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Resumen.

Actualmente, el uso de piezas que poseen diferentes materiales en su extension, requieren
diversas técnicas para realizar uniones entre componentes que son disimiles, debido a que entre
otras cosas, la evolucion microestructural y la cinética de reaccion durante la union
ceramico/metal son complicadas debido a la formacion de fases no deseadas y precipitados

intermetalicos que debilitan la resistencia de la union.

El presente trabajo propone que el uso de particulas en el elemento de union brinda una
alternativa viable para la formacion de una interfase compuesta que proporcione mayor
resistencia en la union de nitruro de silicio a inconel por el método de union de soldadura fuerte

(Brazing).

Para ello se realizaron uniones de compactos de Si3N4 e inconel 600 por medio del proceso de
uniodn de soldadura fuerte, las cuales fueron realizados en un horno horizontal durante tiempos
de 5, 15 y 30 min, a temperaturas de 1000 a 1100°C, en una atmosfera de Argon, con distintas

cantidades de particulas de refuerzo de 0%, 10% y 20% en peso de Mo-Mo2N.

Los resultados mostraron que las condiciones en donde se obtuvieron las uniones fueron a la
temperatura de 1100°C en tiempos de 5 y 15 min, con las distintas cantidades de refuerzo,
ademas se logré una uniéon homogénea sin porosidad o islas sin unir. Por medio de microscopia
electronica de barrido (por sus siglas en ingles SEM) se analiz6é la microestructura de las
interfases de union y las composiciones de las fases formadas mediante EDS (Energy Dispersive
Spectrometer), donde se observd la formacion de precipitados ricos en Cr formados en las
uniones sin refuerzo, mientras que en las uniones con refuerzo se observd una dispersion
homogénea de dos distintas fases una rica en Cu y otra en Mo. Otro rasgo importante es la
aparicion de particulas obscuras grandes, compuestas principalmente de los componentes del
nitruro de silicio. Asi mismo se determind que conforme se incrementa el tiempo de
permanencia hay un incremento en la interaccion de las uniones. En los resultados de
nanodureza se observa que la integracion de particulas de refuerzo genera una homogenizacion

de la dureza en la interfase.

brazing, mojabilidad, sinterizacion, compuestos, cobre-zinc
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Abstract.

The use of pieces with different materials in their extension, required several technique to do
the join of dissimilar components, because of a lot causes, the microstructural evolution and the
reaction kinetic during joining process are complicated as the formation of unwanted phases and

intermetallic precipitate which debilitate the join.

The present work proposes the use of particles inside the join element could bring a viable
alternative for the formation of a composite interface which give high joint strength in the join

of silicon nitride to inconel using brazing method.

Firstly, joins of silicon nitride and inconel were produced brazing process, which made in a
horizontal furnace, times of 5, 15, 30 min, at temperature of 1000 and 1100°C, in Argon

atmosphere, with different amount of particles-reinforced 0, 10, 20 %wt. of Mo-Mo2N.

The results show success joining at temperature of 1100°C and times of 5 and 15 min with the
different amounts of particles-reinforced. The interface joints were homogenies without porosity
or un-joined islands. The microstructures of joining were analyses by SEM and EDS (Energy
Dispersive Spectrometer) to determinate the composition of the different phases, the result
showed the formation of Cr-rich precipitates the joints without particles, however in the joints
with particles-reinforced have homogeneous dispersion of Cu-rich and Mo-rich phases and the
formation of a dark and biggest particles with the main compounds of the silicon nitride. In the
same ways is notable the growth of the interaction in the joint when time increase. The nano
hardness test results showed an homogeneous hardness through the interface in samples joined

using particles-reinforced.
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Capitulo 1.- Introduccion.

Durante distintas etapas de la humanidad los materiales han jugado un papel significativo, desde
la era de piedra hasta los ultimos afios, en donde se buscan nuevos materiales o usos
complementarios entre los ya existentes para una gran diversidad de aplicaciones, esto debido a la
demanda de materiales que tengan una gama de caracteristicas distintas, ademas se ha enfocado
en piezas que no requieran mantenimiento y puedan operar bajo ambientes extremos, debido a
que los metales y algunas stper-aleaciones por si solos no pueden soportar algunas de estas
condiciones que resultan para ellos demasiado severas y los llevan casi al limite de sus

capacidades.

El nitruro de silicio es un cerdmico estructural el cual ha destacado de manera significativa
debido a que cuenta con una gran variedad de aplicaciones debido a sus propiedades fisicas,
quimicas y mecanicas en ambientes extremos, dicho ceramico posee ya mas de 100 afios de ser
conocido. Sin embargo, en el ano de 1955 se fabrico el primer ceramico con este material, se usa
para aplicaciones en termopares, crisoles, turbinas de cohetes espaciales y de manera significativa
en piezas automotrices debido a su baja densidad (3.2g/cm?). Un ejemplo de aplicaciones
automotrices es el uso del nitruro de silicio en la fabricacion de los rotores en los motores como

se muestra Figura 1.1 [1,2].

Figura 1.1 Rotor de nitruro de silicio utilizado en vehiculos NISSAN [2].
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Por otra parte, el nitruro de silicio es un ceramico que no reacciona con el cuerpo humano por lo
cual se ha propuesto su uso como biomaterial, sobre todo en piezas que son sometidas a desgaste
como pueden ser rodamientos para articulaciones y calzas para la columna vertebral como se

puede observar en la Figura 1.2 [3].

Figura 1.2 Piezas ortopédicas de nitruro de silicio [3].

Pero como todos los ceramicos, el nitruro de silicio es dificil de procesar tomando en cuenta que
se debe realizar en presencia de una fase liquida lo cual dificulta el hecho de producir piezas de
gran tamafio y de morfologias muy complejas, ademas de que algunos procesos de sinterizacion
quedan limitados en dimensiones, que resultan ser muy costosos por lo cual no es redituable para
la produccion de piezas funcionales debido a que, el costo beneficio no es equiparable, como lo
ocurrido en la llamada fiebre de los cerdmicos en los afios 80’s en Japon en donde algunas piezas
fueron fabricadas o recubiertas con ceramicos, como bujias, rotores del turbo compresor, arbol de
levas y balancines, pero con el tiempo fueron retirados del mercado debido a que la mejora tenia

un costo poco redituable [2], sin embargo, algunas piezas aun se fabrican con ceramicos.

Actualmente los materiales ceramicos tienen varias aplicaciones que van desde las més basicas,
como piezas de corte, rodamientos, aislantes, hasta las mas complejas como en la industria
aeroespacial la cual ha mostrado un gran interés para el andlisis e implementacion de dichos
materiales, que resultan ser muy eficientes en algunos componentes en piezas de satélites, debido
a su resistencia a temperaturas elevadas y a medios corrosivos, comparados con materiales como

los metales [4].
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Por tal motivo, la unién ceramica/metal abre un sin fin de oportunidades para el desarrollo de
aplicaciones en donde es posible combinar las propiedades de ambos materiales debido a que el
metal es un material dactil y facil de maquinar por distintos métodos generando morfologias

complejas y el cerdmico resiste altas temperaturas y ambientes corrosivos [5].

Ejemplo de esto es la produccion de herramientas de corte [6] con insertos ceramicos unidos a
piezas metalicas, como se muestra en la Figura 1.3. Las brocas en las cuales se realiza la union
una pieza ceramica con una parte metalica, actualmente se ha buscado utilizar diversos materiales
ceramicos que pueden presentar mayor eficiencia y durabilidad los cuales son usados como
componentes en la fabricacion de dichos herramentales, debido a que las exigencias en su uso se
vuelven cada vez mayores, ademas esto hace que se requiera mayor analisis en la manera en la

que se unen ambos materiales para formar la pieza que se requiere.

Punta abrasiva

Figura 1.3 Punta cerdmica abrasiva [5].

Por otra parte, el sector aeroespacial se ha interesado en la utilizacion de uniones cerdmico metal
debido a las propiedades y usos que pueden presentar ambos materiales, ademds del tipo de
procesamiento y unidn, siendo la técnica brazing una de las mas analizadas, ejemplo de ello es la
implementacidon del nitruro de silicio en turbinas, debido a las buenas propiedades como su
resistencia a alta temperatura, dureza y resistencia a la corrosion, en la cual se ha analizado su

union utilizando la técnica brazing en altas temperaturas [7].
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Ademas de poder incrementar los usos de este cerdmico tan especial también es de gran
importancia el estudio de la unién con metales y su comportamiento estos materiales, por ello se
eligi6 una super aleacion base niquel, en especifico la aleacion inconel 600 siendo un material
utilizado en aplicaciones donde los ambientes superan a otros materiales como son los aceros,
siendo esta aleacion utilizada en ambientes de altas temperaturas y ambientes corrosivos, como lo

son en tuberias de reactores nucleares, extraccion de petréleo, etc.

Siendo asi que, al realizar una union disimil con componentes para aplicaciones tan
prometedoras, se puedan ampliar mas sus usos y ambientes de trabajo, conjuntando las

caracteristicas de los dos materiales.
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1.2 Justificacion.

Actualmente el uso de piezas que poseen diferentes materiales en su extension hacen necesario el
uso de diversas técnicas para realizar uniones entre componentes que son disimiles, sean ejemplo
de ello las uniones entre cerdmicos y metales, los cuales resultan ser de gran importancia al
momento de fabricar piezas que van a estar sometidos a diversos ambientes en distintas zonas del
componente, un ejemplo de esto son las turbinas de algunos motores [2], los cuales son
fabricados de materiales cerdmicos y son unidas a un eje metalico, esto debido a que, en las
distintas zonas del motor se presentan diferentes condiciones de temperatura y ambientes
corrosivos, por ello el unir piezas las cuales estén trabajando en las zonas donde se presenten
estas condiciones resultarian de gran ventaja ya que, sus caracteristicas particulares serian
explotados en ambientes especificos, aprovechando asi sus propiedades generando un mejor

disefio y prolongando de esta manera la vida util del material.

Para el caso de las uniones que se pretenden realizar, los materiales que presentan caracteristicas
que han llamado mucho la atencién en el ambito de generacion de componentes estructurales
como lo son el nitruro de silicio y el inconel 600, siendo estos dos materiales muy particulares
por sus propiedades mecénicas y quimicas, los cuales superan a las de otros materiales en
ambientes de alta temperatura o corrosivos, en donde materiales como el acero se ven sobre

pasados por dichas condiciones.

Por otra parte, siendo la interfase en las uniones disimiles, donde las propiedades resultan ser
menores a la de los dos materiales que fueron unidos, es de suma importancia buscar materiales
que puedan aportar mayor resistencia en dicha zona, por ello al realizar estudios en busqueda de
esta mejora adicionando otros componentes a la interfase como lo son las particulas de distintos

materiales.

5/[ITMM-UMSNH



1.1 Objetivo general.

Realizar uniones homogéneas de nitruro de silicio a Inconel 600, reforzando el elemento de unidén

con particulas Mo-Mo,N.

Objetivos especificos.

e Producir pastillas de nitruro de silicio por sinterizacion convencional a 1450°C, 3 h en
atmosfera de nitrogeno, empleando 8% de aditivos, itria y alimina.

e Realizar uniones SizNa/Inconel empleando ldmina metalica (Cu-Zn) y refuerzo cerdmico
(Mo-Mo;N), como elemento de union, variando la temperatura y tiempo, en una
atmosfera de Ar.

e Realizar la caracterizacion de los compactos y las uniones por medio de difraccion de
rayos X y microscopia electronica de barrido.

e Realizar la evaluacion mecanica de los ensambles para determinar la influencia de las

particulas ceramicas.
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1.3 Hipotesis.

Diversas publicaciones han mencionado sobre la evolucidn microestructural y la cinética de
reaccion durante la unién ceramico/metal, mostrando que son complejas debido a la formacion de
fases no deseadas y precipitados intermetalicos en la interfase, las cuales resultan de las
interacciones que se presentan por la utilizaciéon de intercapas o material de aporte de distinta
composicion. Dichas fases y precipitados pueden presentar distintas propiedades entre ellas
coeficientes de expansion térmica y poca tenacidad, por lo cual debilitan la resistencia de la

union.

Por tal motivo, se busca controlar la formacion de fases o precipitados, con el fin de mejorar las
propiedades de la interfase la cual impacta de manera considerable las propiedades de los
ensambles ceramico/metal. El uso de particulas de refuerzo junto con el elemento de union podria
ser una alternativa viable para la formaciéon de una interfase compuesta, la cual podria
proporcionar mayor resistencia en la unién de nitruro de silicio a inconel por el método de union

brazing (soldadura fuerte).
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Capitulo 2.- Revision Bibliografica
2.1 Introduccion.

El nitruro de silicio es uno de los ceramicos estructurales mas prometedores, esto es resultado de
sus buenas propiedades mecanicas y quimicas las cuales son perdurables en condiciones de
ambientes corrosivos y sometidos a temperaturas de trabajo altas, como resultado de esto es la
cantidad de usos que se puede dar, desde piezas de motor hasta componentes biomédicos [1].
Pero, asi como es un material prometedor su limitante es su fabricacion por ello es un material de

dificil estudio el cual deja muchas incdgnitas sobre su procesamiento.

Al igual que cualquier material ceramico existen diversos métodos por los cuales se pueden
procesar, dichas técnicas se clasifican en 3 grandes grupos: convencionales, avanzadas y de
extrema presion y alta temperatura, estos se diferencian por la forma en la cual se compactan y se
sinterizan los materiales ceramicos, en los cuales se pueden usar desde hornos tipo mufla, hasta

explosivos [8, 9].

2.2 Sinterizacion del nitruro de silicio

En este estudio se producen compactos de nitruro de silicio por medio de una técnica
convencional, dicha técnica se basa en dos pasos principales: compactar y sinterizar de manera
separada al ceramico. Para el caso particular del nitruro de silicio se utiliza una mezcla de
aditivos debido a que es necesario la presencia de un liquido, para que se dé la densificacion, asi
como también la transformacion de dicho cerdmico, para esto principalmente se utilizan 6xidos
los cuales propician la formacion de un eutéctico. El proceso requiere de una atmosfera de
nitrogeno esto es porque este ceramico llega a descomponerse formando silicio y nitrégeno en
forma de gas [10, 11]. Usualmente, en este proceso se le da un tiempo de permanencia siendo
posible obtener ceramicos densos con buenas propiedades mecénicas.

Un ejemplo representativo del uso de esta técnica fue el realizado por Xue-Jian y col. [12]
quienes fabricaron ceramicos de nitruro de silicio, ellos tenian como objetivo buscar las mejores
condiciones de mezclado, utilizando dos técnicas distintas: molino de bolas tradicional y un
molino planetario, durante el proceso utilizaron como aditivos MgO-Al203-S102, los cuales se

prensaron para después ser sinterizados a 1780°C con un lapso de tiempo de 3-5 h. Concluyeron
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que la distribucion de los aditivos contribuyd a la morfologia de crecimiento de los granos -

Si3N4, definiendo el sistema planetario como la técnica de mezclado mas eficiente.

Por otra parte, dependiendo del tipo de sinterizacion utilizado en el ceramico, es posible obtener
diferencias tanto en el nivel de densificacion como en varias de sus propiedades. En la Tabla 2.1

se puede observar cémo el nitruro de silicio es afectado segin el método de sinterizacion

utilizado.
Tabla 2. 1 Propiedades del SizN4 segun el proceso de sinterizacion [13]
Técnica de sinterizacion
Propiedad HIP - RBSN
(Hot Isostatic Pressing) (sintering Reaction-
£ Bonded Silicon Nitride)
Densidad tedrica (g/cm®) 3.2-3.9 2.2-3.2
Densidad relativa (%) 95-100 70-88
14-18 4-7
Dureza (GPa)
(1428- 1835 HV) (40.7-713.8 HV)
Resistencia a la fractura
3.4-8.2 1.5-3.6
Kic (MPa m*?)
Coeficiente de expansién térmica
2-3 2-3
0-1000°C (109/K)
Modulo elastico (GPa) 280-320 100-220
Resistencia a la flexion (MPa) 400-1000 190-400
Conductividad térmica (W/m K) 15-50 3-30

2.3 Fases del nitruro de silicio.

El nitruro de silicio posee tres fases, de ellas dos son las que se presentan mas comunmente y son

posibles de obtener por cualquier método de sintesis, estas fases son a-SizNs y B-Si3Ns las dos
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poseen una estructura cristalina hexagonal pero el acomodo de sus planos es distinto. La
estructura 3 posee planos ABABAB, mientras que la estructura a presenta un tipo ABBA tipo
espejo, ademas que se observa un acomodo donde los planos AB, tienen un giro de 180° en los

siguientes planos (CD) (Figura 2.1 ay b) [13].

Existe una tercera fase del nitruro de silicio la cual fue determinada y realizada en 1999 por
Andreas Zerr y col. [14] en donde ellos realizaron modelos matematicos sobre el estudio de las
fases generadas a temperatura y presiones altas, ademas de realizar esto de manera experimental
para comprobar dichos modelos, para ello realizaron la sinterizacion del ceramico en condiciones
de extrema presion y temperatura alta por medio de la técnica de calentamiento por laser en celda
de diamante con una atmoésfera de nitrogeno, esto es debido, como se mencion6 anteriormente, a
la descomposicion del ceramico, los polvos fueron calentados a una temperatura superior a 2100
K en presiones de 5 a 30 GPa con tiempos de permanencia de 1 a 10 min. Obteniendo de esta
manera una estructura cubica tipo espinela del nitruro de silicio, (y-Si3Na4), al realizar los calculos
en base a esta estructura se determind que posee una alta dureza, por ello se considera el tercer

material mas duro después del diamante y el nitruro de boro cubico.

Figura 2. 1 Representacion de las estructuras cristalinas de las fases mas comunes del nitruro de silicio a)
a-Si3Ns, b) B-SizNy [13], ¢) y-SisNa [15].
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Tanaka y col. [16] reportan las distintas durezas de las distintas fases, en donde determinan que la
fase cubica presenta una dureza de 43 GPa, mientras que la a-SizN4 y B-Si3N4 presentan un valor
de 22 y 15 GPa respectivamente. Actualmente se realizan estudios para obtenerlo en mayores

cantidades y con un nivel de transformacion superior.

2.4 Transformacion de fase «—p-SisNa

La transformacion de fase del a—p-Si3Ny se lleva a cabo durante el proceso de sinterizacion y se
esquematiza en la Figura 2.2 Inicialmente se representa la mezcla de las particulas de nitruro de
silicio junto con los aditivos usados (Figura 2..2 (a)), los cuales generalmente son oxidos
metalicos (MxOx) [17] tales como magnesia, alimina e itria entre otros, como se ha sefialado
anteriormente, los cuales pueden afectar en la microestructura resultante del nitruro de silicio

como lo senalan algunas investigaciones [17-20].

La materia prima se somete a un calentamiento en donde los aditivos interactiian con la capa de
oxido de silicio la cual se forma por el calentamiento de la superficie de las particulas de «-Si3Na,
dicha superficie reacciona con el oxigeno presente formando esta capa de oxido (Figura 2.2(b)),
este o0xido junto con los aditivos reaccionan y forman una fase eutéctica la cual genera la

formacion de un liquido representado de manera esquematica en la Figura 2.2(c).

Algunos investigadores como es el caso de Hampshire [1] sefialan que la formacién de dicho
eutéctico por lo general se da a una temperatura de 1400°C, pero esto puede variar segin los
aditivos y la cantidad en la cual estan presentes, como se observa en la Figura 2.2 (d) este liquido
es el lugar donde las particulas de «-SizN4 transforman de fase y precipitan en forma de fibras
hexagonales, es decir 3-Si3Ns. Esta etapa y el mecanismo en el cual se da esta transformacion es

objeto de estudio por muchos investigadores.

Durante la etapa de final de la sinterizacion, como se observa en la Figura 2.2(e), el liquido al

solidificar genera una fase vitrea, cuya composicion la conforman los 6xidos metalicos usados
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como aditivos, el silicio y nitrégeno, cabe mencionar que dicha fase envuelve las particulas del -

Si3Na.

(a) Materia prima (b) Etapa de calentamiento (c) Fase liquida

o SiaNy 2 oSNt § D0 SO0
SIOZ J\ § \ ~—\ “, /

Aditivos Aditivos Liquido
(d) Solucion-precipitacion (e) Solidificacion ~ (8ditivostSiOy)
O(—Si3N4 —_— / S—Si3N4
S_Si3N4 .
\
Liquido \Vidrio
(aditivos+Si0O,) (aditivos+Si+N+O)

Figura 2. 2 Etapas de sinterizacion del nitruro de silicio [8].

El mecanismo de transformacion de fase en ceramicos de nitruro de silicio es un tema que ha
sido objeto de estudio en los ultimos afos, junto con la fase liquida que se forma con el uso de
aditivos. Es decir, esta fase vitrea influye directamente en las propiedades mecanicas y la
conductividad eléctrica del material. Dicha fase puede ser cristalizada por medio de un
tratamiento térmico, asi como lo realizado por Wasanapiarnpong y col. [21], quienes prepararon
ceramicos de nitruro de silicio por medio de polvos de Si3Ns y aditivos utilizando Y203, Si0O»,
AO3 y MgO, los cuales se mezclaron junto con el Si3Ny4 para después realizar las muestra por
medio de un primer prensado uniaxial, a continuacién un prensado isostatico en frio y se
sinterizaron en un horno de grafito, con una presion de 1.0 MPa en una atmoésfera de nitrogeno,
posteriormente algunas de las muestras fabricadas fueron sometidas a tratamiento térmico de
recocido a 1800°C. Algunos especimenes que fueron sometidos a tratamiento térmico tuvieron

una pérdida en masa, esto es debido a la cristalizacion formada por parte de los aditivos.
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Concluyeron que existié una pérdida de masa por la disminucién del contenido de oxigeno,
ademads detectaron la formacion de B-SiAION vy algunas propiedades disminuyeron con dicho

tratamiento térmico.

2.5 Union ceramico/metal.

Actualmente los procesos de unidén han tenido mayor auge en la etapa de conformado de
componentes con distintos materiales esto se debe a su versatilidad, la cual depende directamente
de la aplicaciéon y los ambientes a los cuales serd sometido dicho componente. Ejemplo de dicha
innovacion es la utilizacion de uniones disimiles ceramico/metal, la cual es objeto de estudio esto
como resultado del interés de utilizar estas uniones por las propiedades que poseen los materiales
ceramicos y en conjunto con los metales aumentar su aplicacion en distintos sectores. Ademas de
analizar algunas dificultades en dichas uniones como es el caso del coeficiente de expansion
térmica, la cual debe ser considerada en las uniones de estos materiales, debido a que presentan
coeficientes muy distintos los cuales pueden generar la formacion de zonas con una alta

concentracion de esfuerzos y como resultado de esto la aparicion de micro grietas.

Desde hace algunos afios con el fin de ampliar el uso de los ceramicos avanzados tales como el
nitruro de silicio, se ha implementado la unidén de estos materiales, con otros mas maleables y
faciles de maquinar, dicho proceso de unién depende de varios factores como lo son los
materiales a unir, la aplicacion y los ambientes a los cuales estaran expuestos. Para el caso
particular del nitruro de silicio cuyo procesos de unidén con diversos metales ha sido objeto de
estudio, debido al actual interés de aprovechar las propiedades tanto del nitruro de silicio asi
como del metal al cual serd unido para realizar en conjunto una funcién determinada, en donde
por separado resulta dificil utilizar solo un material debido a que no cumple al cien por ciento con

los requerimientos necesarios para cumplir dicha funcion.

2.6 Técnicas de unién ceramico/metal.

Existen diversas técnicas de unidn para la realizacion de los ensambles disimiles, en el caso de
Nicolas y Mortimer [22] los clasifican en tres grandes dreas union mecanica, union directa (donde

la interaccion se da entre los materiales a unir) y unién indirecta en donde se utilizan 3
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componentes. Existe otra clasificacion realizada por Fernie y col. [23] en donde se considera 2
formas basicas de las técnicas de union: la unidon mecénica y la uniéon quimica la cual se
subdivide en dos formas, en fase sélida y fase liquida y en ellos se van involucrando distintas

técnicas como se muestra en el esquema de la Figura 2.3.

Técnicas de union

Unién Mecanica Union Quimica
|
I I
roscado Fase solida Fase liquida
seguro —  Difusion —  Adhesivos
contraccion — electrostatica | Sellado vitreo
| Soldadurapor | | Liquido
friccion transitorio
—  Brazing

Figura 2. 3 Esquema de los tipos de union [22, 23].
2.7 Unidn mecanica
Comprende los métodos de unidon en donde se utilizan roscas y tornillos para sujetar los dos
componentes, antiguamente esta técnica era muy utilizada en donde la utilizacion de un tercer

componente, sin embargo, debido a los costos de maquinado y la generacion de fisuras en la

pieza parte de la pieza cerdmica, hacen que este método sea dificil y costoso.

Por otra parte, existe otra técnica llamada ajuste por contracciéon en donde se utiliza los

coeficientes de expansion térmica para contraer el material metalico a baja temperatura para ser
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colocada en la pieza ceramica y al adquirir su volumen a temperatura ambiente este quedara fijo,
la limitante de estas técnicas es la acumulacion de esfuerzos generados por los procesos de
maquinado. En la Figura 2.4 se muestra un tipo de sujeciéon mecanica, en donde es posible

observar la utilizacion de varios complementos [24].

Tornillo

Figura 2. 4 Unién de dos componentes disimiles por medio de sujecién mecanica [24].

2.8 Union quimica

La unién quimica o union directa son todas aquellas técnicas en donde se generan reacciones
quimicas entre si, esta se clasifica de dos maneras union en fase solida y unién en fase liquida,
ademas este tipo de unioén puede o no utilizar un tercer componente que promueve una mayor
interaccion tanto fisica como quimica de los ensambles a unir dando como resultado la formacion

de una interfase.

Este contacto quimico presente en dicha zona puede ser por interacciones electronicas, una
difusion de corto alcance o de alguna reaccion quimica, este alcance puede ser de unas cuantas
capas atdmicas hasta algunos micrémetros y esto depende del tipo de técnica de unidon que se

hubiera implementado.
2.8.1 Unidn en fase solida.

Las uniones en fase solida abarcan todos los tipos de uniones en donde los materiales a unir, ni

las intercapas utilizadas llegan a la formacion de una fase liquida.

IS|ITIMM-UMSNH



2.8.1.1 Unién por difusion.

Es un proceso en fase solida, en ellos no se requiere ningin tipo de fusion localizada de los
componentes, solamente es necesario el contacto entre las superficies para que pueda existir un
traslado de masa entre los dos materiales a unir. En dicho proceso es necesario la aplicacion de
una sujecion de ambos componentes y temperatura de manera simultanea para asi proveerle
suficiente energia para que se dé el proceso de difusion. Este proceso se da por el traslado de
atomos de las superficies en contacto y el movimiento de huecos intersticiales el cual se
esquematiza en la Figura 2.5, en donde se observa la interaccion que sufren los componentes
disimiles. Para este tipo de uniones se utilizan materiales con coeficientes de expansion térmica
similares y en algunos casos en donde se realizan uniones de materiales con coeficientes muy
distintos se requiere de intercapas de materiales con coeficientes de expansion térmica

intermedios a los materiales base [24,25].

Metal

gy U
\/\/\n

Ceramico Ceramico

c) d)
Metal Metal
o =3 o
Ceramico Ceramico

Figura 2. 5 Mecanismo de difusion entre materiales disimiles.
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Por medio de este tipo de interaccion se puede realizar uniones en materiales cerdmicos como el
Si3N4 ejemplo de ello fue lo realizado por Lemus y col. [26] en donde realizaron uniones de este
ceramico a laminas de Ti y Nb, utilizando la técnica de prensado en caliente en un rango de
temperatura de 1200°C a 1600°C usando diferentes tiempos de permanencia, obteniendo como
resultado uniones exitosas de Si3N4/Ti pero Uinicamente en rango de temperatura superiores a
1400°C. Sin embargo para las uniones de Si3N4/Nb estas se pudieron realizar desde los 1200°C,

en ambas uniones ocurrio la aparicion de una intercapa de reaccion.

2.8.1.2 Uniodn electrostatica.

Este tipo de union se utiliza desde 1960 para unir metales o semiconductores a vidrios, al igual
que la unidon por difusion, esta requiere una superficie pulida y libre de suciedad, los
componentes a unir son sometidos a vacio con una presion y temperatura, las condiciones que
generalmente se utilizan son 3 MPa y 400°C y una vez alcanzada la temperatura se le aplica un
voltaje generando asi la interaccion entre las superficies del ceramico y el metal, este tipo de
union se utiliza ampliamente en la industria de la Optica y electronica, sin embargo, los factores

de la rugosidad y extrema limpieza lo limitan en su uso [24].

2.8.1.3 Soldadura por friccion.

Esta técnica produce calor para propiciar la formacion de una unién en estado sélido. El
procesamiento se da al mantener uno de los componentes fijos en este caso el ceramico y el otro
se rota rapidamente ejerciendo a su vez una carga axial sobre la superficie del ceramico,
generando asi la interaccion del material metalico después de la rotacion del metal se detiene de
manera subita efectudndose de manera exitosa la union, sin embargo, es posible observar en
dicha técnica la formacion de un collar de material alrededor de la zona de contacto esto se
observa en el esquema de la Figura 2.6 en donde se muestra un antes y después de dicha técnica.

El calentamiento es genera por la friccion entre la superficie del cerdmico y el metal [24].
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Etapa 1 Etapa 2

Rotacion — Metal ’
— — Unién
Calentamiento
— Ceramico —
—i
Presion Presion

Figura 2. 6 Proceso de union por friccion, aplicando una carga axial.

2.8.2 Union en fase liquida.

Este tipo de union se puede realizar de manera directa o bien colocado un tercer componente
entre las piezas a unir, el objetivo es generar una fase liquida la cual propiciaré la formacion de la

union.
2.8.2.1 Unidn por adhesién.

Esta union se utiliza principalmente en ensambles de distintos materiales como
polimeros/polimeros, o polimeros/metales, metales/metales, sin embargo, actualmente se ha visto
como opcidn para unir piezas ceramicas con metales, utilizando principalmente resinas epoxicas.
Dicha unién se da por un proceso capilar en donde se coloca el adhesivo entre los dos
componentes a unir y esta debe mojar a ambas superficies y generar un contacto intimo para el
momento de secarse para que se genere una unién permanente. Sin embargo, esta union tiene

rangos de temperatura de uso muy bajas, debido a los polimeros utilizados.
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Para este caso los costos de la unioén son relativamente baratos, su rapida y facil aplicacion la
hacen conveniente, no obstante, el hecho de que solo se pueden aplicar en uniones cuyo servicio

sea a bajas temperaturas limitan su uso al area electronica y cerdmica dental [24].
2.8.2.2 Sellado vitreo.

La fabricacion de algunos componentes se ha desarrollado por medio de la union de vidrios
componentes de distintos materiales es por ellos que su desarroll6 ha incrementado en los Gltimos
aflos, esta técnica permite un buen control del proceso por ellos sean utilizado durante muchos
afios en la industria electronica por su caracteristica hermética y eléctrica del sellado y su uso a

bajas y altas temperaturas [24].
2.8.2.3 Liquido transitorio.

Es un tipo de union hibrida entre la unidén por difusion y la unidén por fase liquida, esto se
presenta en zonas o con el uso de un tercer componente de union, €l cual se funde en los primeros
momentos de la temperatura de permanencia, pero después pasa a estado so6lido y la union
comienza una tapa regida por un mecanismo de difusion por ende este tipo de unidon consta de
dos etapas, en ocasiones esta union es llamado brazing -difusion, este tipo de uniones se utilizan
comunmente en la industria aeroespacial, sin embargo, para la uniéon a ceramicos sigue siendo

poco comun [25].

2.9 Brazing

Schwartz y Aircraft [27] definen a la soldadura brazing como un proceso de unién en el cual las
temperaturas sobre pasan los 450°C, esta técnica ocupa temperaturas elevadas a comparacion del

soldering (soldadura blanda) pero sus bases resultan ser muy similares entre ellas.

La unién por brazing es una de las técnicas que ha mostrado mayor efectividad al momento de
unir materiales cerdmicos, en la Figura 2.7 se muestra la configuracion que comunmente se
utilizan para le generacion de los ensambles disimiles, en donde se tienen las piezas a unir y un

tercer componente, el cual a una temperatura mayor a la sefalada anteriormente comienzan a

fundirse.
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El proceso de brazing se debe considerar diversos aspectos tales como:

disefio de las uniones;

materiales que se van a unir;

metales que se usardn como elemento de union;
las protecciones gaseosas;

el ciclo de calentamiento.

Metal

L Lamina metalica

Ceramico

Figura 2. 7 Esquema de las uniones por brazing ceramico/metal.

El brazing se ha utilizado, debido a las ventajas que tiene, para unir piezas de geometria

compleja, ademas el proceso se puede automatizar para realizar uniones en serie, lo cual resulta

econdmico. Dicha técnica se utiliza en diferentes industrias, sus aplicaciones van desde piezas de

corte como la union de insertos ceramicos las cuales son sometidas a grandes desgastes, y en

donde se requiere que posean grandes durezas para poder maquinar aleaciones que poseen alta

dureza, unir piezas aeroespaciales en las cuales se necesita tener mas control en su

procesamiento.

Asi mismo, resulta necesario el uso de laminas metéalicas como elemento de unidén que soporten

altas temperaturas es necesario que el coeficiente de expansion térmica de este elemento de union

sea lo bastante similar a las de los materiales a unir para reducir la aparicién de cualquier defecto,

ejemplos de ello se presenta en la Figura 2.8 [28].
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Figura 2. 8 Ejemplos de uniones ceramico/metal: a) componente de un mandémetro, b) rotor ceramico de
un turbo cargador, ¢) alimentador de corriente [29].

Este método de unidn fue aprendido de manera empirica a partir de lo observado por trabajadores
metaltrgicos, los cuales primero utilizaban uniones con plomo y estafio, ellos observaron que
estos materiales tenian puntos de fusion muy bajos, después se utilizaron aleaciones como los
latones, los cuales presentaron caracteristicas deseables en uniones con materiales base, como la

plata, cobre y estructuras de aceros [27].

Las ventajas de dicha técnica son las siguientes:

a) capacidad para fabricar piezas a partir de multi-componentes;

b) se pueden obtener areas de unién extensas;

c) la temperatura de union es relativamente baja, en comparacién con los materiales base
empleados;

d) buena capacidad para la distribucién de esfuerzos y la transferencia de temperatura;

e) habilidad para unir materiales porosos;

f) habilidad para unir grandes ensambles de diversos materiales con condiciones libre
esfuerzos;

g) permite preservar las propiedades metaltrgicas de los materiales metalicos;

h) reproducibilidad y validacién de la calidad de la union;

i) habilidad para unir materiales disimiles.

Por otra parte, desde el punto econdémico, las uniones ceramico/metal pueden resultar muy
costosas debido a que por lo general se requiere el uso de elementos de unidon metalicas o

aleaciones especiales con espesores muy finos (~20 pum), las cuales interaccionan con ambos
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materiales base [27]. En este tipo de uniones existen diversos factores que determinan la
realizacion exitosa de las uniones, en donde la mojabilidad entre elemento de unién, la

temperatura, rugosidad, tiempo de permanencia, atmosfera y presion juegan un papel importante.

2.9.1 Energia de superficie y tension superficial.

Uno de los factores que intervienen en las uniones es la tension superficial, sobre todo del
material utilizado como elemento de union. En la Figura 2.9 es posible observar a un 4tomo en la
posicion A el cual se encuentra en el volumen del material, en donde todos los posibles enlaces
que podria formar se encuentran cubiertos por los 4&tomos colindantes, mientras que para el caso
del atomo situado en la posicion B el cual se sitia en la superficie solo tiene algunos enlaces
ocupados por los dtomos proximos a ¢l y ocasionalmente moléculas de vapor, pero aun presenta

enlaces libres.

Figura 2. 9 Diagrama de energia de superficies, a&tomo A rodeado con el volumen del material, atomo B
situado en la superficie [30].

Debido a esto la energia potencial de los atomos situados en la superficie presentan mayor
energia que los que se encuentra en el volumen del material. Dicha energia potencial situado en la

superficie del material se le conoce como energia de superficie. [27]
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Esta energia de superficie de similar manera ocurre en los liquidos la cual se encuentra
directamente relacionada con la capacidad del liquido a formar gotas, mientras mas pequenia es
dicha gota mas tendencia a formar esferas posee, esto se debe a que posee menor relacion de
radio entre la superficie y el volumen, dando como resultado que la energia de superficie es

mayor que su energia volumétrica.

La superficie de un liquido actiia como una capa elastica que cubre el volumen, en otras palabras,
se encuentra bajo la fuerza de tension (F) del liquido, es conocida como tension superficial (y) y
es definido como la fuerza que se requiere para incrementar la superficie de un liquido por unidad
de area, en condiciones isotérmicas la tension superficial y la energia de superficie son

equivalentes [30].

2.9.2 Mojabilidad.

La mojabilidad es definida como la capacidad que tiene un liquido para dispersarse de manera
homogénea sobre un sustrato. Esta caracteristica es necesaria para poder realizar uniones por el
proceso brazing debido a que se requiere que el elemento de unién al ser fundido moje las dos
superficies tanto del metal como del ceramico. Uno de los criterios necesarios para determinar si

un sustrato es mojado o no es el angulo de contacto [31].

Una de las técnicas mas utilizadas para medir el angulo de contacto es por medio de gota sesil, en
donde se analiza el angulo formado entre una gota de algiin liquido sobre un sustrato. Diversos
estudios sefialan que el liquido formado no moja cuando su dngulo de contacto esta situado en un
rango de 90°<0<180° [30, 31], generando con ello diversas dificultades para que el proceso de
union se realice de manera homogénea como se ilustra en la Figura 2.10 en donde se observa la
formacion de una gota de metal liquido sobre un sustrato cerdmico en donde no hay una buena
mojabilidad y en la union da como resultado la formacion de islas sin unir, sin embargo, esta

condicion puede ser contrarrestada con otros aspectos involucrados en el proceso.
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Metal liquido
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| \\ Metal Base
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Ceramico Ceramico f

Figura 2. 10 Esquema de para angulos de contactos en el rango de 90°<6<180°.

Por otra parte, se dice que se tiene mojabilidad completa cuando el rango en donde se sitiia el
angulo de contacto es de 0°<6<90°, teniendo como resultado que el liquido se disperse
homogéneamente en los sustratos, esto es visible en la Figura 2.11 en donde se observa el dngulo

de contacto menor y mayor dispersion ya una vez realizada la unién

Metal liquido
Metal Base
———
0 Y
Ceramico Ceramico

Figura 2. 11 Esquema para angulos de contacto en el rango de 0°<6<90°, es decir buena mojabilidad.

2.9.2.1 Mojabilidad no reactiva.

La mojabilidad de un sélido por parte de un liquido no reactivo se describe por la ecuacion de

Young, ecuacion (2.1) y de Young-Dupré ecuacion (2.2).

Oy — Og
CGSH - 0_1:.‘ (21)
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En donde:

0= angulo de contacto
Osv = energia de superficie solido/vapor
O] = energia de superficie solido/liquido

Olv = energia de superficie liquido/vapor

W.= relacion de las energias libre.

De acuerdo con la ecuacion el angulo de contacto 6 en un liquido no reactivo resulta de las
fuerzas que compiten en el fenomeno de adhesion entre liquido/sélido que se expresa por el valor
del trabajo de adhesion Wa (2.3) la cual promueve el mojado y la fuerza de cohesion del liquido
tomando en cuenta la energia de superficie del liquido la cual actia en oposicion a esta, es

posible analizar en la Figura 2.12 [31].
Wa =o., + o0, — 0y 2.3)

Por lo tanto, de acuerdo con la ecuacién 2.2 un buen mojado es aquel en el que el dngulo de
contacto entre el metal liquido y el sustrato es casi cero, se puede determinar que, si el trabajo de

adhesion es cercano a la energia de cohesion del liquido, dando como resultado el mojado.

Esta condicién resulta exitosa en una mojabilidad entre metales liquidos y metales s6lidos debido
a que este tipo de interacciones son de naturaleza metélica, existen metales liquidos que son
capaces de mojar semiconductores como Si, Ge o SiC porque estos solidos, aunque poseen una

union covalente en sus superficies actian con caracter metalico.
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Figura 2. 12 Mojabilidad, a) no moja y b) moja.

Entonces los metales liquidos son capaces de mojar cerdmicos como carburos, nitruro o boruros
de metales de transicion por su significativa parte de cohesion de estos materiales provistos de
enlaces metalico. Sin embargo existe una cantidad considerable de materiales que no son
mojados por metales liquidos por su naturaleza ionica-covalente y en este caso el sistema de

adhesion es provista por una débil unién por interacciones del tipo Van der Waals [31].

2.9.2.2 Mojabilidad reactiva.

La mojabilidad de un cerdmico por un metal liquido puede ser asistido por fendémenos en el
proceso que se encuentran fuera del estado de equilibrio generando reacciones que por ende
deben ser consideradas, debido a que generan una afectacion que pueden resultar benéficas, en
donde la superficie del sustrato ceramico sufre una serie de reacciones produciendo una interfase
que tenga mas facilidad para ser mojada por el metal liquido y esto se ve influenciado por los

siguientes aspectos [23].

e FEl angulo de contacto en el sistema reactivo varia por 2 angulos caracteristicos de
contacto el inicial 6o el cual es el d&ngulo de sustrato no reactivo 0:=00 y el angulo del
sustrato de productos de la reaccion 0,=0x.

e El tiempo de dispersion del metal/metal y metal/ceramico es de un rango distinto en el
inicio del proceso que, al ocurrir la reaccion, en donde si llega a existir una dispersion en

un menor tiempo en el sustrato reactivo que en el no reactivo.
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e La velocidad de reaccion interfacial, en donde es posible que al observar el aumento de la
linea triple de reaccion. El cual se da debido a dos fendmenos los cuales son el proceso
difusivo de transporte de material de los especimenes en reaccion (formacion de la linea

triple) y las reacciones localizadas en la linea triple.

Figura 2. 13 Esquema de la mojabilidad reactiva a distintos tiempos a) t;=0 mojabilidad casi nula, b)
mojabilidad t», ) mojabilidad t3, d) mojabilidad tiempo final [24].

Landry y Eutathopouls [32] muestran como comienza a generarse mojabilidad reactiva al estudiar
la dinamica de la mojabilidad del aluminio a un carbono vitreo, observando que primeramente se
tiene un angulo de contacto grande, pero conforme transcurre el tiempo se genera una capa de
reaccion formando una linea triple en donde el metal liquido comienza a mojar el sustrato
ceramico, esto es por la formacioén de un producto que posee mayor mojabilidad que el cerdmico
inicial como se muestra en la Figura 2.13 [32] en donde se observan las etapas del proceso, el
crecimiento de la capa de reaccion, la dispersion y el incremento de la mojabilidad en dicho
sustrato, primeramente analizandolo en un tiempo 0 (Figura 2.13 a) y conforme se transcurre en
ese tiempo el sustrato comienza a existir mayor mojado debido a la interaccidon que ocurre en la

linea triple, hasta llegar a la mojabilidad completa (Figura 2.13 d).

Por otra parte, se ha analizado que es posible mejorar la mojabilidad con el uso de elementos no

reactivos que generan una dispersion por una interaccion entre ellos con el metal liquido por
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fuerzas de Van der Waals o por materiales reactivos como es el caso de elementos como el Ti, In,
Zr, Hf o Nb [29]. Como es posible observar la mojabilidad reactiva presenta como gran
diferencia la formacion de reaccion en la superficie del sustrato el cual es facilmente mojado por

el liquido, mientras que en la no reactiva no se presenta esto.

2.9.3 Factores involucrados en el proceso Brazing.

Diversos son los factores que llegan a verse involucrados en el proceso brazing, debido que al
existir alguna variacion de estos genera una gran cantidad de cambios en los resultados de las
muestras obtenidas, es por ellos que es necesario analizar para poder determinar las mejores

condiciones para realizar una union por este método.
2.9.3.1 Capilaridad en el proceso de union.

En los procesos de unioén por brazing es utilizado comtiinmente los arreglos tipo sandwich; en
donde se debe tomar en consideracion la capilaridad de los dos so6lidos involucrados en la union
como se muestra en la Figura 2.14 en donde se observa la presencia del sustrato metalico con un
angulo de contacto Oum y un sustrato ceramico con un angulo Oc¢ los cuales son distintos entre si
pero siendo el angulo del metal menor es decir si estd siendo mojado por el metal liquido

mientras que entre el sustrato ceramico y el metal liquido el &ngulo es mas grande.

Metal
O
Metal liquido
eC
Ceramico

Figura 2. 14 Capilaridad y diferencia entre los angulos de contactos del sustrato ceramico y metalico.

Se puede visualizar que para que se realice la unioén tendré que cumplir con la condicién en donde
los angulos formen un dngulo total menor a 180° (6m + 0c<180°). Para que este caso se genera un

tipo de mojabilidad compuesta el d&ngulo de contacto entre el liquido y del sustrato metalico debe
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ser menor, en donde junto con el trabajo de adhesién se genera la mojabilidad del sustrato

ceramico [31].

2.9.3.2 Temperatura.

Se ha observado que es necesario que la temperatura de unidn sea incrementada y se encuentre
en un punto mayor a la temperatura de fusion del elemento de unidn utilizado. El incremento de
la temperatura de union facilita o induce la extension de las reacciones quimicas, asi como una
mejor dispersion del metal liquido sobre ambos sustratos, sin embargo, impacta en los
coeficientes de expansion térmica de los materiales a unir, al momento de realizase el
enfriamiento se puede generar una fractura debido a los esfuerzos residuales [33]. Ademas, es
bien conocido que a mayor temperatura se genera a una mayor movilidad de los dtomos y las

dislocaciones, ayudando a la difusion [34].
2.9.3.3 Rugosidad.

Las caracteristicas fisicas de los sustratos, como la rugosidad la cual puede impactar de manera
considerable en la dispersion del metal liquido, esta mojabilidad puede ser impedida por las
diferencias de los angulos de contacto de distintos materiales los cuales presentan rugosidades
muy grandes, en el caso de los cerdmicos esta superficie pueden ser muy variable debido a la
presencia de porosidades, asi como también, que algunos de los cerdmicos cuya superficie es
heterogénea. Por otra parte, aunque existen datos sobre la mojabilidad de las superficies de
distintos cerdmicos, estos no son tan confiables debido a que, son dificiles de reproducir los
mismos resultados al realizar las mismas pruebas, ademas de que al momento de realizar la union

pueden producirse cambios en la superficie como en el caso de la mojabilidad reactiva.
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Figura 2. 15 Rugosidad del sustrato ceramico en contacto con el metal liquido.

29| IIMM-UMSNH



En la Figura 2.15 se muestra como la rugosidad puede afectar la union entre el ceramico y la

intercapa de union, generando pequefias zonas sin unir [35].
2.9.3.4 Tiempo de permanencia.

El tiempo en el cual la uniéon se mantienen a una temperatura maxima permite que se den las
interacciones de difusion y traslado de material, como es observable en el proceso difusivo en
fase solida, sin embargo, este ocurre con mayor rapidez en fase liquida, esto fue observado por
Lemus y col [26] en donde se realizaron uniones en fase sélida de nitruro de silicio a niobio y
titanio utilizando temperatura de 1200°C a 1600°C y al incrementar el tiempo de permanencia es
posible observar que la interaccion entre el SisNs4 y Ti, en donde la zona de interaccion
incrementa a medida que se incrementa el tiempo de permanencia y la generacion de distintas
fases las cuales impactan directamente en las propiedades de la unién. Como es posible observar
en la Figura 2.16 en donde se esquematiza como se genera el crecimiento de esta zona de

reaccion.

Metal Metal

Zona de Teaccion

Ceramico Ceramico
c) d)
Metal Metal
Zona de reaccion Zona dé reaccion
Ceramico Ceramico

Figura 2. 16 Crecimiento de la zona de reaccion a) a un tiempo 0, b) tiempo t; ¢) t y d) t3 [26].
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2.9.3.5 Atmoésfera.

La atmosfera de trabajo en lo particular la presion parcial de oxigeno [36] puede llegar a afectar
la energia interfacial, y esto es por los distintos fendomenos fisicoquimicos durante el

calentamiento los cuales son los siguientes:

e La oxidacion de los sustratos, tanto de los ceramicos y del metal, en lo particular los
metales los cuales poseen gran afinidad por el oxigeno sobre todo en ambientes con
gases oxidantes como O, H>O, COa.

¢ Oxidacién del metal liquido lo cual resulta tipico en metales como el Al y Pb, aun
utilizdndose gases inertes, esta oxidacion inhibe la dispersion, lo cual causa poca
mojabilidad, ademds de aumentar el angulo de contacto.

e La desoxidacion de los sustratos que inicialmente estan oxidados, en vacio o en
atmosferas reductoras como en sustratos de SiC.

¢ Desoxidacion de metal liquido en vacio como el Al en vacio o Pb en algunas atmdsferas

reductoras de alta pureza [35].

2.9.3.6 Presion.

La presion externa que se aplica en la union puede determinar el grosor de la intercapa, cuando la
presion externa Pex al liquido formado por la ldmina de unidon es minima, comparada con la
presion capilar, el liquido se mantendra dentro de la zona entre el ceramico y el metal como se
observa en Figura 2.17 a). El metal liquido podria salirse solo si la presion externa es mayor a la
presion del menisco P.* del metal liquido formado en la orilla del ensamble [23]. Y tedricamente

resulta facil calcular, como se muestra en la siguiente ecuacion 2.4.

_ Orp(sinfl; — cosfg)

*
P! o (2.4)

También existe el caso en donde la presion del menisco es negativa en este caso tanto la presion
capilar y la externa se dirigen en la misma direccion generando un decremento del espesor de la

intercapa de union b).
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Figura 2. 17 Esquema del efecto de las presiones externas en las uniones a) presion externa menor a la
presion capilar, b) presion externa y capilar poseen la misma direccion [31].

2.10 Defectos en las uniones disimiles.

Existen distintos problemas que se pueden generar al realizar uniones, esto debido a distintos
factores como la mojabilidad, las reacciones quimicas y fisicas que reducen la fuerza de la union,
asi como las diferencias en coeficientes de expansion térmica que generan esfuerzos en los
ensambles disimiles, la mala preparacion y limpieza de las piezas a unir, los cuales generan una
serie de defectos los cuales se puede observar en la Figura 2.18 en donde se muestran los

distintos tipos de estos fenomenos, que se generan e impactan en las propiedades mecénicas de la

union [37].
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Figura 2. 18 Defectos en las uniones [26].

321 IMM-UMSNH



2.10.1 Esfuerzos residuales y agrietamiento.

Debido a las propiedades fisicas, como el coeficiente de expansion térmica (CET) y el modulo
elastico tanto del metal y del cerdmico generan una cantidad de esfuerzos residuales en el
componente durante el proceso de union, esto se producen durante el enfriamiento afectando la
calidad o generaciéon de una falla prematura, debido a que pueden llegar a generar grietas en la
zona de la interfase. En el grafico de la Figura 2.19 es posible observar estas diferencias en el
coeficiente de expansion térmica de distintos materiales, la cual es considerable entre materiales

ceramicos y metalicos [37].
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Figura 2. 19 Grafico de los distintos coeficientes de expansion térmica, entre materiales ceramicos y
metalicos [37].
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Cuando la temperatura comienza a disminuir, la solidificacion del elemento de union y el metal a
unir encojen mas que el ceramico, generando una gran cantidad de esfuerzos residuales, sin
embargo para solucionar este problema es recomendable utilizar metales ductiles como elementos
de unién con contenidos de Ag o AgCu o el uso de laminas con coeficientes de expansion
similares a las del cerdmico o intermedios a estas, como Mo, W, etc. generando como opcion
arreglos de uniones tipo sandwich con distintas laminas, por otra parte la formacion de fases
intermetalicas o duras en la intercapa de unidon puede afectar también la formacion de esfuerzos

residuales.

Sin embargo, se podrian utilizar compuestos como ldminas constituidas de metales suaves y
metales duros en su composicion como Cu/Mo-Cu [37]. Estos esfuerzos no solamente son
resultados de CET sino también de la geometria de los compactos, para el caso de materiales a
unir con morfologia rectangular se generan mayor cantidad de esfuerzos las cuales se concentran
en las esquinas, mientras que las uniones realizadas con componentes en de morfologia circular,

disipan mas estos esfuerzos [37].
2.10.2 Inclusiones, contaminaciones y porosidades.

La manera que se preparan las muestras para ser unidas, se puede tener presencia de
contaminaciones como grasas, aceites o con material con el cual se realizo el corte o desbaste de
las superficies o en los procesos de maquinado del material, por ello es importante realizar una
limpieza de las superficies de los materiales a unir, asi como, de las ldminas que ayudaran a la

union.

Otro factor de interés es la porosidad remanente la cual puede ser causada por distintos factores,
entre ellos una rugosidad superficial excesiva en los materiales base, generando zonas sin unir,
los cuales se pueden presentar en los bordes de la unioén, o también esta porosidad se puede
generar por gases remanentes atrapados, los cuales son producidos por una reaccion interfacial,
en algunos ceramicos a ciertas temperaturas presentan una descomposicion, en donde disocian,

generando gases como es el caso del nitruro de silicio [37].
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2.11 Materiales precursores.

La combinacién de materiales disimiles, debido a que de manera individual presentan buenas
propiedades y diversas aplicaciones en distintos sectores industriales, con el fin de ampliar sus
aplicaciones se ha observado su uso en uniones disimiles con el fin de ampliar las aplicaciones de

dichos materiales, por ello se dard una descripcion de los materiales utilizados para este proyecto.
2.11.1 Inconel 600.

Es una aleacion base niquel con contenidos de 14-17% de Cr, 6-10% Fe, 0.15 C maximo, 1%
Mn, 0.0015 S, 0.5 maximo de Si, 0.5 maximo en Cu. Entre sus propiedades posee una densidad
de 8.42 g/cm® y un coeficiente de expansion térmica de 15.1 um/mK, punto de fusion de 1415°C.
Los usos tipicos de esta aleacion involucran una variedad de temperaturas de servicio desde
temperaturas criogénicas, hasta 1093°C, en usos de procesos quimicos debido a la resistencia a
temperaturas altas y resistencia a la corrosion, en equipos de tratamientos térmicos, piezas
electronicas y automotrices, asi como en reactores nucleares [38]. Por ser una aleacion de base
niquel presenta una alta resistencia a la corrosion en condiciones reductoras y por la alta cantidad

de cromo en condiciones oxidantes. ademas de ser resistente a una variedad extensa de acidos.
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Figura 2. 20 Evolucion de la microestructura y contenido en las siiper aleaciones base niquel [38].
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El Inconel posee una microestructura la cual consiste en una matriz austenitica y (FCC) con una
gran variedad de fases secundarias, formadas por carburos, MC, M23Cs, MsC y M7C3, y la fase v’
(FCC). Estas fases le proveen resistencia a las super-aleaciones por la precipitacion de manera

dispersa en la matriz.

Dichos precipitados son del tipo esférico pero los cuales pueden pasar a una morfologia cubica,
como se observa en la Figura 2.20. Por otra parte, es posible observar la presencia de los carburos
que se generan, esencialmente se pueden encontrar en los limites de grano y su formacion
involucra algiin elemento de aleacion como es el caso del cromo. Los distintos componentes de la
aleacion son diversos y los beneficios que generan son distintos los cuales se describen a

continuacion y se presenta en la Figura 2.21:
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limite de grano solucion sélida

Figura 2. 21 Elementos de aleacion en superaleciones base niquel, los elementos de mayor tamafio son
los que tienen mayor presencia, los elementos marcados por lineas cruzadas son benéficos, y los
elementos marcados por lineas horizontales son elementos nocivos [38].

Cromo: Resistencia a la corrosion en medio oxidantes y a la oxidacion a alta temperatura.

Hierro: usado tipicamente en las superaleaciones base niquel para reducir costos, incrementar la

solubilidad del carbono en el niquel, ademas de brindarle una resistencia al H>SOas.

36| IIMM-UMSNH



Silicio: esta tipicamente presente en cantidades muy pequeflas como un elemento residual
desoxidante en el procesamiento de las superaleaciones o como promotor de resistencia a la
oxidacion a alta temperatura, la cantidad de este elemento debe ser cuidadosamente controlado

debido a su efecto estabilizador de carburo e inter metalicos.

Carburos: generan una afectacion importante en la resistencia a la corrosion debido a que se
generan con la interaccion del cromo con el carbono, ademés de que precipita en los limites de
grano durante los tratamientos térmicos o el soldar el material y por consecuencia promueven la

corrosion intergranular o a la fractura en servicio.
2.11.2 Lamina de aleacion cobre-zinc.

La aleacion utilizada fue de una composicion de 70% en peso de cobre y un 30% de zinc Figura
2.22, la cual se vuelve liquida a una temperatura de 950°C aproximadamente, en el estado liquido
el zinc y el cobre son completamente solubles, sin embargo, conforme se baja la temperatura esta

solubilidad comienza a disminuir, llegando a un limite de solubilidad del 33% en la fase a.
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Figura 2. 22 Diagrama Cu-Zn, con la concentracion de 30% Zn marcada por la linea punteada [39].
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Para el caso de las aleaciones con esta concentracion de 30% Zn poseen una estructura FCC, esta
aleacion posee una alta ductilidad, y alta resistencia, por ello deben ser aleaciéon con pequefios
contenidos de impurezas, es utilizada generalmente en forma de tubos, flejes y laminas,
instrumentos musicales esto es debido, ademas de que puede ser ablandada a una temperatura

aproximada de 600°C [40].

2.11.3 Nitruro de molibdeno.

El nitruro de molibdeno es un ceramico el cual no ha sido ampliamente estudiado teniendo
propiedades mecanicas buenas, asi como sus propiedades cataliticas y eléctricas, ademas de su
buena resistencia a ataques quimicos. Posee un enlace quimico mayormente covalente al igual

que el nitruro de silicio y una densidad de 9.4 g/cm?>.

Dicho material posee 3 fases: a la cual contiene 1.08% de nitrégeno, la fase y-MozN es estable a
altas temperaturas, su estructura es cubica, y la fase B-MoxN la cual es estable a bajas
temperaturas y su estructura es tetragonal centrada en el cuerpo. La manera en la que se produce
puede ser por distintos métodos, entre ellos esté el utilizar polvos de Mo o0 MoOs3 y someterlos a

una atmosfera de nitrogeno a una temperatura de 750°C [41, 42].

2.12 Estado del Arte.

Existen varios estudios sobre la union de nitruro de silicio a diversos materiales, entre ellos se
encuentra el trabajo realizado por Brochu y col. [43] en donde analizan la union por soldadura
fuerte de nitruro de silicio a una aleacidon base hierro utilizando cobre y una aleacion ABA (Cu-
Ti) como intercapa de unioén. Para el procedimiento experimental se utilizaron compactos de
nitruro de silicio con una cantidad de aditivos de itria y alimina del 8% en peso, y para el metal a
unir la aleacion de hierro aluminio, por otra parte, para la aleacion activa de soldadura fuerte se
utilizdé polvo fino de titanio al cual se le realizd6 una depositacion quimicos de cobre. Las
temperaturas de union utilizadas fueron de 925, 975 y 1025°C por tiempos de permanencia de 1,
3, 6 y 12 min, utilizando un flujo de gas argén durante el proceso. Ellos obtienen una buena
interaccion de cobre con el ceramico ademas de la formacion de fases entre el Cu-Si-Ti. A su vez

es posible observar que la interaccion del cobre y el titanio con la aleacion hierro aluminio
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también result6 ser buena debido a que es posible apreciar la formacion de precipitados entre los
componentes de la aleacion y el material utilizado como elemento de union, esto debido por la

presencia de estas interacciones.

Por otra parte, Ceja-Cardenas y col. [44] realizaron uniones por soldadura fuerte de nitruro de
silicio utilizando una lamina de niobio y una aleacién Cu7o-Zn3zo como intercapa, por medio la
configuracion de ensamble Si3N4/Cu-Zn/Nb/Cu-Zn/AISI-304, utilizando 1000°C de temperatura
de unién con distintos tiempos de permanencia de 5, 20 y 40 min esto lo realizaron en un horno
tubular horizontal con una atmoésfera de argon. Ellos realizaron un acercamiento en la interfase
Si3N4/Nb y les fue posible observar algunos productos de reaccion, en donde se notaba la
presencia de precipitados globulares los cuales se encontraban situados muy cercanos al cerdmico
muestran un contenido considerable de Nb, mientras que los precipitados en forma de fibras
situados muy cercanos al Nb muestran algin contenido de silicio, lo cual indica que existi6 una
difusion por parte de los componentes cerdmicos y del Nb mostrando de dicha manera que se

logra una unidn, y una buena interaccion.

Sin embargo, debido a esta formacion de precipitados o zona de reaccion, los cuales pueden estar
formados por fases duras o intermetélicos, como ya se ha analizado generan una afectacion en las
propiedades mecénicas de la unidén por la presencia de esfuerzos residuales generados por los
distintos coeficientes de expansion térmica, por ello se propone el uso de refuerzos, sea de

materiales ceramicos junto con los metales que funcionaran como intercapa de union.

Ejemplo de ello es lo realizado por He y col. [45] quienes utilizaron las particulas de refuerzo
para la union Si3N4/ Acero 42CrMo, a particulas de carburo de tungsteno, con cantidades de
particulas en % en volumen de 0%, 5%, 10%, 15%, 20%, 25% utilizando una temperatura de
1173 K por un tiempo de permanencia de 10 min, en forma similar a las investigaciones
anteriores, realizan una comparacion en la microestructura del ensamble, ellos analizan las
uniones con sus respectivas cantidades de particulas de WC resultados muy similares. La
cantidad de particulas de WC impactan en el grosor de la capa de reaccidon a su vez se observan
interacciones de dichas particulas y el Ti, ademas de la formacion de fases con el Cu y Ti. Se
observa una distribucion mas homogénea por parte del cobre y de la plata, generando asi una

posible distribucion de esfuerzos.
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Por lo anterior, en el presente trabajo se pretende realizar el estudio de la union de nitruro de
silicio a Inconel 600 utilizando ldminas de Cu-Zn como componentes de la intercapa de union
con distintas cantidades en por ciento en peso de MoN, generando asi un refuerzo en la interfase
y se promueva la resistencia interfacial del ensamble, asi como una distribucion de las fases

presentes en la intercapa de union.
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Capitulo 3.- Procedimiento experimental.

3.1 Introduccion.
Se realizaron diversas actividades a lo largo del proceso experimental, una secuencia de las
actividades realizadas, asi como los pardmetros de procesamiento y las técnicas de

caracterizacion empleadas durante cada etapa del presente estudio se resuman en la Figura 3.1.

Figura 3. 1 Diagrama general de actividades realizadas en el presente estudio.
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3.2 Materia prima.

Los materiales que se utilizaron para la fabricacion de los ceramicos fueron polvos de SizNy4 (fase
a), ademas polvos de Y203 y AlOs los cuales fueron utilizados como aditivos en diferentes
cantidades durante el proceso de sinterizacion. Ademas, para el proceso de unioén por Brazing se
utilizdé inconel 600 como elemento metalico en las uniones ceramico/metal y lamina de la
aleacion Cu-Zn como elementos para ser utilizadas como intercapa de union. La Tabla 3.1

muestra la pureza, dimensiones y los proveedores donde se adquirié dicho material.

Tabla 3.1 Materia prima utilizada en la fabricacion y union de ceramicos de SisNa.

Material Forma Espesor Pureza (%o) Proveedor

Aldrich Chemical

a-SizNg Polvos - 99.9
Company Inc., USA

Taimei Chemicals Co.

A|zo3 Polvos - 99.9
LTD. Japan
Y203 Polvos - 99.9 Molycorp Minerals, USA
Barra
Inconel 600 3 mm 99.8 ATT Allegheny ludlum
rectangular
Johnson Mattley
Cu-Zn Lamina 0.025 mm 99.8
Company
Laboratorio de catalisis,
Mo -MoN Polvos - Facultad de ingenieria

quimica. UMSNH

3.3 Secuencias de fabricacion de los compactos ceramicos de SisNa.
A continuacién, se describen los pasos a seguir y las técnicas que fueron utilizadas para la
fabricacion de los compactos cerdmicos de nitruro de silicio. Asi como las distintas etapas que

intervinieron en el proceso de union ceramico/metal y su caracterizacion.

3.3.1 Mezclado de polvos.
Inicialmente, para realizar la mezcla de los polvos con las cantidades de aditivos, se establecio la

composicion con 8% de aditivos y se pesaron utilizando una balanza analitica. La Tabla 3.2
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muestras detalladamente las porciones utilizados de cada material, asi como el porcentaje total de

aditivos para realizar dicha composicion.

Tabla 3.2 Composicion quimica de las muestras sinterizadas (% en peso).

_ Aditivos Cantidad total de
Muestra a-SizNg o
ALLO3 Y-,03 aditivos
SisN4-8 92 3.0 5.0 8

Para realizar una mezcla de forma homogénea y tratar de asegurar la buena distribucion de los

aditivos se utiliz6 la técnica de Spray-dryer, dicha técnica de mezclado es descrita a continuacion:

1) Se pesaron los polvos de SizN4, Y203 y Al2O3 utilizando una balanza analitica segun las
composiciones previamente descritas en la Tabla 3.2.

2) Los polvos se mezclaron con agua destilada en una proporcion de 1:15, es decir que por
cada gramo de mezcla se agregaban 15 ml de agua.

3) Se agrego cada polvo iniciando con el Si3N4 y se mezcld por 5 min en cada adicién con un
lapiz de ultrasonido.

4) Después se realizd una agitacion magnética a la suspension preparada a una velocidad de
720 rpm por un tiempo de 30 min.

5) Finalmente, la suspension liquida se pasa a la etapa de secado por atomizacion utilizando

el Mini-Spray dryer ADL-31.

Cabe mencionar que durante toda la etapa de secado no se interrumpio el proceso de agitacion de
la suspension de los polvos en agua destilada, la secuencia experimental se realizdo en base a
estudios previos realizados para el sistema Si3N4-Y203-Al,03, esto con la finalidad de reproducir
el proceso de mezclado de los polvos y comparar con investigaciones anteriores. En la Figura 3.2
se muestra un esquema del Mini-Spray dryer ADL-31. Las condiciones de operacion del Mini-
Spray Dryer son: Presion del aire 2 kgf/cm?, la temperatura de entrada de 180°C, la cual se eligio

con el fin de asegurar la eliminacion de la humedad presente.
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Figura 3.2 Esquema Mini-Spray Dryer [32].

3.3.2 Compactacion y sinterizacion de los polvos.
El proceso de sinterizacion se llevd acabo primeramente por medio de una compactacién para
después ser sinterizadas en forma convencional, es decir la presion y la temperatura fueron

aplicadas de manera separada, para ello se realizo el siguiente procedimiento:

1) Se determinod en base a las dimensiones del dado y la densidad de la composicion de los
polvos, la cantidad de mezcla a utilizar para formar los compactos, en este caso se
utilizaron 1.3 g de polvos (mezcla) con el proposito de obtener una pastilla de 10 mm de
didmetro por 10 mm de alto.

2) A partir de los célculos, se pesaron las cantidades de polvos establecidas por medio de una
balanza analitica. Se limpié previamente el dado metalico con alcohol para evitar
contaminantes y se colocan los polvos dentro de la cavidad del mismo, enseguida se
coloca el punzon para poder aplicar la presion uniaxial (ver, Figura 3.3.)

3) El dado metalico es colocado en la prensa hidraulica y compactado a 41 MPa.

4) Las muestras se colocan en el horno tubular, el cual cuenta con un flujo de nitrégeno en
forma continua. La temperatura de sinterizacién fue de 1450°C por un tiempo de 3 h.
Todas las muestras se dejan enfriar en el horno, manteniendo el flujo de nitrogeno

constante hasta alcanzar una temperatura de 700°C.
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Mezcla de
polvos

Figura 3.3 Dado de acero para realizar la compactacion de los polvos.

3.4 Unidn SisN4/Inconel 600.
Los distintos arreglos producidos y las etapas de preparacion de las muestras antes del proceso de

union son descritos a continuacion.

3.4.1 Arreglo de la unién.
Los ensambles ceramico/metal fueron del tipo sandwich entre el Si3N4 e inconel, para ello se
realizaron con distintas cantidades de particulas de Mo-MozN, en la Figura 3.4 se muestran los

esquemas de los arreglos utilizados en el presente estudio:

a)

Lamina
[ Cu-Zn

b)

] Lamina Cu-Zn+
MoN-Mo

| J

Figura 3. 4 Arreglo a) SizN4-8/Cu-Zn/inconel 600, b) SizN4-8/Cu-Zn+ Mo-MoxN (10%)/inconel 600,
¢) Si3N4-8/Cu-Zn+ Mo-Mo:xN (20%)/inconel 600.
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3.4.2 Preparacion de las uniones.
Primeramente, se prepararon las superficies de los compactos de SizN4 e inconel 600. Fueron
desbastados con la finalidad de eliminar la rugosidad excesiva para ello se realiz6 el siguiente

Pproceso.

1) La superficie del nitruro de silicio fue desbastada con un disco abrasivo de 15 um mientras
que la superficie del Inconel 600 se limpid utilizando una lija de carburo de silicio (No.
2000).

2) Posteriormente, todos los materiales que componen el arreglo de unidén se sometieron a

una limpieza en baio ultrasonico seguido de un secado con aire caliente.

Para poder realizar las dos configuraciones distintas previamente establecidas en los ensambles

disimiles: ceramico/metal se desarrollo la siguiente secuencia de actividades:

1) Para los arreglos del tipo a), se realizo el montaje del cerdmico, la ldmina de Cu-Zn y el
inconel 600. Para el arreglo 2 donde se usd la aleaciéon Cu-Zn junto con las particulas de
Mo-MooN. Ambos arreglos fueron colocados dentro de un dado de grafito para
mantenerlos en contacto durante el proceso de unidn, previo a esta etapa las paredes de
dicho dado fueron recubiertas con nitruro de boro para evitar contaminacion de carbono

en los ensambles.

2) El montaje del dado con el arreglo se colocd dentro de un horno horizontal (ver, Figura
3.5) que cuenta con flujo de argén y se establecid el ciclo de calentamiento acorde a la
temperatura de union deseada. (Arreglo 1: 1100°C/5, 15, 30 min y Arreglo 2:
1100°C/min).
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Figura 3.5 Esquema de horno horizontal.

3.5 Técnicas de caracterizacion.
La caracterizacion tanto de los compactos ceramicos producidos como de las uniones
ceramico/metal requirié del uso de diversas técnicas, las cuales son descritas en forma breve a

continuacion:

3.5.1 Densidad relativa.

La densidad de los compactos fue medida basados en el principio de Arquimedes, para ello se
utilizé tolueno como medio liquido. La metodologia a seguir consistidé en una serie de calculos
basados en distintas mediciones de peso de las muestras a diferentes condiciones. Se secan las
muestras en un horno durante una hora para eliminar la humedad y se pesan en seco.

e Después se procede a sumergir las piezas en tolueno por un periodo de 24 h, se extraen
dichas muestras y nuevamente se registra su peso. Finalmente, las muestras himedas son
suspendidas para tomar la lectura de su peso.

e Al tener dichas medidas se realizan los calculos necesarios, por medio de la siguiente

ecuacion
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m

Paps = Plig . —m (3.1)

Donde: pabs densidad de la muestra, piiq densidad del liquido utilizado como medio, m, masa en

seco, my masa saturada, ms masa suspendida

Y el porcentaje de densidad relativa se calcula por medio de la siguiente ecuacion:

%p,0 = 222 100 (3.2)

th

Donde: prel es el porcentaje de densidad relativa, paps la densidad absoluta de la muestra, y pwm la

densidad tedrica.

3.5.2 Difraccion de rayos X.

Con la finalidad de identificar las fases presentes en los materiales antes y después de ser
procesados se utilizé un difractometro de rayos X, el cual hace incidir radiacion caracteristica de
Cu sobre la muestra. En el presente trabajo los andlisis de DRX se realizaron en un rango de

barrido de 10-90° con un paso de 0.02° y un tiempo entre pasos de 2.0 s.

3.5.3 Microscopia electrdnica de barrido.

Es una técnica esencial en la caracterizacion de cualquier material y ésta se basa en hacer incidir
un flujo de electrones los cuales interaccionan con la superficie de la muestra, mostrando una
imagen de la misma, ademds dicha técnica permite realizar EDS, analisis en linea, y mapeos

composicionales en la caracterizacion de cualquier material.

Se realizé la preparacion de las muestras siguiendo la siguiente secuencia segin los materiales

para analizar.
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a) Preparacién de la materia prima. Se prepararon los polvos para ser analizados, para
ello se secaron en un horno durante 1 hora a una temperatura de 100°C, después se
procedio a hacer un metalizado con cobre para volver el material conductor y se analizo la

morfologia de las particulas del de Si3Ns, Y203, Al,03 y Mo-MoxN a diferentes aumentos.

b) Preparacion de muestras fracturadas. Se fracturaron muestras de Si3Ns y se atacaron
con acido fluorhidrico a distintos tiempos 15-30 min, posteriormente, las muestras fueron
limpiadas en agua destilada por medio de un bafio ultrasénico por 5 min. Ademas, al ser
de material ceramico se requirié de un metalizado con cobre para volverlas conductoras y

poder ser observadas por MEB y analizadas por EDS.

c) Preparacion de las uniones. Se realizaron cortes transversales de las muestras y se
pulieron utilizando pastas de diamante de 6, 3 y 1 pum. La limpieza se realiz6 por medio
de un bafio ultrasénico por tiempos de 3 min, usando alcohol como medio y se secaron.
Después se metalizaron los ensambles (SizNa4/Inconel 600) con carbono previo a su
observacion por MEB para hacer la superficie conductora.

Se realizaron analisis composicionales, como andlisis en linea, EDS en zonas de
relevancia en dichas uniones, para determinar si existieron interacciones entre el elemento

de unidén y los materiales a unir.

3.5.4 Pruebas mecanicas.

Por ultimo, se realizaron pruebas de nano dureza con el fin de determinar si la presencia de las
particulas de Mo-MozN ayudaron al incremento de la dureza en la zona de la interfase. Para ello
se realizaron cortes transversales de las muestras y se pulieron utilizando pastas de diamante de 6,
3 y 1 um. Por ultimo, se utilizd suspension de silica coloidal de 0.1 pm para darle el acabado

final a la superficie de los ensambles.
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Capitulo 4.- Resultados y Discusion.

4.1 Caracterizacion de la materia prima y sinterizacion de nitruro de silicio.

Diversos factores pueden influir en la consolidacion y microestructura del ceramico, desde las caracteristicas
fisicas de la particula (forma, tamafio y distribucion) hasta la cantidad de impurezas quimicas contenidas en
el material, por tal motivo primeramente se realizé el andlisis de la materia prima. Acto seguido, se procedid

a la fabricacion de los compactos ceramicos de nitruro de silicio, para realizar con ellos las uniones.

4.1.1 Nitruro de silicio

Inicialmente, se caracterizaron los polvos de nitruro de silicio por medio de difraccion de rayos X (DRX),
con el fin de detectar la presencia de impurezas o alguna otra fase presente en el material que pudieran influir
durante la fabricacion del ceramico. La Figura 4.1 muestra los resultados del analisis por DRX para los
polvos de SizN, se observa al nitruro de silicio a como la fase con mayor intensidad que se encuentra
presente en el material. Sin embargo, es evidente la presencia de pequefos picos caracteristicos
correspondientes a la fase 3-SisN4, cabe mencionar que no se detectaron impurezas por esta técnica, por lo
tanto, en caso de que existieran, se espera que se encuentren en una proporcion minima y no afecten de

manera significativa en la fabricacion de los compactos cerdmicos.
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Figura 4. 1 Patron de DRX de los polvos de SizNa.
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La Figura 4.2 muestra la morfologia de los polvos de SisN4, se puede observar una geometria de particula de
forma irregular, casi esférica, la cual tiende a formar aglomerados de un tamafio cercano a 1 um, pero no es
posible encontrar alguna particula con la morfologia del nitruro de silicio fase 3, la cual presenta una
estructura hexagonal, dicha morfologia no es visible en este polvo, con lo cual se puede suponer que los
tamanos de dicha fase son muy pequefios o se encuentran muy dispersos en el polvo, esta morfologia es
similar a la encontrada por Ceja-Cardenas y col. [46], en donde al realizar la sinterizacion del SizNs sin la
presencia de aditivos y con distintas cantidades de estos, al analizar la morfologia de estos compactos, se
observan los polvos antes y después de ser sinterizados para el caso de los compactos sinterizados sin

aditivos se observa una morfologia sin cambios.

SEI _MAG1000°%. HY.45.0 KV 'WD; 8.0.mm SELMAG: 10000 x HViut6. 0. KV WDRE.0 il

Figura 4. 2 Morfologia de los polvos de SisNa.

4.1.2 Aditivos

Para promover la formacion de la fase liquida en la sinterizacion, ademas de ayudar en la densificacion y en
la transformacion de fase del ceramico, los aditivos son esenciales en la fabricacion del material, para ello se
utilizaron itria (Y203) y alumina (ALOs) como aditivos. Con el fin de observar la pureza de los aditivos se
les realiz un andlisis por DRX a cada uno de ellos como se puede observar en las Figuras 4.3 y 4.4. En
ambos casos, los picos presentes muestran las fases caracteristicas de cada uno de los materiales, es decir por
DRX no se detecta la presencia de impurezas considerables, lo cual corresponde con los datos obtenidos del

proveedor.
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Por otra parte, se analizd también la morfologia de los aditivos para determinar el tamafio de las particulas
presentes en dichos polvos, para el caso de la ALO; en donde se puede observar que presenta una
morfologia muy parecida a la del nitruro de silicio y con un tamafo de los aglomerados cercano a 1 pum,
mientras que la itria presenta una morfologia en forma de hojuelas, con tamaios de particulas muy diversos,

como es posible observar en la Figura 4.5.
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Figura 4. 3 Patron de DRX de los polvos de itria.
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Figura 4. 4 Patron de DRX de los polvos de alimina.
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SEI"MAG® 10000 x HV: 15.0 kV WD: 8.0 mm

Figura 4. 5 Morfologia de los polvos usados como aditivos: a) Y203, b) Al,Os.

4.1.3 Polvos mezclados

La distribucion de los aditivos es un factor importante para el proceso de sinterizacion de nitruro de silicio
con el proposito de confirmar la distribucion homogénea de los polvos. Durante el proceso de mezclado se
realizd un mapeo por medio del MEB a la mezcla de polvos, SisN4-8%. Las iméagenes obtenidas se muestran

en la Figura 4.6.

Figura 4. 6 Mapeo de los polvos mezclados de SizN4-8%.
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A partir de un contraste de colores, se observa una distribucion atomica homogénea de todos los elementos,
de igual manera se observa la presencia de hojuelas grandes correspondiente a la itria distribuida dentro de la
mezcla de polvos, el contraste de color se muestra de color rosa siendo estas de un tamafio considerable a
comparacion de los otros dos polvos. La distribucion observada demuestra que la mezcla de polvos se
realizé eficientemente por medio de la técnica de Spray Drying, permitiendo tener una distribucion de los

aditivos en el nitruro de silicio de manera homogénea.

4.1.4 Caracterizacion de los compactos ceramicos.

Una vez realizada la sinterizacion de los ceramicos se analizaron los compactos obtenidos,
debido a que es conocido que para que el material sinterice es necesario que se genera la
presencia de una fase liquida, lugar en donde se realiza la transformacion de fase del ceramico,
por ello se realiz6 la caracterizacion de los compactos por la técnica de DRX buscando encontrar,
las fases presentes en los compactos. En la Figura 4.7 se muestra el difractograma del nitruro de

silicio, en donde se muestran Unicamente las dos fases tipicas del nitruro de silicio.
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Figura 4. 7 Difractograma del nitruro de silicio sinterizado a 1450°C por 3 h en una atmosfera de
nitrégeno.
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Analizando el difractograma es evidente que no existié una transformacion completa de fase a-
Si3N4 a B-Si3N4, es decir que las condiciones de 1450°C y 3 h, no fueron las apropiadas para que
ocurriera el cambio de fase por parte del cerdmico, debido al poco incremento en la intensidad
mostrando por los picos de la fase B-Si3N4, a comparacion del difractograma de los polvos de
inicio, no obstante es posible observar que unicamente se encuentran las fases de nitruro de

silicio, sin contaminaciones, que podrian obstaculizar la unidon de estos compactos.

Una de las condiciones por la cual no se obtuvieron compactos con una transformacién completa
por parte del ceramico, pudo ser la temperatura, debido a que es conocido que la formacion de la
fase vitrea es a los 1430°C, sin embargo, al estar utilizando una temperatura muy proxima a esta
(1450°C), asi como el tiempo de permanencia, no fue lo suficiente para alcanzar una

transformacion completa.

Para analizar la microestructura el material fue fracturado y atacado con acido fluorhidrico para
ser observado por medio de MEB (Figura 4.8), la presencia del vidrio ceramico formado por los
aditivos, el cual no se logré eliminar por completo con el tiempo de ataque realizado. No
obstante, se puede apreciar como el vidrio se encuentra envolviendo a las particulas de nitruro de
silicio, asi como pequetias particulas aun del nitruro de silicio fase a-Si3N4 , sin embargo, no se
observo la presencia de fibras de B-Si3Na, por otra parte, si es posible ver la presencia de
particulas romboédricas similares a las obtenidas por Ceja-Cardenas y col. [46] en donde
encuentran fibras de la fase B-SizNs pero también encuentran particulas con morfologia
romboédricas cercanas a las fibras de mayor tamafio, con esto se podria determinar que las
particulas romboédricas encontradas son una morfologia intermedia o de transicion al
crecimiento y formacion de las fibra tipicas de la fase B-SisNs. Por otra parte, la densidad
obtenida por parte del ceramico fue de 60% de densidad relativa, lo cual muestra que no se
obtuvo un alto nivel de densificacion, sin embargo, esto puede ser beneficioso al momento de
realizar las uniones debido que son sitios donde se pueden generar infiltraciones las cuales

funcionarian como anclajes para propiciar la mejora en la union.

A continuacién se realizd una serie de andlisis puntuales para determinar los elementos que
constituyen de manera general al ceramico, como se muestra en la Figura 4.8 los sitios analizados

por EDS para determinar los elementos contenidos y su porcentaje en la composiciéon en %
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atomico, como se puede observar en la Tabla 4.1, el punto 1 el cual estd situado en la particula
romboédrica, muestra que principalmente estd constituida por Si y N con lo cual se puede
determinar que se trata de una particula de alguna de las fases de Si3Ng, en el punto 2 se realiz6
en la zona donde es visible el vidrio, el cual estd constituido principalmente por silicio y los
componentes de los aditivos sin tener un contenido de nitrogeno considerable, mientras que para

el punto 3 este contenido de nitrégeno es mayor.

SEFMAGIS000.X HVEM8.0'kV WD: 29.04nm

Figura 4. 8 Microestructura del ceramico sinterizado a 1450°C por 3h con los puntos analizados por EDS.

Tabla 4. 1 Analisis puntuales en % atémico de los elementos que conforman dichos puntos en la Figura
4.8 del ceramico sinterizado a 1450°C por 3h.

Punto Si N Al Y O
1 13.60 30.80 0.9638 0.7903 53.78
2 2.08 - 2.26 1.74 93.91
3 1.82 31.04 0.70 0.82 65.59
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4.2 Uniones nitruro de silicio/inconel 600.

Con el fin de analizar el comportamiento de las particulas de refuerzo en la interfase de union, se
realizaron estudios preliminares en uniones de SizNs/Inconel 600 usando los compactos
ceramicos de Si3N4 previamente producidos con un porcentaje de 8% de aditivo. Ademas, tres
tipos distintos de arreglos de union fueron producidos, con distintas cantidades de particulas de
Mo-MoxN que van de 0%, 10%, 20% de particulas, para analizar como estas afectan la interfase y
la distribucion de las distintas fases que la conforman, como elemento de union se utilizé una

lamina de Cu-Zn.

Primeramente, se realizd6 una caracterizacion de la lamina de Cu-Zn por medio de DRX
obteniendo que solo presenta la fase de la aleacion como se aprecia en la Figura 4.9, mostrando
que no tiene presencia de inclusiones o contaminaciones que pudieran afectar al momento de

realizar la unién del ceramico.
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Figura 4. 9 Difractograma de la lamina de Cu-Zn.

Por otro lado, se realiz6 la caracterizacion de las particulas de refuerzo las cuales resultaron ser
una mezcla de particulas de Mo y Mo2N en menor cantidad como es posible observar en el
difractograma de la Figura 4.10, en donde se ve que la fase mas intensa es la de Mo, mostrando
asi que es un refuerzo metalico y ceramico, por otra parte, en la Figura 4.11 se muestra la

morfologia de las particulas las cuales son pequeiias hojuelas del material.
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Figura 4. 10 Digractograma de las particulas de Mo-Mo,N.

Figura 4. 11 Micrografia de las particulas de Mo-Mo,N.
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4.6 Caracterizacion de la unién SisNs/inconel 600.

Al momento de realizar las uniones se observaron ciertas complicaciones en el proceso por ello
en la tabla 4.2 se muestran las distintas condiciones en las cuales se realizaron las uniones, en
donde es posible observar que solamente en la temperatura de 1100°C se obtuvieron uniones
exitosas, es decir que pudieron ser retiradas del dado, sin que estas se desprendieran en su
posterior manejo de encapsulado y pulido, ademas de que es posible analizar que los tiempos
Optimos también fueron importantes, debido a que a la misma temperatura pero en el tiempo de
30 min las uniones salieron desprendidas.

Tabla 4. 2 Uniones disimiles a los tiempos de 5, 15, 30 min y temperaturas de unién 1000°C y 1100°C, en
las 3 configuraciones de ensambles.

Unido v
No unido X
5 min X
1000°C 15 min

Ensamble Condicién

30 min

Si;N,/Cu-Zn/Inconel 600 1050 °C 30 min

5 min

1100°C 15 min

30 min

5 min
1000°C 15 min
30 min

Si;N,/Cu-Zn+ Mo-MoN 1050°C 30 min
10%p/Inconel 600

5 min

1100°C 15 min

30 min

Si;N,/Cu-Znt+ Mo-MoN 5 min
20%p/Inconel 600 1100°C

XXX (X8 /X X X XX S N X X X

15 min
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El hecho de que no se obtuvieran uniones a las temperaturas menores puede tener diversas
causas, entre ellas la mala preparacion de las muestras en donde pudo existir la presencia de
algiin contaminante o el mal acomodo de las piezas el cual impediria el mojado de toda la
superficie ceramica, otro factor pudo ser la rapida interaccion que pudo presentar el cobre con el
inconel pudiendo afectar en la formacion del liquido y generando en vez de brazing un liquido
transitorio de poca duracion, para el caso de los ensambles realizados en a 1100°C por un tiempo

de 30 min pudo ocurrir una reaccion que generara la ruptura de los ensambles.
4.6.1 Interfase SisN4/Cu-Zn/inconel 600 unida a 1100°C por 5 min.

La seccion transversal de la union obtenida por MEB de la seccion transversal del ensamble
unido a un tiempo de 5 min, presentado en la Figura 4.12 muestra la interaccion que se produjo
entre el inconel 600, la interfase y el ceramico. Es posible aseverar que, si existid una interaccion
entre los dos materiales por parte de la ldmina utilizada como elemento de unidn, siendo la

temperatura y tiempo, permitiendo la dispersion del cobre en ambas superficies.

Al estudiar primeramente la interaccion de la lamina con el ceramico, se observa la union de este
en el ceramico el cual como se menciond anteriormente presenta una gran porosidad, la
infiltracion de este material a pesar de que varios estudios indican que no existe una mojabilidad
por parte del cobre en el SizN4. Bader y col [47] reportan en las pruebas de gota sésil que
realizaron sobre ceramicos de Si3N4, con distintos metales liquidos para medir la mojabilidad de
estos, analizaron el caso particular del cobre usado una temperatura de 1200°C, en el cual
determinaron que posee un angulo de contacto 110°-130° con lo cual se indica que el ceramico
no es mojado por el cobre. Sin embargo, si bien se muestra que a pesar de no tener un dngulo de
contacto en el que se diga que, si existe mojabilidad, si existe una reaccion por parte del cerdmico
y el cobre al existir una disolucion del Si con el cobre, generando asi la formacion de

intermetalicos, los cuales pueden ser un factor que facilite la mojabilidad reactiva.

Por lo tanto, se puede suponer que ocurrid una reaccion entre el ceramico y el cobre propiciando
su unidn, ademas de que resulta notorio la unidon del cobre con el cerdmico, y no se muestran
zonas de separacion entre el ceramico y el cobre o islas sin unir, si no que se observa una union

continua a lo largo de la interfase.

60| IITMM-UMSNH



Para este caso en el inconel 600 se observa una buena interaccion, sin la presencia de porosidades
0 zonas sin unir, esto es por las condiciones de temperatura, ademas de que, si se realiza un
analisis rapido, se observa que por las reglas de Hume-Rothery, donde para el caso del cobre y
niquel cumplen con cada una de las reglas, por lo tanto, generan una solucion solida ilimitada y
por ello la unién en fase liquida puede darse de manera mas facil la difusion. Lemus y col. [48]
realizaron uniones de WC/Cu-Zn/Ni, y observaron la buena difusién del Cu y el Ni por unién por
difusion, por ello, es facil determinar que habra una reaccion similar para el caso de las uniones

en fase liquida debido a que se propicia una mayor difusion entre estos dos componentes.

Inconel 600

Interfase

- s
100pm IIMM
15.0kV LEIX SEM WD 15.2mm

Figura 4. 12 Micrografia de la interfase de union SizN4/Cu-Zn/inconel 600 unida a 1100°C por 5 min.

Al realizar andlisis en linea sobre las distintas zonas de la interfase es posible determinar las
variaciones de composicion que ocurren a lo largo de la unioén, y la diferencia de las
composiciones a lo largo de las distintas zonas pudiendo determinar aproximadamente hasta
donde el cobre difundié en el inconel, como es posible observar la Figura 4.13, en donde se
observa la interaccion entre el cobre y el inconel 600, ademas de que en este caso no se observo
la presencia de Zn, el cual se evapora debido a las temperaturas que se manejaron para realizar

las uniones.
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MAG: 250x HV:15kY WD: 15.2 mm Px:048 pm

Figura 4. 13 Analisis en linea de la muestra unida Si3N4/Cu-Zn/inconel 600 unida a 1100°C por 5 min.

Por otra parte, se observa de manera muy tenue la presencia de pequefios precipitados o zonas de
concentracion, por ello se realizo la captura de la imagen a mayores aumentos y con electrones
retro dispersados donde se observa con mas detalle, como se muestra en la Figura 4.14 en donde
es notoria la presencia de estos precipitados muy proximos al inconel 600, los cuales se encuentra

dispersos a lo largo de toda la union.
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Figura 4. 14 Micrografia de la interfase de union SizN4/Cu-Zn/inconel 600 unida a 1100°C por 5 min
tomada con electrones retrodispersados.

Se realizaron analisis puntuales en la interfase en donde se observa los precipitados, los cuales se
encuentran en la zona cercana en al inconel 600 y constituidas principalmente por Cu, Ni y Cr,
con respecto a la Figura 4.15 y Tabla 4.3 pertenecen a los puntos del 1 al 6 los cuales
probablemente son generadas por la interaccion y la difusion del cromo de la aleacion
reaccionando de esta manera con el cobre y el niquel. Para el caso de los puntos del 7 al 12
forman parte de la zona clara de la interfase la cual estd compuesta principalmente de Cu y Ni,
particular es notar la presencia del Zn el cual como es conocido en otras investigaciones que este
evapora sin dejar remanentes como lo determin6 Ceja- Cardenas y col. [44] al usar una aleacion
Cu-Zn para unir el Si3Ns a una lamina de Nb, con el cual se pudieron realizar dichas uniones sin
presentar porosidades. Sin embargo, para este caso si es notoria su presencia en algunos de los
puntos analizados. Por otra parte, la interaccion entre el niquel y cromo de la superaleacion con la
interfase de union se presenta de manera similar a lo obtenido por Laik y col. [49] donde realizan
uniones de Al2O3 con inconel 600, usando cémo elemento de unién una ldmina Au-Ni y se

muestra como el Cr y el Ni se desplazan a la zona cercana al cerdmico.
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Figura 4. 15 Micrografias con electrones retrodispersados en donde se muestran los precipitados cercanos
al inconel 600, con los puntos de analisis de distintas zonas Si3N4/Cu-Zn/inconel 600.

Tabla 4. 3 Analisis de los contenidos composicional de elementos en % atoémico del ensamble
Si3N4/Cu-Zn/inconel 600 (Figura 4.15).

Punto Cr Fe Ni Cu Zn
1 88.65 3.28 3.32 4.75
2 91.58 3.05 2.30 3.05
3 88.99 3.17 3.89 3.93
4 91.76 3.17 2.60 2.45
5 88.66 3.54 3.14 4.64
6 89.65 2.59 2.76 4.98
7 16.34 11.40 55.41 16.83
8 11.91 11.16 54.42 22.49
9 245 5.80 34.99 53.96 2.78
10 4.86 7.13 40.57 45.30 2.12
11 3.67 6.56 39.68 47.65 2.41
12 2.02 21.24 73.54 3.17
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4.6.2 Interfase SisN4/Cu-Zn+Mo-Mo2N 10% p/inconel 600 unida a 1100°C por 5 min.

Para el caso de esta union se colocd 10% en peso de refuerzo de Mo-MozN con respecto a la
lamina de Cu-Zn, dando como resultado la microestructura mostrada en la Figura 4.16 en donde
se observa la formacion de dos fases en la interfase que se observan de manera mas clara por

contraste de composiciéon como se muestra en las imagenes con electrones retrodispersados.

100um IIMM
15,0kV COMPO SEM WD 14.7mm

Figura 4. 16 Micrografias de la interfase, a) con electrones secundarios y b) retro dispersados, de la
union Si3N4/Cu-Zn+Mo-MozN 10% p/inconel 600 unida a 1100°C por 5 min.

Se realiz6 un acercamiento en la zona de la interfase como se muestra en Figura 4.17 en donde se
observa que como se generd una dispersion de las fases y es notable que no hay la presencia de
los precipitados cercanos al inconel. Es posible observar una fase clara y una fase obscura
totalmente dispersas una entre otras, asi como particulas obscuras, ademas de que se ve que los
dos materiales el inconel 600 y el cerdmico se encuentran unidos sin la presencia de porosidades,
en la Figura 4.17 b), y se realizaron analisis puntuales para determinar su composicion, en donde
se observa que del punto 1 al 5, perteneciente a la fase obscura, se encuentra constituida

principalmente de Cu con cantidades muy pequenas de Ni y Mo.
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Inconel 600

Figura 4. 17 Micrografias de la interfase union SizN4/Cu-Zn+Mo-Mo:N 10% p/inconel 600 unida a
1100°C por 5 min a 500x y la micrografia a 2500x con los puntos de analisis.

Tabla 4. 4 Analisis de composicion elementos % atomico, en la interfase de la union SizsN4/Cu-Zn+Mo-
Mo:N 10% peso/inconel 600 unida a 1100°C por 5 min.

Punto Si Al Ni Cu Zr Mo 0]
1 - - - 89.22 - 6.19 4.58
2 - - 1.77 77.58 - 14.79 5.84
3 - - - 96.84 - - 3.15
4 - - 1.8 97.44 - - 2.63
5 - - 2.19 94.67 - - 3.13

11 28.49 17.26 - 1.00 4.10 - 49.13

12 6.49 5.00 - 33.63 0.68 28.48 25.69
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Para los puntos del 6-10 pertenecientes a la fase clara consisten principalmente en una fase
constituida de Mo, se observa la presencia de cobre y niquel que difundi6 dispersandose de
manera homogénea formando la fase obscura, y la dispersion se realizo por toda la interfase. Esto
corrobora la formacion de una mezcla mecanica, en la interfase, de una naturaleza metal-metal
donde el cobre y el molibdeno se encuentran distribuidos de manera homogénea, generandose
una microestructura similar a la obtenida por Botcharova y col. [50] en donde ellos realizan una
mezcla mecanica de Cu con 10% de Mo a distintos tiempos de molienda y obtienen una
microestructura muy similar a la presentada en las interfases. La diferencia principal para el caso
de estas uniones es de que la interfase forma dicha mezcla mecanica siendo obtenida por la fusion
de cobre, el cual se conoce que tiene la capacidad de mojar al molibdeno debido al angulo de
contacto formado entre el molibdeno y el cobre liquido es de 30° como lo reporta Yupko y col.
[51] quienes realizaron un andlisis de la mojabilidad del Cu en Mo a 1100°C, obteniendo dicho
angulo de contacto, lo cual permite una buena interaccioén entre ellos, también pudieron realizar

de manera apropiada la formacion del material compuesto por la via liquida.

Para los puntos 11 y 12 se muestra una presencia del silicio y aluminio, del cual estd compuesto
por los componentes del ceramico de nitruro de silicio y los aditivos utilizados en este, lo que
demuestra que existid una interaccion entre la interfase y los componentes del ceramico,
propiciando la formacion de estas particulas, las cuales también presentan un contenido relevante
de zirconio, el cual probablemente sea un contaminante que se presentd durante el proceso de
preparacion de las uniones, estas muy probablemente generaron la difusion de los componentes
del ceramico y su interaccion con este, dando como resultado la formacion de estas particulas
obscuras las cuales se encuentran en menor cantidad y en distintas zonas de la interfase, por otra
parte, no es posible observar la formacion de los precipitados como los que se presentan en las

uniones sin el refuerzo de Mo-MosN.

Por lo anterior se realizd un acercamiento en la zona proxima a la interfase para obtener un
mapeo con el fin de buscar la posible existencia de los precipitados ricos en Cr sin embargo, en
los mapeos no se muestra la presencia de estos con lo cual se puede corroborar que al afiadir el
refuerzo se pudo obtener una dispersion de las distintas fases ademas de buscar concentraciones

presentes en la interfase pertenecientes al compacto ceramico o inconel, mostrando solo
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concentraciones en su mayoria de las fases de Cu y Mo como es posible observar en el mapeo
(Figura 4.18) y con una dispersion de los otros componentes poco notoria en dicha unioén, ademas
de observarse un precipitado rico en silicio en la zona el cual se observa de manera notoria en

dicho mapeo.

TAMG: 23000 WV 15KV WO: 4.7 mes 4 RAG: 25005 HV: 15XV WO: 147 men

Figura 4. 18 Mapeo de la zona cercana al metal, de las uniones SizN4/Cu-Zn+Mo-Mo>N 10% p/inconel
600 unida a 1100°C por 5 min.

El resultado es similar a lo que obtuvo Zhang y col [52], quienes realizaron uniones de SizNg
utilizando una intercapa de Ag-Cu-Ti y como refuerzo particulas de SiC, en la figura 4.19 se
muestra la morfologia de las uniones cuando no contienen refuerzo, y como esta cambia

conforme se la va adicionando mayor cantidad de las particulas de SiC, generdndose un material
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compuesto, con distintas caracteristicas entre ellas la formacion de una capa de reaccion cercana

a ambas superficies a unir.
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Figura 4. 19 Micrografias de uniones de SizN4/Ag-Cu-Ti/ SizN4 con distintas cantidades de SiC, a) 0%,
b) 5%, ¢) 10% y d) 15% en volumen tomadas por Zhang y col. [52].

4.6.3 Interfase SisN4/Cu-Zn+Mo-Mo2N 20% p/inconel 600 unida a 1100°C por 5 min.

Al colocar 20% peso de particulas de refuerzo, Figura 4.20, se observa un aumento en el espesor
la interfase, esto pudo generarse debido a la mayor interaccion entre los componentes o bien de la
presion aplicada para sujetar los ensamble al momento de realizar las uniones fue menor, asi
como mayor cantidad de las particulas presentes en las uniones con 10% ademds de estar
situadas en distintas zonas de la interfase de union, asi como la presencia de las dos fases la rica
en Cu y la rica en Mo, de la formacion de la mezcla mecéanica producto de la adicion de las

particulas de Mo-MoxN.

Al igual que en las uniones anteriores existid una buena interacciéon y mojabilidad debido a la
temperatura por la cual se realizd, mostrando que si existidé una dispersion en ambas superficies
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del ensamble, ceramico y del inconel 600, sin presentar porosidades, para los casos con refuerzo
tanto con 10% y 20% en peso de particulas de Mo, es posible observar que no existe una
presencia de defectos como podrian ser fisuras o microgrietas en las zonas situadas en las
cercanias del ceramico y del inconel, algunas investigaciones detallan el relativamente bajo
coeficiente de expansion térmica del compuesto formado por estos dos materiales como lo

sefalado por Jiang y col [53].

SisN,

100pm IIMM
15.0kV COMPO SEM WD 15.6mm

Figura 4. 20 Micrografia de la interfase SizN4/Cu-Zn+Mo-Mo,N 20% p/inconel 600 unida
a 1100°C por 5 min.

Se realiz6 un mapeo de la imagen mostrada, en la Figura 4.20, y se observa la formacion de la
mezcla del cobre y el molibdeno por toda la intercapa, por otra parte, se visualiza que no existe la
concentracion de Cr en la zona cercana al inconel 600 lo cual demuestra que este elemento
interacciona también con la distribucién generada por las particulas de Mo, esto mismo se
visualiza para el caso del Fe pero con una menor intensidad a comparacion de los demads
elementos, ademds de que se observa un comportamiento en la composicion de las particulas de
silicio, asi como la distribucién de estas por la interfase, y las cuales son proximas tanto al
ceramico como al metal, lo cual puede indicar una precipitacion de estas particulas a la zona del
metal algo similar a lo presentado por Ceja y col. [44] en donde observan un desplazamiento de
algunos componente del ceramico a la parte superior del material lo cual también es mostrado en

la Figura 4.22 y la tabla 4.5 donde observan como fases obscuras.
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Inconel 600

Figura 4. 21 Mapeo composicional de los principales elementos que conforman la interfase SisN4/Cu-
Zn+Mo-Mo:N 20% p/inconel 600 unida a 1100°C por 5 min.
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Figura 4. 22 Micrografia de la interfase a) SisN4/Cu-Zn+Mo-Mo:N 20% p/inconel 600 unida
a 1100°C por 5 min a 500x y b) a la zona préxima al inconel 600 a 2500x.
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Tabla 4. 5 Analisis composicional % atémico, de la muestra SisN4/Cu-Zn+Mo-Mo>N 20% p/inconel 600

unida a 1100°C por 5 min de la Figura 4.21 b).

Punto Si Al Ni Cu Cr Fe Mo
1 - - 72.02 - 18.31 9.66 -
2 - - 65.27 10.12 16.08 8.52 -
3 20.46 8.01 5.03 53.10 431 - 9.09
4 3591 13.76 3.83 38.88 2.68 - 4.92
5 43.64 22.86 - 33.48 - - -
6 44.11 - - 54.29 1.58 - -
7 - - 12.68 66.30 18.91 2.09 -
8 = - 2.55 97.44 - - -
9 - - 3.16 96.83 - - -
10 - - - 40.76 - - 59.23
11 - - 1.80 82.56 - - 15.63
12 2.60 - 1.73 75.03 17.40 - 3.21

Para el caso de la zona analizada proxima al metal se observa que no existe la formacion de los

precipitados de Cr, sin embargo, se comprueba nuevamente la presencia de las particulas ricas en

silicio las cuales corresponden a los puntos 3-6, proximos al inconel 600 mostrando la afinidad de

estos componentes por el metal, y la generacion de estos, producto de la presencia del refuerzo

metalico. En el punto 7 el cual pertenece a una zona de la capa de reaccion situada entre el

inconel 600 y la intercapa formando una frontera la cual diferencia cada una de estas zonas, en

cuya composicion se observa la presencia de Si, Ni, Cu, Cr y Fe.
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4.6.4 Interfase SisN4/Cu-Zn/inconel 600 unida a 1100°C por 15 min.

A continuacién, se analizaron las uniones realizadas a la misma temperatura, pero con mayor
tiempo de permanencia, en este caso se observd que las zonas cuyo contenido de Cr es
considerable tuvieron mayor difusion hacia la superficie del ceramico, esto es debido al aumento
del tiempo de permanencia el cual propicia a la existencia de mayores interacciones, y difusion
por parte de dichos precipitados ricos en Cr vistas en la Figura 4.23 en donde se muestran las dos

imagenes por electrones secundarios y retro dispersados.

Inconel 600 Inconel 600
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15.0kV COMPO SEM WD 16.4mm

Figura 4. 23 Micrografia de la union Interfase SisN4/Cu-Zn/inconel 600 unida a 1100°C por 15 min, a)
electrones secundarios y b) con electrones retro dispersados

Esta difusion de Cr lo sefala Brochu y col [43] en donde ellos realizan una uniéon de SizN4 a una
aleacion intermétalica de hierro utilizando cobre como intercapa en donde se observa la
afectacion del tiempo de permanencia al momento de realizar las uniones, esto al ver como la
zona de difusion incrementa en funcion de la temperatura y el tiempo de permanencia al
momento de unir, s€ observa que al manejar una temperatura de 1025°C y dos tiempos de 1 min a

12 min.

73| IIMM-UMSNH



En la Figura 4.24 se muestra un andlisis en linea se observa la gran interaccion que se obtiene por
parte de la interfase donde es posible ver la difusién que se dio entre el ceramico y el inconel en

esta zona, ademas de observar la difusion que se tiene por parte del Cr.

Figura 4. 24 Analisis en linea de la muestra SizN4/Cu-Zn/inconel 600 unida a 1100°C por 5 min.

Esta evidencia experimental corrobora que los precipitados estan conformados mayormente por

dicho elemento, asi también la difusion del cobre y el niquel esto se debe a la gran afinidad que
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presentan como se explicd con anterioridad al formar una solucion sélida ilimitada, lo cual es
posible observar por el traslape de ambas lineas y como la poca difusion del silicio por parte del
ceramico. En comparacion a lo visto en las uniones realizadas a 5 min el cromo tiene un mayor

acercamiento al ceramico.

Al realizar un mapeo a la zona proxima de donde se encuentran los precipitados, mostrado en la
Figura 4.25 se observa que estas estan constituidas de gran cantidad de Cr, también es posible ver
la interaccion que presenta el niquel con el cobre, mostrando las zonas en donde dichos
elementos interactian de manera notoria, mientras que el hierro se encuentra situado con mayor
concentracion en el inconel, asi como la poca presencia de silicio en la interfase, esto debido a la

poca interaccion del silicio del ceramico con la interface.

Figura 4. 25 Mapeo composicional de los principales elementos que conforman la Interfase SisN4/Cu-
Zn/inconel 600 unida a 1100°C por 15 min.

Algo similar reporta Laik y col. [49] refieren el comportamiento del cromo, siendo este elemento
uno de los que tienen mayor relevancia debido a su difusion al realizar tratamientos térmicos en
las uniones que realizaron en las uniones de alimina-inconel 600, ellos observan que existe una

difusion considerable del cromo con las distintas temperaturas de 400°C y 500°C a las cuales

75|IIMM-UMSNH



fueron sometidas y una que la condicion que modificaron fue la temperatura, el tiempo también
es un factor importante en estos procesos difusivos como es el caso de las uniones realizadas en

la presente investigacion, comprobando que es posible el desplazamiento del cromo al ceramico.

4.6.5 Interfase SisN4/Cu-Zn+ Mo-Mo2N 10%/inconel 600 unida a 1100°C por 15 min.

Al momento de incrementar el tiempo de permanencia al realizar la unidén con la misma cantidad
de refuerzo, se observa que se tiene un incremento en el espesor de la interfase el cual puede
deberse a distintos factores como la presion con la cual fue sujeto el ensamble, o por el
incremento en el tiempo de permanencia a la maxima temperatura, como lo comprueba Barrena y
col. [54] quienes realizaron con uniones de Al>O3/Ti6Al4V, en donde analizan como el tiempo de
permanencia afecta en las uniones, comprobando que la difusién de los elementos incrementa
conforme al tiempo, generando que la interfase union incremente de grosor, esto es totalmente
visible en la Figura 4.26 en donde se muestra las interfase de union de SizN4/Cu-Zn+ Mo-
Mo0oN10% /inconel 600 realizados en tiempos de 5 y 15 min, en donde el incremento de la

interfase se da en la de mayor tiempo.

100pm IIMM 100pm IIMM
15.0kV COMPO SEM WD 15.1mm 15.0kV COMPO SEM WD 16.2mm

Figura 4. 26 Micrografias comparativas entre las interfases SizN4/Cu-Zn+ Mo-Mo0,N10% /inconel 600
unida a 1100°C, a) 5 min y b) 15 min.
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Se realizaron para este caso analisis puntuales en la interfase (ver Figura 4.27 y Tabla 4.6) para
determinar la composicion en las distintas zonas de dicha interfase observando la presencia de

niquel por toda la interfase debido a la buena compatibilidad que tiene del Cu y Ni.

Figura 4. 27 Micrografia de la interfase SisN4/Cu-Zn+ Mo-Mo,N 10%/inconel 600 unida a 1100°C por 15
min y las zonas de analisis sefialadas.

Tabla 4. 6 Contenidos de elementos en % peso de las zonas de la interfase SisN4/Cu-Znt+ Mo-Mo,N
10%/inconel 600 unida a 1100°C por 15 min.

Punto Si N Al (@] Cu Ni Mo Cr zr Fe

1 27.0  60.81 0.55 11.54 - - - - - -

2 - - - 2.51 92.31 5.16 - - - -
3 - - - 1478  11.95 - 68.69  4.55 - -
4 21.1 - 13.51 61.64 0.67 - - - 2.96 9.07
5 - - - - 9.80  63.81 - 16.77 - 9.60
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Por otra parte, en la fase obscura se observa la gran presencia de Mo (Tabla 4.7) al igual que las
anteriores uniones realizadas con la presencia de las particulas de Mo-Mo;N, ademés que en
ninguna de las zonas se observo la presencia de nitrogeno Tabla 4.7 es detectable lo cual quiere
decir que existio una pérdida por parte de las particulas de dicho gas lo cual es comun en este tipo
de ceramicos. Al realizar un acercamiento en una zona distinta en la interfase, Figura 4.28, es
posble observar la formacion de las dos fases anteriormente vistas en la condicion de union de 5
min, al realizar analisis puntuales en dichas zonas en los puntos 1-3 se destaca la presencia de

molibdeno de las particula de refuerzo metalico.

Algunas investigaciones como la reportada por Wang y col [55] realizan refuerzos de uniones de
zirconia y Nb utilizando una lamina de cusil ABA, ademas realizaron la adicion de Mo como
particulas de refuerzo, y observan dependiendo del contenido como cambia
microestructuralemente la interfase de unidn, y observan que se genera una redistrubucion de las
fases formadas en la interfase, en el caso presentado en esta investigacion donde para, el caso de
las uniones generadas con el refuerzo de Mo no presentan la formacion de las particulas ricas en
Cr, mientras que del punto 6 al 9 pertenecientes a la fase del cobre en donde también es posible
ver la interaccion con el niquel teniendo un contenido relativamente considerable, el cual es

productor de la difusion de este elemento por la interfase de union.
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Figura 4. 28 Micrografia de la interfase SisN4/Cu-Zn+ Mo-Mo,N 10%/inconel 600 unida a 1100°C por 15
min, a) 250x y b) acercamiento y andlisis puntual de las zonas proximas a las particulas ricas en silicio.
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Tabla 4. 7 Analisis puntual de la interfase SizN4/Cu-Zn+ Mo-Mo:N 10%/inconel 600 unida a 1100°C por
15 min (% atomico).

Punto Si Al zZr Ni Cu Cr Mo @)
1 - - - 1.11 12.34 - 59.92  26.60
2 - - - - 7.52 - 62.87  31.57
3 - - - - 6.84 - 86.38  29.60
4 - - - 1.08 21.07 - 54.12  23.70
5 - - - 2.72 55.25 31.82 10.18
6 - - - 4.37 85.31 - 5.80 4.50
7 - - - 5.05 90.72 - - 4.22
8 - - - 3.97 82.34 - 7.69 5.98
9 - - - 4.84 91.66 - - 3.48
10 24.78 14.97 3.61 - 0.79 - - 55.84
11 22.35 13.62 3.19 - 1.58 0.54 1.10 57.58
12 24.10 15.36 3.26 - 2.29 0.45 - 54.51

Por otro lado, los puntos 10 al 12 pertenecientes a las particulas con contenidos importantes de
silicio, aluminio y zirconio, como en los sistemas anteriores, sin embargo, se observa la
formacion de pequefias grietas, en la zona donde se encuentran estas particulas, en especifico en
la particula donde esta situado el punto 11, esto puede ser producto de los esfuerzos residuales,

siendo este uno de los problemas mas comunes en las uniones disimiles.
4.6.6 Interfase SisN4/Cu-Zn+ Mo-Mo2N 20%/inconel 600 unida a 1100°C por 15 min.

Al igual que las muestras realizadas con 10% de refuerzo se observa el mismo fendmeno (ver
figura 4.26), en donde la interfase incremente de espesor, pero para este caso en el cual contienen

mayor cantidad de refuerzo y se comprueba el mismo fendmeno, en la Figura 4.29, para el caso

79| IIMM-UMSNH



de la unién a un tiempo de 15 min, y se observa que la unién es homogénea, ademads de que se
muestra una cantidad de particulas de Si, Al y Zr (Tabla 4.8), pero se observa igual que en las
muestras que poseen 10% de refuerzo un incremento considerable de la interfase, para este caso
con el 20% este fendmeno es mas notorio, esto puede ser porque el mantener las muestras en un
mayor tiempo se genera mayor difusion, tomando en cuenta en este tipo de procesos el tiempo
propicia incluso la formacion de otras fases, para este caso puede ser Uinicamente el incremento
de la interfase, como lo analizado por Nakagawa y col. [56] en donde realizan un modelado de la
disolucion del metal base en las uniones por liquido transitorio en donde explican que a mayor
tiempo de permanencia esta difusion penetra dentro del metal que estd siendo unida. Esto se
comprueba con varias investigaciones en donde se analiza el efecto del tiempo de permanencia en
las uniones, ejemplo de esto es la investigacion realizada por Shamsabadi y col. [57] en donde
realizan uniones de IN-738/IN718 y observan como las formaciones de la interfase cambian

conforme al tiempo de permanencia.

100pm IIMM 100pum IIMM
15.0kV COMPO SEM WD 15.6mm 15.0kV COMPO SEM WD 15.7mm

Figura 4. 29 Micrografias comparativas de la interfase SisN4/Cu-Zn+ Mo-Mo:N 20%/inconel 600 unida a
1100°C por los dos distintos tiempos a) 5 min y b) 15 min.

Por otra parte, se analizd la zona de la interfase en una zona cercana a los precipitados (Figura

4.30 y Tabla 4.8), y se realizaron analisis puntuales en esta zona, observando que la formacion
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del compuesto metal-metal, se mantiene constante en todas las uniones en las cuales se anadi6 el

refuerzo Mo-MozN.

Inconel

Figura 4. 30 Micrografia de la interfase SizN4/Cu-Zn+ Mo-Mo:N 20%/inconel 600 unida a 1100°C por
15 min, a) 250x y b) analisis puntual de la zonas proxima a las particulas ricas en silicio a 2500x.

Tabla 4. 8 Analisis puntual de las zonas proximas a las particulas ricas en silicio a 2500x, de la interfase
Si3N4/Cu-Zn+ Mo-Mo:N 20%/inconel 600 unida a 1100°C por 15 min (% atdémico).

Punto Si Al Zr Cu Cr Mo (e}
1 - - - 72.62 - 17.65 9.72
2 - - - 32.69 - 47.66 19.63
3 - - - 49.69 - 35.41 14.89
4 - - - 53.09 - 32.80 14.10
5 = s . 91.34 = 424 4.40
6 - - - 29.73 - 45.30 24.96
7 22.76 14.03 3.21 7.13 - 1.81 51.02
8 - - - 94.03 - - 5.96
9 23.26 14.96 3.13 7.49 0.60 - 50.53
10 21.27 13.82 2.82 12.97 - 1.72 47.37
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Se observa que la composicion de las particulas de silicio se mantiene similar teniendo en ellas
un contenido de Al y Zr, ademds de que al igual que las uniones no se observa la presencia de
precipitados de cromo o de algin contenido relevante de este, en las distintas zonas de la union,
por otra parte Wang y col [55] determinan que la adicion de Mo en la interfase de refuerzo ayuda
a obtener una microestructura mas homogénea, sin la formacion de grandes fases, las cuales al
aumentar la cantidad de Mo generan un dispersion y disminucion de estas interfases ademas de
actuar como sitios de nucleacion, para el elemento de union. Al realizar un mapeo de la zona de
la interfase proxima al inconel se observa la presencia de pequefias particulas obscuras ricas en

cromo, por medio de electrones retrodispersados, como se muestra en la Figura 4.31.
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Figura 4. 31 Mapeo composicional de los principales elementos que conforman la interfase Si3N4/Cu-
Zn+Mo-Mo,N 20%/inconel 600 unida a 1100°C por 15 min.
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Las cuales al realizar un mapeo resultaron ser concentraciones de Cr en la frontera de la interfase
de inconel/Cu-ZntMo-MooN, a diferencia de las interfases anteriores que no presenta la
formacion de estos precipitados en dicha frontera, esto puede ser por el tiempo de permanencia y
las nuevas interacciones que se generan porque se permite una mayor difusion de este elemento,

como lo reporta ademds de observar que no existe la presencia de silicio en esta zona,

4.6.7 Andlisis de las interfases SisN4/Cu-Zn+ Mo-Mo2N 0%, 10%, 20%/inconel 600 unida a
1100°C por 5y 15 min.

Se analizo las diferencias de la microestructura de las distintas interfases con las distintas
cantidades de refuerzo, primeramente, se observa el desplazamiento de los precipitados de Cr en
las uniones en donde no hay refuerzo con el incremento en el tiempo de permanencia (ver Figura

4.32).

1100°C 5 min

1100°C 15 min
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Figura 4. 32 Micrografias de las interfases SizN4/Cu-Zn+ Mo-Mo:N /inconel 600con los distintos
contenidos de refuerzo de Mo-MoxN a) 0%, b) 10% y ¢) 20% a 5 min, ) 0%, f) 10% y g) 20% a 15min.
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Cuando existe la presencia de las particulas de Mo-MozN no se genera la formacion de una zona
con precipitados ricos en Cr, de manera evidente como en el caso en donde no se tiene refuerzo,
esto puede deberse a que se generan una serie de interacciones que propicien la dispersion del

cromo por toda la interfase.

Ademas, se observa en ambos casos de las uniones con 10%, 20% a los distintos tiempos, una
dispersion de dos fases una rica en Mo, mientras que otra es rica en Ni y Cu. Dichas fases se
encuentran distribuidas de manera homogénea, similar a lo que obtienen He y col. [58], realizan
uniones de SizNs/Acero-42CrMo, por medio de una lamina Ag-Cu-Ti, en donde agregaron
particulas de Mo, las que ayudaron a que se lograra una dispersion de las fases generadas por la
interaccion de los componentes de la union, ademas de evitar la generacion de los precipitados de

gran tamaio similar a lo observado en la figura 4.33.

Figura 4. 33 Micrografias de las uniones de SizN4/Acero-42CrMo con las distintas cantidades de refuerzo
de Mo a) 0%, b) 5%, c) 10% y d) 15 % [58].
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4.6.8 Andlisis de dureza de las interfases SisN4/Cu-Zn+ Mo-Mo2N 0%, 20%/inconel 600 unida
a 1100°C por 5 min.

Por otra parte, se realizaron nano indentaciones para determinar si existio un cambio al afadir las
particulas de Mo-MoxN en la interfase, comparando entre la union sin la presencia del refuerzo y
la condicion donde existid mayor cantidad de estas particulas. En la Tabla 4.9 es posible observar
la dureza promedio en 4 distintas zonas de las uniones siendo la primera la dureza propia del
inconel 600 analizado y las tres zonas de la interfase, siendo la zona préoxima al inconel, la zona
intermedia y la mas proxima al cerdmico, se pueda analizar que existi6 un leve incremento en la
dureza de la interfase con la mayor cantidad de refuerzo, esto se le puede atribuir a la dispersion
que se pudo lograr de la fase perteneciente al refuerzo como se analiza en la Figura 4.20, sin
embargo no fue posible analizar las particulas obscuras en dicho ensamble y esto debido a que se

realizo un excesivo pulido al momento de ser preparadas para las pruebas de nanodureza.

Tabla 4.9 Analisis comparativo de durezas en las distintas zonas los ensambles Si3N4/Cu-Zn/inconel 600

y Si3sN4/Cu-Zn+ Mo-MozN 20%/inconel 600 unida a 1100°C por 5 min.

Interfase unioén 0% Interfase unién 20%

Zona Dureza GPa Dureza GPa
Inconel 5.1149 6.0277
_ Zoma 5.9568 5.9852
inconel/interfase
AORE CHE 6.0787 6.0892
interfase
Zona 63161 6.3954

interfase/ SizNy
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Conviene subrayar que al momento de analizar zonas en especifico de ambos ensambles existio
una diferencia notable en algunas zonas de andlisis un ejemplo es lo mostrado en la Tabla 4.10 en
donde se comparar una zona en especifica en cada uno de los ensambles donde se aprecia los
cambios abruptos que ocurren en la union sin particulas de refuerzo mientras que en el caso de la
uniéon con 20% de Mo-MoxN se observa una homogenizacion en los valores de dureza, con lo
cual se podria suponer que presenta una mejora en las propiedades del ensamble con refuerzo.
Sin embargo, también se observo que esta técnica no resulta ser la mas conveniente para el
analisis de los efectos de adicionar particulas en las interfases de los ensambles disimiles.

Tabla 4. 10 Analisis comparativo de la zona intermedia entre los ensambles SisN4/Cu-Zn/inconel 600 y
Si3N4/Cu-Zn+ Mo-Mo2N 20%/inconel 600 unida a 1100°C por 5 min.

Zona intermedia del ensamble Dureza GPa

Si3N4/Cu-Zn/Inconel 600 5.7932 7.0964 6.1337

1 - _ 0
SizN,/Cu-Zn+ MoN-Mo 20%/Inconel 600 6.0022 6.0029 64724
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Capitulo 5.- Conclusiones.

» El obtener una interfase homogénea y libre de defectos en los ensambles disimiles sin y con refuerzo
se logré tinicamente a una temperatura de 1100°C en tiempos de 5 y 15 min, observandose que se
genero a partir de la buena mojabilidad que posee el Cu sobre el inconel 600 y el nitruro de silicio,
esto debido a que el Ni y el Cu forman una solucion solida, ademas de observarse una especie de

anclaje por parte de la interfase en el nitruro de silicio.

» No se obtuvo la formacion de una capa de reaccion en la frontera de la intercapa de union y cada uno
de los sustratos, esto es debido a que no se requiri6 de un elemento reactivo para realizar la union, sin

embargo, es posible observar la formacion de precipitados ricos en Cr.

» El caso de las uniones sin refuerzo se observo la interaccion del niquel y el cobre por toda la interfase,

al no mostrarse diferencia de la interfase entre el Inconel 600 y el cobre.

» Parael caso de las uniones con refuerzo, se observo una distribucion homogénea de dos fases por toda
la zona de uni6n, una rica en cobre y otra rica en molibdeno, para este caso la interfase de union queda,
definida y es posible observar la presencia de los componentes tanto del nitruro de silicio como del

inconel en dicha interfase.

» Laadicion de Mo-Mo2N creo un compuesto en la interfase de naturaleza metal-metal, la adicion de
particulas de refuerzo propicio la distribucion de las componentes presentes en dicha interfase,
ayudando a evitar la formacion de precipitados que podrian bajar las propiedades mecanicas del

ensamble, como los precipitados ricos en cromo.

» Se logr6 una buena distribucion de las particulas de Mo-MoxN en toda la interfase y se muestra una
microestructura similar a las encontradas en mezclas mecanica [49], ademas de observar precipitados
de los componentes del nitruro del silicio en la intercapa de union, y la presencia de un elemento

contaminante (el zirconio).

87 | IMM-UMSNH



» En las pruebas de nanoindentacion se observa que en las muestras con refuerzo existe una dureza
similar en la interfase de union, por otro lado, en el caso de las muestras realizadas sin este refuerzo

muestran cambios considerables los cuales pudieran repercutir en la resistencia de union.
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Capitulo 6.- Trabajo a futuro.

» Utilizar polvos de la aleacion Cu-Zn o Cu, y realizar la mezcla de las particulas de refuerzo buscando
tener una mayor dispersion de estas.
» Realizar otro tipo de prueba mecanica con el fin de determinar los efectos de anadir particulas, como

pruebas de corte, en conjunto con nano dureza.
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