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OBJETIVOS

OBJETIVO GENERAL.

Desarrollar los fundamentos practicos de una ruta de procesamiento versatil y escalable a
nivel industrial para la preparacién de materiales compuestos en base a las aleaciones de
aluminio de colada reforzados con diferentes contenidos de TiB,. Para ello, se deben
establecer los parametros de procesamiento que optimicen la microestructura del

producto y se refleje en la mejora de su comportamiento mecanico.

OBJETIVOS PARTICULARES.

1.- Establecer los parametros de fabricacion del compuesto maestro Al-TiB, mediante el
uso de un fundente base K-AlI-F como lo son: temperatura, cantidad de fundente

necesario y tiempo de permanencia a la temperatura de procesamiento.

2.- Explorar las variables involucradas en la incorporacion y dispersion del compuesto

maestro en el bafio metalico; agitacion moderada y agitacion mecanica.
3.- Caracterizar la microestructura de los materiales compuestos obtenidos.

4.- Caracterizar las propiedades mecanicas de los materiales compuestos obtenidos.
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RESUMEN.

El trabajo desarrollado en esta tesis tuvo como objetivo fabricar un material compuesto
maestro o aditivo Al-TiB, que permita incorporar facilmente particulas ex-situ de TiB, en
bafios de aluminio y sus aleaciones, para producir materiales compuestos de matriz
metalica de aluminio con diferentes contenidos de refuerzo. En esta tesis se presentan los
resultados de la obtencién del compuesto maestro, el cual se procesé de dos maneras; 1)
mezclando polvos de TiB;, y fundente base K-Al-F para posteriormente compactarios e
introducirlos en el bafio metalico de aluminio y 2) mezclando polvos de TiB,, aluminio y
fundente (2:2:1 en masa). En este ultimo caso, la mezcla se prenso y los compactados
fueron calentados a 690°C en una atmdsfera inerte (argon). El principio de esta propuesta
se basa en el uso del fundente, el cual tiene la capacidad de disolver el 6xido de aluminio,
proteger a las particulas de TiB, de oxidacién y crear superficies mojables en las
particulas de refuerzo, que faciliten la incorporacién y retencién de las particulas en el
metal fundido. Se utilizaron dos tamafios de particula de TiBy, de 3 y 13 um
respectivamente, con agitacion moderada y agitacion mecanica para dispersar las
particulas en el metal liquido. Las adiciones de las particulas se realizaron en 3, 6 y 9%
en peso a una aleacion Al-7%Si a 740°C. Independientemente del modo de agitacion,
tamafo de particula y composicion del material compuesto maestro, las particulas se
incorporaron y se retuvieron en una alta fraccién en el bafio metalico. Sin embargo, la
distribucion de particulas no fue lo suficientemente homogénea y se encontraron racimos
de particulas asociados a fundente residual en la microestructura de los materiales
compuestos, asi como porosidades generadas durante la solidificacién. Con la adicion de
particulas de TiB, se observo un refinamiento de grano en la matriz y cambios en el
tamafio y morfologia de los intermetadlicos de la aleacion. La caracterizacion
microestructural por microscopia electronica de barrido no revelé ninguna interaccion
entre el refuerzo y la matriz. La evaluacién de dureza y resistencia mecanica a la tensién
de los materiales compuestos fabricados revelaron un ligero incremento con respecto a la
adicion de particulas, por ejemplo, la resistencia a la tension de la aleacion fue de 111
MPa, mientras que la del material compuesto con 9% de TiB, (3 um) fue de 153 MPa. El
porcentaje de elongacion no se vio afectado por la adicion de las particulas. La

observacion de las fracturas, como es de esperarse, mostro que la aleacion Al-7%Si tiene

8
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una fractura fragil debido a la gran cantidad de intermetalicos Al-Si y Al-Si-Fe. La
presencia de las particulas de TiB, cambiaron las caracteristicas de la fractura,
observandose notables signos de deformacién plastica en la matriz. La caracterizacion
microestructural indica que la resistencia mecanica de los materiales compuestos estuvo
dictada por la segregacion de particulas formando racimos y la presencia de porosidad

generada en las muestras durante la solidificacion.
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CAPITULO I: INTRODUCCION.

La necesidad de disponer de materiales de alta resistencia, bajo peso y gran rigidez ha
impulsado el desarrollo de diversos métodos de produccién de materiales compuestos de
matriz metalica. Los primeros estudios sobre compuestos de matriz metalica se dirigen al
desarrollo de materiales de matriz de aluminio o titanio reforzados por fibras continuas.
Una de las primeras aplicaciones descritas de estos compuestos fue un compuesto de
matriz de aluminio reforzado con fibras continuas de boro, utilizado en el recubrimiento del
fuselaje de la lanza de la nave espacial Columbia. Sin embargo, estos primeros
compuestos de matriz metalica no encontraron aplicaciones industriales debido a los
enormes costos asociados a las fibras usadas como refuerzos y a su complicado proceso
de fabricacion; su empleo se redujo a pequefias aplicaciones en la industria armamentista
y aeroespacial. En 1983, el empleo por Toyota de un piston de motor diesel de aluminio
reforzado con fibras de alumina producido por 'squeeze Casting' marca el comienzo del
gran desarrollo que experimentan estos compuestos durante la década de los 80°s [1].
Aunque los primeros estudios se habian dirigido al desarrollo de materiales con refuerzos
de fibra continua, actualmente son los compuestos de matriz metélica reforzados con

fibras cortas o particulas los que centran la atencién de los investigadores debido a:

a) La disponibilidad de una gran gama de reforzantes a precios competitivos.

b) El éxito en el desarrollo de procesos de fabricacién de materiales homogéneos con
propiedades y microestructuras reproducibles.

c) La disponibilidad cada vez mayor de métodos estandar para dar a estos materiales

su forma final.

El uso de estos refuerzos minimiza los problemas asociados con la fabricacién de
materiales compuestos de refuerzo continuo, tales como rotura de fibras, anisotropia
estructural asi como el alto costo de producciéon aunque la mejora de propiedades

mecanicas es menor.
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En las pasadas dos décadas, los materiales compuestos de matriz metalica han
pasado de ser un topico de interés cientifico e intelectual a materiales de importancia
tecnologica y comercial. Esto ha sido debido al desarrollo de técnicas de procesamiento
costeables y escalables a la produccién industrial para producir materiales con altas
propiedades estructurales especificas y propiedades ajustables a las necesidades de
componentes funcionales en términos de resistencia al desgaste y propiedades térmicas y
eléctricas [2].

En particular, el desarrollo en matrices de aluminio y sus aleaciones se ha centrado
principalmente en el uso de particulas de SiC y Al,O3 como refuerzo. Sin embargo,
problemas de reactividad y mojabilidad han sido retos importantes a vencer para la
exitosa incorporacion del refuerzo en los bafos fundidos de aluminio [3-12].

Esta propuesta de investigacion presenta una ruta de procesamiento de materiales
compuestos de matriz metalica de aluminio reforzados con TiB, que permita ajustar
facilmente el contenido de refuerzo (de 3 a 9% en peso). El concepto se basa en fabricar
un compuesto maestro Al-TiB, con contenidos de refuerzo de 50-60% TiB,. EI compuesto
maestro sera adicionado al bafio fundido de aluminio. La adicién del TiB, sera crucial en
el proceso de dispersion, ya que uno de los problemas que se presentan en el
procesamiento de materiales compuestos es la incorporacion del ceramico en el metal
fundido, asociado con el grado de mojado y las propiedades fisicas de este. Se espera
que una ligera agitacion disperse de manera homogénea las particulas en el bafio de
metal fundido y se logre una distribucion igualmente uniforme en el material solidificado.
Una contribucion importante de esta propuesta es que no solo se limita a producir el
material, plantea también, la valoracion de sus propiedades mecanicas, relacionadas con
el contenido de ceramico y tamafio del mismo. Se eligio el TiB, por su densidad, dureza,
modulo de elasticidad, mojabilidad por el aluminio liquido y su estabilidad térmica en él.
Ademas de que también puede tener injerencia en el refinamiento de la estructura de
grano.

La mojabilidad de TiB, por el aluminio fundido se ha investigado en un amplio rango de
temperaturas y en diferentes ambientes (es decir, al vacio, bajo condiciones controladas
atmosféricas, etc). Se ha informado que en la mayoria de los casos la mojabilidad de TiB,

por el aluminio fundido se produce muy por encima del punto de fundicién de aluminio
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[13]. Por ejemplo, Rhee [14] obtuvo un angulo de contacto de 57 grados después de un
tiempo de permanencia de 30 minutos a 834 °C en vacio. Bardal y colaboradores [15]
obtuvo un angulo de contacto de 10 a 20 grados después de una retencion de 100
minutos a 990 °C en vacio.

Sin embargo, se ha observado que la capacidad de mojabilidad de los sustratos de
aluminio es influenciado por una pelicula delgada de 6xido de aluminio en la superficie de
aluminio, asi como por la naturaleza de la superficie del sustrato [16]. Por lo cual, en este
trabajo se utiliza un fundente base K-Al-F para minimizar los efectos de este 6xido en el

mojado, e incorporacion y dispersion de las particulas de TiB» en el aluminio fundido.
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CAPITULO II: REVISION DE LA LITERATURA.

2.1 MANUFACTURA DE MATERIALES COMPUESTOS DE MATRIZ METALICA
(MCMM).

Los materiales compuestos de matriz metalica (MCMM) han sido destinados
especialmente a aplicaciones estructurales en la industria automotriz, aeroespacial,
militar, eléctrica y electronica, las cuales usualmente exigen alta rigidez, resistencia y
moédulo especifico [17]. Las rutas de produccion para MCMM son clasificadas
principalmente en cuatro tipos segun el estado de la matriz durante el proceso: en estado
liquido (fundicién, infiltracion), en estado soélido (pulvimetalurgia (PM), sinterizacion,
prensado en caliente), en estado semisdlido (compocolado) y gaseoso (deposicion de
vapor, atomizacion, electrodeposicion). Los porcentajes de uso de los métodos de
procesamiento de MCMM para sectores que su aplicacion no es estructural estan
representados por las técnicas en estado liquido con un 69% y pulvimetalurgia con un
31% [17].

Manufactura de MCMM.

Las tecnologias para el procesamiento en estado liquido utilizan una variedad de métodos
para combinar fisicamente la matriz y el refuerzo. En base a esto se identifican cuatro

categorias principales:

1) Procesos o técnicas de dispersion;

2) Procesos o técnicas de rociado y depositacion
3) Procesos o técnicas reactivas (in situ).

4) La cuarta categoria corresponde a procesos o técnicas de infiltracion, los cuales

corresponden a procesos de infiltracion con y sin aplicacion de presion externa.

13



M

i e i

2.1.1 EL METODO DE VORTICE Y COMPOCOLADO.

En el proceso de mezcla / voértice, la fase de refuerzo es preparada previamente vy
posteriormente es introducida en la fase matriz en estado liquido mediante la ayuda de
agitacion mecanica (fig. 2.1) [18], para luego dejar que la mezcla se solidifique en un
molde. Aqui, lo fundamental es crear una buena mezcla entre las particulas de refuerzo y
la aleacion de aluminio liquido fundido. El uso de una atmésfera inerte o al vacio, distintos
del aire es deseable para evitar el atrapamiento de gases y oxidacion de los materiales
empleados. La mezcla puede ser afectada por el movimiento de centrifugacion, o de
gravedad cero de procesamiento que utiliza un vacio ultra alto y las altas temperaturas
durante largos periodos de tiempo. Las dificultades, tales como la segregacion / ajuste de
fases secundarias en la matriz, la aglomeraciéon de particulas ceramica, la fractura de
particulas durante la agitacion, y la amplia reaccién interfacial, se encuentran a menudo
[19].

Metal liquido

Particulas
dispersas

Fig. 2.1 Proceso de incorporacion de particulas por el método de vortice [18].
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El método vortice es atractivo debido a su facilidad de operacion y costos de operacién

relativamente bajos. La incorporacion de las particulas y la homogeneidad
microestructural de materiales compuestos preparados con el uso de un propulsor
mecanico se han encontrado que tienden a depender de la velocidad de agitacion, el
tiempo, la temperatura, composicion de matriz de aleacion, naturaleza fisico-quimica del
refuerzo, tiempo de alimentacion y velocidad de avance de refuerzo en la matriz y la
relacion entre el diametro del crisol y el diametro del agitador o impulsor. La optimizacion

de estas variables es relevante a la microestructura reproducible y las propiedades [19].

Ventajas

s En principio se pueden emplear todos los métodos convencionales de

procesamiento de metales. Bajo costo

Desventajas
¢ Aglomeracién, sedimentacion
¢ Reacciones refuerzo-metal liquido
s Segregacion de particulas (frente de solidificacion)

¢ Porosidad

Objetivos de la agitacion:

¢ Mejorar el mojado de las particulas

¢ Evitar aglomeracion

¢ Evitar sedimentacion

¢ Se consigue viscosidad suficientemente baja para realizar operaciones

convencionales de fundicién hasta Vp=25% y particulas de 10 ym y mas [20].

Generalmente, es posible incorporar hasta un 30% de las particulas de ceramica en el
rango de tamafio de 5 a 100 ym en una variedad de aleaciones de aluminio fundido. El

proceso no es adecuado para la incorporaciéon de particulas de tamano sub-micrénico.
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Otra variante de proceso de agitacion es el compocolado. Aqui, las particulas de

ceramica se han incorporado en la aleacién en estado semisolido [21].

2.1.2 COMPOCOLADO.

El compocolado es el resultado de mezclar particulas ceramicas con un metal en estado
semisélido para un posterior proceso de forja o fundicion. Con este proceso lo que se
intenta es proporcionar un refuerzo adicional al material, de forma que la dispersién del
refuerzo sea homogénea (Figura 2.2). Este proceso, desarrollado en el MIT (Instituto
Tecnologico de Masachussets), para el procesamiento de materiales novedosos, permite
que particulas o fibras discontinuas de SiC, Al,Os, grafito o carburo de boro sean
agregadas al metal, parcialmente solidificado durante una agitacién vigorosa del metal. En
esta forma, las particulas o fibras del material de refuerzo son atrapadas mecanicamente
entre las particulas sdélidas esferoidales del metal base. Una caracteristica importante del
semi-solido metalico (o pasta metélica) es que presenta tixotropia, propiedad por la cual la

viscosidad aparente del semi-solido disminuye conforme la velocidad de corte aumenta.

Y%

Barra de acero
inoxidable

Carcasa de acero
inoxidable Resistencia eléctrica

Soporte
= tubular
de acero

0000pococooos

0000000000000

]

f__] Guia de acero

- laminado

Tapade acero
inoxidable

Figura 2.2 Proceso de fabricacion de MCMM por compocolado [6].
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2.2. METODOS DE ROCIADO.
Este proceso esta basado en la técnica de produccion de polvos via atomizacion por gas,
que consiste en la atomizacion de un chorro de metal liquido por la accion de un haz de
gas inerte. En este caso, sin embargo, las particulas de metal liquido producidas por
atomizacion, chocan con un substrato intermedio, constituyendo una preforma. Este
substrato es una matriz con la forma deseada (fig. 2.3 y 2.4). La fabricacion de MCMM por
este método se realiza mediante la introduccion de particulas de refuerzo dentro del

chorro de atomizacion para ser codepositadas e incorporadas a la aleacion solidificada.

El tiempo de contacto entre el metal liquido y las particulas de refuerzo es muy corto.
Este hecho, unido a que las velocidades de solidificacion provocadas por el impacto de
las particulas con el substrato son elevadas, reduce considerablemente la posibilidad de
reacciones interfaciales. Se minimiza asi la formacion de compuestos interfaciales
fragiles, como el Al4C3, cuando se refuerza aluminio con grafito, que pudieran afectar las
buenas propiedades del material. Normalmente el flujo de metal es de 5 kg/min y la
preforma obtenida presenta una densidad aproximada del 95 %. A continuacién, tiene
lugar una etapa secundaria de procesado, como extrusién, laminado o forja para propiciar

la densidad total del material.

Este método de produccién de compuestos generalmente es empleado para piezas
con una microestructura muy fina, una distribucion homogénea de los refuerzos, vy

mantiene una mayor cantidad de elementos de aleacion en solucion [20].
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Figura 2.4 Esquema general del método de rociado [22].
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Por otra parte, algunas de las desventajas es que contienen altos niveles de
porosidad. En general, los procesos de rociado son mas caros que los de fundicion,
debido a los tiempos de procesamiento mas largo, los altos costos de los gases utilizados,
y la gran cantidad de polvo de residuos que se obtengan de las depositaciones [23].La
seleccion del proceso de rociado térmico apropiado esta determinado por el material
deseado en el recubrimiento, requerimientos de desempefo, sitio de aplicacién del
revestimiento, tamano de la pieza y factores econdmicos las técnicas de rociado térmico
utilizan sistemas de combustién por llama, oxi -combustible de alta velocidad (HVOF),
denotacién. Sistema de arco eléctrico y sistema de plasma con arco transferido (PSP) y
no transferido (PTA).

2.3. METODOS IN SITU.

Los procesos de fabricacion de MCMM in-situ relacionan la produccion del material de
refuerzo durante el proceso mediante alguna interaccion de los materiales iniciales,
produciendo el material compuesto final [24]. Los materiales compuestos in-situ son
materiales multifasicos donde se sintetiza la fase de refuerzo dentro de la matriz durante
la fabricacion del compuesto como se ilustra en la figura 2.5. Esto contrasta con
compuestos ex-situ, donde se sintetiza la fase de refuerzo por separado y luego se coloca
en la matriz durante un proceso secundario, como la infiltracion o vértice. Los procesos in
situ pueden crear una variedad de morfologias de refuerzo, que van desde la discontinua

a continua [25].

Aditivos

Formacion

Metal Liguido
del refuerzo

Figura 2.5 Esquema del proceso in- situ [25].
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2.4. INCORPORACION ASISTIDA POR FUNDENTES.

Se le da el nombre de fundente o flux a una amplia gama de productos quimicos que se
utilizan en los procesos de fusion de los minerales para bajar el punto de fusion y eliminar
parte de la escoria del propio proceso de fusién. También se le llaman fundentes a los
productos que se usan en los procesos de soldadura blanda para protegerla de la
oxidacion y otras impurezas que se presentan en la zona de soldadura, asi como

fomentar el mojado de metales cuando son calentados junto con fundente.

En el proceso, el fundente realiza principalmente dos funciones: quitar el 6xido de las
superficies que van a ser soldadas y facilitar la amalgamacién, mejorando las

caracteristicas de mojado de la soldadura liquida.

El calentamiento de la superficie de un metal acelera la formacién de 6xidos, que son
el resultado de una reacciéon quimica entre el metal caliente y el oxigeno del aire. Esos

oxidos han de eliminarse o evitaran el mojado y la unién de las superficies.

El fundente basicamente, proporciona una pelicula protectora que evita la formacion
de oxidos, absorbiéndolos durante el calentamiento. Por tanto, debera cumplir las

siguientes funciones:

1. Fundiry llegar a estar activo por debajo del punto de fusion del material de aporte.

2. Debe ser capaz de disolver y eliminar los 6xidos de la superficie del metal, ademas
de proteger las superficies de los metales base de nuevas oxidaciones. Al suprimirse los
productos de oxidacion permite que el material de aporte moje con mayor eficacia el

material base.

Cuando los fundentes alcanzan un punto donde se saturan, son incapaces de disolver
mas oxidos, sus residuos toman una apariencia ennegrecida y acristalada, quedando el
fundente exhausto. Las superficies de trabajo quedaran oxidadas y la limpieza posterior
de la zona sera mucho mas dificil. En los casos que se den estas situaciones es

necesario utilizar un fundente con mayor rango de trabajo y estabilidad o aplicar mayor
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cantidad. También se puede mejorar utilizando un periodo razonablemente corto de

calentamiento [26].

La ruta de procesamiento para la fabricacion de materiales compuestos de matriz
metalica reforzados con particulas de ceramica va a estar sujeta a la mojabilidad de un
sistema dado de metal-ceramica, debido a que esta propiedad se describe el grado de

contacto intimo entre un liquido y un sdlido [27].

La pelicula de 6xido impide que el Al fundido, tenga un contacto intimo con la ceramica
y se espera no moje el ceramico. Para superar las peliculas de éxido, las sales de fluor,
también conocido como fundentes, tienen la capacidad de disolver el 6xido de aluminio.
Este estudio trata de comprender la mojabilidad y el esparcimiento de aluminio sobre TiB»

mediante la eliminacion de la capa de 6xido con un fundente de base K-Al-F [28].

Quedando establecido el funcionamiento de los elementos fundentes, es importante

mencionar el uso de fundentes para la fabricacion de MCMM.

En principio, la mojabilidad de un sistema aluminio ceramico esta gobernada por la
presencia de una capa de 6xido que evita el contacto intimo entre el aluminio liquido vy el
material ceramico. Esta barrera es responsable de la transicién de no mojado a mojado a
temperaturas superiores a 900°C, debido a estas dificultades es necesario la exploracion
de rutas alternativas para la remocion de dicha capa de 6xido [29]; una ruta no muy
estudiada y que ha presentado bueno resultados [30] es el uso de fundentes o también
llamados sales fluoruras o agentes fundentes, que tiene la capacidad de disolver el 6xido
de aluminio. Rocher [31, 32] y colaboradores observaron un mojado espontaneo en

sistemas SiC y C por el aluminio entre 650°C y 900°C.

2.5. TECNICAS DE INFILTRACION.

La técnica de infiltracion es un método en estado liquido para la fabricacion de materiales
compuestos, en los que un preformado de fase dispersa (particulas de ceramica, fibras,
tejidos) se empapa en una matriz de metal fundido, que llena el espacio entre la fase de

refuerzo [33], con el fin de reducir la porosidad o mejorar las propiedades fisicas. El metal
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liquido se infiltra dentro de la pieza ya sea permitiéndole entrar por la parte superior o

absorbiéndolo por la inferior.

2.5.1 INFILTRACION CON PRESION EXTERNA.

En caso de un sistema de pobre mojabilidad, es decir, que el liquido metalico no humecte
la fase ceramica, se aplica una fuerza externa que obligue al metal a penetrar en la
preforma. Aun cuando el propésito principal de aplicar una fuerza externa es superar las
fuerzas de capilaridad, las presiones elevadas pueden traer beneficios adicionales, como
es un incremento en la velocidad de infiltracion; mejor control sobre las reacciones
quimicas; refinamiento de la microestructura de la matriz; y un mejoramiento completo del
producto [34].

Las técnicas de infiltracion con aplicacion de fuerza externa pueden ser de dos tipos

de acuerdo a la naturaleza de la fuerza aplicada:

¢ Presion ejercida por un gas (pressure casting)

s Presion ejercida mecanicamente (squeeze casting)

2.5.2 INFILTRACION SIN PRESION EXTERNA.

El proceso de infiltracion sin presién externa, considera el movimiento de un liquido
metalico a través de la porosidad interconectada de un sélido poroso. El solido poroso es
previamente fabricado de manera controlada, usualmente por técnicas de compactaciéon
de polvos. El liquido al contacto con el sdlido poroso produce fuerzas de capilaridad

induciéndolo hacia el interior.

Para que el liquido pueda infiltrar espontaneamente en el refuerzo, se requiere de un
sistema con mojabilidad metal-ceramico. Se dice que un liquido moja a un sdlido cuando
el angulo de contacto (llamado también angulo de mojado) que se forma entre la gota del
liquido y el sélido es menor a 90°. Cuando esto sucede, las fuerzas de adhesion son
mayores que las fuerzas de cohesion. Bajo estas condiciones, en un ceramico poroso en

contacto con liquido metalico, se desarrolla una presion capilar que provoca el ascenso
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del liquido y su penetracion espontanea por las cadenas de poros interconectados en el

preformado [35].

Esta técnica es atractiva para la fabricacién de compuestos de matriz metalica, ya que
permite la fabricacion de materiales con un alto contenido ceramico sin el uso de una
fuerza externa. La técnica se ha utilizado en la fabricacion de materiales compuestos de
aleaciones de aluminio Al-2024, Al-6061, AI-7075, Cu, y Ni, reforzados con particulas de
carburo de titanio (TiC). Utilizando aleaciones se reduce el angulo de contacto entre el
ceramico y la matriz, obteniendo buenas propiedades fisicas y mecanicas debido a su alto

contenido de refuerzo [36, 37].

2.6. APLICACIONES DE LOS MCMM.

Los compuestos de matriz metalica reforzados con particulas ceramicas son materiales
de gran interés para muchas aplicaciones, tanto por sus elevadas propiedades

mecanicas [38] con peso bajo y alta resistencia al desgaste [39].

Los compuestos de matriz metalica son una clase de materiales que poseen
propiedades que los hacen atractivos para una gran variedad de aplicaciones donde se
requiere resistencia al desgaste, resistencia mecanica, asi como estabilidad a
temperaturas relativamente elevadas. Debido a las propiedades anteriormente
mencionadas, estos materiales han encontrado una aplicacion directa en la industria
automotriz [38], por ejemplo, en los pistones para motores de diesel por la Toyota en 1982
para después usarlos en partes de transmision también la Honda ha aplicado estos
materiales en los cilindros de bloques de motores de aluminio asi como en la reduccidn
del peso total del vehiculo, insertando materiales compuestos en lugares en donde son
empleados materiales metalicos como lo es en distintas partes de la carroceria del
vehiculo, y debido a que es importante la reduccidn en el consumo de combustible es por
ello que se emplean MCMM. Por tanto, el uso de materiales compuestos de matriz de
aluminio en componentes de frenos, especialmente los discos. Actualmente, el reciclado
de materiales de aluminio es una actividad rentable ya que se consigue ahorrar hasta el

95 % de la energia al producirlo a partir de chatarra [38]. Los materiales compuestos
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estan siendo utilizados cada vez en mayor medida en multitud de aplicaciones
industriales, especialmente en el sector del automovilismo y en la industria aeronautica,

aeroespacial, militar, y eléctrica [40].

Los compuestos de matriz metalica con fibras de carburo de silicio y matriz de titanio
se estan utilizando para marcos para bicicleta y en articulos deportivos (en palos de golf)
[41]. La Figura 7 muestra algunos componentes en donde se usan materiales

compuestos.

En el caso del vehiculo de 2020 en Toyota, usaria mas piezas nuevas, y materiales
ligeros en mayor medida: concretamente un 37% de aluminio, un 30% de magnesio, un
21% de materiales compuestos y un 7% de acero de alta resistencia. El resto, un 5%

serian de acero [42].

Figura 2.6 Aplicacién de MCMM [40].
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2.7 FENOMENOS INTERFACIALES.
2.7.1 TERMINOS BASICOS Y FUNDAMENTOS.

2.7.1.1 ENERGIA SUPERFICIAL Y TENSION SUPERFICIAL.

Se conoce como energia superficial, a la energia que se necesita para poder romper los
enlaces presentes de tipo intermolecular, hecho que da lugar a una superficie. Cuando
hablamos de la fisica de un sdlido, las superficies tienen que ser intrinsecamente poco
favorables energéticamente hablando con respecto de la masa, o lo que es lo mismo,
debe de existir una fuerza que sea capaz de formar la superficie. Asi, podemos definir a la
energia superficial como una gran abundancia de energia en la superficie de un material,
si la comparamos con la que poseeria si dicha superficie se encontrase inmersa dentro de
la masa. La energia superficial por unidad de area o tension superficial se mide en J/m? o

en N/m.

La tension superficial depende de la naturaleza del liquido, del medio que le rodea y
de la temperatura. En general, la tension superficial disminuye con la temperatura, ya que
las fuerzas de cohesion disminuyen al aumentar la agitacién térmica. La influencia del
medio exterior se comprende ya que las moléculas del medio ejercen acciones atractivas
sobre las moléculas situadas en la superficie del liquido, contrarrestando las acciones de

las moléculas del liquido.

En fisica se denomina tensién superficial de un liquido a la cantidad de energia necesaria
para disminuir su superficie por unidad de area [43]. Esta definicion implica que el liquido
tiene una resistencia para aumentar su superficie. La tensidn superficial (una
manifestacion de las fuerzas intermoleculares en los liquidos), junto a las fuerzas que se
dan entre los liquidos y las superficies solidas que entran en contacto con ellos, da lugar a

la capilaridad.

A nivel microscopico, la tensién superficial se debe a que las fuerzas que afectan a
cada molécula son diferentes en el interior del liquido y en la superficie. Asi, en el seno de
un liquido cada molécula esta sometida a fuerzas de atraccion que en promedio se

anulan. Esto permite que la molécula tenga una energia bastante baja. Sin embargo, en la
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superficie hay una fuerza neta hacia el interior del liquido. Rigurosamente, si en el exterior
del liquido se tiene un gas, existira una minima fuerza atractiva hacia el exterior, aunque
en la realidad esta fuerza es despreciable debido a la gran diferencia de densidades entre

el liquido y el gas.

Otra manera de verlo es que una molécula en contacto con su vecina esta en un
estado menor de energia que si no estuviera en contacto con dicha vecina. Las moléculas
interiores tienen todas las moléculas vecinas que podrian tener, pero las particulas del
contorno tienen menos particulas vecinas que las interiores y por eso tienen un estado
mas alto de energia. Para el liquido, el disminuir su estado energético, es minimizar el
numero de particulas en su superficie [44].Energéticamente, las moléculas situadas en la
superficie tiene una mayor energia promedio que las situadas en el interior, por lo tanto la
tendencia del sistema sera disminuir la energia total, y ello se logra disminuyendo el
numero de moléculas situadas en la superficie, de ahi la reduccién de area hasta el

minimo posible.

Como resultado de minimizar la superficie, esta asumira la forma mas suave que
pueda. De esta manera el liquido intentara reducir cualquier curvatura en su superficie
para disminuir su estado de energia de la misma forma que una pelota cae al suelo para

disminuir su potencial gravitacional.

2.7.2. ADSORCION.

Se define como el proceso mediante el cual se extrae materia de una fase y se concentra
sobre la superficie de otra fase (esta segunda generalmente sdlida. Debido a lo anterior
se considera a este como un fendmeno subsuperficial. Un fendmeno relacionado a la
adsorcion, es el fendmeno de absorcion, que se define como un proceso en el cual las
moléculas o atomos de una fase interpenetran casi uniformemente en los de otra fase

constituyéndose una "solucion" con esta segunda.
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Figura 2.7 Diferentes procesos de adsorcion [45].

Finalmente, para culminar la descripcion de los fendbmenos mostrados en la figura 2.7,
se entiende o define por proceso de cambio idnico, a aquel proceso que supone un
intercambio de una sustancia o i6n por otra sobre la superficie del sélido. Asi pues, el
término adsorcion incluye la adsorcion y la absorcién conjuntamente, siendo una
expresion general para un proceso en el cual un componente se mueve desde una fase
para acumularse en otra, principalmente en los casos en que la segunda fase es sélida
[45].

2.7.3. MOJABILIDAD Y EL ANGULO DE CONTACTO.

En la fabricacion de materiales compuestos fabricados mediante la ruta de procesamiento
en estado liquido, la mojabilidad de la fase refuerzo (ceramico) por el componente liquido

(metal), es un factor determinante para el disefno del sistema matriz-refuerzo.

La mojabilidad puede definirse como la extensién a la cual un liquido se dispersa
sobre una superficie solida, medicion que esta indicada a través del angulo de contacto

(6) formado entre una gota del liquido y la superficie del sustrato sélido (fig. 2.8) [35].
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Via Gas

B < 90° moja al sustrato 8 > 90° no moja al sustrato
a) b)

Figura 2.8 Representacion esquematica de angulos de mojado. a) Mojado; b) No mojado [35].

Este fendmeno (mojabilidad) estd controlado por la energia superficial del sistema,
gota liquida-sustrato, que se ve favorecido cuando la viscosidad de la fase liquida es baja

y cuando se baja la energia libre del sistema.

Tsl+ Tlg < ng

Donde:

Y= , €nergia superficial en la fase solido-liquido
¥ig , energia superficial en la fase liquido-gas

¥sg , €nergia superficial en la fase sélido-gas

Esta ecuacion lleva a definir el concepto de coeficiente de dispersion:

Coeficiente de dispersion = ¥s3 — ¥z + ¥ig)

De acuerdo a algunas relaciones, para que el fenomeno de mojado se lleve a cabo, el

coeficiente de dispersion debe tener un valor positivo. Asi pues, si el valor de ¥,z es
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similar o menor que ¥, entonces el mojado o dispersion del liquido sobre el sustrato no

ocurrira.

Thomas Young propuso tratar el angulo de contacto como el resultado del equilibrio
mecanico bajo la accidén de las tres tensiones superficiales, liquido-sdélido, sdlido-gas y

liquido-gas.

Yag = ¥ + TlgCﬂSH

Donde 6 es llamado angulo de contacto y se usa como una medida del grado de

mojabilidad. Reacomodando la ecuacion anterior:

¥Ysg — ¥at
Tlg

cosf =

La figura 2.9 esquematiza la relacién de las energias superficiales con diferentes
angulos de contacto posibles en un sistema metal-ceramico. Ademas de la viscosidad del
liquido metalico, otros factores que afectan la mojabilidad de la gota son la rugosidad de

la superficie y la limpieza del sdlido [35, 46].
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CDSH* B Difusion

1 __D.g e Mojado completo Yo = Yar = Vi
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m No mojado parcial

-1 =180 Mojado insignificante sy —¥s1= ¥ig
9

No mojado Yeg — V¥ = Vig

Figura 2.9 Esquematizacién de los angulos posibles, en un sistema metal-ceramico[46].

Conjuntamente con las condiciones de mojado mencionadas anteriormente, la
combinacion de diferentes parametros fisicos y fisicoquimicos, conlleva y se relaciona con
el diferente grado de interaccion entre la matriz y el refuerzo, en el caso especifico de este
trabajo metal/ceramico. Resultado de lo anterior, dicha unién formada (metal-ceramico)

formada presenta tres tipos posibles de union interfacial:

a) unién mecanica
b) unidn electrostatica

C) unién quimica.
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2.7.4. TRABAJO DE ADHESION.

La adhesion es la propiedad de la materia por la cual se juntan dos superficies de
sustancias iguales o diferentes cuando entran en contacto, manteniéndose unidas por

fuerzas intermoleculares.

No es lomismo que cohesién, que es lafuerza de atraccidon entre particulas
adyacentes dentro de un mismo cuerpo o entre moléculas similares. La adhesion, en

cambio, es la interaccion entre las superficies de distintos cuerpos.
Tipos de mecanismos de adhesion entre materiales.

* Adhesidn mecanica. En este caso, los materiales adhesivos rellenan los huecos o

porosidades de las superficies, uniéndose por enclavamiento. Por ejemplo, el velcro.
* Adhesiéon quimica: La unidén de dos materiales producen un compuesto quimico.

* Adhesidn dispersiva: Los materiales mantienen su adhesion por las fuerzas de Van Der
Waals: la atraccidén entre dos moléculas, cada una de las cuales tiene regiones de
carga positiva y negativa. Este efecto puede ser permanente o temporal, debido al

movimiento constante de los electrones en una region.

* Adhesion electrostatica: la unién de dos materiales produce una diferencia de potencial,
debido a que son materiales conductores de electrones. Esto crea una

fuerza electrostatica atractiva entre materiales.

* Adhesion difusiva: Dos materiales se adhieren porque las moléculas de ambos son

moviles y solubles entre si.

2.8. LA MOJABILIDAD DE LOS CERAMICOS POR LOS METALES LiQUIDOS.

La fuerza conductora en el mojado es afectada unicamente por dos factores; la tension
superficial del liquido y la resistencia de la interaccion en la interface sdlido/liquido. A
continuaciéon se discuten estos factores, asi como las propiedades de las superficies

metal/vacio y las interfaces metal/metal.
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2.8.1. EL EFECTO DE LA RUGOSIDAD.

La dificultad mas grande asociada con la ecuacion de Young para la definicion de un
angulo de contacto, esta referida a la capacidad de un liquido para mostrar diferentes
angulos de contacto sobre un sdélido al estar aparentemente en condiciones
experimentales similares [43]. Las teorias propuestas para explicar este fenémeno

consideran tres conceptos principales:

a) el efecto cinético que considera a los sistemas en condiciones de no equilibrio
termodinamico

b) la existencia de fuerzas pasivas que impiden el movimiento en la linea de contacto
sélido/liquido/vapor

c) los efectos por la rugosidad de la superficie.

Han existido diferentes autores que analizaron el efecto de la rugosidad para predecir
el comportamiento del angulo de contacto aparente ¢, uno de los primeros estudios fue el

que realizo Wenzel [47]. Autor que propuso la siguiente relacion

1
Cos p=r cnsi(a + B)cosB

En la relacién mencionada anteriormente, r, es el factor de rugosidad y es definido
como la relacion del area real A, del sélido con el area aparente, A de un plano teniendo
las mismas dimensiones macroscoépicas. El angulo 6 es el angulo de contacto intrinseco
definido por la ecuacion de Young. Esta ecuacidén es importante porque explica una

observacion fundamental:

Una superficie rugosa mejora el mojado si 6 < 90°
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2.8.2. EL EFECTO DEL OXIGENO.

Caracteristica de esencial importancia en el estudio de los fendmenos generados durante
la fabricacion de materiales compuestos (metal/ceramico), debido a que el oxigeno, es
particularmente definido como un elemento activo con la mayoria de los metales. Esto
como consecuencia de que el oxigeno esta presente intencionalmente o como un
elemento trampa en la practica industrial; su funcion dentro de este proceso es la de
promover la mojabilidad en sistemas metal/ceramico y particularmente en oOxidos. Lo
anterior debido a que la mayoria de los metales formaran 6xidos aun a muy bajos
potenciales de oxigeno. En estos casos, el potencial de oxigeno puede variar en un

amplio rango experimental por debajo del potencial de oxigeno del metal.

Haciendo referencia a la superficie del metal liquido, la absorcion del oxigeno en esta,
conduce a la formacién de agregados de &xidos metalicos estequiométricos. De igual
manera, el oxigeno disuelto también absorbe en la interface liquido/sdlido, derivando en
una reduccion del angulo de contacto. De manera generalizada se puede decir que la
mojabilidad de los 6xidos por los metales liquidos es mejorada significativamente aun
cuando las concentraciones de oxigeno disuelto en la masa puedan ser de pequefnas
partes por millén [48]. Sin embargo, es importante mencionar que los 6xidos como tales
son una barrera que obstaculiza el contacto intimo o directo metal/ceramico y oculta la

verdadera afinidad en estos sistemas.

2.9. RROCEDIMIENTOS PARA MEJORAR LA MOJABILIDAD EN SISTEMAS METAL-
CERAMICO.

Debido a la complejidad en diversos sistemas metal/ceramico, para que el primero pueda
mojar y esparcirse a lo largo de la superficie del segundo, como consecuencia de
fendmenos superficiales como los mencionados anteriormente (tension superficial,
energia superficial y diversos fendmenos asociados con la mojabilidad), para la
fabricacion de materiales compuestos que involucran a un metal liquido y un material

ceramico que servira como refuerzo, se emplean algunas técnicas alternativas que
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ayudan a sucumbir este tipo de dificultades para que la mojabilidad se lleve a cabo

durante el proceso de fabricacion, algunas opciones son las descritas a continuacion.

2.9.1. ADICION DE ELEMENTOS ALEANTES.

Una técnica muy empleada para promover la mojabilidad, es la adicion de un agente
extra, normalmente en la forma de un elemento de aleacion en el bafio. La adicién de un
elemento de aleacién en el metal liquido puede promover la mojabilidad consecuencia de

alguno de los efectos enlistados a continuacion:

1) reduciendo la tensién superficial del liquido

2) disminuyendo la energia interfacial solido/liquido

3) por reacciones quimicas en la interface sélido/liquido.

La adicion elementos aleantes adecuados en los metales liquidos pueden disminuir la
tensién superficial del liquido, lo cual significa una reduccién en y.y. Como consecuencia
de lo anterior, el coseno del angulo de contacto (cos 0) se incrementa y esta dado por la

siguiente relacion lineal:

cos? =14+ Alyy— ¥ip)

Donde ¥y es el valor de la tension superficial del liquido a la cual 8 se aproxima a cero,

y A es la pendiente de la linea.

Si la tension superficial de la solucion decrece con el incremento de la concentracion
del componente 2, entonces d,/dC; es negativo, asi que existe un exceso de componente

2 en la interface, con lo cual disminuye la tensién interfacial.

La adicién de un elemento quimico reactivo al metal liquido puede reaccionar también

quimicamente con los dispersantes, causando una reduccién en la energia interfacial ¥,

por la formacion de un compuesto estable en la interfase. La estabilidad intrinseca de un
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compuesto depende de la energia libre de su formacién a partir de los elementos
quimicos individuales. Por lo tanto, un metal alcalino presente en el metal fundido puede
quimicamente reducir la superficie de varios ceramicos y vidrios formando 6xidos, ya que
la energia de formacion de estos metales reactivos es generalmente mas baja que la de

los 6xidos de otros metales [50].

La adicidén de aleantes a los bafios para promover la mojabilidad entre la matriz liquida
y la segunda fase (refuerzo) ha sido ampliamente usada por diversos investigadores. La
adicion de titanio al cobre liquido, disminuy6 el angulo de contacto con el zafiro [49]. La
adicion de magnesio al aluminio redujo el angulo de contacto con grafito [50]. Adicionando
magnesio al bafio justo antes de la adicién de particulas de a-Al;Os, el refuerzo fue

exitosamente dispersado en el bafio de aluminio [50].

2.9.2. APLICACION DE RECUBRIMIENTOS METALICOS.

La aplicacién de una capa metalica al ceramico, esencialmente incrementa la energia
superficial del solido (ysv), promoviendo el mojado con el metal liquido [50]. Los metales
liquidos siempre mojan a los metales sdlidos y la mojabilidad es mas alta en el caso de

solubilidad mutua o la formaciéon de compuestos intermetalicos.

El metal mas frecuentemente utilizado como recubrimiento es el niquel. Los
recubrimientos de niquel son usados especialmente para compuestos de aluminio. El
niquel reacciona fuertemente con el aluminio para formar compuestos intermetalicos
estables, de esta manera, el mojado es excelente. Sin embargo, la fragilidad de estos

compuestos es perjudicial en las propiedades mecanicas del compuesto.

Otros elementos como la plata, el cobre y el cromo también se han usado para el
mismo fin. La alta solubilidad de la plata en el aluminio provee buen mojado sin involucrar

la formacion de compuestos fragiles.

Cabe mencionar que la funcién primaria de los recubrimientos no es siempre el
mejoramiento del mojado. Cuando la reaccion entre el refuerzo y el metal es de mayor

importancia (en especial cuando se trata de carbono), los recubrimientos son designados
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para proveer una barrera de difusion. Dichos recubrimientos normalmente disminuyen el
mojado. La mejor solucidén es entonces la aplicacién de un segundo recubrimiento el cual

promueva el mojado [51].

2.9.3. TRATAMIENTO DE LOS CERAMICOS.

Otro método para acrecentar el fenbmeno de mojado, es aquel que se analiza en el
estudio enfocado a la modificacion superficial del refuerzo, este ha sido realizado
principalmente en el sistema SiC/Al. Laurent y colaboradores [52], estudiaron la
mojabilidad del SiO, y del SiC oxidado con el aluminio, encontrando que la fuerte
reactividad entre el aluminio y el SiO; no puede ser usado para mejorar el mojado de este
metal sobre SiC. La razén es que la reduccion de la silica ocurre muy rapida y previa al
mojado. En los dos sistemas al parecer la silica actua como fuente de oxigeno, lo cual
causa la oxidacién del aluminio, como consecuencia el angulo de contacto encontrado en
los sistemas a temperaturas inferiores a 800°C es el que se registra para el aluminio y la

alumina, o el que se registra para el aluminio sobre SiC a temperaturas mayores de 900°C

Bardal [53] tratd térmicamente particulas de SiC a 1100°C produciendo una capa
delgada la mojabilidad de estas particulas oxidadas y del SiC con una aleacion de 6xido
en la superficie de las particulas, por medio de una técnica de infiltracién estudio AlSisMg.
El encontré que las particulas oxidadas son mas facilmente mojadas que las particulas de
SiC. A través de microscopia de transmision se detectaron dos tipos de productos de
reaccion en la interface; espinelas Al-Mg y alumina-aluminosilicatos amorfos. Los estudios
indican que las espinelas formadas son mas facilmente mojadas por el aluminio que la
alumina o los aluminosilicatos. Asi, las aleaciones de aluminio que contiene Mg mejoran el

mojado en superficies oxidadas a través de la formacion de la interface de espinelas [49].

2.9.4. EL USO DE FUNDENTES.

La mojabilidad en sistemas Al-ceramico esta gobernada por la presencia de una capa de

oxido que evita el contacto intimo entre el Al liquido y el ceramico. Investigadores reportan
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para sistemas Al-ceramico una transicion no mojado-mojado a 750°C mediante la
remocidn mecanica de esta capa de 6xido; mientras que para una gota oxidada, esa

transicion no mojado-mojado ocurre a 950°C [54].

Existe otro método para remover la barrera de la capa de 6xido de aluminio; es el uso
de fundentes. Las sales fluoras, conocidas como agentes fundentes, tienen la capacidad
de disolver el 6xido de aluminio. Cuando el fundente es fundido (punto de fusion aprox.
545°C; fundente base K-F-Al) forma un menisco mojando las superficies sdlidas tanto del
material ceramico como de Al, y éste se esparce sobre el sustrato creando una atmédsfera
localmente protectora que evita la contaminacion con oxigeno en la interfase metal
liquido/sustrato. Las bajas tensiones en las interfases sélido/fundente y metal liquido/
fundente, facilitan un esparcimiento y mojado instantaneo del Al liquido sobre el material
ceramico. Ademas, el fundente disuelve y debilita la capa de 6xido sobre el Al, dando

lugar a una superficie limpia y brillosa en el aluminio liquido [29, 30].

2.10. ANGULO DE CONTACTO EN EL SISTEMA Al-TiB..

El mojado del diboruro de titanio por el aluminio liquido ha sido escasamente investigado
y existen muy pocos estudios publicados de la mojabilidad de TiB, en comparacion con el
estudio que han enfocado en otros sistemas. En la figura 2.10, Weirauch [55], evalua y
realiza la comparacion de mojabilidad en condiciones de vacio a 1025°C del TiBy,

alumina y grafito en donde obtiene angulos de contacto de alrededor de 15°.
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Figura 2.10 Comparacion de mojabilidad del TiB,, alumina y grafito en condiciones de vacio a
1025 °C [55].
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Por otro lado, Passerone [56] reporta angulos de contacto de entre 38 -140 ° en una

condicion de vacio, variando la temperatura de 900-1250 °C.
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CAPITULO lll: METODOLOGIA EXPERIMENTAL

En el presente capitulo, se detalla el procedimiento experimental y técnicas empleadas
durante la fabricaciéon de materiales compuestos de matriz metalica, fabricados por la
técnica de dispersion de particulas empleado un método de agitacion mecanica (vortice)
asistida por un fundente, asi como, la caracterizacion de las probetas resultantes; de igual
manera incluye descripcion de los equipos experimentales utilizados. El proceso general

empleado en este trabajo se describe en el diagrama mostrado en la figura 3.1.
Fabricacion del compuesto

maestro Al-TiB,

Caracterizacion microestructural
(MEB, DRX, MO)

Dispersion del compuesto maestro
Al-TiB,en una aleacion  Al-7%Si

Colado en molde de
acero

Caracterizacion mecanica Caracterizacion microestructural
(Tension, Dureza, Impacto) (MO, MEB, DRX)

Fig. 3.1. Proceso experimental empleado para la fabricacion del compuesto Al-TiB..
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3.1 FABRICACION DEL COMPUESTO MAESTRO AI-TiB,,

En esta etapa del procedimiento experimental fue fabricado el compuesto maestro Al-
TiBy; para lograrlo se partio de polvos de Al, TiB, y fundente base K-Al-F; estos polvos
fueron analizados para determinar la distribucion de tamano de particula, posteriormente

se midi6 el area superficial especifica, empleando un equipo BET marca Horiba,

Para la fabricacion del compuesto maestro, inicialmente el TiB,, el aluminio y el
fundente fueron mezclados en una relacion en masa 2:2:1 respectivamente. La tabla 3.1
muestra el ajuste en proporciones para después de la adicién del compuesto maestro en

aluminio liquido obtener compuestos con 3, 6 y 9% en peso de TiB..

Tabla 3.1. Composiciones de las diferentes mezclas empleadas para preparar el compuesto

maestro.
TiB>» Al Fundente Peso total (g)
4.35 4.35 217 10.87
8.7 8.7 4.35 21.75
13.05 13.05 6.5 27.6

3.1.1 COMPACTACION.

Las diferentes mezclas de polvos obtenidas, se emplearon para la fabricacion de pastillas
(compuesto maestro), para ello se empled el compactado uniaxial. El primer paso fue
pesar los polvos, y colocarlos en un dado cilindrico fabricado de acero grado herramienta

(O1), con un diametro interior de 25 mm (fig. 3.2).
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3/87

Figura 3.2. Esquema y dimensiones del dado empleado para la fabricacion de las pastillas del
compuesto maestro.

Teniendo los polvos en el interior del dado fue llevado a una prensa hidraulica
CARVER (Figura 3.3), por medio de la cual se llevd a cabo el prensado uniaxial
empleando una carga de 8 ton (154 MPa), una vez aplicada la carga; esta permanecio
durante un tiempo de 2 minutos, para que la pastilla obtenida se estabilizara en
dimensiones y prevenir su fractura al momento de ser retirada del dado. Los compactos
obtenidos resultaron con dimensiones de aproximadamente de 25.4 mm de diametro por
6.65 mm de alto, se fabricaron 40 compactos (pastillas) con la proporcién antes

mencionada (2:2:1 TiB: fundente: aluminio).

Figura 3.3 Prensa hidraulica CARVER.
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3.1.2 CONSOLIDACION DEL COMPUESTO MAESTRO.

Las pastillas del compuesto maestro, cuya composiciéon es 2:2:1, fueron sometidas a un
ciclo térmico en un horno horizontal CARBOLITE como se muestra en la Figura 3.4; el
horno cuenta con un sistema de atmdésfera controlada (argén), con el fin de reducir

fendmenos de oxidacion durante el calentamiento dentro del mismo.

6
D —_——
ik 1 B8 7
' 5
1. Manometro 7. Tubo de alumina
\/ 2. Valvula de flujo del argén 8, Salida del argon
3. Entrada de argén 9. Rosca para sacar o meter las muestras
4. Cilindro 10. Mirilla para manipular las muestras
5. Controlador 11. Varilla para lievar las muestras al horno
6. Hormo 12. Portamuestras
ZC. Zona caliente
ZF. Zona fria

b)

Figura 3.4. a) Esquema del horno empleado, asi como la colocacién de las pastillas dentro del
mismo, b) Horno CARBOLITE.
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El ciclo térmico empleado en esta etapa del proceso es descrito de manera grafica en

la figura 3.5, mismo que se llevo a cabo en tres etapas:

- Calentamiento de 25 °C a 680°C; 20°C/min.

- Permanencia de 20 minutos a 680°C.

-Enfriamiento hasta llegar a temperatura ambiente.

T(°C} 4

L=TELE]

1. Calentamients de 25 a 630°C; 20°C / min.

2. Tempode permanencia 20 min.

Enfriamientc

Torres 25 *C

e

50 t {min}

Figura 3.5. Ciclo térmico empleado para la fabricacién del compuesto maestro.

3.2 INCORPORACION Y DISPERSION DEL COMPUESTO MAESTRO AI-TiB, EN UNA
ALEACION AIl-7%Si.

Para la obtencion del material compuesto de matriz metalica con diferentes contenidos de

refuerzo, se empled una matriz metalica, en este caso una aleacion Al-7%Si, esta se

fabricé a partir de un lingote de aluminio grado comercial (99.7%) del cual fueron cortados

127.1 g, mismos que se colocaron en un crisol de material refractario (SiC) para cada una

de las cargas, posteriormente se introdujeron en un horno CARBOLITE CWF 1100 (Fig.

3.6), donde se elevé la temperatura hasta llegar a 750°C, para alcanzar el estado liquido

del aluminio, permaneciendo a esa temperatura alrededor de 10 minutos, periodo durante

el cual se adicion6 9.5 g de silicio, una vez agregado el silicio se dio un tiempo de 5
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minutos de permanencia, para que dicho elemento se disolviera e incorporara en forma de

elemento aleante al aluminio.

Figura 3.6 Horno Carbolite CWF 1100.

Posteriormente se procedié a la adicion de los compactos del compuesto maestro
(TiB2 + fundente K-Al-F + Al) en el bafio de metal fundido.

En esta etapa de la metodologia experimental después de analizar los resultados
obtenidos con el proceso de adicion descrito en el parrafo anterior, se hizo una variante
en el proceso: también fueron agregadas pastillas con los porcentajes de refuerzo ya

mencionados, pero sin ser sometidos a la etapa de consolidacion en el horno.

Cabe mencionar, que el tamafo de particula de las pastillas que fueron sometidos al
proceso de consolidacion es de 3 um; mientras que el tamafo de particula de las pastillas
que no fueron sometidas a la etapa de consolidaciéon es de 13 ym siendo mezcladas

estas Uunicamente con el fundente base K-Al-F.

Los tiempos de permanencia de las pastillas dentro del metal fundido para permitir su

disolucion en el bano de metal fundido, variaron cada uno de los contenidos de refuerzo
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mencionados; con tiempos de permanencia de 5 minutos para contenidos de 3%, 10
minutos para contenidos de 6% y 15 minutos para contenidos de 9%. Una vez
transcurrido el tiempo de permanencia se procedio a la agitacion mecanica durante 15
segundos (Fig. 3.7), a una velocidad de 695 rpm efectuada con el fin de homogenizar la
dispersion de las particulas dentro del bafio metalico, para enseguida ser colado en el

molde, previa remocion de la capa de fundente residual en la superficie del bafio metalico.

Compuesto maestro

Capa de fundente
residugl \

Particulas
dispersas

Figura 3.7. Esquema de la dispersion del compuesto maestro dentro del bafo metalico, por medio
de agitacién mecanica.

La carga fundida se calcul6 para llenar un molde (Fig. 3.8) disefiado para fabricar
probetas con dimensiones y forma especificas, las cuales tendrian una forma final como

la mostrada en la figura 3.9.
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137.5mm

2
12.5 mm

Figura 3.9 Probeta obtenida liberada del molde.

3.3 CARACTERIZACION MICROESTRUCTURAL Y MECANICA.
3.3.1 MICROSCOPIA OPTICA.

Mediante esta técnica de andlisis visual, las probetas fueron seccionadas en tres partes,
marcando cada una de estas como parte inferior, central y superior respectivamente, para
poder realizar una comparacion en cuanto a contenido y distribucion del refuerzo se
refiere. Para ello se inicio dando una preparacion mediante un proceso de desbaste en
papel de carburo de silicio partiendo de lija grado 180 para terminar con lija grado 2000. A
las muestras se les dio un acabado a espejo, por medio de un pulido en paio con pastas
de diamante de 6, 3 y 1 ym en una pulidora Buehler Ecomet 3, empleando como medio
de lubricacion alcohol etilico. Posteriormente fueron observadas en el microscopio 6ptico

Nikon mostrado en la figura 3.10.
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Figura 3.10 Microscopio 6ptico.

3.3.2 DIFRACCION DE RAYOS X.

La técnica de difraccion de rayos X se utiliza como método para complementar el analisis
de la microestructura, debido a que permite identificar las fases en los materiales

fabricados.

Los analisis de difraccién de rayos X, se realizaron con el equipo mostrado en la
Figura 3.11 sobre las muestras pulidas de la parte media de cada muestra, de la cual una
fue de aluminio- 7% silicio y las siguientes de Al-TiB, con 3, 6 y 9% de refuerzo de TiBza
las cuales se les realizé un barrido para 206 de 20 a 90 ° con pasos de 0.02° por 1

segundo.

Figura 3.11 Equipo de difraccion de rayos X SIEMENS D5000.
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3.3.3 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO (MEB).

El MEB permite el analisis de materiales a través de imagenes en escalas tan pequefias
como lo son los nanémetros (nm) y los micrometros (um). Las muestras pulidas fueron
analizadas mediante el uso del MEB, para observar la microestructura obtenida después
del proceso de colada, asi como la homogeneidad de la distribucién de las particulas en el
bafio metalico; el caracter metalico de las probetas analizadas permitié el libre flujo de
electrones emanados del haz del filamento, lo que evita se carguen electronicamente
favoreciendo su estudio. Se obtuvieron imagenes en el modo de electrones secundarios y
retro dispersados empleando un microscopio JEOL JSM-6400 (Figura 3.12). Se realizaron
también analisis quimicos puntuales y mapeos de distribuciéon de elementos, mediante

espectroscopia de rayos X por dispersion de la energia.

Figura 3.12 Microscopio electronico de barrido JEOL JSM-6400.

3.3.4 MACROATAQUE.

Durante esta etapa del proceso, en el macroataque la solucidon empleada para llevar a
cabo el revelado de grano fue una solucion la cual tiene por nombre KELLER, cuya
composicion se muestra en la Tabla 3.2.
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Tabla 3.2 Composicion de la solucién que se utilizé para el macroataque.

FORMULA SOLUCION CANTIDAD (mL)
H.0O Agua destilada 50
HCI Acido clorhidrico 35
HNO3 Acido nitrico 12.5
HF Acido fluorhidrico 2.5
Total: 100

Este ataque permite revelar macroscopicamente los limites de grano. Para la
realizacion de este ataque, las muestras fueron preparadas con un desbaste y pulido a
espejo. EI macroataque se realizd por frotamiento de las muestras con un algoddén
sobresaturado de la solucion durante un tiempo de 8 segundos. Posteriormente la
muestra se introdujo en agua destilada con la finalidad de limpiar la superficie de la
probeta y en seguida se le limpio con alcohol para que esta se secara de una manera
mas rapida. Una vez teniendo estas superficies atacadas y limpias, se procedid a
escanear las muestras para obtener imagenes digitales de la microestructura de los

materiales compuestos Al-7% Si/ TiB,.

3.3.5 DUREZA.

Para el calculo de la dureza de los materiales compuestos fabricados, se emplearon las
probetas preparadas para el analisis en el MEB, efectuando el analisis a un total de 21
probetas, seis para cada uno de los contenidos de refuerzo (tres de cada zona, siendo
estas inferior, central y superior). La determinacién de la dureza, fue posible empleando la
escala Rockwell H, escala que aplica una carga de 60 kg con un identador esférico de
1/8”.

El ensayo consiste en disponer el material sobre una superficie plana en la base de la

maquina. Se aplica una precarga de 10 kg para reducir la deformacion elastica de la
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muestra, y entonces se aplica la carga total durante 15 segundos. Para determinar la
dureza de los materiales compuestos, el ensayo se repitio siete ocasiones en diferentes
zonas de las distintas probetas, como se muestra en la figura 3.13; de los valores

obtenidos, se elimind el mayor y el menor para finalmente calcular el promedio.

Figura 3.13 Esquema del arreglo en que se efectuaron las indentaciones a las probetas (25 mm
de diametro y 10 mm de espesosr) ensayadas y forma de la probeta para los ensayos de dureza.

3.3.6 ENSAYOS DE TENSION.

Este ensayo es importante para conocer las cargas que pueden soportar los materiales en
determinadas condiciones. El ensayo destructivo mas importante es el ensayo de tension,
en donde se coloca una probeta en una maquina consistente de dos mordazas, una fija y
otra moévil. Se procede a medir la carga mientras se aplica el desplazamiento de la

mordaza movil.

Las muestras que se obtuvieron, fueron maquinadas para obtener las dimensiones de
acuerdo a las especificaciones de la norma ASTM B 557M-94, obteniendo finalmente las
probetas con las dimensiones mostradas en la figura 3.14. Una vez obtenidas las
probetas se procedié a realizar los ensayos, el nUmero de ensayos que se realizaron fue
de 24. La maquina que se utilizé para realizar los ensayos de tension es Zwich/Roell
Z100, en la cual se programé una velocidad de desplazamiento del cabezal de 0.016

mm/s. para obtener como resultados el esfuerzo fluencia, la resistencia maxima, y el
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porcentaje de elongacion. Para cada material fabricado se ensayaron 3 probetas y como

referencia se tomo la aleacion Al-7% Si.

44“‘""

2™

18™"

Figura 3.14 Dimensiones de probeta segin norma ASTM B 557M-94.
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CAPITULO IV: RESULTADOS Y DISCUSION.

4.1 CARACTERIZACION DE LOS POLVOS.

Las caracteristicas morfolégicas y en distribucion de tamafio de particula de los diferentes
polvos empleados en este trabajo se muestran en las Figuras 4.1 y 4.2. Se utilizaron dos
diferentes polvos de TiB,, uno de tamafo fino y otro con particulas de mayor tamaro,
como material de refuerzo para la fabricacién de los materiales compuestos. El polvo fino
se caracteriza por una geometria regular con forma equiaxial con un tamafio promedio de
particula de 1.4 ym y una distribucién de tamafio de particula estrecha entre 0.3 y 3 um, y
un area superficial especifica de 1.82 m?g. Aunque la imagen de la Figura 4.1 a)

muestras algunas particulas muy bastas.

d) aluminio.
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Figura 4.2 Graficas de la distribucion del tamafio de particula de los polvos empleados; a) TiB, b)

TiB,, c) fundente base K-Al-F y d) aluminio.
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El polvo de TiB, basto muestra una morfologia muy irregular y angular en sus bordes.
El tamaho promedio medido para este polvo fue de 13 ym, con tamafos de particulas
entre 0.4 y 60 pym, y un area superficial especifica de 0.2 m%g. En la imagen de la Figura
4.2 b) se observa que una gran cantidad de particulas son inferiores al tamafo de
particula promedio medido. En lo que respecta al fundente base K-Al-F, este esta
compuesto por particulas de tamafio submicronico que se aglomeran formando particulas
mas grandes, este detalle se observo en el MEB a altas magnificaciones. De acuerdo a la
informacion de la grafica de la Figura 4.2 c¢), el tamafio promedio de este polvo es de 17.3
Mm con un rango de tamafios entre 0.3 y 60 ym. La imagen de la Figura 4.1 c) revela que
hay muchas particulas o aglomerados por arriba del maximo de este rango. El area
superficial especifica medida fue de 1.48 m?g. El polvo de aluminio utilizado tiene una
geometria esférica en muchas particulas, ovoidal y elongada en muchas mas. Su tamafio

promedio es de 17.6 um con una distribucién de tamano de particula de 0.3 a 60 pm.

Finalmente, la Figura 4.3 complementa la caracterizacion de los polvos utilizados en
este trabajo, mostrando los patrones de difraccion de rayos X de los dos polvos de TiB, y
el fundente. En lo que se refiere a los dos polvos de diboruro de titanio, ambos materiales
muestran las reflexiones caracteristicas de este compuesto, el cual presenta una
estructura cristalina hexagonal. El difractograma del fundente base K-Al-F, presenta un
patron de difraccion complejo en el cual se identificaron reflexiones correspondientes a los
compuestos KF, AlF3, KsAlFs y KAIF4. Es importante tener en cuentas que el fundente
utilizado es un subproducto de la produccién de refinadores de grano de aluminio, en
donde sales fluoruras ( K;TiFs y KBF,4) reaccionan para formar TiB;, dejando como
residuo una escoria que esta formada por una mezcla de KsAlFs y KAIF4, en una
proporcion cercana a la composicidn eutéctica en el sistema binario KF-AlF3, con un punto
de fusion de aproximadamente 545°C (Esta temperatura fue estimada a partir de un

termograma del fundente, el diagrama binario indica una temperatura de fusién de 558°C).
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Figura 4.3 Patrones de difraccion de rayos X de los polvos de; TiB; (fino y basto) y del fundente

base K-Al-F.
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Los compactados TiBy/Al/fundente fueron caracterizados microestructuralmente posterior
al ciclo térmico de consolidacion. En principio, se observé un exceso de fundente en la
superficie de las pastillas obtenidas y alrededor de la pastilla sobre el crisol de grafito que
contenia las pastillas de material compuesto maestro. Esta observacion indica que una
buena fraccion de fundente fue expulsado del interior de las pastillas, esto se explica por
el hecho de que el aluminio y el fundente no son miscibles en estado liquido. La Figura
4.4 muestra la microestructura del material compuesto maestro observada en el MEB. Se
observa que tiene una estructura porosa y que no obstante que una buena fraccién del
fundente fue expulsado de la pastilla, existe fundente residual atrapado en el material
compuesto maestro. Este detalle se deduce de las regiones que se ven blancas (lo que
indica una fase no conductora) en la imagen izquierda de la Figura 4.4 y se comprueba a
través de la composiciéon del microanalisis mostrado en la Tabla 4.1, el cual corresponde
al numero indicado en la imagen derecha de la Figura 4.4. Este microanalisis identifica
plenamente una particula de TiB,, y la presencia de Ky F en la cuantificacién evidencia la
presencia de fundente residual. El patrén de difraccion de rayos X complementa la
caracterizacion del material compuesto maestro, en donde se identifican plenamente la
presencia del TiB, y el aluminio, mientras que por esta técnica también se confirma la
presencia de fundente residual al identificarse algunas reflexiones del compuesto KAIF 4,
el cual también se identificd en el difractograma del fundente. Ademas de estas fases, no

se encontro algun compuesto adicional.

Figura 4.4. Micrografias del compuesto maestro TiB,/Al.
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Tabla 4.1 Composicién del compuesto maestro correspondiente al punto 1 de la Figura 4.4.

2-Theta - Scale

Elemento [% atomico] [% peso]
Oxigeno 23.86 15.28
Fluor 7.8 5.98
Aluminio 9.49 10.20
Silicio 0.92 1.06
Potasio 0.45 0.73
Calcio 0.22 0.40
Titanio 28.14 53.84
Boro 28.89 12.47
100% 100
Al-TiB2-F

_: Al
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Figura 4.5. Patrén de difraccion de rayos X del compuesto maestro.
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Una de las ventajas de este proceso ademas de reducir tiempos y temperaturas de
operacion, es que se obtiene un material compuesto sin fases secundarias formadas en
la estructura o morfologia final del material compuesto reforzado con particulas de TiBy,
como se obtienen en otros procesos como lo reporta Yue et al. [57] en su investigacion
en la cual encontraron que en un material compuesto de matriz metalica de aluminio en
procesos in-situ son obtenidas distintas fases secundarias como el AlsTi y el AIB,, las
cuales se aprecian en los difractogramas de la Figura 4.6 y se corrobora en las

micrografias del material obtenido, que van a alterar las propiedades finales del material.
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Figura 4.6 Patron de difraccion de rayos X del material compuesto AI/TiB2 preparado In-situ a

850 °C [57].

Otros investigadores como Tee et al. [58] y Yue et al. [57] fabrican MCMM con un
refuerzo de particulas ceramicas TiB, por un proceso In situ mediante el método de
vortice y en sus resultados muestran también la formacion de fases secundarias no
deseables para el MCMM como se observa en sus difractogramas mostrados en la

Figura 4.7, donde estudian la formacion del AlsTi y el TiB, asi como el cambio de
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morfologia con respecto del tiempo y temperatura de reaccién. ldentifican claramente la
formacion del TiBy, asi como la inevitable formacion del AlsTi, con geometrias aciculares,
que obstruye la distribucion de las particulas de TiB; (figura 4.6), y baja la ductilidad del

material.
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Figura 4.7 Efecto de la temperatura de procesamiento en las fases formadas al procesar in situ el

material compuesto Al/ TiB [58].
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Figura 4.8. Distribucion de las particulas de TiB, con respecto a las hojuelas de Al;Ti [57, 58].

4.3 INCORPORACION Y DISPERSION DEL MATERIAL COMPUESTO MAESTRO
Al/TiB2 EN UNA ALEACION AI-7%Si.

4.3.1 CARACTERISTICAS MACROESTRUCTURALES DE LOS MATERIALES
COMPUESTOS.

En esta etapa de la caracterizacion se presentan los resultados de los macroataques que
se les fueron practicados a las muestras en las secciones transversales. En las imagenes
de las Figuras 4.9 y 4.10 se revela claramente la morfologia de la estructura de grano y el
efecto que tiene la incorporacién de las particulas de TiB,. La Figura 4.9 a) muestra la
morfologia de la estructura de grano tanto en la parte superior, media e inferior para la
aleacion Al-7%Si. En este caso, la macrografia revela una estructura de grano columnar
en la periferia de la pieza y una zona bastante amplia de grano cuasi-equiaxial. En las
Figura 4.9 b), c) y d) se presentan las muestras para los diferentes niveles de adicion de
TiB,. Se observa claramente que la incorporacién de las particulas de refuerzo reduce el
tamafo de grano con el incremento de la fraccidén en peso de TiB, Para la muestra con
9% de TiB,, esta tendencia no se cumple, esto puede ser debido a que para esta cantidad
de refuerzo, no se obtiene una dispersidn homogénea de las particulas, pues a la escala
macro se observan aglomeraciones de las particulas, principalmente en la parte superior
de la muestra. Esto indica que para lograr una buena incorporaciéon y dispersion de las
particulas de TiB, superior al 6% en peso, se debe modificar el procedimiento seguido. La

muestra con 6% de TiB, muestra el mayor refinamiento de grano y esta caracteristica es
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uniforme a lo largo de la pieza colada. Aunque en las macrografias mostradas no se logra

apreciar, en las diferentes muestras se aprecidé a simple vista porosidad en el centro de
las mismas.

E b) d)e

Figura 4.9. Macrografias de los cortes transversales de los materiales producidos a tres diferentes

niveles de las piezas coladas (de arriba hacia abajo; parte superior, media e inferior). a) Pieza de
referencia aleacion Al-7%Si y materiales compuestos con matriz Al-7%Si y adiciones con; b) 3%,
C) 6%y d) 9% de TiB; (3 um).

Estos resultados muestran claramente que el TiB, no pierde su potencial para actuar
como nucleante en una aleacién de aluminio con alto contenido de silicio, caso contrario
como ocurre con el TiC, en donde aparte de perderse este potencial ocurre el llamado
‘envenenamiento” al descomponerse este compuesto en fases que no actuan como

sustratos que favorezcan la nucleacién de granos durante la solidificacion.

Lo anterior concuerda con el estudio efectuado por Egizabal [59], en donde una de sus

conclusiones que ellos obtuvieron es que las particulas ceramicas de diboruro de titanio,
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TiB2, es una posibilidad muy atractiva debido a su estabilidad en el aluminio y su doble

accion de refinador de grano y refuerzo.

En la Figura 4.10 se muestran el compuesto con las mismas adiciones de particulas
de refuerzo de TiB, solo que con las particulas de 13 uym, y se aprecia que se obtuvieron
comportamientos similares en la morfologia de tamafio de grano en las distintas
secciones de los especimenes. Este refuerzo de mayor tamafo también actua como
refinador de grano y es probable que para la muestra con 6% de TiB; se haya logrado una
mejor incorporacion y dispersién de las particulas, pues se observa un mayor efecto en el
tamano de grano. Para la muestra con 9%, las aglomeraciones de refuerzo son evidentes,
pero aun asi, el refinamiento de grano de las particulas es muy notorio. Para esta ultima
pieza, estos problemas se aglomeracién se observaron en la superficie de la pieza sin

seccionarse.

Figura 4.10. Macrografias de los cortes transversales de los materiales producidos a tres
diferentes niveles de las piezas coladas (de arriba hacia abajo; parte superior, media e inferior).

Materiales compuestos con matriz Al-7%Si y adiciones con; b) 3%, ¢) 6%y d) 9% de TiB, (13 um).

62



M

4.3.2 CARACTERISTICAS MICROESTRUCTURALES DE LOS MATERIALES
COMPUESTOS.

La Figura 4.11 muestra los resultados para los diferentes porcentajes de adicién de TiB;

de 3 um. En el arreglo de micrografias capturadas en el microscopio Optico se muestra la
parte superior, media e inferior.

100 um

Figura 4.11 Microestructura del material compuesto observado a 500x con; a) 3%, b) 6% y c) 9%
en peso respectivamente de TiB, de 3 ym, con agitacion moderada.

En la Figura 4.11 a), se puede observar que con un contenido de 3 % de refuerzo los
granos se encuentran muy alargados y el contenido de las particulas de refuerzo dentro
de la matriz se encuentran muy separadas unas de otras la cual se debe al poco
contenido de particulas de TiB,. En la Figura 4.11 b), se observan las micrografias para

una adicion de 6 % revela que en la parte inferior de esta muestra la concentracion de
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particulas de reforzamiento es mucho menor que en la parte media y superior. En estas
muestras se pudo observar que las particulas se encuentran en las partes de las orillas
del limite de grano. Para 9% de TiB;, se aprecia la tendencia a tener un contenido de
refuerzo un tanto mejor distribuido uniformemente pero con algunos racimos de particulas
segregadas. Otra caracteristica que se puede resaltar es que la adicién de las particulas

de TiB, modifica la morfologia y tamano de los precipitados de la matriz.

Durante el desarrollo experimental también se fabricaron materiales compuestos con
particulas de 13 pm con contenidos de refuerzo de 6% y 9%. En la Figura 4.12 se
muestran micrografias opticas de los materiales con adiciones de 6 y 9% de TiB,. En
estos materiales se observaron caracteristicas similares a las del polvo de 3 ym, pero con
una mejor distribucion de las particulas, produciéndose materiales mas homogéneos,

sobre todo para la adicién de 6%.
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Figura 4.12. Microestructura del rhaferial‘compuesto reforzado con a) 6% y b) 9% en peso de TiB,
con tamano de particula de 12 ym y agitaciéon mecanica (De arriba hacia abajo, parte superior,

media e inferior).
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4.3.3 CARACTERIZACION MICROESTRUCTURAL DE LOS MATERIALES
COMPUESTOS POR MEDIO DE MEB.

La Figura 4.13 muestra una comparacion entre micrografias tomadas a probetas
fabricadas con Al-7%Si (matriz), 3, 6 y 9% de refuerzo TiB,, para lo cual ademas de la
aleacion Al-7%Si, empleada como matriz, se utilizé agitacibn moderada y particulas
ceramicas de 3 ym de tamafo. En las micrografias, se observa claramente la segregacion

de racimos de particulas para todos los niveles de adicion de TiBo.

7\
- N N Res ‘ S
= i /
_a) Al-7%Si b) AI-7%TS{/3%TiBz ¢) Al-7%TSil6%TiB2 | dPAl-7%TSil9%TiB:

Figura 4.13 Comparaciéon de micrografias de la parte central de las probetas, fabricadas con

agitacioén y reforzadas con particulas de TiB,de tamano de particula promedio de 3 um (250X).

La Figura 4.14 muestra la microestructura de los materiales fabricados con particulas
de 13 ym. Se aprecian aglomeraciones de particulas y las que no estan aglomeradas se
alojan en las regiones interdendriticas de la matriz Al-7%Si. Estas muestras fueron
procesadas con la ayuda de agitacion mecanica para favorecer una mejor distribucion de
las particulas con respecto a lo observado en las muestras con particulas de 3 ym. En las
muestras se observa una gran cantidad de microporosidad, parte de esta porosidad es
debido al desprendimiento de las particulas durante la preparacion metalografica, lo cual

puede ser un indicativo de baja adhesion entre el refuerzo y la matriz.
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Figura 4.14 Micrografias de la parte central de las probetas fabricadas con agitacion y particulas
de 13 um de TiB..

Los andlisis quimicos puntuales a las diversas probetas preparadas con 0,3, 6 y 9% de
refuerzo, con tamafio de particula de 3 pm, son mostrados en las tablas 4.2 y 4.3 las
cuales muestran los datos de los contenidos de diversos elementos contenidos en las
mismas. Para los analisis puntuales se eligieron cada una de las diferentes fases

encontradas en las superficies examinadas, tal y como se muestra en la Figura 4.15.

Figura 4.15. Analisis quimicos puntuales de las probetas fabricadas con agitacién y particulas de 3
pm de TiB,, tomadas a 1000x.
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Tabla 4.2. Composiciones quimicas, determinada en % en peso de las probetas con 0 y 3% de

refuerzo, fabricadas con agitacién moderada.

Probeta Aleacion Al-T%51 Probeta Al-F%S05% TiE;
Blemento Composicion %peso Composicion %peso
M Pz M Pz P3

Titanio 84 4
Aluminio 537 24 894 2 59.8 111
Carbén 31 21 20
Oxigenao 341 27 20
Silicio 201, 128 4.4
Manganeso 0.64 04
Hierrg 254 228
Plata 0.2 oy
Mitrégena
TOTAL 100 100 100 100 100

Tabla 4.3. Composiciones quimicas, determinada en % en peso de las probetas con 6 y 9% de

refuerzo, fabricadas con agitacion moderada.

Probeta AL T%SI6% TiE, Probeta %% TiE,
Elementa Composicion %peso Composicion %peso
| Pz P3 P4 M Pz P3
Titanio ki 20 g7y
Aluminia 55.1 783 17.9 8958 232 B1E 896.2
Carbén 23 232
Oxigeno 11 21 29
Silicia 134 1356 6.2 176
Manganeso 05 D&
Hierro 234 2566
Plata 04 0s 07
Mitrégeno 25
TOTAL 100 100 100 100 100 100 100

Para las probetas fabricadas con agitacién mecanica y un tamano de particula de 13

pMm, el analisis quimico puntual, se realiz6 de manera mas extensa, y de igual manera se
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eligieron las fases mas facilmente identificables, siendo estas fases las identificadas y

numeradas en la Figura 4.16, y los datos extraidos se reportan en las Tablas 4.4 y 4.5.

Figura 4.16. Analisis quimicos puntuales de las probetas fabricadas con agitacion y particulas de
13 ym de TiB,.

Tabla 4.4. Composiciones quimica, determinada en % en peso de la probeta fabricada con 6% de

refuerzo y un tamano de particula de 13 um, fabricadas con agitacion mecanica.

Probeta AL M%S516% TiE,

Elemento Composicion %peso
M P2 P P4 Ph P

Titanio 5EREB
Aluminio 995 53.0 ¥7.0 0.5 4.4 44938
Carbbn 259 4.0
Oxigeno 2.2
Silicia 41.0 14 2 691 458
Manganeso
Hierro 6.1
Plata 0.4 0.9 0.2 01
MNitrdgenao
Boro 43.8

TOTAL 100 100 100 100 100 100
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Tabla 4.5. Composiciones quimica, determinada en % en peso de la probeta fabricada con 9% de

refuerzo y un tamafo de particula de 13 pym, fabricadas con agitacion mecanica.

Probeta Al TS TiE,
Elemento Composicion %peso
| P2 P3 P4 PS5 Pé

Titanio 96 .1
Aluminio 0.4 214 951 54.9 523 43.9
Carbén 3.3 123 573 ¥.3 9.4
xigena 28 3.80 28
Silicio 3.3 1.07 36.3 14.3 46.5
Manganeso 015
Hierra 19.6
Cromo 0.19

TOTAL 100 100 100 100 100 100

Mediante el proceso de colada por centrifugacion ( vortice) [60] de los compactos con

refuerzo, se han obtenido materiales que no presentan problemas de reactividad, pero la

distribucion y homogeneizacién de las particulas de refuerzo en la matriz no acaba de

resolverse adecuadamente. A manera de ejemplo, la micrografia por MEB de la Figura

4.17, muestra el aspecto de la distribucion del refuerzo y esta va acompanada de ciertos

niveles de porosidad, lo cual reduce las propiedades mecanicas del material.

Figura 4.17. Micrografias opticas mostrando las microestructura del compuesto reforzado con a)

5%, b) 10%
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4.4 CARACTERIZACION MECANICA DE LOS MATERIALES COMPUESTOS Al-
7%SI/TiB2.

4.4.1 DUREZA.

La Tabla 4.6 lista los valores de dureza promedio medidos en los diferentes materiales
procesados. Como referencia se tiene la aleacidn Al-7%Si, la cual registréo una dureza de
75 HRH. La tabla presenta los valores en muestras que corresponden a la parte superior
(s), media (m) e inferior (i) de cada tipo de material fabricado.
Tabla 4.6 Resultados de dureza HRH de los materiales compuestos Al-7%Si/ TiB,
Tamafio 3% TiB; 6% TiB, 9% TiB;

Probetas de

particula S M [ S M S M
Agitacion

3 um 749 744 8083 81 79 72 81 83 78
moderada
Agitacion

o 3 um 76 75 76 81 84 84
mecanica

Se puede observar tanto en los resultados de la tabla anterior como en la grafica de la
Figura 4.18 que aun cuando el incremento de los valores de dureza de las probetas
obtenidas de la pieza con agitacion moderada, supera los valores de la aleacion Al-7%Si
no varia de manera considerable, aun cuando se incrementd el contenido de refuerzo
hasta un 9%, dicho comportamiento puede relacionarse con la falta de homogeneidad de
la distribucién de las particulas ceramicas a lo largo y ancho de la probeta durante el
proceso de colado, pues el rango de valores de dicha propiedad abarca desde las 72
hasta las 83 HRH; con un comportamiento un tanto distinto, los resultados de dureza de
las probetas fabricadas mediante el empleo una agitacion mecanica arrojaron un rango un
mas estrecho de los valores de dureza que va desde 75 a 84 HRH, esta caracteristica
diferente a los resultados de las primeras probetas puede ser ocasionado por una
distribucion mas homogénea de las particulas de refuerzo como consecuencia de una
agitacion vigorosa y controlada, asi como al incremento en el tamafo de las particulas

reforzantes empleadas para la fabricacion de estas ultimas.
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Figura 4.18. Comparacion grafica de la dureza de las probetas de Al-7%Si, con 3, 6 y 9% de

L=

refuerzo, con agitacion moderada y tamano de particula de 3 um. a) Parte superior, b) Parte

media y c) Parte inferior en HRH.

a) Pparte superior del compuesto b) parte media del compuesto
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Figura 4.19. Comparacion grafica de la dureza de las probetas de Al-7%Si, con 6 y 9% de

refuerzo, con agitacion mecanica. a) Parte superior, b) Parte media y c) Parte inferior, en HRH.
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4.4.2 ENSAYOS DE TENSION.
La Tabla 4.7 muestra los resultados obtenidos de los ensayos de tension a los materiales
compuestos fabricados con diferentes contenidos de TiB,, con un tamafno de particula de
3 um y una agitacion moderada; dentro de la misma tabla también se incluyen las
propiedades obtenidas del ensayo de la probeta fabricada de la aleacion de aluminio. Al
igual que con la dureza, la incorporacion de particulas de TiB; se refleja en un incremento
moderado en la resistencia mecanica, desde 111 MPa para la aleacién hasta 153 MPa
para el material compuesto reforzado con 9% de TiB,. La elongacion es una propiedad
gque normalmente se ve mermada con la incorporacion de particulas ceramicas en una
matriz metdlica, sin embargo, en este caso no hay una reduccion en el porcentaje de
elongacion. Esto se debe a que por si sola la matriz es poco ductil debido a la alta
fraccidon de intermetélicos Al-Si y el adicionar particulas ceramicas en los niveles usados

en este trabajo no afecta esta propiedad.

Tabla 4.7. Propiedades mecanicas a la tension de las muestras con agitacion moderada,

con particulas de 3 um.

Esfuerzo de Resistencia

Materia! fluencia (MPa) maxima (MPa) 7o de elongacion
Al-7%Si 53.8 111 3.6
Al-7%Si-3% de TiB, 61.3 128 3.7
Al-7%Si-6% de TiB, 64.5 149 4.1
Al-7%Si/-9% de TiB, 72.4 153 3.6

Las imagenes de la Figura 4.20 muestran las caracteristicas de las fracturas de las
probetas ensayadas a tension para los materiales compuestos reforzados con particulas
de 3 um e incorporadas con agitacion moderada. Como referencia se tiene la fractografia
4.20 a) para la aleacion Al-7%Si. Las caracteristicas de una fractura fragil son evidentes.
Con respecto a las fracturas de los materiales compuestos, se aprecia que estos exhiben
una mezcla de caracteristicas de fractura fragil y ductil, pues muestran mas formacién de

microhoyuelos. A pesar de estas caracteristicas, la elongacion de los materiales no se vio
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afectada por la incorporacién de las particulas, esta contradiccion se explica por los
agrupamientos de particulas observadas en la microestructura de los materiales, las
cuales estan normalmente asociados a la presencia de fundente remanente, el cual no fue
expulsado del seno del liquido durante la funcién. Al existir este tipo de discontinuidades,

la trayectoria de la fractura se ve dictada por ellas.

Figura 4.20. Imagenes de las fracturas de los ensayos de tension en las muestras de los

materiales compuestos fabricado con agitacién moderada a) Al-Si, b) 3%, ¢) 6% y d) 9% de TiB,.

Con el propésito de tratar de mejorar la distribucion de las particulas de refuerzo, su
utilizé agitacion mecanica para dispersar de mejor manera las particulas en el seno del
liquido. Si bien es cierto que hubo una mejora leve en la distribucion de las particulas en
la matriz, esto no se reflejo en la resistencia mecanica de los materiales compuestos. La
Tabla 4.8 presenta los resultados para estos materiales, esencialmente, los valores se

reprodujeron con respecto a los materiales donde la agitacion fue moderada. Acorde con
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esto, las fracturas observadas para estas muestras fueron muy parecidas a las anteriores

presentadas para las muestras procesadas con agitacion moderada.

Tabla 4.8. Propiedades mecanicas a la tension de las muestras con agitacién mecanica, con

particulas de 3 pm.

Esfuerzo de Resistencia

Material fluencia (MPa) maxima (MPa) % de elongacion
Al-7%Si 53.8 111 3.6
Al-7%Si-3% de TiB, 62.5 131.5 3.3
Al-7%Si-6% de TiB, 57.2 141 3.1
Al-7%Si/-9% de TiB, 58.3 149 1.3

Finalmente se analizaron las probetas con contenidos de refuerzo de 6 y 9 %,
fabricados con agitacion mecanica, utilizando particulas de TiB, de 13 um. En este caso,
el efecto de la adicién de las particulas impacta menos que con las particulas de menor
tamano. Para un 6% de adicidon de particulas, se obtiene la misma resistencia que para
3% con un tamafio de 3 pym. La resistencia tan baja para la adicién de 9% de TiB; esta
claramente asociada con la excesiva aglomeracion de las particulas observadas desde la
escala macro. Las imagenes de la Figura 4.21 muestran detalles de la fractura de los
ensayos de tension para estas muestras. Si bien es cierto que la fractografia de la Figura
4.21 a) corresponde a la muestra con 6% de TiB,, este tipo de defectos generados
durante la solidificacion del material se observaron en las diferentes muestras vy
obviamente limitaron o restringieron algun efecto adicional que las particulas ceramicas
pudieron haber tenido en la resistencia mecanica de los materiales compuestos
fabricados. Por otro lado, la Figura 4.21 b) muestra que la fractura se propago en la

muestra con 9% de TiB, a través de los racimos de TiB, asociados con fundente residual.
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Tabla 4.9. Propiedades mecanicas a la tensién de las muestras con agitacion mecanica, con

particulas de 13 pm.

Esfuerzo de Resistencia

Material fluencia (MPa)  maxima (MPa) 7o de elongacion
Al-7%Si 53.8 111 3.6
Al-7%Si-6% de TiB,  59.6 128 3.1
Al-7%Si/-9% de TiB, 65.4 117.5 1.9

Figura 4.21. Fractografias de los compuestos fabricados con agitacion mecanica y tamano de
particula de 13 ym, a) 6% y b) 9% de refuerzo.

Gobmez [60] reporta propiedades mecanicas similares a las obtenidas en este estudio,
en el sentido de no observar un incremento importante en la resistencia mecanica con el
incremento de contenido de particulas. La Figura 4.22 compara los resultados de Gémez

con un MCMM obtenidos por colada y reforzada con SiC sin y con tratamiento térmico.
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Figura 4.22. Valores de la resistencia maxima en funcion de la fraccion volumétrica de refuerzo en

el material [60].
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CONCLUSIONES

Se fabricaron materiales compuestos de una matriz de Al-7%Si reforzados con
particulas de TiB, con contenidos de 3, 6 y 9% en peso de refuerzo, usando
particulas de tamafio promedio de 3 y 13 um . La incorporacion de las particulas
fue asistido por un fundente base K-Al-F. El fundente tiene la funcién de proteger a
las particulas de TiB, de la oxidacion a las temperaturas del bafio de metal fundido

y de favorecer su retencion en el liquido al crear superficies mojables.

Si bien es cierto que una alta fraccion de las particulas adicionadas al bafio de
metal fundido se retuvieron, su dispersion no fue eficiente ni por medio de agitacion
mecanica, ya que se observaron racimos de particulas en las diferentes muestras.
Fue comun observar en la microestructura la asociacion de fundente remanente en

estas segregaciones de particulas.

La incorporacion de las particulas de TiB; sirvié para refinar la estructura de grano
de la matriz y cambiar la morfologia y tamafio de los intermetalicos de la aleacion
Al-7%Si. En general, las particulas que se dispersaron en el seno del liquido se

segregaron en las regiones interdendriticas de la matriz durante la solidificacion.

Con la resolucion del micorscépio electrénico de barrido no se observaron
interacciones en la interfase particula/matriz, por lo que se corroboré que el TiB; es

estable en una matriz Al-Si.

En cuanto a las propiedades mecanicas, la dureza y la resistencia a la tension se
incrementaron de manera moderada con el incremento en la adicion de particulas
de refuerzo. Sin embargo, la fractografia muestra que estas propiedades se
pueden favorecer mas si se logra dispersar de mejor manera las particulas (lo cual
reduce a su vez la cantidad de fundente residual) y se evita la formacién de

porosidades por encogimiento durante la solidificacion.
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