables, ya que en el mundo, en un momento determinado, una empresa esta utilizando un
abrasivo para dar forma a piezas de manufactura. La Tabla 2.4 muestra las condiciones de
trabajo por cada experimento realizado, la carga aplicada el tiempo del experimento, la
temperatura y el porcentaje de humedad relativa para cada experimento, para a) experimentos
con la contraparte de acero 52100 y alumina, y b) evaluacion de la aleacién de Mg-AZ91E con

la contraparte de acero 52100 y alimina.

Tabla 2.4 Condiciones de las pruebas de desgaste del compuesto de Mg-AZ91E/AIN para:
a) rangos con blanco de acero 52100 y alimina:

% HUMEDAD
CARGA (N) TIEMPO (seg) TEMPERATURA, °C RELATIVA

1 600 24.1-24.6 53-55
1 1200 24-24.5 45-52
1 1800 24.5-25 47-53
5 600 25.8-25.9 53

5 1200 26-26.5 45-49
5 1800 27 42-49
10 600 28-28.5 36-45
10 1200 28.5-28.6 38-40
10 1800 24215 3350

b) rangos evaluacion de la aleacion Mg-AZ91E con la contraparte de acero 52100 y alimina:

% HUMEDAD
CARGA (N) TIEMPO (seg) TEMPERATURA, °C ELATIVA
1 600 21.3-26 38-45
1 1200 24-25.9 30-41
1 1800 24-26.1 39-40
5 600 245-258 39-48
5 1200 24.8-26 39-48
5 1800 25.3-26 40-51
10 600 25.6-25.8 38-44
10 1200 26.2-28.8 38-45
10 1800 26.1 40-45
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Con los resultados obtenidos de los experimentos se pueden obtener graficas del coeficiente
de friccion en funcion del tiempo. Se analizaron las muestras en un perfilometro Dektac 150
marca Veeco mostrado en la Figura 2.8, a las cuales se le hicieron pequefios barridos para

obtener la huella de desgaste y asi obtener la tasa de desgaste en el material.

Figura 2.8 Perfildémetro Dektak 150 marca Veeco.

La punta del perfilometro, hace barridos grafica las irregularidades de la superficie con
diferentes magnificaciones en las direcciones vertical y horizontal. Normalmente, la
magnificacion vertical es mayor que la horizontal. Debido a estas diferencias en
magnificacion, los perfiles graficados no representan una fotografia real de la forma de las
irregularidades de la superficie, por lo cual, permite graficar la huella de desgaste en la
muestra, permitiendo encontrar el area desgastada y asi calcular el volumen, y por lo tanto, la

tasa de desgaste.

Una vez obtenidas las huellas, se graficaron en el programa origini sacando el area bajo la
curva de cada huella, donde se calcula el volumen y la tasa de desgaste de acuerdo a la

ecuacion (2.9):
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_ Vdegastado
Tdesgaste - P+D (2-9)

Donde:

T= Tasa de desgaste (mm?*/N-mm).
P= Carga aplicada y D= distancia recorrida.
V= Volumen desgastado.
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CAPITULO I11: RESULTADOS Y DISCUSION

3.1 CARACTERIZACION DE LOS MATERIALES DE INICIO

En el presente trabajo de investigacion se utilizo para la fabricacion del compuesto polvos de
AIN como refuerzo y como matriz una aleacion de magnesio AZ91E. Se resalta que en este
trabajo, se fabrico el preformado ceramico en verde y no fue necesario pre-sinterizarlo antes
de la infiltracion, aportando con esto un ahorro significativo de energia durante el
procesamiento de materiales compuestos ya que se suprimio una etapa del proceso. La figura
3.1 a) muestra la morfologia de los polvos de AIN observados por medio de MEB. Se puede
observar la forma irregular, de las particulas de polvo, con un tamafio promedio de particula

de 3.08 um y una desviacion estandar de +2.34 mostrado en la figura 3.2 b).

—D50=3um STD=12.34

Yvolume (%)

T T T T T T T T T T
04 05 0.7 1 2 3 4 5 & 7 10 20 30 40
Diametro de particula (um}

Figura 3.1 a) Micrografia de los polvos de AIN y b) histograma de tamafio de particula .
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Con el proposito de corroborar la pureza de los materiales de inicio de polvos de nitruro de
aluminio y aleacion de Mg-Az91E empleados en el presente trabajo de investigacion, se
realizaron analisis de difraccidon de rayos-X. En la Figura 3.2 y Figura 3.3 se presentan los
espectros de rayos-X correspondientes al cerdmico, nitruro de aluminio y aleacion, Mg-
AZI1E, respectivamente. Como se observa en la Figura 3.2 los picos corresponden a la fase
del cerdmico AIN. No se encontraron picos adicionales que puedan sugerir la existencia de
otra fase contenida en el polvo inicial. Por otro lado, en la Figura 3.3 se observan que los picos
de mayor intensidad corresponden a la fase de Mg, asi mismo se observan picos caracteristicos
de las fases MgOpg Alp1 Y Mgi7Aly,, precipitados tipicas en esta aleacion, de magnesio
AZ91E.

700
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Figura 3.2 Espectro de difraccion de rayos-X de los polvos de Nitruro de Aluminio.
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Figura 3.3 Espectro de difraccion de rayos-X de la aleacion Mg-AZ91E.

3.2 CARACTERIZACION DEL COMPUESTO DE Mg-AZ91E/ AIN

Una vez fabricado el compuesto de Mg-AZ91E/AIN por la técnica de infiltracion sin presion
externa de preformas porosas de AIN con aleacion de Mg-AZ91E se procedié a la
caracterizacion del mismo. En la Figura 3.4 a) se presenta la micrografia del compuesto
AZ91E/AIN observando una distribucion uniforme del refuerzo en la matriz metélica,
resultando con poca porosidad remanente. EI compuesto fabricado presenta alrededor de 51%
de aleacion AZ91E y 49% de AIN. Asi mismo, en la misma Figura 3.4 también se puede
observar un mapeo de la distribucion de los principales elementos quimicos componentes del
compuesto, Mg, Al, N donde se puede identificar claramente las zonas con la presencia de
AIN y de la aleacién metalica de Mg-AZ91E.
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POROSIDAD
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Figura 3. 4 a) Micrografia del compuesto AZ91E/AIN y distribucion atémica de los elemento
guimicos correspondientes al b) Al, ¢) Ny d) Mg.

Cabe mencionar que al analizar la microestructura del material compuesto Mg-AZ91E/AIN
empleando electrones retrodispersados, fue posible observar algunas fases dentro de la matriz
del material compuesto correspondientes a la acumulacion de Al, Mn y residuos de Mg. La
Figura 3.5 a) muestra la seccion transversal del compuesto donde se puede apreciar esta fase
en la matriz del material, asi como en la Figura 3.5 b) los respectivos analisis corroborando

los componentes principales en los puntos 1y 2.
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Figura 3.5 a) Seccién transversal del compuesto y b) EDS en los puntos 1) y 2).

Por otro lado, con el propdsito de corroborar la interaccion existente entre la matriz y el
refuerzo, durante el procesamiento del material compuesto, se realiz6 un analisis de rayos-X a
uno de los materiales infiltrados. En la Figura 3.6 se muestra el espectro de rayos-X del
material compuesto de matriz metalica Mg-Az91E/AIN. A través de difraccion de rayos-X se
pueden identificar los picos caracteristicos de tres fases presentes en el material,
correspondientes al AIN, Mg y Mg;7Al12. Como se observd antes en el analisis de la aleacion
Mg-AZ91E la fase Mg;7Al1, corresponde a un precipitado caracteristico de la aleacion y no un
producto de reaccion durante la infiltracién del material compuesto. Asi, se puede decir que
por medio de esta técnica de rayos-X no se detectaron productos de reaccién interfaciales entre
el refuerzo y la matriz, en acorde con el trabajo desarrollado por Bedolla y colaboradores [33]

donde encontraron las mismas fases presentes en ambos compuestos, sin embargo por la
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técnica de microscopia de transmision ellos encontraron residuos de la formaciéon de MgO, en
la zona interfacial.
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Figura 3.6 Difraccion de rayos-X del compuesto Mg-AZ91E/AIN.

3.2.1 Caracterizacion mecénica del compuesto Mg-AZ91E/AIN

Al combinar el ceramico AIN con la aleacion de Mg AZ91E, se debe considerar, que habra un
balance en las propiedades finales del compuesto ya que es conocido que se ganan y se
pierden propiedades, al compararlos con materiales monoliticos, en este caso se espera que
con los altos contenidos de refuerzo ceramico, se incrementan las propiedades mecanicas del

compuesto en comparacion con la aleacién monolitica de magnesio.
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3.2.2 Dureza

La dureza se midi6 en diferentes puntos de la muestra buscando un resultado mas
representativo. Bedolla y colaboradores [33] obtuvieron valores de dureza de 24 HRC (260
HV) en un compuesto de AZ91E/ AIN producido con pre-sinterizacion de la preforma porosa.
Estos resultados se encuentran en el mismo orden del valor de 26.34 HRC (276.49 HV)
obteniendo en el material compuesto, con la diferencia que en este proyecto el compuesto no
fue pre-sinterizado dando como resultado una pequefia elevacion en la dureza. La formacion
de precipitados en particulas finas actta bloqueando el movimiento de las dislocaciones, lo
que promueve un aumento en la dureza de metal fenbmeno conocido como endurecimiento

por precipitacion.

3.2.3 Mo6dulo Eléastico

El modulo elastico evaluado en el material por medio del equipo Grindo Sonic registré un
valor promedio de 108 GPa que comparado con el valor de 45 GPa de la aleacion monolitica
de Mg-AZ91E, se observa un incremento de manera significativa, esto es esperado en cierta
forma ya que el AIN presenta un valor de modulo de 330 GPa y el compuesto contiene 49%
de AIN y 51% de Mg-AZ91E. En la literatura, Bedolla y colaboradores [33] reportan un valor
de elasticidad de 136 GPa que es un poco mayor al observado en nuestro trabajo. Se realizaron
calculos previos para determinar el médulo de elasticidad con modelos tedricos como la regla
de las mezclas de fases y el método de Hapin- Tsai [34], el cual se considera de mayor
aproximacion ya que involucra el factor forma de las particulas del refuerzo.

Las ecuaciones (3.1) y (3.2) utilizadas, son propuestas por Halpin-Tsai para predecir el
modulo de elasticidad cuando se usan refuerzos en forma de particula en la elaboracion de
materiales compuestos. Para el efecto del factor forma se utilizaron diferentes valores segun la
morfologia de la particula con el propdsito de encontrar el valor mas préximo al valor

experimental, para lo cual se uso la ecuacion (3.3).
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_ B »

n= Erip 3.1)
1+énf

E; = En= 1 3.2)

§ =2+ 40110 (3:3)

Donde:

E, representa el modulo eléstico del refuerzo.
E,,, representa el mddulo eléstico de la matriz.
& es el factor forma.

V,, es la fraccion volumetrica del refuerzo.

E es el modulo elastico del compuesto.

Por otro lado, el calculo realizado empleando la regla de las mezclas se llevo a cabo mediante
la ecuacién (3.4).

E.=Epnx Vi +E,*V, (3.4)
Donde:

E,,, es el modulo de elasticidad de la matriz.
E;, es el modulo de elasticidad del refuerzo.
V,, es la fraccion volumetrica del refuerzo.
V,,, es la fraccion volumétrica de la matriz.

Sin embargo, la regla de las mezclas se considera mas acorde a materiales reforzados con
fibras continuas que con materiales reforzados con particulas discontinuas o dispersas como es
el caso de este material, por lo que se espera que los valores se encuentren en valores mas

dispersos o alejados de los valores que se encontraron, en forma experimental.
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Tabla 3.1 Mddulos de elasticidad del material compuesto Mg AZ91E/AIN, calculado
mediante dos diferentes modelos y el valor medido.

Moédulo

Regla de las i . .

% de % de Halpin- Tsai (GPa) Experimental
mezclas de

refuerzo matriz GPa
fases (GPa)
£=0.8 &=1 £=15 E=2
0.49 0.51 184.65 98.4 107.15 112.10 129.67 108

Nota: &, es el factor forma de la particula.

De la Tabla 3.1 se puede observar que el modelo de Halpin-Tsai [34] se acerca mas al
obtenido experimentalmente y la diferencia se puede atribuir al factor de forma del material de
refuerzo, y sobre todo que en dicho modelo no se contempla la porosidad del material final.
Como se esperaba, el valor del médulo calculado por la regla de las mezclas es mayor al

observado en estos materiales.

3.3 RESULTADOS DEL COEFICIENTE DE EXPANSION TERMICA

En la Figura 3.7 se presenta una grafica correspondiente al desplazamiento en funcion de la
temperatura, donde la linea roja representa la aleacion monolitica de Mg-AZ91E vy la linea
azul el compuesto de Mg-AZ91E/AIN. En ambos resultados de la Figura 3.7 se observa la

expansion que sufren los materiales al incrementar la temperatura.
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Figura 3.7 Coeficiente de expansidn térmica lineal para la aleacion de Mg-AZ91E y el compuesto
AIN/Mg-AZ91E calentando a 10°C/min hasta 400°C.

Tabla 3.2. Valores del coeficiente de expansion térmica y sus porcentuales
en funcion de la temperatura.

Temperatura CET (a) /°C CET (a) /°C Temperatura de referencia
(°C) Mg-AZ91E AIN/Mg-AZ91E (°C)
100 14.4 e-06 14.4 e-06 90
200 24.3 e-06 6.1 e-06 190
300 26.6 e-06 10.4 e-06 290

La Figura 3.8 comprueba lo dicho anteriormente ya que existe mayor coeficiente de expansion
en la aleacion comparada con el compuesto. Esta grafica presenta un decremento en la
deformacion debida a que cuando inicia el calentamiento en el horno empieza a calentar el
termopar que representa un diferencia en la temperatura, a esto se le conoce como golpe de
ariete, debido a que no se controla el enfriamiento, la temperatura tarda en llegar al equilibrio

entre los 50 y 150 °C.
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Figura 3.8 Variacion de los coeficientes de expansion térmica lineal para las dos curvas del
compuesto Mg-AZ91E/AIN y la aleacion de Mg-AZ91E

3.4 DESGASTE POR DESLIZAMIENTO RECIPROCANTE

El andlisis de las propiedades mecanicas, ayuda a comprender el comportamiento al desgaste
de los materiales. En el desgaste por deslizamiento existe una relacion entre la dureza del
material y su resistencia a la pérdida de material durante un desgaste abrasivo o adhesivo
establece Archad [35], por lo que al analizar los resultados de dureza del compuesto
producido, se esperaria una buena resistencia al desgaste. Considerando que aun cuando el
material posea un valor de dureza alto, el desgaste puede ser mucho mayor al predicho por
Archad [35].

Como se menciond en el capitulo 1, se evalud la resistencia al desgaste por deslizamiento en

el material compuesto de aleacion de Mg-AZ91E/AIN por la técnica de Bola sobre superficie
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plana (Ball-on-Flat) en forma reciprocante usando como contraparte una bola de acero 52100
y alimina ambas con medidas de 5 mm de diametro, las cuales fueron presionadas sobre la
probeta plana con valores de carga variando de 1, 5 y 10 N durante 25000 ciclos (frecuencia

de 1 Hz) con longitud de carrera de 20 mm para ambas contrapartes.

3.5 RESULTADOS DE LA TASA DE DESGASTE

Una vez realizados los experimentos por desgaste reciprocante por medio del método de bola
sobre una superficie plana (Ball-on-flat), fueron realizados, se procedié a medir la tasa de
desgaste; esta se analizd por perfilometria, la cual funciona haciendo un barrido, tanto en la
direcciéon de la huella como en forma perpendicular registrando los valles y crestas del
espécimen. Para el célculo de los resultados de la tasa de desgaste se utiliz6 la ecuacion (3.5)
propuesta por Archad [35].

74
Tdesgaste = W (mm3/N'mm) (3.5)

Donde:

V= Volumen desgastado.

P= Carga aplicada.

D= Distancia recorrida.
El volumen de material desgastado o extraido durante la prueba se calculé en base al &rea bajo
la curva obtenida con los datos obtenidos por perfilometria con el siguiente procedimiento: se
hicieron tres mediciones las cuales fueron de: 2000 micras, 5000 micras, 7000 micras,
partiendo en el eje x de -500 hasta 1300 para barrer toda la huella desgastada, procedimiento
similar se siguié en el gje y.
Una vez graficada la curva se calculé el area bajo la curva como se muestra en la Figura 3.9,
posteriormente se obtuvo el volumen desgastado de cada huella, la distancia recorrida se
obtiene a partir de los Hz, un Hz equivale a 1 ciclo por segundo, como se habia comentado en
este documento el tipo de desgaste fue reciprocante (la contraparte corre de ida y vuelta que

es igual a un ciclo) la distancia que se recorre por cada ciclo es de 20 mm la cual se multiplica
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por los segundos a los que la prueba fue sometida, y en el caso de la carga, la que fue aplicada
para cada experimento, para asi obtener la tasa de desgaste.

250000 —
200000
150000

100000

Xp

50000 —

04

-50000

-100000 T T T T T T T T
2000 0 2000 4000 6000 8000 10000 12000 14000
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Figura 3.9 Perfil de la superficie desgastada mediante perfilometria del compuesto Mg-AZ91E/AIN
después de ser sometida a desgaste.

Una vez calculados, los resultados se graficaron en funcion de la carga aplicada en cada
experimento.

La Figura 3.10 presenta los resultados observados durante el desgaste por deslizamiento del
compuesto Mg/AZ91E usando la contraparte de acero 52100. Como se puede observar en esta
Figura 3.10 al utilizar una carga de 1 N la pérdida de desgaste es menor, comparada con la
carga de 5 N, se observa claramente que al aumentar la carga la pérdida de desgaste aumenta
para el caso donde se empled un tiempo de 600 segundos con una distancia de deslizamiento
de 1200 mm.
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Figura 3.10 Variacion de la tasa de desgaste del compuesto Mg-AZ91E/AIN a diferentes
cargas 1, 5y 10 N a 600 segundos.

La Figura 3.11 muestra la pérdida de desgaste a 1200 segundos con una distancia de
deslizamiento de 2400 mm, usando la contraparte de acero 52100. Como se puede observar el
comportamiento similar, con la diferencia que aumenta la pérdida de desgaste a las diferentes
cargas comparadas con la Figura 3.10, esto se debe a que la distancia recorrida es mayor, se
observa claramente que en cargas de 5 y 10 N la pérdida de desgaste se incrementa.

Por otro lado, en la Figura 3.12 se muestran los resultados utilizando un tiempo de 1800
segundos y una distancia de deslizamiento de 3600 mm. Podemos resaltar que existe menor
tasa de desgaste al utilizando la carga de 1 N y con cargas de 5y 10 N, la tasa de desgaste
aumenta, la distancia recorrida en cada prueba es diferente por lo que podria esperarse que la

tasa de desgaste fuera mayor que la obtenida a 1200 segundos.
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Figura 3.11 Variacion de la tasa de desgaste del compuesto Mg-AZ91E/AIN a diferentes
cargas 1, 5y 10 N a 1200 segundos.
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Figura 3.12 Variacion de la tasa de desgaste del compuesto Mg-AZ91E/AIN a diferentes
cargas 1, 5y 10 N a 1800 segundos.
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En la Figura 3.13 se presentan los resultados de la tasa de desgaste del compuesto de Mg-
AZ91E/AIN utilizando la contraparte de alimina, se observa que utilizando una carga de 1 N
con una distancia de deslizamiento de 1200 mm, una pérdida de desgaste mucho mayor que al
utilizar cargas de 5y 10 N con una distancia de deslizamiento de 1200 mm. Como se observa,
este comportamiento empleando, la contraparte de alimina es contraria al observado cuando
se utilizo la contraparte de acero 52100. Podemos asociar este comportamiento al hecho de
que la aldmina es un material mas duro y sin ductilidad, lo cual influye en el comportamiento

que tiene el compuesto en la pérdida de desgaste y al area de contacto.
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Figura 3.13 Variacion de la tasa de desgaste del compuesto Mg-AZ91E/AIN a diferentes
cargas 1, 5y 10 N a 600 segundos.

Asi mismo, en la Figura 3.14 se presentan los resultados de las pruebas realizadas en los
materiales compuestos para 1200 segundos con una distancia de deslizamiento de 2400 mm.
Se observa en esta Figura 3.14 una disminucion en la pérdida de desgaste, tanto en cargas de
1,5 como en 10 N, en forma notoria en cada una de ellas.

Por otro lado en la Figura 3.15 se observa en forma méas marcada la disminucion en la tasa de
desgaste al incrementar el tiempo hasta 1800 segundos con una distancia de deslizamiento de

3400 mm, aplicando las diferentes cargas de 1, 5y 10 N. Comparando estos resultados de la
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Figura 3.15 es posible observar un decremento en los resultados al encontrado en las Figuras

3.13y 3.14.
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Figura 3.14 Variacion de la tasa de desgaste del compuesto Mg-AZ91E/AIN a diferentes
cargas 1, 5y 10 N a 1200 segundos.
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Figura 3.15 Variacion de la tasa de desgaste del compuesto Mg-AZ91E/AIN a diferentes
cargas 1, 5y 10 N a 1800 segundos.
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Analizando los resultados en esta investigacion se observa que la tasa de desgaste va
disminuyendo a medida que la carga se incrementa. Esto se encuentra en acorde a los
resultados obtenidos por Manoj Kumar y colaboradores [37] quienes estudiaron el
comportamiento al desgaste del compuesto de Mg-SiC, reportando que con el aumento de la
carga, la tasa de desgaste disminuye en el compuesto que tiene mayor cantidad de refuerzo
cerdmico, mostrando una mayor resistencia al desgaste, en el compuesto, que en la aleacion
monolitica, debido a la formacién y difusion de productos de reaccion. Sus resultados se
muestran en la Figura 3.16, encontrandose también que a medida que la carga y el tiempo

aumentan la tasa de desgaste disminuye favorablemente.

_12zo4d | (] Base Mg
£ [ Mg-SiC (9.8 wt.%)
= 100+ B Mg-SiC (26.3 wt.%)
)=
c 804
(92)
o
—i
X 604
(<B]
1%
S, 40-
[72]
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©
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< !
= 00-
2 B G 8 10
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Figura. 3.16 Variacion de la tasa de desgaste de la aleacion de Mgy compuestos de Mg-SIC en
funcién de la carga. Condiciones: 10 ciclos por rozamiento, 8 Hz de frecuencia
y 100 micras de longitud de carrera [36].
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Por otro lado, se realizaron experimentos para los distintos tiempos de 600, 1200 y 1800
segundos, con el fin de corroborar su reproducibilidad los ensayos se realizaron por duplicado
para cada serie de parametros experimentales. Los resultados se presentan en gréficas del
coeficiente de friccion en funcion del tiempo, asi como la tasa de desgaste en funcién de la
carga aplicada. A continuacion se presentan los resultados de coeficiente de friccion utilizando
como contraparte el acero AISI 52100.

En la Figura 3.17 se presenta los resultados correspondientes al coeficiente de friccion, al
someter a desgaste por deslizamiento reciprocante al compuesto Mg-AZ91E/AIN en funcién
del tiempo para las cargas de 1, 5y 10 N. En la Figura 3.17 a) se observa un comportamiento
similar en la etapa inicial del experimento, sin embargo cuando se aplica 1 N de carga el
coeficiente de friccion inicialmente alcanza un valor cercano a 0.58 y a medida que se
incrementa el tiempo el coeficiente de friccion alcanza su maximo de 0.78 aproximadamente a
400 segundos y disminuye en una etapa posterior. Por otro lado, cuando se usan cargas de 5 y
10 N el coeficiente de friccion es similar en el orden de 0.45 incrementandose hasta un valor
de aproximado de 0.62 en apenas 50 segundos, manteniéndose casi constante en este valor
para el resto del tiempo tratado. Se observa claramente que a cargas mayores el coeficiente es
menor que en cargas menores, recorriendo una distancia de deslizamiento de 1200 mm.

La Figura 3.17 b) se puede observar una variacion en el comportamiento de coeficiente de
friccion bajando aproximadamente a 0.5 al usar una carga de 1 N, sin embargo se mantiene
constante a partir de los 200 segundos. Por otro lado, en cargas de 5y 10 N se puede observar
el mismo comportamiento, manteniéndose constante, recorriendo una distancia de
deslizamiento de 2400 mm. Asi mismo, la Figura 3.17 ¢) muestra una tendencia similar y se
puede observar un comportamiento mas homogéneo en las tres diferentes cargas de 1, 5y 10

N, recorriendo una distancia de deslizamiento de 3600 mm.
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Figura 3.17 Coeficiente de friccion en funcion del tiempo a) 600 seg b) 1200 seg y

¢) 1800 seg con cargas de 1 ,5y 10 N utilizando una contraparte de acero AlSI 52100.

Los materiales de refuerzo influyen en el comportamiento del material al desgaste debido a

gue soportan la carga aplicada con mas baja deformacion plastica que la matriz, dado su
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mayor resistencia y moédulo elastico. EI comportamiento del coeficiente de friccion en el
compuesto se asocia a que el acero toca la superficie mas ductil, en este caso la matriz de
aleacion de Mg AZ91E, y posteriormente el refuerzo de nitruro de aluminio que es mas duro,
por lo que este soporta una parte proporcional mayor de la carga. Asi el material de refuerzo
reduce la deformacion plastica por reduccién de la movilidad de las dislocaciones y eleva el
endurecimiento por trabajo en la matriz metélica.

Los resultados de la evaluacion del compuesto de Mg-AZ91E/AIN utilizando como
contraparte una bola de alimina se muestran en la Figura 3.18. De igual forma en la Figura
3.18 a) se presenta la el comportamiento del coeficiente de friccion, observando para carga de
1N un valor aproximado a 0.84 a los 50 segundos, el cual se incrementa ligeramente con el
tiempo de prueba. En el caso de cargas de 5 y 10 N las muestras sufren la misma tendencia
pero menos marcada, por lo que se observa un coeficiente de friccion constante a medida que
el tiempo transcurre. Es posible observar distintas variaciones en el perfil del coeficiente de
friccidn para las distintas variables usadas a medida que transcurre el ensayo, estas variaciones
pueden ser ocasionadas o afectadas por el blanco de alumina empleado ya que es un material
duro y puede tener un mayor efecto al contacto con la parte ddctil del material compuesto
promoviendo un incremento en el coeficiente de friccion y viceversa, promoviendo un menor
coeficiente de friccion al hacer contacto en la parte menor ductil del material. Cabe resaltar
que a pesar de tener propiedades diferentes las dos contrapartes usadas, el comportamiento al

desgaste es similar al usar la alumina como el acero 52100.

La Figura 3.18 b) muestra que con la carga de 5 N hay un ligero aumento en el coeficiente de
friccion, sin embargo con la carga de 10 N el coeficiente de friccion permanece constante
como se puede corroborar en la gréafica de la Figura 3.18 b). Es de realzar que el coeficiente de
friccién sigue la misma tendencia en las distintas cargas, sin embargo en la Figura 3.18 c) el
comportamiento es igual, pero se aprecia que al aumentar el tiempo el coeficiente de friccion
va en disminucion. En este sentido, si comparamos las graficas usando la contraparte de

alimina el comportamiento es mejor en el coeficiente de friccion que con el acero 52100.
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Figura 3.18. Coeficiente de friccion en funcion del tiempo a) 600 seg, b) 1200 seg y
c) 1800 seg con cargas de 1,5y 10 N utilizando una contraparte de alimina.
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A continuacién se presentan una comparacion de los resultados de coeficiente de friccion con
las diferentes contrapartes usadas el acero 52100, como la alimina, como se habia
mencionado con anterioridad, al someter a desgaste reciprocante tanto al compuesto Mg-
AZ91/AIN como a la aleacién monolitica Mg-AZ91E.
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Figura 3.19. Coeficiente de friccion en funcion del tiempo a) 600 seg, b) 1200 seg y
¢) 1800 seg con cargas de 1N
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En la Figura 3.19 a) se observa que existe un coeficiente de friccion aproximado a 0.35 en la
aleacion monolitica mucho menor que en el compuesto. En la misma Figura 3.19 a) se
presentan los resultados de cuando se usa la contraparte de acero 52100 tanto para la aleacion
monolitica Mg-AZ91E, como para el compuesto Mg-AZ91E/AIN. Se puede observar una
mejora en el comportamiento debido a que el coeficiente de friccion se encuentra entre 0.5 y
0.65 aproximadamente, valor menor al observado cuando se usa la contraparte de la aldmina.
Es también de observar que en el caso de la aleacion de Mg, el coeficiente de friccion se

mantuvo constante durante todo el experimento.

La Figura 3.19 b) al usar un tiempo de 1200 segundos se corrobora la misma tendencia
observando un bajo coeficiente de friccion en la aleacién de Mg al compararlo con el material
compuesto, asi en la Figura 3.19 c) se observa que a mayor tiempo el coeficiente de friccion

disminuye a valores entre los 0.6 y 0.38.

Las Figuras 3.20 a), 3.20 b) y 3.20 c) muestran las gréficas correspondientes al coeficiente de
friccién a los tiempos de 600, 1200 y 1800 segundos Yy las dos diferentes contrapartes, el acero
52100 y la alimina, respectivamente. Podemos observar un bajo coeficiente de friccion entre
0.4 y 0.3 para el caso de la aleacion monolitica al compararlo con el material compuesto donde
se observan valores mayores variando entre 1.4 y 0.5.

Al utilizar tanto la contraparte de acero AISI 52100 como la de alimina, se observan valores
bajos del coeficientes de friccidn en la aleacion de Mg-AZ91E comparados con los valores
correspondientes al compuesto Mg-AZ91E /AIN. Este efecto puede asociarse a la diferencia
de propiedades de las contrapartes, recordando que la alimina es méas dura que el acero 52100
promoviendo un efecto mayor en la aleacién que es mas ddctil que el compuesto. Se puede
observar en la Figura 3.20 que al usar una carga de 5 N el coeficiente de friccion es menor que

al usar una carga de 1 N.
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En la Figura 3.21 se observa una tendencia similar a la observada en las Figuras 3.22 y 3.23,
ya que al aumentar la carga el coeficiente de friccion disminuye. Se puede observar
claramente que el mejor comportamiento al desgaste se observa a la carga mayor que es de 10

N comparada con las cargas menoresde 1 Ny 5 N.
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Figura 3.21. Coeficiente de friccion en funcién del tiempo a) 600 seg, b) 1200 seg y
€)1800 seg con una carga de 10N.
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Surender y colaboradores [37] realizaron pruebas al desgaste por deslizamiento reciprocante
en compuestos de Ni-WC mediante la técnica de bola sobre superficie plana (ball-on-flat),
reportando que al ir incrementando el contenido WC depositado en el niquel, a una carga de
1IN con frecuencia de 8 Hz y una longitud de carrera de 100 um, el coeficiente de friccion
disminuia, como se muestra en la Figura 3.22. Comparando el compuesto de Mg-
AZ91E/AIN con los resultados reportados por Surender [37], se observa que a cargas de 1N el
coeficiente de friccion, sigue una tendencia similar, ya que disminuye al incrementar el

tiempo.
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Figura 3.22. Coeficiente de friccion frente al nimero de ciclos para el acero dulce,
niquel puro y Ni-37WC [37].

Por su parte Kiu y colaboradores [24] realizaron pruebas al desgaste por deslizamiento en un
compuesto de TiC,/AZ9, utilizando diferentes contenidos de refuerzo ceramico, reportando
que al ir aumentando el % de refuerzo de TiC,, el coeficiente de friccion disminuye, mientras
gue en la aleacion monolitica de AZ91, el coeficiente de friccion es mayor, comparado con el
compuesto, ambos muestran la misma tendencia; ya que al aumentar el tiempo, el coeficiente

de friccion incrementa lentamente como se muestra en la Figura 3.23.
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Figura 3.23. Variacion del coeficiente de friccion vs el tiempo de la aleacion y compuestos con

TiCp/AZ91[24]

3.6 RESULTADOS DE LAS HUELLAS DE DESGASTE

Con el propdsito de asociar los posibles mecanismos de desgaste se analizaron las huellas en

la superficie del material compuesto Mg-AZ91E/AIN después del proceso de desgaste por

deslizamiento reciprocante mediante observaciones en el microscopio electrénico de barrido.

En la Figura 3.24 se observan las huellas de desgaste empleando la contraparte de acero

52100, las distintas morfologias revelan, que el mecanismo predominate se asocia a un

desgaste abrasivo, posiblemente asociado al desprendimiento de particulas cerdmicas durante

el experimento aportando un elemento adicional al proceso, seguido de un desgaste adhesivo y

una reaccion triboquimica. Esta reaccion puede estar formada por un éxido de magnesio, el

cual actua como lubricante favoreciendo la disminucion en el coeficiente de friccion. Por otro
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lado, comparando estos resultados con los del coeficiente de friccion, se observa que
utilizando cargas de 1 N en la Figura 3.24 a), el mecanismo predominante es abrasion,
asociado a los surcos que se detectan, y en cargas de 5y 10 N en la Figura 3.24 a) y b), se
presenta un mecanismo de adhesién provocado por el calentamiento de la matriz; que por sus
caracteristicas por lo que es mas ductil que el refuerzo, y al no utilizar lubricante, provoca
deformacion, lo cual se observo en un desprendimiento en la matriz, a medida que el tiempo y
las cargas van en aumento.

La Figura 3.25 presenta las huellas de desgaste a 1200 segundos donde se observa un
mecanismo de adhesion en cargas de 1 N (Figura 3.25 a) y 5 N (Figura 3.25 b), en cambio en
las muestras tratadas a carga de 10 N (Figura 3.25 c¢) se presenta un mecanismo méas marcado

de abrasion.

M1 1N 800s &' - , M1 5N 6005 A
SE MAG: 500% HV: 15.0%V WD: 29.0 mm v K ° MAG: 500 x HV: 15.0 kV WO: 2001

M21ONB00SA Mot .
SE MAG: 500 x HV:15.0 kv WD328.0 s’

Figura 3.24 Huellas de desgaste a) 1N, b) 5N y ¢) 10N a tiempo de 600 segundos
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Figura 3.25 Huellas de desgaste a) 1N, b) 5N y ¢) 10N a tiempo de 1200 segundos.

La Figura 3.26 muestra las huellas de desgaste para las piezas tratadas por 1800 segundos,
observando un mecanismo de adhesion seguido de una abrasién con micro-surcamiento, ya
que posiblemente exista un desprendimiento del refuerzo hacia la matriz asociado a la carga,
lo que implica que al ejercer mas presién, disminuye el coeficiente de friccién, asi como el
area de contacto.

Recordemos que los mecanismos de desgaste predominantes son: adhesiéon- formacion y

rompimiento de enlaces adhesivos en la interfaz; abrasion- remocion del material debido a
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ralladuras; reaccion triboquimica- productos de reaccion como resultado de las interacciones

quimicas entre los elementos del tribosistema [16].

B M2 5N 1800S A
QN SE MAG: 500 x HV: 15.0 V. WD: 29.0 mm

1} ] \
M3 10N 18008 A

Figura 3.26 Huellas de desgaste a) 1N, b) 5Ny c¢) 10N a tiempo de 1800 segundos.

La Figura 3.27 corrobora la formacién de 6xidos en la huella de desgaste analizados en los
puntos A y B. Por otro lado, en la Figura 3.28 se presenta la huella de desgaste para la muestra
tratada a 1 N por 1800 segundos donde se observan grietas y se clarifica el desprendimiento de

la matriz.
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Figura 3.28 Micrografia de la huella de desgaste sometida a 1N por 1800 segundos.
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Por otro lado, en los resultados del analisis de las huellas de desgaste del compuesto Mg-
AZ91E/AIN usando como contraparte una bola de alimina se puede constatar un mecanismo
de desgaste similar al observado con la contraparte de acero 52100. Analizando las
micrografias de huellas de desgaste del compuesto Mg-AZ91E/AIN se pueden observar en las
Figuras 3.29, 3.30 y 3.31 correspondientes a las piezas tratadas a 600, 1200 y 1800 segundos
respectivamente, donde se observa que los posibles mecanismo de desgate presentes
correspondientes al mecanismo de abrasion debido a los surcos que presentan, asi como la

adhesion y reaccion triboquimica, como ya se habia mencionado anteriormente.
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47&120053

B MAGLS00'x HV: 15.0 kV WD: 3000m 1%

Figura 3.29 Huellas de desgaste a) 1N, b) 5N y ¢) 10N a tiempo de 600 segundos.
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Figura 3.30 Huellas de desgaste a) 1N, b) 5N y ¢) 10N a tiempo de 1800 segundos.

Jianghong Gong y colaboradores [38], detectaron un desgaste adhesivo en cargas de 10 N y a
partir de 50 N encontraron un desgaste severo de abrasion en un compuesto de TiC reforzado
con alumina, esto se debio a la deformacion plastica que sufrié el compuesto y al rompimiento

de las fibras con la matriz teniendo microgrietas debido a la tenacidad a la fractura que tiene el

compuesto.
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Figura 3.31 Huellas de desgaste a) 1N, b) 5N y ¢) 10N a tiempo de 1800 segundos.

Como se puede constar en la Figura 3.32, se realizé un andlisis quimico sobre la muestra
donde en el punto 3 se encontrd la existencia del oxigeno en esa zona, lo cual sugiere la
existencia de una reaccion triboquimica, como pudiera ser la formacién de un oxido de
magnesio. Por otro lado, en las huellas de desgaste todos los mecanismos predominan en
forma similar en todas las pruebas siendo consistente que en cargas mas altas podria haber una
mayor reaccién triboquimica sugiriendo la presencia de este mecanismo de desgaste, por otro
lado, el coeficiente de friccidn va en disminucion y hay menor tasa de desgaste.
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Figura 3.32 Analisis quimico puntual en la huella de desgaste puntos 1), 2) y 3)

Los resultados presentan cierta concordancia con el trabajo de Manoj Kumar y colaboradores
[37], donde observaron un desgaste abrasivo mostrado en la Figura 3.33 seguido de una
reaccion triboquimica identificando productos de reaccion como MgO, que se formé a medida
que el rozamiento fue incrementando atribuido a una deshidratacion de la silice y del

magnesio, presentandose un desprendimiento de la matriz.
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Figura 3.33. Superficies desgastadas del material compuesto Mg-SICP (9.8 en peso0.%) con cargas
de (@) 4 N (b) 6 N (c) 8 Ny (d) 10 [37].

Los resultados obtenidos en la aleacion de Mg-AZ91E, usando la contraparte de acero 51200
son mostrados en la Figura 3.34. Se pueden asociar los mecanismos de abrasion y reaccion
triboquimica en las muestras tratadas a tiempo de 600 segundos, ademas a medida que el
tiempo se va incrementando el mecanismo predominante es una reaccion triboquimica. La
Figura 3.36 presenta el analisis quimico puntual que se realizd en la muestra, como se puede
observar a medida que el tiempo se increment6 en las pruebas se refleja que el mecanismo

predominante fue una reaccion triboquimica como se muestran en las Figuras 3.35y 3.37.
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Figura 3.35 Huellas de desgaste a) 1N, b) 5Ny c¢) 10N a tiempo de 1200 segundos.
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Figura 3.37 Huellas de desgaste a) 1N, b) 5N y ¢) 10N a tiempos de 1800 segundos.

En la Figura 3.38 se muestran las huellas de desgaste correspondientes a la aleacién de Mg-
AZ91E utilizando la contraparte de alimina. Como se puede observar en esta Figura 3.37
podemos asociar el mecanismo de abrasion y adhesion, asi como también una reaccion
triboquimica en forma similar al caso anterior. La Figura 3.39 muestra los mismos
mecanismos de desgaste siendo predominante el mecanismo de adhesion ya que es posible,
incluso, observar que hay juntas adheridas, proceso similar al observado en la Figura 3.40
donde se presentan mecanismos similares, abrasion, adhesién y en menor proporcion la
reaccion triboquimica.

Jianghong Gong y colaboradores [39] encontraron los mecanismos de abrasion y una severa
deformacion pléastica, a partir de cargas de mayores a los 30 y 50 N debido a la fuerza que

ejerce en el compuesto.
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Figura 3.39 Huellas de desgaste a) 1N, b) 5N y ¢) 10N a tiempo de 1200 segundos.
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Figura 3.40 Huellas de desgaste a) 1N, b) 5N y ¢) 10N a tiempos de 1800 segundos.

Por su parte, Xiu y colaboradores [24] reportan el mecanismo de abrasién seguido de una
fuerte adhesién y una reaccién triboquimica formada de 6xidos durante la prueba, en la
aleacion de Mg-AZ91, comparando su resultado con el de este trabajo se observan

mecanismos de desgaste similares en este tipo de aleacion.

Figura 3.41 Huellas de desgaste de la aleacion AZ91E [24].
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CONCLUSIONES

De acuerdo a los resultados experimentales presentados en esta investigacion, es posible

derivar las siguientes conclusiones principales.

Es posible la fabricacion del compuesto Mg-AZ91E/AIN por el método de infiltracion
espontanea en materiales prensados en verde sin proceso de pre-sinterizacion.

La temperatura viable para la elaboracion del compuesto Mg-AZ91E/AIN fue de 850°C
por un tiempo de 12 minutos.

El coeficiente de expansion térmica en la aleacién de Mg-AZ91E fue de (24.3x10%/°C)
mayor al correspondiente en el material compuesto Mg-AZ91E/AIN (6.1x10%/°C) a
temperatura de 200°C, teniendo una ligera variaciéon al incrementar la temperatura a
300°C (26.6x10%/°C para Mg-AZ91E y 10.4x10°°/°C para Mg-AZ91E/AIN).

El modulo de elasticidad del compuesto Mg-AZ91E/AIN medido fue de 108 GPa, valores
cercanos a los reportados en la literatura y los predichos por el modelo teérico de Halpin-
Tsai que fue de 107.5 GPa.

La dureza obtenida en el material compuesto Mg-AZ91E/AIN fue de 276.49 HV
equivalente a 26.34 RHC.

En general el material compuesto Mg-AZ91E/AIN exhibe un buen comportamiento al
desgaste contra el acero 52100 al incrementar la carga, asociado con la disminucion tanto
del coeficiente de friccién como de la tasa de desgaste.

Las huellas de desgaste en el material compuesto Mg-AZ91E/AIN revelan un mecanismo
de desgaste asociado a la abrasion, seguido por un mecanismo de adhesion y una reaccion
triboquimica, utilizando la contraparte de acero 52100.

Los resultados usando la contraparte de alimina en el compuesto Mg-AZ91E/AIN
presenta un mejor comportamiento al desgaste en cargas de 10 y 5 N que con una carga de
IN. En forma similar, las huellas muestras un mecanismo de abrasién, seguido por una
adhesion y una reaccion triboguimica al incrementa el tiempo.

La aleacion de Mg-AZ91E presenta un mejor comportamiento al desgaste que el

compuesto de Mg-AZ91E/AIN. Esto puede asociarse al desprendimiento de particulas
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ceramicas promoviendo el desgaste por abrasion en el compuesto, comparado con el

proceso de adhesion en la aleacion.
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