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RESUMEN

El presente proyecto de investigacion esta centrado en evaluar las
fuerzas de adhesion interfacial existentes entre un material metalico con
aleacion base aluminio (A380) y un adhesivo siliconado sellador utilizados en
la fabricacion de mdédulos de transmision automotriz. Este proyecto se realizé
en una de las plantas del grupo Continental ubicada en Avenida Ignacio

Allende Lote 20, Parque Industrial Cuautla, Ayala, Morelos, México.

La falla adhesiva, mas comunmente definida como “delaminacién”, se
muestra como la separacion simple entre dos materiales (Aleacion metalica y
Adhesivo), después de un proceso de curado o activacion del adhesivo. Para
generar una union que evite la falla adhesiva se requieren caracteristicas
especiales en ambos materiales tanto adhesivo como adherente, tales como
grandes fuerzas intermoleculares, enlaces quimicos resistentes vy
enclavamientos mecanicos fuertes. Las caracteristicas arriba mencionadas
fueron evaluadas en esta investigacion, para definir si las pérdidas de fuerzas
de adhesion son debidas directamente a los materiales, a caracteristicas de

manufacturabilidad de los materiales o del ensamble del médulo final.

Esta tesis tuvo dos objetivos principales, el primero fue proponer una
metodologia “no destructiva” capaz de definir si el material metalico a ser
usado cumple con las caracteristicas de limpieza para poder generar enlaces
fuertes y minimas probabilidades de falla adhesiva y el segundo objetivo fue
encontrar una metodologia efectiva para la preparacion del material que no

cumplié con estas caracteristicas citadas, demostrandolo con evidencias.
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ABSTRACT

This research project is focused on the calculation of the adhesion
forces between the metallic material with an aluminum base (A380) and a
sealer silicone adhesive used in the manufacture of automotive transmission
modules. This project was carried out in one of the plants of the Continental
group located at Ignacio Allende Avenue, Industrial Park Cuautla, Ayala

Morelos, Mexico.

The adhesive failure, more commonly defined as "delamination”, is
shown as the simple separation between two materials (Metallic Alloy and
Adhesive), after a process of curing or activating the adhesive. In order to
generate a bond that avoids adhesive failure requires special features in both
adhesive and bonding materials, such as strong intermolecular forces, resistant
chemical bonds and strong mechanical interlocks. These characteristics were
evaluated in this investigation, to determine if the losses of adhesion forces are
due to the materials or to the manufacturability characteristics of the materials

or the final module assembly.

This thesis had two main objectives, the first was to propose a "non-destructive”
methodology capable of defining if the metallic material to be used complies
with the cleaning characteristics in order to generate strong bonds and
minimum probabilities of adhesive failure and the second Objective was to find
an effective methodology for the preparation of the material that did not comply

with these characteristics, showing it with evidences.
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1. CAPITULO UNO: GENERALIDADES DEL PROYECTO

1.1. Introduccidon

La combinacion Unica de propiedades que presentan el aluminio y sus
aleaciones, hacen de este material uno de los mas versatiles, econémicos y
atractivos para una amplia gama de usos y aplicaciones; desde la fabricacién
de papel de aluminio para embalajes y usos domésticos hasta aplicaciones de
ingenieria mas exigentes, como su empleo en fuselajes de aeronaves (Maffia,
2013).

Las aleaciones de aluminio ocupan el segundo lugar (con respecto a
los aceros) en los materiales que se utilizan con fines estructurales. Tienen
una densidad de soélo 2,7 g/cm® que es aproximadamente un tercio de la del
acero (7,83 g/cm?3). Este peso tan leve, junto con la alta resistencia en algunas
aleaciones de aluminio (préxima o similar a la de algunos aceros
estructurales), permite la construccion de estructuras ligeras y resistentes,
particularmente ventajosas en la manufactura de vehiculos espaciales,

aviones, y en todo tipo de vehiculos terrestres y nauticos (Maffia, 2013).

El éxito de las aleaciones base Aluminio surge gracias sus propiedades
mecanicas, resistencia a la corrosion y finalmente las propiedades de
maquinado, de entre las muchas aleaciones de aluminio una de las mas usada
es la serie A300, la cual es una aleacién basada en aluminio con reforzamiento
en silicio, cobre, hierro y zinc. La serie A300 es usada para moldeo (también

llamados cast alloys).
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En el sector electrénico automotriz los ensambles electrénicos son

protegidos contra las condiciones ambientales mediante carcasas o “housing”
estos componentes estan hechos de materiales metéalicos (principalmente
aluminio) y plasticos resistentes a la corrosion, temperatura y humedad. Las
carcasas deben brindar una proteccién hermética a los componentes ya que
algunos se colocan cerca del motor por lo que estan sometidos a ambientes
sumamente agresivos, como altas temperaturas, humedad, salpicaduras de

agua, aceite, etc.

Uno de los tépicos mas importantes en este sentido, es la correcta
seleccion del adhesivo a prueba de falla cohesivo en la carcasa, asegurando
asi el sellado correcto en las uniones de las piezas para evitar fugas y el dafio

sistematico de los ensambles electrénicos.

Cuando la union falla en la fase del adhesivo-adherente en las
carcasas, se genera una falla no deseable conocida como “separacién por
adhesion”, lo cual representa un problema por los altos costos de desperdicio,
reprocesamiento e inspeccion sobre el producto final. El efecto de “Separacion
por adhesion”, es altamente critico debido al riesgo de generacion de
reprocesamientos, paros de linea y desperdicios, lo que eleva los costos de
fabricacion y mantiene un riesgo latente de rechazo por parte del cliente. Asi
pues, con el aumento en el uso de aleaciones de aluminio en la arquitectura
de vehiculos, los problemas relacionados con las uniones entre materiales se
convierten en temas importantes. Uno de ellos, y el tema de investigacion de
esta tesis doctoral es el problema de adhesion en las carcasas de los
ensambles electronicos y la correcta seleccion de los adhesivos que aseguren

el sellado correcto en las uniones de las piezas.
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1.2. Antecedentes

Como se menciond en el apartado anterior, en las lineas de ensamble
de mobdulos de transmisién electronica para la industria automotriz se
construyen piezas en las cuales es comunmente requerido el sellado entre
partes que son manufacturadas con diferentes materiales, esto mediante
adhesivos. Los componentes de las carcasas que son comunmente sellados
son algunas aleaciones de aluminio, estas aleaciones tienen probabilidad de
sufrir “Separacion por adhesion” en el proceso de fabricacion. A continuacion,

se enlistan las aleaciones de aluminio usadas:

o ALSi9Cu3Mg.

o AISI9Cu3FezZn

o AlISi9Cu3MgFeN:i
o ALSI9Cu3FeZn

Como se puede observar, todas estas aleaciones son parte de la serie
de aluminio A300, la cual se compone de reforzamiento de silicio (Si), cobre
(Cu) y magnesio (Mg). Este tipo de aleaciones son muy comunes en el
mercado de fundiciones y su uso para construccion de piezas de uso extremo
se debe a sus propiedades mecanicas, resistencia climas extremos y ataques

guimicos cuando las piezas ya estan montadas en los automaviles.

Desde los inicios de utilizacion en la planta de las aleaciones A300 en
las carcasas, se detectaron fallos relacionados con areas de separacion de
materiales entre el adhesivo sellador y el sustrato adherente. Este tipo de

defecto en el médulo es critico, debido a que es visible sélo después del curado
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del adhesivo al final del proceso de ensamble. Es decir, no existe un control
previo a esos procesos para detectarlo por lo que las piezas defectuosas
incrementan las pérdidas por costos de manufactura. En la siguiente gréafica
se muestra el resumen del aflo 2013 sobre el costo anual de defectos
incluyendo las fallas debidas a “Separacion por adhesion” o “Delaminacion”

como se identifico a este defecto de manera interna en la empresa.

Costo anual de defectos

$140,000.00
$120,000.00
é $100,000.00
S $80,000.00
o $60,000.00
B $40,000.00
O $20,000.00
$-
O (8] (o] (=] Q (=
L L F
© & & & & £
P S R
& ¢S o° S
&) & X @
’b{b 0"\ 0(\
& S d
Q\Q
Defecto

Figura 1.2.1.Costo anual de defectos en planta.

En la Figura 1.2.2, se observa la carcasa de los mdédulos de transmisién
afectados por la falla cohesiva ademas su de su respectiva aleacion de
fabricacion.
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Producto ITA Producto EATON

Figura 1.2.2. Productos afectados por la falla cohesiva.

Por otro lado, en la Figura 1.2.3, se muestra la falla cohesiva detectada
en la planta, ademas se destaca que esta falla es una falla cohesiva intermedia

y provoca fugas de liquido hacia los componentes.

Falla intermedia en adhesion  Fugas de liquido hacia los componentes

Figura 1.2.3. Falla intermedia en modulos de transmision.

Dado que este tipo de fallas es un problema recurrente en la planta, esta

investigacion se centra en la caracterizacion de la falla, el analisis de los
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factores que afectan de manera negativa la adhesién y en la reduccion de la

incidencia de esta falla en el procesos productivo.

1.3. Justificacién

En Continental Cuautla existen métricos de calidad que son evaluados en cada
producto fabricado, estos métricos pueden verse afectados por un defecto que
afecte el rendimiento productivo, por ejemplo, la pérdida de adhesion que
llevaria al efecto de delaminacion o separacion de materiales, de manera muy
particular en los productos que usan una fundicion (Diecast). En este caso
existe el riesgo de incrementar los costos de fabricacién de cada pieza debido
al incremento del personal para hacer retrabajos, inspecciones (100%, 200%
y en casos extremos hasta el 300% de esta inspeccidn) y esto solo para poder
contener el nivel de fallas sin llegar a la causa raiz, generando grandes
pérdidas de calidad en el producto, tiempo y costos que implica el tener

personal externo para realizar estas actividades.

Otro importante tema para tener en cuenta radica en el riesgo latente de
rechazos de cliente por pérdidas de calidad en campo (Durante el ensamble

del médulo en el auto) y en 0 km (fallas del médulo con el usuario final).

La Vision, Politica y Estrategia definidas en Continental Cuautla se
contraponen a tener el riesgo de fallas con nuestros clientes internos y
externos, por lo cual se trabaja arduamente en la definicion de proyectos de
investigacion que permitan evitar o eliminar causas potenciales de falla en el
futuro y tomar acciones de mejora que puntualicen el aprovechamiento de
recursos, asi como el fortalecimiento de los procedimientos de fabricacién de

productos con la mas alta calidad sin generar desperdicios, y siempre
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generando un valor agregado para el cliente final. En este sentido, los pilares

en los cuales se fundamenta Continental Cuautla se mencionan a

continuacion.

1.3.1. Visién de Continental Cuautla.

Seremos la planta modelo del grupo CONTINENTAL y el proveedor preferido

de nuestros clientes.

1.3.2. Misién de Continental Cuautla.

En Continental Temic México participamos en que la movilidad sea mas
segura y mas confortable, suministrando a nuestros clientes del sector
automotriz productos innovadores fabricados en México de excelente

desempefio a precios competitivos.

Todo ello en el marco de la mejora continua, apoyandonos en nuestros valores
y asegurando un futuro brillante para nuestro corporativo, nuestros

trabajadores y la comunidad.

1.3.3. Politica de Calidad

La Politica de Calidad de Continental esta orientada al compromiso y la
mejora continua de la calidad para lograr la satisfaccion del cliente, con sus
bases en el lema de “cero defectos”, contiene cinco pilares, los cuales se

mencionan a continuacion:
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Satisfaccion del cliente. Sabemos que la calidad es un factor
decisivo para la satisfaccién de nuestros clientes y, por ello, también
para el éxito de nuestra empresa. Nuestro objetivo es “cero
defectos”.

Juntos. Todos nosotros somos decisivos en la calidad de nuestros
productos y servicios.

Desde el principio. Hacemos las cosas bien desde el principio y asi
establecemos nuevas pautas en cuanto a calidad.

Estructurado. Establecemos normas para nuestro trabajo y
colaboracion. Al mismo tiempo damos lugar al compromiso personal
y la responsabilidad propia para fomentar aiin mas la calidad.
Integral. Entendemos la calidad como el esfuerzo continuo e integral

para mejorar el rendimiento de nuestra empresa.

1.3.4. Roadmap

Un Roadmap (que podria traducirse como hoja de ruta) es una

planificacién con objetivos a corto y largo plazo, y posiblemente incluyendo

unos plazos aproximados de consecucion de cada uno de estos objetivos.

Como se puede observar en la Figura 1.3.1, y en la Figura 1.3.2, dentro

del roadmap de Continental para los afios del 2013 al 2015 se establece como

un aspecto de mejora el modelo de capacitacion a través de la colaboracion

con universidades para la obtencion de personal mejor capacitado y con

enfoque en el proceso SMD.
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Roadmap 2013 - 2015 de planta Cuautla
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Figura 1.3.1. RoadMap 2013-2015 de Continental.
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Figura 1.3.2. Descripcion detallada del punto “Nuestras Habilidades”.
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1.3.5. Objetivo de Continental Cuautla hacia 2015

Para el 2015 la planta de Continental Cuautla se propuso el objetivo de
estar dentro de los primeros lugares en el grupo de plantas de Continental a
nivel mundial, por lo que desarrollar proyectos de investigacion que minimicen
los riesgos de fallas, reprocesamientos, desperdicio y rechazos de cliente, se

convierten en prioridad dentro de la estrategia 2015 de la planta.
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Figura 1.3.3. Objetivo planta Continental Cuautla para el 2015, estar
dentro de las primeras 3 plantas del grupo Continental.
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1.4. Objetivos

1.4.1. Objetivo Principal

Realizar la caracterizacion de la falla cohesiva entre los materiales y
con base en eso desarrollar un método no destructivo capaz de evaluar si un
material cumple o0 no, con las caracteristicas superficiales para generar una

buena unién incluso antes de realizarla.

1.4.2. Objetivo Secundario

Proponer un método de pretratamiento superficial para ser usado en
aquellos materiales que no cumplan con las caracteristicas para ser

procesados.

1.5. Hipotesis

Con base al efecto de delaminacién en el producto DKG, se supone que
las variables que causan el efecto de bajo nivel de adherencia, en una aleacién
base aluminio estan relacionadas con la contaminacion adquirida durante el
proceso de fabricacion de la materia prima, el transporte y en su manejo en el
proceso de produccién, por lo tanto este trabajo de investigacion pretende
“verificar” si estas variables son significativas o, en caso contrario, descartarlas
y mostrar evidencia de las que si deben ser consideradas para control, desde
el disefio, fabricacion y uso de carcasas de aleaciones de aluminio en las

diferentes plantas de continental a nivel mundial.
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2. CAPITULO DOS: MARCO TEORICO

2.1. Metales

Los metales son sustancias inorganicas compuestas por uno 0 mas
elementos metélicos. Son ejemplos de elementos metélicos el hierro (Fe), el
cobre (Cu), el aluminio (Al), el niquel (Ni) y el titanio (Ti). Los materiales
metalicos pueden contener elementos no metélicos como carbono (C),
nitrogeno (N) y oxigeno (O). Los metales tienen una estructura cristalina en la
gue los atomos estan dispuestos de manera ordenada. En general, los metales
son buenos conductores térmicos y eléctricos. Muchos metales son
relativamente resistentes y ductiles a la temperatura ambiente y presentan alta

resistencia, incluso a altas temperaturas (Smith, 2006).

En la Figura 2.1.1., se muestra la distribucion de los elementos
metalicos en la tabla periddica; en color rosado se ilustran los elementos
metalicos, englobando a los metales alcalinos, los alcalinotérreos y los de
transicion; en color verde se engloban los elementos no metélicos y los gases
nobles o halégenos; por dltimo también se diferencian los elementos que
tienen propiedades tanto de no metales como de metales, estos elementos

reciben el nombre de metaloides o semimetales.

12
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1A L dual properties
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Figura 2.1.1. Metales en la tabla periddica.

Los metales se encuentran en la naturaleza formando menas de sales
minerales con elementos no metélicos. Sin embargo, existen metales que si

es posible encontrarlos en estado basal, estos son el oro, la plata y el cobre.

2.1.1. Propiedades de los metales

Los metales son materiales bastante Utiles en los campos de la
ingenieria dado al conjunto de caracteristicas que tienen, estas propiedades
son Unicas y se pueden clasificar en tres aspectos los cuales se esquematizan
en la Figura 2.1.2.

13



Analisis de falla y caracterizacién de la uniéon adhesiva en el sistema adhesivo
epoxico - fundicion de aluminio.

— Fisicoquimicas

— Mecanicas

—  Especiales

Figura 2.1.2. Clasificacion de las propiedades de los metales.

Las propiedades fisicoquimicas son aquellas que dependen de la
estructura molecular atdbmica de los metales, su arreglo cristalino y en general
su estructura atomica. Estas propiedades diferencian a los no metales de los

metales y los metaloides.

Muchos materiales de ingenieria son sujetos a diferentes tipos de
fuerzas tanto durante el proceso de fabricacion como durante los servicios que
prestan. Estas condiciones a las que son sometidos, determinan en gran
medida que material se debe usar en cada ocasién, tomando en cuenta las

propiedades mecanicas de cada material.

Las propiedades mecanicas de los metales son las caracteristicas
inherentes, que permiten diferenciar un metal de otro desde el punto de vista
de su comportamiento mecéanico el cual determina el comportamiento que
puede tener un metal en los diferentes procesos de mecanizados para su

fabricacion u operacion.

14



Analisis de falla y caracterizacién de la uniéon adhesiva en el sistema adhesivo
epoxico - fundicion de aluminio.

Las propiedades especiales de los metales, estan relacionadas con el
comportamiento que tienen cuando son trabajados y estudiados. Estas
propiedades permiten diferenciar a un metal de otro y saber si el metal utilizado

es el apropiado o no para el fin que va a desempenar.

Tabla 2.1.1. Propiedades de los metales.

Tenacidad Ductilidad
Dureza Maleabilidad.
Fragilidad Colabilidad
Acritud Maquinabilidad.
Resistencia Soldabilidad.

Resistencia a la Fatiga Templabilidad.

corrosion

Aleabilidad Elasticidad Forjabilidad

Conductividad

eléctrica

Conductividad térmica

En la tabla 2.1.2 se pueden encontrar las diferencias mas significativas

entre los metales y los no metales. En estas diferencias se explica el por qué

los metales son, hoy en dia, los materiales mas importantes en la ingenieria.
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Tabla 2.1.2. Diferencia entre metales y no metales

WISTEUETS No metales
Alto punto de fusion Bajo punto de fusion
Apariencia brillante Apariencia opaca

Slelflelors clienies el chnlelisnies (c0 Generalmente gases o sélidos a

excepcion del mercurio). temperatura ambiente

Forman 6xidos &cidos

Elllcplos seineltleeicess eler ecloe 0 Malos conductores de calor y

electricidad electricidad

Mayor densidad que la del agua Menor densidad que la del agua

2.2. Metales no ferrosos

Los metales y las aleaciones suelen dividirse en dos clases: aleaciones
y metales ferrosos que contienen un alto porcentaje de hierro, como el acero
y el hierro fundido, y aleaciones y metales no ferrosos que carecen de hierro o
contienen solo cantidades relativamente pequefias de éste. Son ejemplos de
metales no ferrosos el aluminio, el cobre, el zinc, el titanio y el niquel. La
distincion entre aleaciones ferrosas y no ferrosas se hace debido al empleo y
produccion considerablemente mayores de aceros y hierros fundidos en

comparacion con otras aleaciones (Smith, 2006).

Las aleaciones de metales no ferrosos se utilizan en la industria debido
a Ssus caracteristicas como su alta resistencia a la corrosion

(considerablemente mayor a la de algunos aceros), facilidad de fabricacion,
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(por ejemplo maquinado, fundido, forjado, etc.), poseen muy buenas

conductividades térmicas y eléctricas, tienen un color atractivo y su baja

densidad (Ferrous Materials and Non-Ferrous, 2018).

Los metales no ferrosos se pueden clasificar en diversos tipos como lo
vemos en la figura 2.2.1, como se puede observar, los metales pesados son
aquellos cuya densidad es igual o mayor a los 5x10° kg/m?3, estos engloban al
plomo, cadmio, niquel, estafio, cobre, cobalto, tungsteno y zinc. Por otro lado,
los ligeros son aquellos cuya densidad estd comprendida entre 2 y 5x103
kg/m3. Por ultimo, se encuentran los metales ultraligeros como el magnesio
cuya densidad es menor a 2x102 kg/m?® (Cardenas Fernandez & Diaz Del
Castillo Rodriguez, 2015).

Cabe resaltar que existe un campo extra en esta clasificacion, sin
embargo, no tiene que ver con el peso, sino con la estabilidad de los metales,
este campo es el de los metales nobles, entre los cuales estan el oro, plata,
cobre y platino. En este sentido puede haber un metal en dos clasificaciones

diferentes.

Pesados

Ligeros

Ultraligeros

Figura 2.2.1. Clasificacion de los metales no ferrosos.
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2.2.1. Usos y aplicaciones de los metales no ferrosos

Los metales no ferrosos son utilizados en la manufactura como
elementos complementarios de los metales ferrosos, también son muy utiles
como materiales puros o aleados ya que por sus propiedades fisicas y de
ingenieria cubren determinadas exigencias o condiciones de trabajo, por
ejemplo el bronce y el latén. (Cardenas Fernandez & Diaz Del Castillo
Rodriguez, 2015).

Los usos en ingenieria de los metales y aleaciones no ferrosas han ido
en aumento en los dltimos afios con el aluminio (Al) a la cabeza del tonelaje
venido por afio de materiales no ferrosos ya que resulta muy util debido a sus
propiedades que lo hacen un material sumamente versétil, es usado en la
industria de la aeronautica como parte del fuselaje de aviones y naves
espaciales, también es usado como parte del motor y del chasis de
automoviles modernos. En la industria electronica es usado como alambre
para el proceso de wire-bonding (uniéon de alambre), como parte de los
componentes, como disipador de calor y como carcasa para la proteccion del

ensamble final.

Por otro lado el cobre (Cu) tiene usos importantes en las industrias de
proceso formando intercambiadores de calor, tubos, tuberias y accesorios
para manipular agua de mar, sujetadores y otros accesorios, etc. (Asish Kumar
, 2017). En la industria electronica es usado para fabricar tarjetas de circuito
impreso (PCB por sus siglas en inglés), alambres, pines, cables, disipadores

de calor, entre otros.
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El niquel (Ni) es usado especialmente donde la resistencia al ambiente

especifico altamente corrosivo es necesaria como en tuberias de servicio de
acidos fuertes, también en el acabado de piezas de motor, valvulas, tubos
alimentarios, entre otros. Otro uso importante de este metal es en baterias Ni-
Cd.

Por otra parte, el zinc (Zn) es uno de los materiales de ingenieria muy
usados en la construccién ya que este metal es usado como recubrimiento
(galvanizado del acero). Sele encuentra formando piezas de fundiciéon, como
baterias de Zn-AgO usadas en la industria aeroespacial, para misiles y

capsulas espaciales por su 6ptimo rendimiento por unidad de peso.

El titanio (Ti) es generalmente un metal muy fuerte, pero al mismo
tiempo un metal ligero. Esto lo hace muy util en la fabricacion de aviones que
requieren metales fuertes y al mismo tiempo livianos. El titanio también se
utiliza en la fabricacion de taladros que se utilizan en la perforacion de madera,
metales blandos y plasticos. También se utiliza en la construccion de

embarcaciones y submarinos (SAMaterials, 2014)

Otros metales no ferrosos son el plomo (Pb) cuyas principales
aplicaciones son como componente de soldaduras blandas y en la fabricacion
de elementos de proteccion contra la radioactividad. El Tungsteno (W) como
componente principal de los filamentos de bombillas incandescentes y en la
fabricacion de herramientas de corte. Oro (Au) este metal raro, precioso y muy
buscado es extremadamente resistente a la corrosion, el calor, la presion, se
usa comunmente en conectividad eléctrica. Plata (Ag) Al igual que el oro, este
metal precioso es un gran conductor y muy resistente a la corrosion. Se usa

en medicina, joyeria y la industria alimentaria.
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2.3. Aluminio y sus aleaciones

El aluminio es el segundo elemento metalico mas abundante en la tierra

después de hierro, se convirti6 en un competidor econémico en aplicaciones

de ingenieria a finales del siglo XIX. La aparicion de tres desarrollos

industriales importantes, al exigir caracteristicas de materiales consistentes

con las cualidades unicas del aluminio y sus aleaciones, beneficiara

enormemente el crecimiento en la produccion y el uso del nuevo metal (ASM
International, 1992).

Los tres mercados emergentes que coincidieron con la aparicion del

aluminio como material alternativo fueron:

Industria eléctrica: La electrificacion de las grandes ciudades
demandaba no solo cable y alambre con baja densidad, resistente
a la corrosion, con alta conductividad eléctrica para lo cual el
aluminio era el mas adecuado, sino también torres de transmision e
infraestructura.

Los pioneros del sector automotriz buscaron materiales
innovadores para aumentar el rendimiento y la apariencia de sus
productos. En este sentido las carrocerias de aluminio y accesorios
marcaron la pauta en el uso del aluminio en este sector industrial.
Cuando los hermanos Wright tuvieron éxito en el vuelo motorizado,
el motor y otras piezas fabricadas en aluminio moldeado
representaron el comienzo de una estrecha colaboracion de lo que

se convertiria en las industrias aeronautica y aeroespacial.

20



Analisis de falla y caracterizacién de la uniéon adhesiva en el sistema adhesivo
epoxico - fundicion de aluminio.

|
Por otro lado, la produccion mundial de aluminio aumenté un 4% en

2013 en comparacion con la de 2012 debido a las nuevas fundiciones y
expansiones de fundicion en China, Iran, Malasia y Arabia Saudita. Ademas,
Arabia y los Emiratos Arabes Unidos reiniciaron su capacidad instalada en
Canada, Alemania y Sudafrica. Estas ganancias fueron parcialmente
compensadas por los cierres de fundiciones en varios paises como resultado
de los menores precios del aluminio, los altos costos de energia, los desafios

financieros, las disputas laborales y los problemas técnicos (USGS, 2018).

China, Rusia, Canada y los Estados Unidos, en orden decreciente de
produccion, representaron el 65% de la produccion total mundial de aluminio
primario. China fue el principal productor y represent6 el 46% de la produccion
mundial (USGS, 2018). En la Figura 2.3.1 se puede observar la produccion
mundial de aluminio de 2012 a 2013.

Total for Jan 2012 to Jan 2013: 53,527 thousand metric tonnes of aluminium

v 3, '
Morth America - ‘I".y
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Africa - 1,792
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Figura 2.3.1. Produccion mundial de aluminio 2012 (world-
aluminium.org)

Oceania - 2,365
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2.3.1. Propiedades y caracteristicas del aluminio

El aluminio es un elemento quimico, de simbolo Al y nimero atémico
13. Se trata de un metal no ferromagnético. Es un metal ligero, el aluminio
99.9999% cuenta con una densidad de 2700 kg/ms3, y con un bajo punto de
fusion (660 °C). Su color es grisaceo y refleja bien la radiacion

electromagnética del espectro visible y el térmico. Es buen conductor eléctrico

m

(entre 35y 38

) y térmico (80 a 230 %{). Es un sélido con estructura

Qxmm?2

cristalina centrada en la cara (ver Figura 2.3.2) con 14 atomos.

Figura 2.3.2. Estructura cristalina del Aluminio.

Enla Tabla 2.3.1 se pueden apreciar las caracteristicas mas resaltables
del aluminio puro (99.9999%). Sin embargo, cabe resaltar que para mejorar
las propiedades de manera especifica se emplean aleaciones, fundiciones,
tratamientos térmicos y mecanicos (Totten & MacKenzie, 2003). Es importante
mencionar cOmo estas propiedades se ven afectadas por la pureza. Se
observa que los principales efectos de la pureza estan sobre la resistividad y

conductividad térmica.
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Tabla 2.3.1. Propiedades del aluminio en distintos grados de pureza.

Pureza

99.9999 99.990 99.800 99.500 99.00
660.2 657.0
Calor latente de fusion 94.6 93.0
0.2226 0.2297

2.7 2.7 271 271
Resistividad eléctrica 2.63 2.68 2.74 2.8 2.87
(MQ*cm)

Coeficiente de resistividad 0.0042 0.0042 0.0041 0.0040
de temperatura

Coeficiente de expansion 23.86 23.5 23.5 23.5
térmica

Conductividad térmica 0.57 0.56 0.55 0.54
Reflectividad total % 90 89 86

Médulo elastico (Ib/in? x10°) 9.9 10

7z

2.3.2. Produccioén industrial del aluminio

Toda la produccidon de aluminio se basa en el proceso Hall-Heroult.
Comienza con la extraccion de la bauxita (Al203¢3H20, Fe203 y SiO2) de las
vetas minerales, luego es triturada y secada, posteriormente la alimina es
extraida y refinada por medio del proceso Bayer usando soluciones de NaOH
para su disolucion selectiva. Luego, la alimina se disuelve en una soluciéon de
criolita (NasAlFs), en ese mismo proceso una corriente eléctrica se pasa a

través del bafio para electrolizar la alimina disuelta formando diéxido de
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carbono por accién de un anodo de carbén, y el aluminio se acumula como

una almohadilla de metal en el catodo.

El metal separado es periddicamente eliminado por sifon o métodos de
vaciado en crisoles, que luego se transfieren a instalaciones de fundicion
donde se hace la fabricacion de lingotes. Las principales impurezas del
aluminio fundido son el hierro y el silicio; el zinc, el galio, el titanio y el vanadio

estan presentes tl'picamente como contaminantes menores

2.3.3. Clasificacion y nomenclatura

Para su estudio, es conveniente dividir a las aleaciones de aluminio en

dos grandes categorias:

e Aleaciones de aluminio para moldeo (casting compositions).

e Aleaciones de aluminio para conformado (wrought compositions)

Una mayor diferenciacion en cada una de las categorias arriba
mencionadas se puede lograr teniendo en cuenta los mecanismos
involucrados en la obtencion de las propiedades mecanicas finales. Los
tratamientos térmicos de estas aleaciones se basan en las solubilidades de las
fases. Estos tratamientos incluyen el solubilizado, temple y endurecimiento por
precipitacion. Tanto las aleaciones para moldear (Fundicién de Aluminio) como
las aleaciones para conformar (aleacion) pueden ser descritas como termo

tratables.
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Las aleaciones tanto para conformar como para moldear tienen

diferentes tipos de designacion asignada por la organizacion del aluminio en
el Instituto Americano de Estandares Nacionales (ANSI) H35.1. Esto quiere
decir que no todos los paises usan este estandar ya que no hay una
designacion oficial para todo el mundo, sin embargo, el estdndar americano es

el mas usado.

Para las aleaciones de forjado o conformado el sistema de designacion
de la Asociacién de Aluminio consiste en cuatro digitos numéricos, a veces
incluyendo prefijos alfabéticos o sufijos, pero normalmente soélo los cuatro

ndmeros:

e El primer digito define la clase principal de aleacion de la serie que
comienza con ese numero.

e Elsegundo define las variaciones en la aleacion basica original: ese
digito siempre es cero (0) para la composicion original, uno (1) para
la primera variacion, un dos (2) para la segunda variacion, y asi
sucesivamente. Las variaciones se definen tipicamente por
diferencias en uno o mas elementos de aleacion de 0.15 a 0.50% o
mas, dependiendo del nivel del elemento agregado.

e Los digitos tercero y cuarto designan la aleacion especifica dentro
de la serie; no hay un significado especial para los valores de esos
digitos, ni se usan necesariamente en secuencia, pero son

especificos para cada aleacion.

En la Tabla 2.3.2 se pueden observar las principales designaciones de
los aluminios para conformado juntos con los principales metales que son

usados como aleacion para cada una.
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Tabla 2.3.2. Designacion de las aleaciones para conformado.

Desighacion Elemento Caracteristicas

Ixxx Al puro Tienen composiciones de 99.0% o mas de

aluminio son por definicion en esta serie.

2XXX Cu Tienen cobre como su principal elemento de
aleacion, se las conoce por ser tratables
térmicamente.

Mn Son endurecibles por deformacién. Estas
aleaciones no responden al tratamiento térmico
de la solucion.

Si Algunas aleaciones son tratables térmicamente y
otras no, segun la cantidad de silicio y los otros
componentes de aleacion.

Mg Son endurecibles por deformacién, pero no son
tratables térmicamente.

Mgy Si Sus principales elementos de aleacion se
combinan como siliciuro de magnesio (Mg2Si)
después de una solucién solida. Las aleaciones
en esta serie son tratables térmicamente.

Zn Tienen zinc como su principal elemento de
aleacion, a menudo con cantidades significativas
de cobre y magnesio. Son tratables
térmicamente

Fe o Sn Las caracteristicas de esta serie dependen de los

principales elementos de aleacion.

El sistema de designacion para aleaciones de aluminio fundido es

similar en algunos aspectos al de las aleaciones para conformado. El sistema
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de designacién de las aleaciones para fundicion también tiene cuatro digitos,

sin embargo, se usa un punto decimal entre el tercer y cuarto digito para
aclarar que estas son designaciones usadas para identificar aleaciones en

forma de lingotes o lingotes de fundicion.

e En cuanto al sistema de designacion de aleacion forjado, los
diversos digitos del sistema de aleacién de fundicién transmiten
informacion sobre la aleacion:

e El primer digito indica el grupo de aleacion, como se puede ver en
la Tabla 2.3.3. Para Aleaciones 2xx.x a 8xx.x, el grupo de aleacion
esta determinado por el elemento de aleacion presente en mayor
porcentaje.

e El segundo y tercer digito identifican la aleacion de aluminio
especifica o, para la serie aluminio 1xx.x, indica pureza.

e El cuarto digito indica la forma del producto: xxx.0 indica fundicion,
y XxX.1 0 Xxx.2, en su mayor parte, indican las limitaciones que el

lingote tiene para la aleacion.

Cabe destacar que los aluminios mas comercializados son los aluminios
con un cuarto numero de designacion “0” por lo que generalmente es omitido

por los distribuidores de estos lingotes.

En la Tabla 2.3.3 se muestran los principales elementos de las

aleaciones de moldeo o fundicioén.
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Tabla 2.3.3. Designacién de aluminios para moldeo.

Designacion Principal elemento aleante

1XX.X Al puro

@)
c

2XX.X

3XX.X Si, Cu y/o Mg

@

4XX. X

5XxX.X

N
S

TXX.X

=

8Xx.X

OXX.X Otros

<
Q

Existe también la designacion de los aluminios de acuerdo con el
tratamiento térmico que se les ha dado en su proceso de fabricacion, en la

Tabla 2.3.4 se muestra un breve resumen de estos tratamientos térmicos.

Tabla 2.3.4. Designacion de acuerdo con los tratamientos térmicos.

Designacion Descripcién

Se aplica a los productos forjados hechos mediante procesos
de conformacién en los que no existe un control especial
sobre las condiciones térmicas.

El O se aplica a los productos fundidos que se recocen para
mejorar la ductilidad y la estabilidad dimensional.

Se aplica a productos que tienen su resistencia aumentada
por el endurecimiento por deformacion.

Se aplica solo a las aleaciones que envejecen después del
tratamiento térmico de solucion.

Se aplica a productos que son tratados térmicamente, con o

sin endurecimiento por deformacion adicional.
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2.3.4. Aluminio 3xx.x

Las aleaciones de aluminio de la seria 3xx.x que estan basadas en el
sistema aluminio-silicio y aluminio-silicio-cobre se caracterizan por buena
resistencia a la corrosion y al desgaste, junto a un peso ligero. Tienen un
Optimo acabado superficial. Las aleaciones de la serie 3xx.Xx muestran

caracteristicas mecanicas ligeramente mejores que las de la serie 1xx.x.

De este tipo de aleaciones, las mas ampliamente utilizadas son las que
contienen silicio y cobre. En estas aleaciones el cobre proporciona resistencia
y el silicio facilita el vaciado, reduciendo defectos en el material al ir
solidificando; por lo tanto, las aleaciones con contenidos altos de silicio se
utilizan para producir piezas de formas intrincadas. Estas aleaciones cuando
contienen mas de 3.0 % de cobre son tratables térmicamente, aunque
normalmente estos tratamientos se realizan cuando la aleacién contiene
también magnesio, el cual incrementa la respuesta al tratamiento. Las
aleaciones de alto silicio (mayor al 10%) presentan baja expansion térmica y
presentan algunas ventajas en operaciones a altas temperaturas. Cuando el
contenido de silicio excede del 12 6 13% (puede ser tan alto como el 22%), se
presentan cristales primarios de silicio y si se encuentran apropiadamente

distribuidos, imparten excelente resistencia al desgaste (Morales, 2003).

En general este tipo de aleaciones presentan buena fluidez, resistencia
a la formacién de grietas en caliente, buena soldabilidad, baja cantidad de
rechupes por solidificacion, resistencia a corrosion y resistencia mecanica
moderada (Morales, 2003).
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Las aleaciones mas comunes son las siguientes: 308.0, 319.0, A319.0,

B319.0, 320.0, 332.0, 333.0, A333.0, A336.0, 354.0, 356.0., sin embargo, la
aleacion A380 es, por mucho, la mas usada de las aleaciones de fundicion a
presion de aluminio, y ofrece la mejor combinacion de propiedades de
materiales y facilidad de produccion (ASM International, 1992).

Se puede especificar para la mayoria de las aplicaciones de productos.
Algunos de los usos de esta aleacion incluyen equipo de electronica y
comunicaciones, componentes automotrices, soportes del motor, cajas de
transmision y engranajes, electrodomésticos, cajas de podadoras de césped,

muebles componentes, herramientas manuales y eléctricas, entre otros.

2.4. Métodos de fabricacién del aluminio

Los métodos de fabricacién del aluminio comprenden una serie de
transformaciones que sufre el aluminio e influyen en sus propiedades
mecanicas, también determinan la presentacion en el que este metal es
comercializado. Existen cuatro principales transformaciones del aluminio y la
eleccion de cada uno de ellos depende del uso que se le va a dar. Estas

transformaciones son: extrusion, laminacion, forja y moldeo.

2.4.1. Extrusién

La extrusién del aluminio consiste en la inyeccion del metal a través de
una matriz para darle una forma en especifico. En este proceso, un lingote
usualmente cilindrico, es transformado en un tramo largo de seccion uniforme,

haciéndolo pasar a presion por el orificio de un molde de metal con aberturas
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de diferente disefo llamado dado a través del cual obtiene su forma, la cual

recibe el nombre de perfil (Ortiz et al., 2013). Este proceso puede ser llevado
a cabo a temperatura ambiente (extrusion en frio) o precalentando el lingote
hasta una temperatura sobre su punto de recristalizacién (extrusion en

caliente).

Existen dos clasificaciones del proceso de extrusion que dependen de
la direccion del flujo de metal extruido: Extrusion en directa y extrusion
indirecta: En la extrusion directa, el metal extruido fluye en la misma direccion
que el piston. Se considera entonces que el lingote se desplaza con respecto
a la camara de compresién durante el proceso, dando como resultado que la
presion sea funcién de la longitud del lingote. Por otra parte, en la extrusiéon
indirecta o inversa, el metal fluye en direccidén opuesta a la del movimiento del
pistdn; en este caso no existe movimiento relativo entre la pared del
contenedor y el tocho, lo cual se traduce entonces en que la carga de extrusion
no es funcion de la longitud del lingote Es conveniente mencionar que debido
a las caracteristicas del proceso, éste tiene limitaciones y requiere ademas de
un herramental complicado lo cual restringe su campo de aplicacion, dando

como resultado que la extrusion directa sea el método mas utilizado.

La extrusion presenta como ventaja la multitud de formas que se
pueden producir, muchas de las que son imposibles de fabricar por laminacion;
sus tolerancias son mas cerradas y los acabados son mejores. Como en
realidad lo Unico que se requiere variar para producir un determinado perfil es
el dado, y debido a su relativo bajo costo, el proceso se puede aplicar cuando
se requieren producciones pequefas que no justifican de forma alguna el costo
de los rodillos necesarios para manufacturar mediante laminacion (Granados,
2015).
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2.4.2. Laminacién

El laminado es un proceso de deformacion volumétrica en el que se
reduce el espesor inicial del material trabajado, mediante las fuerzas de
compresion que ejercen dos rodillos sobre la pieza/material de trabajo. Los
rodillos giran en sentidos opuestos para que fluya el material entre ellos,
ejerciendo fuerzas de compresion y de cizallamiento, originadas por el

rozamiento que se produce entre los rodillos y el metal (Pefia & Tipan, 2014).

La operacion basica es el laminado plano o laminado simple, donde los
productos laminados son la placa plana y la hoja. Las placas fabricadas por
laminacion tienen un espesor generalmente superior a 6 mm, son usadas en
aplicaciones estructurales, para la manufactura de maquinaria pesada, en
vehiculos como cascos de buques, asi como equipos industriales y en la
construccion civil. Por otro lado, las hojas tienen un espesor menor a 6 mm y
son fabricadas para manufacturar materias primas intermedias como piezas
planas o rollos. Las hojas son utilizadas como materia prima en la industria
automotriz, aeronautica, para la fabricacién de enseres domésticos y equipos

de cocina, etc.

El proceso de laminacion se clasifica en dos grandes grupos de acuerdo
con la temperatura de operacion, estos son: laminado en caliente y laminado
en frio. Para el laminado en caliente, el metal a conformar debe estar por
encima de su temperacion de recristalizacion. Este procedimiento es usado
para grandes operaciones de desbaste partiendo de lingotes tanto de acero
como de otros metales no ferrosos. Este procedimiento se usa como una
transformacion intermedia para reducir el espesor del metal rapidamente

acercandolo a sus dimensiones finales. En el caso de la laminaciéon en frio la
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temperatura de las piezas de trabajo se halla por debajo de la temperatura de
recristalizacion. Este tipo de laminado se utiliza como un procedimiento en
piezas donde se requiere buen acabado superficial y tolerancias

dimensionales pequenias.

Las caracteristicas mas importantes de la laminacién en caliente y de

la laminacién en frio se muestran a continuacion.

Laminacion en frio

e Buen acabado superficial
e Buen control dimensional
e Bajo porcentaje de reduccion posible. Se hace necesario un

recocido para aliviar tensiones por deformacion plastica en frio
(acritud).

Laminacion en caliente:

e Posibilidad de altos porcentajes de reduccién
o Deficiente acabado superficial
e Limitado control dimensional

e Menores cargas de deformacién

Con base en estas propiedades se elige el proceso que se debe seguir
para la obtencién de un producto determinado y, en muchos casos, se utilizan
combinaciones de ellos (Ortiz et al., 2013).
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2.4.3. Moldeo o Fundicién (die casting)

El moldeo a presion o die-casting es un proceso que consiste en forzar
o inyectar aluminio o un metal fundido, hacia un molde permanente, también
denominado “dado”, dichos moldes o dados, tienen una cavidad de la pieza
deseada, considerando la contraccion de este, los moldes pueden o0 no
contener corazones y botadores para separar las partes del molde obteniendo
asi la pieza deseada. La cavidad del molde se crea utilizando dos troqueles de
acero que funcionan de manera similar a un molde de inyeccion durante el
proceso. La mayoria de los moldes de fundicion estan hechos de metales no
ferrosos, especificamente zinc, cobre, aluminio, magnesio, plomo, peltre y

aleaciones base de estafio (Taizhou Sanjian Mould Co.,Ltd, 2018).

El proceso de moldeado a presibn comprende cinco etapas

fundamentales:

Preparacion del molde: El dado y los troqueles se limpian y lubrican
para ayudar en el paso dos, la inyeccién. Una vez que se han limpiado y
lubricado correctamente, las mitades del dado se cierran y se sujetan juntas a
alta presion. El molde puede ser fabricado de arena, metalizado, ceramica,
arcilla, grafito, etc. La preparacion del molde es un factor importante que afecta

la calidad de los moldes.

Inyeccién: El metal fundido se transfiere de un horno a un contenedor,
luego, este vierte el metal fundido en una cadmara, donde esta listo para ser

inyectado en el dado. ElI metal fundido se fuerza a la matriz utilizando una
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presion extremadamente alta. La alta presién entonces retiene el metal en el

dado hasta que tenga tiempo para solidificarse.

Enfriamiento: Después de que el metal fundido se inyecta en la matriz,
debe tener tiempo para solidificarse y enfriarse. Durante este tiempo, el dado
no puede ser liberado. Una vez que el metal se haya enfriado por completo,

adquiere su forma final.

Expulsiéon: Una vez que el proceso de enfriamiento ha finalizado, las
mitades de la matriz pueden liberarse y un mecanismo de expulsion empuja la

pieza fundida solidificada fuera de la matriz.

Recorte: Mientras el metal se enfria, el exceso de metal en los
conductos del equipo se debe quitar junto con las rebabas de metal que se
hayan producido. El exceso de metal se recorta del molde final. Las rebabas
recortadas, y el exceso de metal se pueden reciclar y reutilizar en el proceso.
Este proceso incluye también el rectificado en relieve y otras proyecciones, asi
como el tratamiento térmico, la conformacion, la prevencion del 6xido, el

acabado rugoso, etc.

El die casting se clasifica en cuanto al tipo de proceso que se ocupa

para moldear el metal, de ahi que se le pueda catalogar en tres procesos:

El moldeado a presion, en el cual el metal es introducido a las cavidades
del dado con ayuda de un dispositivo que ejerce presion sobre el metal y lo

fuerza a entrar en el dado. Esta técnica de fabricacion puede producir piezas
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con un grosor mas delgado sin comprometer su calidad. El proceso puede ser

llevado a cabo con presiones altas o bajas (Thirugnanam, 2013).

El moldeado por gravedad, esta técnica de fundicién a presion depende
de la gravedad, a diferencia de la fundicién a presion. El peso del metal fundido
lo hace fluir dentro de las cavidades del dado, sin embargo, no hay ninguna
otra fuerza que se aplique para facilitar el flujo de metal fundido. Este proceso
de fabricacion de piezas metalicas es adecuado para aleaciones no ferrosas.
Es decir, aleaciones de cobre, aluminio y zinc (Gatonbrass. Inc., 2018).

El moldeo al vacio, en el cual, el metal fundido fluye hacia el dado
debido a la diferencia de presion. El metal fundido fluye por un conducto hacia
el molde donde se solidifica el metal. En este proceso, la diferencia de presion
deseada se controla variando el vacio. Esto es entre el metal fundido y la
cavidad del dado. La matriz tiene dos receptores: una tapa de salida y un
alimentador a través del cual el metal fundido ingresa al dado y al vacio
(Gatonbrass. Inc., 2018).

2.5. Fundamentos de la adhesién

2.5.1. Definicion de adhesion y cohesion

Para entender los procesos adhesivos y la naturaleza de las uniones
entre materiales es necesarios definir dos conceptos fundamentales que se
requieren conocer, la adhesion, que es la fuerza de atraccion que mantiene
unidas moléculas de distinta especie quimica (RAE, Diccionario RAE, 2018) y

la cohesion que es la uni6n entre las moléculas de un cuerpo, mas
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especificamente, es la fuerza de atraccion que mantiene unidas las moléculas
de un cuerpo (RAE, 2018). En resumen, la adhesion permite mantener unidas
dos superficies de sustancias iguales o diferentes por fuerzas
intermoleculares, en cambio, la cohesion es la fuerza de atraccién entre
particulas de un mismo cuerpo, en la Figura 2.5.1 se muestra la diferencia

entre las fuerzas de adhesion y las fuerzas de cohesién en dos sustratos
unidos con un adherente.

SUSTRATO A

0000000

Q.Q

SUSTRATO B

Figura 2.5.1. Fuerzas de adhesion y de cohesion a nivel molecular.

La adhesion y la cohesion presentan diferencias conceptuales que
permiten diferenciar una de la otra. En el caso de la cohesion las fuerzas de
las interacciones moleculares que ocurren son generalmente mas fuertes ya
que implican fuerzas electrostaticas de dipolo-dipolo o dipolo-dipolo inducido,
ademas de fuerzas de Van der Waals y puentes de hidrogeno como en el caso
del agua o el amoniaco. Por otro lado las fuerzas de unién en la adhesion
implican fuerzas electrostaticas débiles y también uniones fisicas de absorcion
aunque también se pueden interactuar con enlaces mas fuerte como lo son las

fuerzas de Van Der Waals. Un ejemplo clasico de la diferencia entre la
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adhesion y la cohesion es la gota de agua suspendida desde una telarafa, la

cohesion de las moléculas de agua mantiene la gota con una forma esférica y

las fuerzas adhesivas la mantienen unida a la telarana.

2.5.2. Fuerzas de adhesioén

Una vez definido el concepto de adhesion y de cohesion es importante
entender que las fuerzas de adhesion involucran diversas interacciones que
se han discutido por mucho tiempo en la comunidad cientifica, asi pues, para
explicar la adhesion se han propuesto diversos enfoques, cada uno de los
cuales intenta explicar el por qué un material se adhiere a otro, estos enfoques
proponen que la adhesion se hacen desde el punto de vista quimico, mecanico
también existen teorias que intentan explicarlo desde el punto de vista difusivo,

dispersivo y electrostatico.

Atendiendo a estas teorias, las fuerzas de adhesion pueden ser
basicamente de tres tipos: intermoleculares, que producen una adhesién
especifica, aunque esto realmente se puede dividir en tres tipos diferentes:
adhesion quimica, adhesion dispersiva y adhesion difusiva; adhesion
mecanica, que involucra los procesos de micro absorcion de un material en
otro; y efectiva, que resulta de una combinacién de ambos fenOmenos antes

descritos (von Fraunhofer, 2012).
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2.5.3. Mecanismos de adhesién

En la adhesién intermolecular quimica, el sustrato y el adherente se
unen mediante enlaces quimicos fuertes, formando compuestos en la
interfase, creando asi una unibn muy consistente, sin embargo, estas
interacciones son inversamente proporcionales a la distancia intermolecular
entre las especies por lo que para que este enlace sea lo suficientemente

fuerte, la unién debe ser de unos cuantos nandmetros.

En este punto es necesario hacer una distincion entre interacciones
intermoleculares débiles y enlaces quimicos fuertes. Aunque se pueden formar
enlaces quimicos en algunas combinaciones sustrato / adhesivo, por ejemplo,
resina epodxica y aluminio, estas son muy poco comunes. Aun asi, cuando hay
enlaces quimicos dentro de las uniones adhesivas, pueden representar hasta

el 50% de todas las interacciones (von Fraunhofer, 2012).

En la adhesién intermolecular dispersiva los sustratos se unen con el
adhesivo por medio de interacciones mas débiles que los enlaces quimicos,
estas interacciones son las mismas que los enlaces cohesivos de las
moléculas (dipolo-dipolo, dipolo-dipolo inducido, i6nico o covalente, puentes
de hidrégeno e interacciones electrostaticas). A este tipo de fuerza adhesiva
también se le llama adsorcion, que es el fenbmeno en el que las moléculas

son retenidas en una interfase por fuerzas intermoleculares.

La adhesion quimica también implica fuerzas difusivas, en donde
interviene el transporte de masa a través de la union adhesiva de un

componente a otro, este fendmeno es especialmente comun cuando
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intervienen polimeros en las uniones adhesivas (como agentes adherentes).
En la Figura 2.5.2 se esquematizan las fuerzas que intervienen en las uniones

adhesivas quimicas.

Adherente
Adherente

Enlace

. Uniones
quimico

intermoleculares

Adhesivo
Adhesive

a) Unidn por enlaces quimicos b) Unidn por fuerzas intermoleculares

Adherente

Unicn difusiva

Adhesivo

c¢) Unién por transporte de masa.

Figura 2.5.2. Mecanismos quimicos de adherencia.

Ademés de los mecanismos de adhesion intermolecular y quimica, la
adhesion micromecénica también puede estar involucrada en el fendmeno
global de adhesion. En tales casos, el adhesivo puede adherirse eficazmente
a una superficie de sustrato rugoso y aumentar la adhesion general, por

ejemplo, la goma de mascar unida a las suelas de los zapatos (von Fraunhofer,
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2012). Esto pasa porque parte del adhesivo se queda atrapado en los
microporos del sustrato, por lo tanto se ancla a estas estructuras amorfas, en
este Ultimo caso, es muy importante tener en cuenta que este tipo de adhesion
mecéanica se debe a la rugosidad y la porosidad del material sustrato y la
viscosidad del material adhesivo.

Sustrato

Adhesion
micromecanica

Adhesivo

Figura 2.5.3. Mecanismo de adhesién micromecanica

La fuerza de la adhesion entre dos materiales depende de las
interacciones entre los dos materiales y del area superficial sobre la cual los
dos materiales estdn en contacto. Como resultado, una serie de factores
entran como determinantes de la adhesion general de un sistema adherente-

adhesivo.

2.6. Caracterizacion de las uniones adhesivas

Como sistema de unién y/o sellado de materiales, los adhesivos ocupan
un lugar que en ocasiones comparten con otros sistemas de union. No

obstante, los adhesivos requieren conocimientos basicos para un adecuado
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uso y sélo a través de un disefio adecuado de la unién se logran resultados

satisfactorios (Madrid, 2014).

Las uniones adhesivas a menudo se evallan mediante una prueba
mecanica seguida de la exposicion de una unidn similar a temperatura

elevada, humedad y / o atmdsfera corrosiva.

Después de esta exposicibn a una atmosfera adversa, la unidn
generalmente se prueba nuevamente usando las mismas condiciones
analiticas y geometria. La carga original hasta la falla generalmente se toma
como una medida de la calidad de la union y el rendimiento durante la prueba
determina qué tan bien se mantendra la junta en servicio. En el pasado, solo
se observaban estos valores numéricos y habia poco trabajo de diagndstico
sobre las superficies de falla. Mas recientemente, sin embargo, se ha puesto
mayor énfasis en donde y por qué se produjo una falla (Mittal, 1982).

Los tecndlogos de la adhesion disefian normalmente las formulaciones
adhesivas para lograr que las fuerzas adhesivas sean siempre superiores a
las cohesivas. De este modo, conociendo las propiedades mecéanicas del
adhesivo se puede evaluar y, por tanto, predecir, el comportamiento mecanico
de una unién adhesiva. Segun este enfoque, las propiedades mecénicas de la
union pueden estudiarse en base a las propiedades mecanicas del adhesivo

gue la constituye.

Los fracasos mas frecuentes cuando se emplean adhesivos son
debidos al desconocimiento de los esfuerzos a que va a estar sometido el

ensamblaje. De hecho, dentro de ciertos limites, es viable proceder mediante
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determinadas reglas empiricas para disefiar y obtener adhesiones correctas.
Aun asi, cuando los esfuerzos son complejos es indispensable tener en cuenta
todos los factores que pueden influir. Hay cinco tipos de tensiones a las que
comunmente se hace referencia cuando se consideran uniones adhesivas.
Estas son tensiones normales (o directas), tensiones de corte y tensiones de
despegue y se ilustran en la Figura 2.6.1.

Traccién %
Cizalla . '—/—_:—J% -
Compresion E

Pelado .

Desgarro §§

Figura 2.6.1. Cargas soportadas por las uniones adhesivas (Pardo D. J.,
2006).

La resistencia de las uniones adhesivas se evalla mediante pruebas
mecanicas en las que se aplica una carga creciente hasta que se produce un

fallo. Los ensayos de caracterizacibn mecanica se realizan con el fin de
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obtener propiedades intrinsecas del material propiedades que permitan

realizar disefios correctos y predecir deformaciones y resistencia de la
estructura donde se apliquen. En la actualidad existen numerosos métodos
normalizados para evaluar el comportamiento de uniones adhesivas. Mediante
estos ensayos se puede predecir la respuesta de las uniones ante diferentes

tipos de solicitaciones.

Los ensayos mecanicos de uniones adhesivas que son estudiados

tipicamente son:

e Ensayo de traccion de uniones a tope
e Ensayo de cizalla de uniones

e Ensayos de pelado de uniones

2.6.1. Ensayo de traccion de uniones atope

Ensayo estatico que consiste en aplicar a la probeta, en direccion axial,
un esfuerzo de traccion creciente, generalmente hasta la rotura, con el fin de
determinar el modo de fallo de una unién adhesiva. Las pruebas de unién a
tope es una prueba rigurosa para un adhesivo en la cual el adhesivo ha
experimentado altos niveles de esfuerzos y tensiones hidrostaticas. La Figura
2.6.2 muestra un esquema de esta prueba. La probeta de este ensayo es
preparada por la union de dos barras de seccion transversal equivalente,
ambas unidas en sus extremos. La junta es puesta en tension para obtener la

maxima resistencia en tension (Pardo D. J., 2006).
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Union adhesiva

Sustrato Sustrato

Figura 2.6.2. Representacion ensayo de uniones a tope.

La unién a tope parece estar dominada por tensiones de traccion (al
menos superficialmente), sin embargo, las diferencias en las propiedades
entre el adhesivo y los adherentes inducen también tensiones de cizallamiento
a lo largo de la linea de union, aunque las fuerzas incidentes "directas"
dominantes son de tension. Claramente, para la union adhesiva cargada por
traccion, las tensiones de cizallamiento, asi como tensiones de tension se
aplican directamente a la linea de unién. Otra razén por la que se evitan las
juntas de traccion en el disefio es porque se ha observado empiricamente que
muchos adhesivos exhiben menor resistencia y alta sensibilidad a la alineacién

cuando se exponen a tensiones de traccion de tipo a tope (Pizzi & Mittal, 2003).

Sin embargo, hay disponibles una variedad de pruebas de traccion
estandar. Las geometrias de muestra para algunas de las mas comunes se
muestran esquematicamente en la Figura 2.6.2. La Figura 2.6.2a es una
representacion esquematica de la configuracion de ASTM D-897. Se usa (con
ligeras alteraciones geométricas) para varios adherentes, desde madera hasta
metal (Pizzi & Mittal, 2003).

45



Analisis de falla y caracterizacién de la uniéon adhesiva en el sistema adhesivo
epoxico - fundicion de aluminio.

-

{a) (k)

I 1
| Adhesive \

e
SR>

[ ]
{c) (dy

Figura 2.6.3. Geometrias en ensayos atope (Pizzi & Mittal, 2003).

Sin embargo, incluso con tales agarres, un cuidado razonable en la
fabricacion de muestras y una alineacion aceptable de las maquinas de prueba
es dificil aplicar una carga realmente céntrica. Como consecuencia, tales

experimentos a menudo muestran una dispersion de datos bastante grande.

Los resultados de estas pruebas de "traccion” se informan normalmente
como la fuerza en falla dividida por el area de seccion transversal. Dicha
informacion de estrés promedio puede ser engafosa. La importancia de la
alineacion ya ha sido discutida. Incluso cuando la alineacion es "perfecta” y los
enlaces tienen un grosor uniforme en toda el area de union, las tensiones
maximas en la linea de union pueden diferir marcadamente del estrés
promedio. La distribuciéon de tensiones a lo largo de la linea de unién es una

funcién importante de la geometria de la union adhesiva (Pocius, 2012).

Los resultados de estrés promedio comunmente reportados en los

ensayos de traccion a tope estandar deben ser usados con gran precaucion
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en los intentos de predecir la fuerza de las diferentes juntas, incluso cuando

las uniones pueden ser superficialmente similares. El analisis y los resultados
experimentales ilustran que la fuerza de la union y el lugar del punto desde el
cual se inicia la falla dependen en gran medida de la relacién de espesor /
diametro del adhesivo (Pocius, 2012).

2.6.2. Ensayo de la unién por cizallamiento

Algunas de las pruebas de resistencia de la union adhesiva mas
comunmente usadas se clasifican en la categoria general de pruebas de
cizallamiento. Tales muestras son relativamente faciles de construir y se
parecen mucho a la geometria de muchas articulaciones practicas. La
distribucion de la tension para las juntas traslapadas dista mucho de ser
uniforme, pero nuevamente los resultados de la prueba se informan
comunmente como carga en falla dividida por el area de superposicion. El
estrés maximo generalmente difiere marcadamente de este valor promedio
(Pizzi & Mittal, 2003).

La unién a solape, en la que dos placas estan unidas mediante una
capa de adhesivo, es una de las uniones mas comunes que se encuentran en
la practica, y cada vez, son mas utilizadas en el control de calidad. La unién
es facil de hacer y los resultados son sensibles tanto a la calidad del adhesivo
como a la preparacion superficial realizada sobre los adherentes. En la Figura
2.6.4 se esquematiza el fundamento de la prueba de esfuerzo cortante para la
caracterizacion de uniones adhesivas (Pardo D. J., 2006).
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Figura 2.6.4. Ensayo de esfuerzo cortante para uniones adhesivas.

El andlisis mas simple de cizalla considera que los adherentes son
rigidos y en el adhesivo sélo deforma a cortadura. Si el ancho del solape es b,
y la longitud del solape es [ y la carga P, entonces la tensidon de corte T viene

dada por la Ecuacion 2.6.1

T=— Ecuacién 2.6.1

Sin embargo, la distribucién de tensiones en la unién adhesiva no es
uniforme, ya que las fuerzas excéntricas que actian sobre la union producen
eventualmente un momento de flexion. Este momento de flexion induce
tensiones de traccion adicionales como se puede apreciar en la Figura 2.6.5 'y
deben tomarse en cuenta entonces las propiedades plasticas de los
adherentes (Pocius, 2012).
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Figura 2.6.5. Adherentes flexibles.

2.6.3. Ensayos de pelado

Las pruebas de pelado se utilizan cominmente para determinar la
resistencia en uniones adhesivas. Cientificamente, esta prueba de adherencia
tiene dos ventajas que la diferencian de los otros métodos de prueba, por un
lado, la falla de la unién adhesiva se produce en un rango controlado y por
otro, la fuerza de pelado es una medida directa del trabajo de desprendimiento.
Desde un punto de vista practico, el ensayo de pelado es muy util porque es
simple de ejecutar y porgque representa un modo de falla bajo condiciones de
servicio, por ejemplo, para cintas adhesivas. Hay algunas pruebas de pelado
para evaluar la adhesion entre un adherente flexible y un adherente rigido. La
mayor diferencia entre estos métodos es el &ngulo de pelado y si este angulo
se mantiene constante durante la prueba. Gran parte de la energia es disipada
en el adherente, en vez que en el adhesivo. Datos exactos de las propiedades
mecanicas, elasticas y plasticas tanto del adhesivo como los del adherente son
importantes en los analisis de esta prueba. Se acostumbra a utilizar la prueba
de pelado para caracterizar adhesivos flexibles (incluyendo adhesivos
sensibles a la presion) que para adhesivos estructurales rigidos. La prueba de

pelado basico se muestra en la Figura 2.6.6 en el cual una tira flexible de
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grosor h y de ancho b es pelada de un sustrato jalando la tira con una fuerza
F y enun angulo 6. La energia total por unidad de area, G, en la union adhesiva

es mostrada en la Ecuacion 2.6.2.

G =7 (1 - cos (6) Ecuacion 2.6.2.

Figura 2.6.6. Prueba de pelado basico (Pardo D. J., 2006).

Una de las variantes mas usadas de la prueba de pelado es la prueba
de pelado en T. La prueba o ensayo de pelado es comunmente usado para
evaluar la resistencia de los sistemas adhesivos para una carga de pelado de
fuerza normal. La probeta se muestra en la Figura 2.6.7. Esta prueba requiere
de un adherente flexible, es decir, aquellos que se puedan doblar en un &ngulo
de 90°. La prueba se realiza bajo velocidades de separacion constante en una
maquina de prueba tensién estandar. La curva fuerza — deformacion mide la
maxima fuerza producida y la fuerza de pelado (por estado continuo de
propagacion de grietas). La prueba se realiza frecuentemente para evaluar la
durabilidad y en esta prueba la fuerza de pelado se usa para evaluar los

sistemas de union.
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Figura 2.6.7. Ensayo de pelado en T (Pocius, 2012).

2.7. Anédlisis de falla de uniones adhesivas

En la unién adhesiva, el analisis de fallas es un aspecto de importancia
critica en las investigaciones cientificas y de manufactura. La identificacion del
modo de falla de un producto fabricado o una estructura de prueba es
necesaria para establecer la causa de la falla y para establecer acciones
correctivas o preventivas al problema ademas es til para comprender el
mecanismo de iniciacion y propagaciéon de grietas e identificar el eslabén mas
débil de la estructura (Davis G. D., 1991).

EL mecanismo de una union adhesiva depende de la resistencia de la
union entre el substrato y el adhesivo (adhesion) y de las fuerzas internas del
adhesivo (cohesion). Ademas, la funcion principal de una union adhesiva
estructural es transmitir una carga externa a los demas miembros
estructurales. Si la uniébn no es capaz de transmitir la carga de manera
adecuada, sufrira un dafio que posiblemente, desembocara en el fallo de la

unién (Herrera, 2013).
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La evaluacion de la unién adhesiva una vez producida la fractura puede

desvelar fallos que hayan sido producidos por un tratamiento inadecuado de
las superficies a unir, por una falta de cohesion por un curado inadecuado o
porgue el adhesivo no haya alcanzado las propiedades mecanicas deseadas
(Herrera, 2013).

Como se puede observar en la figura los posibles modos de fallo que
se pueden presentar en las uniones adhesivas se pueden resumir en tres

posibles tipos:

e Fallo adhesivo: Fallo de la unién de interfase entre el substrato y el
adhesivo.

e Fallo cohesivo: Fallo del adhesivo. Se rompen las fuerzas de cohesion
de este.

e Ruptura de sustrato: cuando el propio sustrato rompe antes que la unién

adhesiva o que la interfase sustrato-adhesivo.

Falla cohesiva Falla adhesiva

nmrrer|

Ruptura de sustrato

Figura 2.7.1. Modos de falla de las uniones adhesivas.
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Cuando se disefia una unién adhesiva se pretende que la rotura no sea

en ningun caso adhesiva, es decir, que la separacion nunca se produzca en la
interfase adherente - adhesivo. Los modos de rotura adhesiva no son nunca
predecibles, puesto que la magnitud de la fuerza de adhesion depende de un
gran numero de factores rara vez controlables en su totalidad. Por el contrario,
si se pueden conocer las caracteristicas mecanicas del adhesivo y, por tanto,
se pueden predecir las cargas a la rotura en modo cohesivo bajo diferentes
tipos de esfuerzos (Madrid, 2014).

El primer paso en el analisis de fallas es una inspeccion visual. En
algunos casos, como una falla cohesiva o de sustrato, este examen es
suficiente para identificar el lugar de falla. Sin embargo, en la mayoria de las
situaciones, no es tan facil. Por ejemplo, una falla puede parecer visualmente
adhesiva, pero la propagacion de grietas puede haber ocurrido dentro de uno
de los componentes de la unidn cerca de la interfaz. El ojo no suele detectar
una capa delgada (<100 nm) en la interfaz de una muestra. Del mismo modo,
a menos que sean muy evidente, la contaminacion generalmente no se puede

detectar visualmente (Davis G. D., 1991).

Un problema que puede, potencialmente, perjudicar el analisis de fallas
es la falta de integridad de la muestra. La contaminacién posterior a la falla, tal
como la manipulacion humana o el embalaje en contenedores o envoltorios
sucios, pueden alterar irreparablemente la quimica de la superficie de las
muestras. Desafortunadamente, esto es comdn en un entorno de manufactura,
donde las muestras se pueden pasar de mano en mano antes de tomar la
decision de enviar la muestra para el andlisis de su superficie. Otro tipo de
pérdida de la integridad de la muestra es cuando se produce un cambio en la

superficie durante la prueba, por ejemplo, la corrosion de una superficie
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metalica después de la propagacién de la grieta. Para estos casos, sélo un

conocimiento de las reacciones potenciales y un analisis de fallas mas

detallado permiten determinar el lugar real de falla.

Para la interpretacion de los resultados del andlisis de fallas, a menudo
es necesario tener espectros de los diversos componentes de la unién y de
posibles contaminantes, o conocimiento de la composicién quimica de cada
componente de la union adhesiva para ayudar en la identificacion de la
quimica de la superficie de las muestras. EI examen de las superficies
defectuosas debe realizarse inicialmente con microscopia electrénica, XPS o
AES / SAM, dependiendo de los instrumentos disponibles, la resolucion

espacial requerida y la naturaleza de la superficie. (Davis G. D., 1991)

Una vez que se determina la localizacion de falla, la causa de la falla
generalmente se puede deducir, con diversos grados de dificultad, a partir de
la quimica o la morfologia. Algunas de las posibles causas de falla de las
uniones adhesivas de aluminio incluirian contaminacion de la superficie antes
de la unién, una preparacion deficiente de la superficie dando como resultado
una pelicula de 6xido lisa, hidratacion de la superficie de 6xido de aluminio,
incompatibilidad del tratamiento de superficie con el adhesivo,
desacoplamiento (parcial o completo) del adhesivo y el sustrato y fractura

elastoplastica del adhesivo.

Para analisis de falla de un sistema fabricado, la identificacion de la
causa de la falla permite que se realicen soluciones que corrigen el problema
o, al menos, impiden que vuelva a ocurrir. Para el andlisis de fallas de una

estructura de prueba, la identificacién debe conducir a una mayor comprension
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de los procesos y reacciones involucradas y la posibilidad de mejorar la

tecnologia actual. (Davis G. D., 1991).

2.8. Preparacion de superficies previo a la union adhesiva

La preparacion superficial se define como el conjunto de operaciones
previas que son realizadas en los sustratos para mejorar la adhesion y las
propiedades de humectacion de los materiales a ser unidos mediante
adhesivos.

La preparacion de las superficies o preparacion superficial es una de
los mas importantes pasos 0 procesos cuando se realiza una union adhesiva.
Asi que no serviran los esfuerzos invertidos durante el disefio, seleccion y
validacion del adhesivo sin una buena preparacion superficial en el sustrato

donde se llevara a cabo la unién.

Existen diferentes métodos, procesos o0 técnicas de preparacion
superficial, la eleccion de la técnica depende entre otras cosas del tipo de
material, ya sea metal, cristal, plastico o ceramica; el tipo de adhesivo y las
condiciones de la superficie del sustrato, como que contenga aceites, 6xido,

polvo o pintura.

Asi, el proceso de preparacion superficial es dividido en 3 distintas

etapas sucesivas entre si: Limpieza, pretratamiento y postratamiento.
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2.8.1. Limpieza superficial

La limpieza superficial es usada para eliminar todos los tipos de
contaminantes que se encuentran en la superficie de los adherentes. Los
contaminantes son agentes externos que estan débilmente unidos al sustrato,
la presencia de estos contaminantes afecta de manera negativa a la adhesion
y las propiedades humectantes del adhesivo, si la adhesion del sustrato se
lleva a cabo en presencia de contaminaciones la union adhesiva fallara debido

a la fragil adhesion y cohesion del contaminante con el sustrato.

Los contaminantes mas comunmente encontrados en la superficie antes de la

unién adhesiva son mencionados en la Tabla 2.8.1 (Kopeliovich, 2018).

Tabla 2.8.1. Tipos de contaminantes superficiales.

Fluidos de corte, lubricantes, grasas.
Pinturas, huellas dactilares.

Residuos de productos de pulido.
Polvo, abrasivos, particulas de plastico.

Sarro, oxido, picado, sales minerales.

Los procesos de limpieza son diferentes para cada tipo de material, sin
embargo, los pasos basicos son los mismos ya que se componen de las
mismas etapas para remover todas las clases de contaminaciones ya

mencionadas. Estos pasos basicos son:
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Desengrase: Se desengrasa con un solvente o un detergente organico

que remueve contaminantes sélidos, contaminantes organicos, aceites
minerales y grasas. El proceso mas utilizado para el desengrase es el
desengrase en caliente ultrasonico. Para validar este proceso se realizan
pruebas de tensién superficial de las que se habla en el apartado 2.9
(Kopeliovich, 2018).

Abrasion o erosién. La abrasion o erosion de elimina las capas o
peliculas de 6xido, incrustaciones, compuestos de corrosion y sarro por medio
de métodos electroquimicos (electrochemical cleaning) o mecanicos como el

shot peening, lijado, sand blasting y air blasting (Mahoney, 1990).

Modificacion superficial: Ciertos materiales presentan un reto muy
grande para las uniones adhesivas como algunos plasticos, gomas y metales
como el cobre, el acero inoxidable y el aluminio. Estos desafios pueden
superarse haciendo cambios en la estructura superficial para aumentar la
energia superficial y la rugosidad, mejorando asi la adhesion. Las tecnologias
usadas para estos procesos pueden incluir grabado alcalino, grabado acido,
wire brushing y lijado (Wegman & Van Twisk, 2013).

2.8.2. Pretratamiento

El pretratamiento incluye el uso de tecnologias para la activacion
superficial del sustrato y asi mejorar la adherencia esto al aumentar la energia
superficial y facilitar las interacciones moleculares del adherente con el
adhesivo. Estas técnicas exponen al sustrato a descargas grandes de energia.

Los métodos mas comunes son el tratamiento de flama, la descarga corona y
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el tratamiento con plasma. Estos pretratamientos han sido aplicados a metales

y en particular a aleaciones y plasticos (CQTI, 2018).

Otros tratamientos usados son la activacion de plasticos y materiales
poliméricos mediante radiacion UV y métodos llevados a cabo en camaras de
vacio como el grabado por pulsos i6nicos y el grabado por radiofrecuencia que
son también usados ampliamente en materiales plésticos (Pocius, 2012).

2.8.3. Postratamiento

Puede ser necesario tratar adicionalmente la superficie del sustrato
después del pretratamiento de la superficie mediante la aplicacion de un
promotor de adhesion (primer). Estos son materiales que se adsorben
fuertemente sobre la superficie del sustrato y que también interactian
fuertemente con el adhesivo. Se aplica un primer para lograr uno o mas de los

siguientes:

e Modificar la energia superficial del sustrato.
e Promover la reaccion quimica entre el adhesivo y el sustrato.
e Activar el adhesivo. Inhibir la corrosion del sustrato.

e Proteger la superficie después del pretratamiento.

Los silanos organo-funcionales, por ejemplo 3-aminopropil
trimetoxisilano, se usan ampliamente para mejorar la adhesion. El sustituyente
silano en un extremo reacciona con grupos hidroxilo en la superficie para dar

una capa polimérica de polisiloxano. El sustituyente orgénico en el otro
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extremo reacciona con los grupos funcionales libres del adhesivo (CQTI,

2018).

Los primers de silano en particular se pueden usar para promover la
adhesion entre dos superficies que no se unen o para crear una union mas
fuerte que el uso del adhesivo solo. Si bien estos compuestos estan destinados
para su uso con adhesivos de silicona, también se pueden usar con otros tipos
de adhesivos, como los epdxicos. Los primers generalmente consisten en uno
0 mas silanos reactivos, un catalizador de condensacion y algun tipo de

solvente portador (Victrex Peek Film Technology, 2018).

2.8.4. Preparacion superficial de Aluminio y sus aleaciones

A lo largo de la historia se han desarrollado técnicas para la preparacion
de la superficie de aluminio, estas técnicas han sido mejoradas y optimizadas
por algunos autores, sin embargo, estas técnicas son todavia usadas en la

industria metallrgica, de construccion y automotriz.

Durante afios, la practica industrial para la preparacion de superficies
de aluminio para la unién adhesiva fue generalmente el Grabado del
Laboratorio de Productos Forestales, cominmente conocido como el grabado
FPL. El uso de tratamientos que contienen cromatos y dicromatos ya no esta
permitido en muchos paises. Esto incluiria el grabado FPL, el anodizado con
acido crémico y el grabado con FPL optimizado. En la tabla siguiente se
muestran unos de los métodos de preparacion de aluminio mas usados
(Wegman & Van Twisk, 2013).
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Tabla 2.8.2. Tratamientos comunes para la adhesion de aluminio.

Tratamiento Composicion

FPL etch
P2

Desengrase con vapor:
1, 1 1-tricloroetano, Tricloroetileno y Percloroetileno
Grabado &cido:
Acido sulfurico-dicromato de sodio
Desengrase con vapor
Grabado alcalino:
Uso de mezcla TURCO 4215
Desoxidante:
Acido sulfarico-dicromato de sodio

Desengrase con vapor
Grabado acido:
Acido sulfarico-fierro/sulfato férrico

CAA Desengrase con vapor
Grabado é&cido:
Acido sulfarico-fierro/sulfato férrico
Acido sulfarico-dicromato de sodio
Solucion de anodizado:
Acido crémico
Solucién de sellado:

Solucién diluida de acido crémico
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2.9. Caracterizacion de superficies

Para que se lleve un adecuado control de la preparacion superficial se
debe asegurar que todos los contaminantes han sido removidos, para esto es
necesario realizar analisis cualitativos y cuantitativos con el fin de caracterizar
el estatus de la superficie y saber si la preparacién superficial esta siendo

efectiva.

El andlisis de las propiedades de las superficies tiene una creciente
importancia en estudios de un amplio rango de procesos, incluyendo las
uniones adhesivas y los analisis de fallas y es critica para la mejora de la

tecnologia en general (Davis D. , 1991).

Aunque se dispone de una amplia gama de técnicas de analisis de
superficies fisicas y quimicas, ciertos rasgos comunes a muchos de ellos se
pueden clasificar desde dos puntos de vista. La mayoria de las técnicas
involucran electrones, fotones (luz), rayos X, especies neutras o iones como
sonda que golpea el material a analizar. El rayo interactia con el material de
alguna manera. En algunas técnicas, los cambios inducidos por el haz
(energia, intensidad y distribucion angular) se controlan después de la
interaccidn, y la informacion analitica se deriva de la observacion de estos
cambios. En otras técnicas, la informacion utilizada para el analisis proviene
de electrones, fotones, rayos X, especies neutras o iones que se expulsan de

la muestra bajo la estimulacion del haz de la sonda.

En muchas situaciones, varios procesos conectados pueden estar

sucediendo mas o menos simultdneamente, con una técnica analitica
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particular que selecciona solamente un aspecto (por ejemplo, el grado de

absorcion de la luz incidente o la distribucion de energia cinética de los
electrones eyectados). Ademas, muchas técnicas mecanicas estan
disponibles para evaluar la rugosidad de la superficie y las propiedades
micromecanicas de las superficies de los materiales (Miyoshi, 2002).

2.9.1. Analisis de tension superficial

Una de las caracteristicas mas importantes de las superficies y que
juega un papel muy importante en el rendimiento de las uniones adhesivas es
la energia superficial. En una unién entre un fluido y un sélido, las fuerzas
adhesivas entre el liquido y el sélido provocan que el liquido se extienda por
la superficie, mientras que las cohesivas del liquido hacen que éste se abulte
y tienda a evitarla. Por lo que para asegurar una buena union adhesiva es
necesario asegurarse que las fuerzas de adhesion sean mas fuertes que las
de cohesion en la superficie. La técnica mas comun y sencilla de medir la
energia superficial es mediante pruebas de humectacion o humectabilidad. La
humectacioén es la capacidad de un liquido para formar una interfaz con una
superficie sdlida y el grado de humectacion se evalla como el angulo de
contacto 8 formado entre el liquido y la superficie del sustrato solido. Esto esta
determinado tanto por la tension superficial del liquido como por la naturaleza
y la energia superficial del sustrato. Cuanto menor sea el angulo de contacto
y menor la tension superficial del liquido, mayor sera el grado de humectacion
(von Fraunhofer, 2012).

En una medicion de angulo de contacto, se coloca una gota de liquido
sobre la superficie de un sélido. El liquido se elige para que no hinche la

superficie del sélido ni reaccione con la superficie. Se supone que el sdlido es
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perfectamente liso y rigido. A menudo podemos encontrar liquidos que no

interactian quimicamente con el solido, pero es dificil encontrar solidos
perfectamente lisos. Ademas, las fuerzas que actuan en una interfaz no solo
no son insignificantes, sino que en muchos casos pueden distorsionar la
superficie a una distancia considerablemente alejada del area de contacto
(Pocius, 2012).

En la Figura 2.9.1 se muestra un diagrama de la medicién del angulo
de gota 6. El liquido es colocado en la superficie de modo que los efectos de
la gravedad para aplanar la gota sean insignificantes. El tamafio de gota suele
ser pequefio (decenas de pL). El instrumento dispensador se mantiene muy
cerca de la superficie y la gota de liquido se "coloca" en la superficie en lugar
de " dejarle caer". La gota debe equilibrarse con la superficie. La medicion
generalmente se realiza con un gonidmetro, que no es MAas que un
transportador montado dentro de un telescopio. La mesa sobre la que
descansa el sélido debe nivelarse con precision y ese nivel se usa como la
linea de base del transportador. Se realizan varias mediciones en varias gotas
gue se colocan en varias ubicaciones en la superficie. Se puede obtener una

precision de = 1 ° con una medicion cuidadosa.

ATMOSFERA

YSG

7
Yo

SUSTRATO

Figura 2.9.1. Medicion del angulo de gota (Humectabilidad).
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La importancia de la medicion del angulo de contacto fue establecida

por el analisis originalmente realizado por Young el cual determiné el angulo
de gota como funcion de las tensiones superficiales de las interfases de los
medios que intervienen en el fendmeno (Pocius, 2012). Esta relacion esta
dada en la ecuacion 2.9.1

YLc COS 0 = Ysc — VsL EcuaCién 2.9.1

Donde, 6 es el angulo de contacto, yg; es la tencion interfacial entre el
sustrato sélido y la gota en estado liquido, ys; es la tencion interfacial entre el
sustrato solido y la atmosfera en estado gaseoso y y,. €s la tension entre la

gota y la atmosfera.

2.9.2. Prueba de Dinas

Las pruebas de Dinas o de tinta son analisis bastantes sencillos que
determinan de manera cuantitativa la tension superficial. El proceso de medida
consiste en depositar una cantidad de tinta de test con cierto valor de tension
superficial desde el frasco directamente sobre la superficie del material a
verificar, mediante pincel, pipeta o bastoncillo de algodén. Esperando unos
segundos, el aspecto de la tinta de test depositada indicara si hemos acertado
en el valor de tension superficial (dado por el frasco de tinta que se esté
utilizando) si es que se queda estable en sus bordes y no forma gotas
individuales o hemos de repetir la prueba con una tinta de test de mas o menos
tension superficial si esta se desestabiliza. Como se puede observar en la

Figura 2.9.2, la prueba de Dinas puede ser util cuando se requieren pruebas
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no destructivas y rapidas para medir la tensién superficial de un material
(Plasmatreat GmbH, 2018).

Buena humectacion superficial Mala |
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Figura 2.9.2. Prueba de Dinas o Tinta (Plasmatreat GmbH, 2018)

2.9.3. Rugosidad

Como ya se ha visto, la adhesién micromecénica es el proceso en el
cual el adhesivo se aloja en los poros del sustrato y estos sirven como un ancla
mecanica que ayuda a mejorar la adhesién, por esta razdn es importante la
medicién de la rugosidad de las superficies, ademas este parametro es un

indicador de limpieza superficial.

Existen dos tipos de irregularidades o rugosidades dentro de las
superficies: a) Las irregularidades mayores (macro geométricas) que son
errores de forma, asociados con la variacion en tamafio de una pieza,
paralelismo entre superficies y planicidad de una superficie o conicidad,

redondez y cilindricidad, y que pueden medirse con instrumentos
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convencionales, y b) las irregularidades menores (micro geométricas) que son

la ondulacién y la rugosidad.

La primera pueden ocasionarla la flexibn de la pieza durante el
maquinado, falta de homogeneidad del material, libracion de esfuerzos
residuales, deformaciones por tratamiento térmico, vibraciones; la segunda la
provoca el elemento utilizado para realizar el maquinado, por ejemplo, la

herramienta de corte o la piedra de rectificado.

Asi, el perfil de rugosidad es definido como el méximo promedio de
profundidad entre picos y valles causado por el impacto de las particulas
abrasivas sobre la superficie. La importancia de este parametro radica en que
incrementa el area en la que el adhesivo se puede adherir, proporciona un
soporte mecanico, resultando en una buena adhesion. Como regla general,
los recubrimientos de pelicula gruesa requeriran una rugosidad mayor que las

peliculas de pintura mas delgadas.

Los equipos para medicion de rugosidad lucen como es mostrado en la
figura 2.9.3, aunque también existen de tipo portéatil. Sobre una base se coloca
un dispositivo de nivelacion/sujecion/alineacion sobre el que se coloca la pieza
a medir, un palpador con una punta cénica con un radio esférico muy pequefio
recorre una pequefia distancia sobre la superficie a la que se desea medir la
rugosidad, el palpador es movido por el dispositivo de alimentacion que esta

montado sobre una columna.
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Dispositivo de__
alimentacion '\

Ciclo de medicion

Palpador
Punta del palpador

Dispositivo Bae

Figura 2.9.3. Esquema general de un palpador ( Mitutoyo México, 2010).

2.9.4. Revelado de grano

La estructura cristalina es un concepto tedrico que permite comprender
como estan formados los materiales. A partir del concepto de estructura
cristalina es posible explicar muchas de las propiedades que exhiben los
materiales, sean estos cristalinos o amorfos. El plantear que un material
clasificado como cristalino posee estructura cristalina es una idealizacion que
no siempre se cumple en los materiales reales. La forma como estan
colocados los atomos en un material real normalmente difiere de la posicion

ideal que se espera a partir de la estructura cristalina.

Todos los materiales cristalinos estan formados por granos (cristales)
los cuales, estan unidos entre si por enlaces quimicos aleatorios, sin embargo,
los granos estan adheridos entre si Unicamente por interferencia fisica de

forma parecida a como se unen las piezas de un rompecabezas. Cada grano
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presenta una interfase o superficie. Esta interfase queda definida por los

enlaces quimicos incompletos de los atomos que la forman.

Si la superficie del material es pulida y se ataca con un agente quimico
adecuado, los atomos de la superficie de los granos (los cuales son reactivos
a causa de su enlace incompleto) reaccionan con el quimico formando
compuestos que se observan de color diferente al del resto del material al usar
un microscopio. Asi las fronteras de los granos y los granos en si pueden

estudiarse (Universidad Centroamericana, 2018).

La continua busqueda de mejorar la calidad de aleaciones ha llevado a
la optimizacion de las técnicas metalograficas. Este es el caso de la
metalografia a color, nos permite obtener datos e informacién
microestructurales, las cuales no podriamos observar con la metalografia

tradicional (Reigoza , 2017).

La técnica mas sencilla de revelado de grano es el ataque por
inmersion. Su uso comenzo a extenderse a raiz del desarrollo de reactivos por
investigadores como Klemm y Beraha (ASM International & Klemm, 1952).
Posteriormente, fueron desarrollados por Benscoter, Kilpatrick y Marder. Weck
desarrolld6 numerosos reactivos de ataque para metalografia en color de
aleaciones de titanio y aluminio, que permitieron revelar al microscopio 6ptico
caracteristicas microestructurales, tales como la segregacién dendritica en el
aluminio, los precipitados intermetalicos en la regidon interdendritica, la
estructura granular entre el metal de base y la soldadura o algun adhesivo
(Suéarez, Asensio, & Vander, 2010).
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2.9.5. Pruebas electroquimicas (Polarizacién)

La polarizacién quimica es el estudio de las superficies por medio de
reacciones electroquimicas en la superficie, esto es haciendo pasar una
corriente en una celda electrolitica la cual experimenta un sobrepotencial, 1o
cual tiene como consecuencia un cambio de potencial en las especies
guimicas y en la superficie. Esta técnica esta basada en la determinacion de

la corriente de corrosion (izorr)-

La importancia de la polarizacion es que es posible determinar los
oxidos y productos de corrosion ademas de cuantificarlos mediante las leyes
de Faraday, esto es un punto importante para la caracterizacion superficial
previa a la union adhesiva ya que es los 6xidos débilmente unidos al sustrato

interfieren de manera importante con el adhesivo.

La representacion grafica del sobrevoltaje en funcién de la intensidad
de corrientes que atraviesa el electrodo se denomina curva de polarizacién.
Las curvas de polarizacion muestran la interdependencia entre el potencial de
electrodo y la intensidad de corriente (relaciones i vs. E). Las curvas de
polarizacion pueden determinarse aplicando una corriente constante y
midiendo el potencial, repitiendo este procedimiento para diversos valores de

corriente y midiendo en cada caso el nuevo potencial alcanzado.

La aplicacién de técnicas de polarizacion, tales como la polarizacion
potenciostatica y la potencio dindmica ha sido muy exitosa en la evaluacion de
la velocidad de corrosion y también en el estudio de los fendémenos

involucrados en la reaccién de corrosion. Este éxito parece ldgico si se

69



Analisis de falla y caracterizacién de la uniéon adhesiva en el sistema adhesivo
epoxico - fundicion de aluminio.

|
considera que los procesos involucrados son de naturaleza electroquimica

(Stern & Geary, 1957).

Las curvas de polarizacion nos permiten determinar si un metal es
susceptible a la corrosion uniforme, también llamada pasivacion. Si
polarizamos un electrodo primero en sentido anddico y luego en sentido
catddico podemos obtener pares de valores de corriente potencial. Si en el eje
de las abscisas se grafica el valor absoluto de la corriente y en el de las
ordenadas el valor del potencial E obtendremos el diagrama de Evans (ver
Figura 2.9.4).

Si el comportamiento de sobrepotencial es pequefio suele presentar
una relacion lineal entre el sobrepotencial y el logaritmo de la corriente como
se observa en la zona 1. En la zona 1-2 se dice que el metal se disuelve en

forma activa.

4 crecimiento del dxido

7 oxidacion del solvente
'f_g/ transpasividad
b picado, atague intergranular,etc

pasividad
2 .

pasiacidn

digolucidn general

Log i

Figura 2.9.4. Formas de la curva de polarizacién (Alvarado, 2006).
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En la zona 2-3 de la Figura 2.9.4 se observa lo que es una zona de

pasividad, es decir, sobre el metal se forma una pelicula muy delgada de 6xido
que dificulta su disolucién. Si la pelicula pasivante presenta propiedades
aislantes, al aumentar el potencial, el éxido pasivante aumentara su espesor
sin que se observe un aumento significativo de la corriente, tal y como se

observa en la zona 3-4.

Cuando la pelicula pasivante esta formada por elementos que tienen la
facilidad de oxidarse a una valencia mayor y generar productos solubles,
ocurre un fendmeno conocido como transpasividad. El cual se puede observar
en el segmento 5 de la Figura 2.9.4. Formas de la curva de polarizacion
(Alvarado, 2006).Figura 2.9.4.

Por otro lado, se puede observar en la curva 6 que la pelicula pasivante
pierde estabilidad y se separa del sustrato en un fendmeno de corrosion
denominado como picado. Figura 2.9.4 puede presentarse si el oOxido
pasivante es un buen conductor de electrones. Una vez alcanzado el potencial
de desprendimiento de O?, la solucién comenzara a descomponerse debido al

02 liberado y presentar4 un aumento en la corriente de corrosion.

2.9.6. Micrografia de dobla haz (FIB - cross section)

El FIB (del inglés focused ion beam) es el tratamiento de las superficies
mediante la incidencia de un haz de iones de galio (Ga) sobre la muestra la
cual se usa para el fresado, abrasion y pulido de secciones superficiales

especificas.
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Un instrumento de haz de iones focalizados (FIB por sus siglas en

inglés) utiliza un haz de iones enfocado finamente para modificar la superficie
de las muestras. La FIB se usa principalmente para crear secciones
transversales especificas (FIB - cross section) de lugares con mucha precision
(inferior a 100 nm) de una muestra para obtener imagenes posteriormente
mediante SEM, STEM o TEM. Ademas, FIB se puede utilizar para obtener
imagenes de una muestra directamente, detectando electrones secundarios
emitidos (NanoPhysics B.V., 2018; NanoPhysics B.V., 2018).

Tradicionalmente, una seccion transversal en un FIB se logra
orientando la superficie de la muestra perpendicular al haz de iones, luego la
muestra es orientada hacia un haz de electrones con el cual se realiza el
analisis de la superficie tratada con FIB mediante SEM o TEM o STEM. Como

se muestra en la Figura 2.9.5.
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Figura 2.9.5. FIB - Cross section
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Como se muestra en la Figura 2.9.6. El material se excava en
rectangulos secuencialmente mas profundos. La cara de la seccién transversal
esta ubicada en la pared posterior profunda del area excavada. Un pulido final,
hecho con el haz de iones paralelo a la superficie de la seccién transversal,

limpia la pared de la seccion transversal.

La obtencién de imagenes de la seccion transversal se realiza con un
haz de electrones de 38 ° con respecto a la superficie pulida (Hamilton & Tan,
2014).

Haz de iones de Ga*
Haz de iones de Ga*

&
<

Muestra

Muestra

Figura 2.9.6. Fresado y pulido mediante FIB.

2.9.7. Otras pruebas analiticas de caracterizaciéon superficial

Para obtener mas informacién acerca de la estructura cristalina y
composicion superficial, entre otros parametros se usan técnicas mas
sofisticadas haciendo uso de equipos con mayor grado de precision sin

embargo esto incrementa el costo de cada andlisis por muestra analizada.
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Entre los analisis de superficie mas comunmente usados en la investigacion

cientifica estan el SEM, FTIR, XRF, XRD, entre otros.

Microscopia electronica de barrido (Scanning Electron Microscope,
SEM). Es una técnica de microscopia electronica capaz de producir imagenes
de alta resolucion de la superficie de una muestra utilizando las interacciones
electron-materia. La microscopia electronica de barrido es una técnica que
sirve para analizar la morfologia de materiales solidos de todo tipo (metales,

ceramicos, polimeros, biolégicos, etc.).

Espectroscopia de Dispersion de Energia (Energy-Dispersive X-ray
spectroscopy, EDS). Es una técnica incluida en los equipos SEM, sirve para
hacer analisis elemental. Con esta técnica se pueden detectar todos los
elementos quimicos con numero atdmico mayor a 4 de manera cualitativa y

semicuantitativa.

Difraccion de Rayos X (X ray diffraction, XRD). Esta es una técnica que
permite estudiar la estructura cristalina de una muestra mediante la interaccion
rayos X y los &tomos en la muestra, los cuales, difractan la radiacion incidente

en angulos caracteristicos de la estructura del material.

Fluorescencia de rayos X (X ray fluorescence, XRF). Mediante esta
técnica es posible obtener una medicidn acerca del espesor de ciertos
recubrimientos superficiales, esto se logra por medio de la exposicion de la
muestra a un pulso de electrones o de rayos X, lo que causa la remocioén de
un electron de un estado energético bajo y la formacion de un ion. El ion puede

regresar a su estado basal cuando un electrén de los niveles energéticos mas
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altos cae hacia la vacancia dejada por el electrén eyectado, en este proceso

se emiten rayos X de una longitud de onda especifica del atomo del cual se

emite.

Microscopia electronica Auger (Auger electron spectroscopy, AES).
Este tiempo de microscopia electrénica sirve para determinar la composicion
de la superficie y mediante ella es posible hacer también un perfilado profundo
en la superficie, Gtil para determinar la composicion de superficies compuestas
por capas de distintas sustancias. Esta técnica hace uso del efecto Auger para

el analisis.

Por dltimo, se tienen algunos analisis para determinar también la
composicion de la superficie como lo son la espectroscopia infrarroja con
transformada de Furier (Furier Transform-infrared spectroscopy, FTIR) y la
espectroscopia de masas (Secondary mass ion spectroscopy, SIMS) que
mediante la resonancia de rayos x y la medicion de pesos moleculares
respectivamente hacen la determinacion y caracterizacion de la composicion

de las superficies.

2.10. Tecnologia plasma

La palabra plasma es usada para describir una amplia variedad de
sustancias macroscopicamente neutrales que contienen interactuando
muchos electrones, iones o moléculas libres las cuales muestran un

comportamiento colectivo debido a las fuerzas de Coulomb de largo alcance.

La palabra plasma viene del griego “mAdoua” y significa formacién,

materia modelable. Fue aplicada por primera vez por Tonks y Langmuir en
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1929 para describir la region interna alejada de los limites, de un gas ionizado

brillante producido por descarga eléctrica en un tubo, tomando en cuenta el

gas ionizado como un todo que permanece eléctricamente neutral.

Como se observa en la Figura 2.10.1 los plasmas estan compuestos de
mezclas de iones cargados y electrones, asi como particulas neutras. Estos
son afectados tanto por campos eléctricos como campos magnéticos los
cuales pueden ser usados para modificar sus propiedades. La temperatura de
los plasmas puede llegar a ser bastante alta. El estado energético, la

composicion y las interacciones entre particulas es lo que diferencia al plasma

de los gases.
Estados de agregacion de la materia

=Molécula oo ® @..@..

[® = Nucleo e 0 .09.@

atémico %) 0 @0
o % A

® = Electron e ® ¢ 009%0

1® = Particula Liquido Gas Plasma

Energia térmica E

Figura 2.10.1. Estados de agregacion de la materia.

El plasma tiene caracteristicas propias que no se dan en los soélidos,
liquidos o gases, por lo que es considerado otro estado de agregacion de la
materia. Como el gas, el plasma no tiene una forma o volumen definido, a no
ser que esté encerrado en un contenedor; pero a diferencia del gas en el que

no existen efectos colectivos importantes, el plasma bajo la influencia de un
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campo magnético puede formar estructuras como filamentos, rayos y capas

dobles (Chen, 2016).

En la Figura 2.10.2 se observa un esquema de la operacion de un
equipo plasma que emite un tipo de plasma sin potencial eléctrico, aunque la
generacion de plasma varia de un equipo a otro y depende en gran medida del
tipo de plasma que se esté generando, el principio de generacién de dicho

plasma es muy similar.
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Generadar de alto valtaje Fluyo de
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Canal de gas

Arco eléctrico

Llarna del plasrna, sin
potencial eléctrica
[Chorro gas activo)

Figura 2.10.2. Esquema de un generador de plasma (D. E. GmbH, 2018)
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2.10.1. Clasificacion y tipos de plasma

Como se menciono en la seccion anterior, los plasmas son descritos
por muchas caracteristicas tales como la temperatura y grado de ionizacion
cuya magnitud, y las aproximaciones del modelo que los describe, da lugar a
plasmas que pueden clasificarse de diferentes maneras. Aqui, brevemente
examinamos las caracteristicas de algunos de estos diferentes tipos de plasma
(Shah, 2018).

La clasificacibn mas usada es la que esta basada en las temperaturas
relativas de los electrones, iones y particulas neutrales. Dependiendo de esta
caracteristica, los plasmas son clasificados en cuatro grandes rubros:
calientes, tibios, frios (no-térmicos) y ultra-frios. Los plasmas térmicos tienen
electrones uy particulas pesadas a la misma temperatura. Esto es que estan
en equilibrio térmico unas con otras. Los plasmas no térmicos, por otro lado,
tienen iones y particulas neutras a una temperatura mucho mas baja (a veces,
incluso, a temperatura ambiente), mientras que los electrones estdn a una
temperatura mucho mas alta que las particulas neutras. Por otro lado, las
caracteristicas de los plasmas tibios se ubican entre las de los plasmas
calientes y frios. Por ultimo, el plasma ultra frio, posee un grado extremo de
ionizaciéon (Shah, 2018).

Plasma Caliente

En una descarga de gas a alta presién, la colision entre los electrones
y las moléculas de gas ocurre con frecuencia. Esto causa el equilibrio térmico

entre los electrones y las moléculas de gas. Asi que se tiene Tejectron~Tyas-
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Este tipo de plasma se llama plasma caliente. El plasma caliente esta casi
totalmente ionizado y se aproxima a un estado de equilibrio termodinamico
local (LTE). El plasma caliente también se llama plasma térmico, pero en la
literatura rusa, plasma a baja temperatura para distinguirlo de un plasma de
fusion termonuclear. Tales plasmas pueden ser producidos por arcos

atmosféricos, chispas y flamas.

Plasma tibio

Histéricamente, el plasma tibio tiene un camino entre el plasma caliente
y el frio. Aprovecha el hecho de que algunos parametros adimensionales que
ocurren en los modelos de plasma caliente son << 1 en la mayoria de los
casos. Esto quiere decir que los modelos matematicos que describen el
comportamiento eléctrico, flujo y grado de ionizacién son resueltos de manera
coherente usando los modelos del plasma tibio. Estas suposiciones estan
basadas en el hecho de la gran brecha de las caracteristicas entre un plasma

frio y uno caliente.

Plasma frio

El plasma frio (también llamado plasma no térmico) es uno en el que se
puede ignorar el movimiento térmico de los iones. En consecuencia, no hay
fuerza de presion, la fuerza magnética puede ignorarse, y solo se considera
que la fuerza eléctrica actia sobre las particulas. Los ejemplos de plasmas
frios incluyen la ionosfera terrestre (alrededor de 1000 K) y la descarga de flujo
en un tubo fluorescente. En la descarga de gas a baja presion, la tasa de

colision entre los electrones y las moléculas de gas no es lo suficientemente
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frecuente como para que exista un equilibrio térmico entre la energia de los

electrones y las moléculas de gas. Entonces, las particulas de alta energia
estan compuestas principalmente de electrones mientras que la energia de las
moléculas de gas esta alrededor de la temperatura ambiente. Tenemos

Tetectron > Tiones > Tyas, ESte tipo de plasma se llama plasma frio. En plasma

frio, el grado de ionizacién es inferior a 104,

Plasma ultrafrio

Un plasma ultrafrio es uno que se produce a temperaturas tan bajas
como 1 K y puede formarse por fotoionizacion de atomos refrigerados por
laser. Los plasmas ultrafrios tienden a ser bastante delicados, los

experimentos se llevan a cabo en el vacio.

Sin embargo, existen otras clasificaciones de los plasmas de acuerdo a
sus diferentes propiedades y caracteristicas. En la Tabla 2.10.1 se muestran
las clasificaciones mas usadas de los plasmas y las caracteristicas que toman

en cuenta.
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Tabla 2.10.1. Clasificacion y tipos de plasma (Shah, 2018).

Energia del electron

Carga eléctrica

Caracteristica Clasificacion

Plasmas calientes

Plasmas frios

Plasmas tibios

Plasmas ultrafrios

Grado minimo requerido para exhibir
comportamiento de plasma
Plasma completamente ionizado
Plasma parcialmente ionizado (gas
débilmente ionizado)

Plasma colisional

Plasma no colisional

Plasma Neutro

Plasma no neutro (cargado)
Plasma de alta densidad
Plasma de mediana densidad
Plasma de baja densidad
Plasma magnético

Plasma no magnético

Plasma de polvo

Plasmas coloidales

Plasma pasivo

Plasma activo

Plasma ideal

Plasma no ideal

DC discharge

pulsed DC

RF discharge
Microwave discharge
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2.10.2. Usos del plasma en laindustria

Las aplicaciones industriales de plasma se pueden agrupar en tres

areas amplias y algo superpuestas. Estas son:

1. Plasma de procesamiento, que abarca aplicaciones en las que se
usan plasmas o haces de particulas cargadas o neutras para alterar
un material existente. Ejemplos de esto son: el grabado con plasma,
molienda ionica, implantacion de iones o modificacion de superficie,
limpieza y activacion superficial, endurecimiento o nitruracion de
plasma (Shohet, 2009)

2. Plasma de sintesis. Es la que se refiere a aplicaciones en las que
los plasmas se utilizan para impulsar o ayudar a las reacciones
guimicas a sintetizar compuestos, aleaciones, polimeros u otras
especies complejas a partir de materiales de partida mas simples
como materiales organicos, nanoparticulas y nano polvos (Iza et
al., 2014; Vollath, 2008; Kortshagen et al., 2016). Esto también
podria incluir los procesos inversos de la descomposicién del
plasma (Shohet, 2009).

3. Plasma para electronica. Que incluye aplicaciones en las que las
propiedades Unicas de los plasmas se utilizan directamente en
dispositivos, como fusores de arco, fuentes de microondas,
pantallas de plasma, soldadores, instrumentacién analitica,

lamparas de arco o tubos laser (Shohet, 2009).

La siguiente breve descripcion de las aplicaciones industriales del
procesamiento y la tecnologia del plasma muestra cuan extendido esta el

impacto de la tecnologia del plasma.
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Polimerizacion por plasma. Al ionizar un gas monoémero, se pueden

hacer ciertos tipos de polimeros que se pueden depositar como revestimientos
sobre diversos materiales. Varios productos farmaceéuticos y otros productos
quimicos "exéticos" solo pueden fabricarse con este proceso, que a menudo
es el resultado de la combinacién de la generacion de iones y radicales libres
por parte del plasma. Ademas, los plasmas pueden activar, entrecruzar o
modificar la estructura de los polimeros, produciendo superficies
antiadherentes, antiincrustantes o resistentes a bacterias (Inagaki, 1996;
Shohet, 2009)

Deposicién de vapor quimico asistido por plasma (Chemical vapor
deposition, CVD). Aqui, los plasmas se pueden utilizar para proporcionar un
mecanismo para depositar con éxito varios productos quimicos en las
superficies (d'Agostino, 1990; Inagaki, 1996; Shohet, 2009).

Deposicion superficial. En este caso, los plasmas se utilizan para
pulverizar particulas desde un electrodo objetivo, que luego se depositan en

un material particular (Inagaki, 1996; Shohet, 2009).

Grabado con plasma. Las principales aplicaciones de este trabajo son
en la industria de semiconductores y para la fabricacion de sistemas micro
electromecanicos (MEMS). El grabado de plasma combinado con campos
eléctricos 0 magnéticos o haces de iones, ofrece una mejora dramatica en el
proceso de grabado de circuitos integrados con lineas de menos de 1 um de
separacion. (d'Agostino, 1990; Shohet, 2009)
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Fresado i6nico. Los haces de iones se pueden usar para cortar o fresar

regiones estrechas de materiales con gran precision (Shohet, 2009; Harry,
2010; Kawai, 2010)).

Modificacion superficial. Los plasmas se pueden usar para modificar las
propiedades de los materiales interactuando en la superficie de esos
materiales de varias maneras. Por ejemplo, el acero para herramientas se
puede endurecer considerablemente sometiendo las herramientas a un
plasma de nitrégeno (Shohet, 2009; Harry, 2010; Jafari et al., 2012)

Soldadura. El uso de plasmas en soldadura, especialmente en
soldadura por arco, se conoce desde hace tiempo. Sin embargo, muchos
problemas contintan existiendo con la soldadura, y gran parte de esto se debe
a la falta de comprension de la composicion del plasma, la temperatura y la
densidad del plasma (Shohet, 2009; Harry, 2010; Kawai, 2010)

Mecanizado por descarga. En este proceso, los plasmas se utilizan para
proporcionar una superficie de corte entre un alambre delgado y el trabajo que
se va a cortar, por lo general al pasar un arco entre ellos a través del agua
(Shohet, 2009; Kawai, 2010)

Spray de plasma Este es un proceso de recubrimiento que pulveriza
particulas pesadas (aglomeraciones) desde el catodo de un sistema de arco y
luego dirige la pulverizacion de estas particulas a una superficie para el
recubrimiento. Tiene aplicaciones donde se requieren revestimientos gruesos
(Shohet, 2009; d'Agostino, 1990)
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2.10.3. Tratamiento con plasma antes de la unién adhesiva

El tratamiento con plasma utiliza un plasma de vacio controlado para
alterar la superficie de un material con el fin de mejorar la unién, impresion,
pintura, revestimiento o humectabilidad. El proceso se realiza en una camara
de plasma bajo presiéon de vacio. Se usa comunmente en la fabricacion de
dispositivos electronicos, dispositivos médicos, textiles, plasticos, cauchos y

mas. Casi cualquier material seco puede tratarse en una camara de plasma.

El bombardeo con particulas energéticas antes y durante las etapas
iniciales de la deposicién de la pelicula de adhesivo puede mejorar la adhesion
al eliminar capas contaminantes, cambiar la quimica de la superficie, generar
rugosidad microscopica superficial, aumentar la densidad de nucleacion
formando sitios de nucleacion (defectos, implantar especies atomicas),
aumentar la movilidad de la superficie de los &tomos y crear defectos de red.
La introduccion de energia térmica directamente en la region de superficie
promueve la reaccion y la difusion. Estos efectos también mejoraran la
cobertura de la superficie y, por lo tanto, disminuiran el nimero de vacios
interfaciales que resultan en fracturas y mala adhesion. La adhesion de la
pelicula puede degradarse por la difusibn y precipitacion de especies
gaseosas en la interfaz. La adhesion también puede degradarse por la tensiéon
residual de la pelicula debido a las diferencias en el coeficiente de expansion
térmica de la pelicula y el material del sustrato en el procesamiento a alta
temperatura o las tensiones residuales de crecimiento de la pelicula

desarrolladas en el procesamiento a baja temperatura (Mattox, 1990).
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La literatura sobre el tratamiento con plasma para mejorar la adhesién

muestra que aparentemente todas las combinaciones de gases y tratamientos

se han evaluado para todos los polimeros comunes. (Thomas & Mittal, 2013).

La Tabla 7.4 presenta una lista muy breve de las resistencias adhesivas
obtenidas con el tratamiento con plasma de polimeros mediante una variedad
de métodos. En la Tabla 7.4, mostramos el efecto del plasma de oxigeno en
PE asi como para PP. Ademas, se muestra el efecto de los tratamientos de
plasma mas exéticos, como los plasmas que contienen acetileno y
tetrametilisina. En estos casos, el plasma deposita una capa de material de
plasma polimerizado en la superficie, lo que resulta en una preparacion de la

superficie (Pocius, 2012).

86



Analisis de falla y caracterizacién de la uniéon adhesiva en el sistema adhesivo
epoxico - fundicion de aluminio.

Tabla 2.10.2. Tratamiento de polimeros con plasma (Pocius, 2012)

Plastic

Type of plasma

Type  of

adhesive
bond

Bond
strength
(MPa)

- Lap shear
- rf, capacitively coupled Oxygen  Lapshear 1.6
m None None Lap shear 2.6
m rf, capacitively coupled Oxygen  Lapshear 21.2
None None Lap shear 2.8
rf, capacitively coupled Oxygen  Lapshear 6.4
None Lap shear 3.9
- rf, capacitively coupled Helium Lap shear 27.7
- None None Lap shear 4.3
- rf, capacitively coupled Helium Lap shear 8.4
None None Lap shear 0.077
Argon Lap shear 2.4

Silicon

Como se ha visto anteriormente, un plasma es un gas excitado que

consiste en &tomos, moléculas, electrones libres y especies metaestables v,
aunque el uso de plasmas para tratar sustratos poliméricos estad bien
establecido, se ha informado muy poco sobre el uso de plasmas en el
tratamiento de vidrios, ceramicas y metales antes de la union adhesiva
(Pocius, 2012).
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2.11. Tecnologia laser

La palabra LASER es un acréonimo de “Amplificacion de luz por la
emisién estimulada de radiacion” (del inglés “light amplification by stimulated
emission of radiation”). Cada parte de esta frase tiene un significado especial,
asi que se debe desglosar palabra por palabra para entender el concepto

fundamental de este tipo de tecnologia empezando por el final (Nellist, 2008).

La radiacion electromagnética es una forma de energia que viaja a la
velocidad de la luz. Como se observa en la Figura 2.11.1, la radiacion
electromagnética se compone de muchas partes en las que se incluyen la luz
visible, la luz infrarroja, ultravioleta, ondas de radio, microondas y rayos X.
Tanto la luz visible como los otros partes del espectro electromagnético se

comportan (en términos de fisica) como ondas y particulas (Ilamadas fotones).

Longitudes de onda en m

I10 1I 10|-' ml-2 10|-3 10‘-4 10|-5 10‘-6 ml-7 ml-g 10‘-9 ml-‘“ 1()|‘“ 1()I-ll 10‘-13
Radio,> <— Infrarrojo——> Rayos x
ny Microondas (€= Ultravioleta= <———Rayos gamma
1|03 169 16'0 wl“ 1u|'2 1(;'3 10I'4 1(')15 1u|16 ml” 1618 10"9 1050 10|2' ml22
Luz visible Frecuencias en Hz

700 nm 650 600 550 500 450 400 nm
| | | | | |

ROIO  NARANJA AMARILLO VERDE AZUL VIOLETA

Figura 2.11.1. Espectro electromagnético (Fonrouge, 2016).

La frase emision estimulada significa que la luz laser se produce en una

manera especial. Ordinariamente, atomos o0 moléculas emiten
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espontadneamente energia en forma de fotones cuando pasan de un estado de

alta energia a un estado de energia mas bajo (representado por orbitales
atomicos). Por consiguiente, en ciertos casos, los atomos pueden ser

estimulados para emitir energia extra como luz (Nellist, 2008).

La palabra amplificacion significa aumentar la cantidad de luz emitida.
En la emision estimulada, un fotén de entrada estimula un a4tomo, el cual libera
energia en forma de un segundo fotén idéntico al primero. El foton estimulado,
a su vez, puede estimular otros atomos para emitir mas fotones idénticos,
causando una mayor amplificacion y por lo tanto produciendo mas luz, sin
embargo, eso no significa solo luz visible, sino también radiacion

electromagnética no visible como infrarroja o ultravioleta.

2.11.1. Principios de operacion de un laser

Para entender como opera un laser es necesario entender primero lo
qgue significa emision estimulada. Cuando un fotébn de una frecuencia
especifica interactiia con un atomo con un estado de excitacién causando que
pase de ese estado de alta energia a un estado energético mas bajo el exceso
de energia se libera en forma de fotones con caracteristicas idénticas al del
fotdn incidente, a este fendmeno se le denomina emision estimulada (ver
Figura 2.11.2). Esto esta en contraste con la emision espontanea, que ocurre
a intervalos aleatorios sin tener en cuenta el campo electromagnético
ambiental (Nellist, 2008).
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Figura 2.11.2. Fendmeno de emision estimulada.

Basicamente, cada sistema laser tiene esencialmente un medio
activo/de ganancia, colocado entre un par de espejos Opticamente paralelos y
altamente reflectantes, uno de ellos transmitiendo parcialmente y una fuente
de energia para bombear un medio activo (Singh, Zeng, Guo, & Cai, 2012).
Mas especificamente, el medio de ganancia es el material que posee los
atomos que tienen la propiedad de amplificar la amplitud de la onda de luz que
pasa a través de €l mediante estimulacion simulada. Estos &tomos deben ser
capaces de entrar en un estado de excitacion y emitir fotones de una longitud
de onda especifica por lo que el medio activo o de ganancia determina el tipo

de laser.

Para que los &tomos del medio activo amplifiquen la luz, necesitan ser
excitados por medio de energia en un proceso llamado bombeo. La energia
se suministra tipicamente como corriente eléctrica o como luz a una longitud
de onda diferente. La luz de la bomba puede ser proporcionada por una

lampara de flash o por otro laser.
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El medio activo es colocado entre dos espejos, uno de ellos es

completamente reflectante y el otro parcialmente reflectante de tal manera que
la luz que oscila entre los espejos pasa cada vez a través del medio activo.
Esto hace un efecto de cascada de amplificacién de la luz incidente en el medio
activo y después de alcanzar una amplificacion considerable se emite a través
del espejo transmisor. En la Figura 2.11.3 se muestra el esquema de

funcionamiento de un laser.

Fuente de Bombeo
optica (Flash lamp)

Salida del haz
de laser

Medio activo (Cristal YAG,

Espejo altamente rubi, etc.) Espejo parcialmente

reflectante reflectante

Figura 2.11.3. Funcionamiento de un laser YAG.

2.11.2. Tipos de tecnologias laser

Dependiendo de la naturaleza de los medios activos, los laseres se
clasifican en tres categorias principales, a saber, solido, liquido, gas.
Cientificos e investigadores han investigado una amplia variedad de materiales
laser como medios activos en cada categoria desde 1958, cuando se observo

accion laser en el cristal de rubi (Singh, Zeng, Guo, & Cai, 2012). Los
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componentes de los elementos que varian segun la clasificacién del laser son

la estructura, la longitud de onda de oscilacion y la fuente de excitacion.

Laseres de estado sélido: los mas comunes son YAG e YVO4 que usan
cristales de YAG (granate de itrio y aluminio dopado con neodimio) e YVO4
(ortovanadato de itrio dopado con neodimio) como medio activo de laser. La
longitud de onda de oscilacion de este tipo de laseres es de 1064 nm. Entre
los laser de estado solido se destacan dos tipos especiales de laser que estan

construidos con tecnologia diferente a los descritos anteriormente, estos son:

Laser de semiconductor: La mayoria de los laseres semiconductores tienen
como medio activo un diodo, que se bombea con una corriente eléctrica en
una region donde se encuentran un material semiconductor. Sin embargo,
también hay laseres semiconductores bombeados Opticamente, donde los
portadores son generados por la luz de una lampara. Los materiales comunes
para los laseres semiconductores son GaAs, AlGaAs, GaP, InGaP, GaN,
InGaAs, GalnNAs, InP, GalnP (RP-Photonics, 2018).

Laser de fibra 6ptica: estos laseres se han comenzado a usar mas
ampliamente desde 2000. Como su hombre indica, utilizan fibras 6pticas como
su medio activo dopado con elementos de tierras raras como erbio, iterbio,
neodimio, disprosio, praseodimio, tulio y holmio. Estos laseres tienen una

longitud de onda de oscilacion en un rango de 1000 a 1150 nm.

Laseres de gas: los laseres de CO2 con una longitud de onda de oscilacion
de 10600nm son ampliamente utilizados, pero también existen laseres HeNe

y de nitrégeno con una longitud de onda de oscilaciéon de 633nm y 337nm,
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respectivamente. Por otra parte los laser TEA (del inglés “atmosfera

transversalmente excitada”) también llamados “excimer” (abreviacion de
“‘exited dimer”) laser” los cuales son fabricados de complejos excitados por
ejemplo XeK, KrCl, KrF, XeF, cuyas longitudes de onda van de 126-351nm
(Singh, Zeng, Guo, & Cai, 2012).

Laser en estado liquido o laser de colorante liquido: Los laseres liquidos
son laseres bombeados Opticamente en los que el medio de ganancia es un
liquido a temperatura ambiente. Estos laseres generan luz laser a partir de los
estados de energia excitados de los colorantes organicos disueltos en
solventes liquidos. Los colorantes organicos tales como DCM (4-diciano-etilen-
2-metil-6-p-dimetilaminoestiril-4H-pirano), rodamina, estirilo, LDS, cumarina,
estilbeno, etc. (Singh, Zeng, Guo, & Cai, 2012). La salida de luz abarca el
espectro desde casi UV hasta casi IR, dependiendo del tinte utilizado (Higgins,
1995).

2.11.3. Usos y aplicaciones del laser

Los usos de la tecnologia laser hoy en dia abarcan un sinfin de
aplicaciones en muchas ramas de la industria, la ciencia y la medicina. Dentro
del sector industrial se usan especialmente para el marcaje e identificacion del
producto mediante cédigos (de barra o0 QR), en todo tipo de sensores, limpieza
de materiales por abrasién, maquinado de piezas, soldado selectivo de partes
metdlicas, también son usados para brindar acabados superficiales a los
materiales por ejemplo el pulido, también son usados para depositar metales
sobre ciertos tipos de sustratos (plasticos y ceramicas). También son usados
en el proceso de fabricacion de nanomateriales y microestructuras en un

proceso llamado poli-litografia, el laser también es un medio eficaz para el
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corte de piezas si la generacion de grandes cantidades de residuos. En

adicion, los equipos laser son usados para la personalizacion de un producto
por medio del marcaje de logotipos, nhombres comerciales y dibujos sobre
superficies metalicas, plasticas, etc. (Wolff, Stolberg, & Zihlke, 2009).

En el sector de la ciencia, la investigacion y el desarrollo, el laser ha
tenido importantes papeles en los campos de la astronomia, ya que es usado
para calcular distancias entre planetas, la determinacion de constantes
atomicas, el movimiento browniano de los atomos, el calentamiento de
especies quimicas a muy altas temperaturas, son usadas para la deteccion de
las condiciones meteorologias, se usan también en cromatografia y en los
analisis espectrofotométricos, estan presentes también en la microscopia

formando parte de los microscopios electronicos de escaneo laser.

En el &mbito de las ciencias de la salud se pueden observar un amplio
namero de aplicaciones de la tecnologia laser entre las cuales se encuentran
el uso del laser en la cirugia ocular, el reemplazo del bisturi en la cirugia
general y en la microcirugia, también se usa como herramienta en la
odontologia en la solidificacion de resinas y decoloracion de dientes, se usa
también en la medicina cosmética para la remocién de tatuajes y para combatir

las manchas epidérmicas (Walsh, 2003).

2.11.4. Caracteristicas del laser

Los equipos laser pueden emitir rafagas de fotones de alta intensidad
en pulsos de muy corta duracién en un haz altamente direccionado. Este haz

puede interactuar con la superficie de una sustancia produciendo varios
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efectos, dependiendo de los parametros como la intensidad, la duracion del

pulso, la velocidad de escaneo y las propiedades de la superficie.

Las caracteristicas mas importantes de los laser son: sus pulso de luz
son extremadamente intensos, la luz es extremadamente coherente, tiene una
naturaleza extremadamente direccional y tiene rangos de frecuencia muy

nitidas. Cada una de las caracteristicas se describe abajo.

Intensidad: Esta propiedad del haz de laser es probablemente la mejor
conocida y la mas ampliamente usada hasta ahora. Para enfatizar su extrema
intensidad, es necesario comparar el haz de laser con la de una fuente
convencional de luz como un foco de filamento de tungsteno o el sol. Estos
tipos de fuentes de luz emiten en su mayoria “luz blanca”, esto significa, que
emiten a todas las longitudes de onda del espectro visible. Estos tipos de
fuentes de luz son llamados radiadores de cuerpo negro y la radiacion puede
ser caracterizada mediante la ley del cuerpo negro derivada por Max Planck
en 1900. Esta ley describe, esencialmente, la cantidad de radiacion de un haz
de luz emitido por unidad de &area en un intervalo de longitud de onda
especifica. El sol, en la longitud de onda del rojo, emite aproximadamente 0.7
W/ (cm?A). Sin embargo, el laser de rubi puede emitir miles de watts por
centimetro cuadrado en periodos ultracortos de tiempo en intervalos de
longitud de onda de hasta 0.0001A, es decir, el laser puede emitir 10 000 000
W/ (cm?A), esto es 107 veces mas intensidad (Stickley, 1963).

De manera practica, el area hacia la cual se puede enfocar la radiacion es
proporcional al cuadrado de la longitud de onda usada. Por lo tanto, si uno
tiene un rayo laser con una potencia maxima de un millon de watts y longitud

de onda de 0.5", se puede enfocar a un tamafio de punto de 0,0001 cm?, si
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bien, se utiliza una lente de distancia focal de un centimetro, esto

corresponderia a una densidad de potencia de 1010 W/ cm?. Esto no se puede
lograr con ningun otro tipo de fuente de luz. Por lo tanto, es relativamente facil
perforar agujeros en diamantes y perforar agujeros en acero. El laser tiene la
capacidad de perforar agujeros con didmetros no mucho mayores que 1/10,

000 in. Cosa que no es posible con tecnologia convencional (Stickley, 1963).

Coherencia: La coherencia describe el grado en que la luz interfiere
consigo misma. Teniendo en cuenta que la luz es una onda, se puede decir
gue cuanto mas uniforme sea su fase, mayor sera la coherencia de esta. Esto
es similar a la manera en que las ondas que chocan sobre una superficie del
agua hacen que se fortalezcan o anulen entre si; entre mas aleatoria sea una
onda, mas débil sera su grado de interferencia. Debido a que la fase, longitud
de onda y direccién de la luz laser es la misma, es posible mantener la onda
fuerte y transmitir haces laser sobre una larga distancia sin que sufran difusion.
Esto significa que con un lente se puede concentrar la luz en un punto
pequefio. La luz emitida se puede transmitir a una ubicacion diferente y
utilizarse como una luz altamente densa (KEYENCE, Guia Técnica Laser,
2014).

Pureza de frecuencia: para ser absolutamente coherente, la radiacion
debe ser absolutamente pura en frecuencia. Por lo tanto, no es posible separar
por completo estas dos caracteristicas de la radiacion, ya que en el limite de
la coherencia perfecta o de la frecuencia mas pura, una de estas implica la
otra. Aungue varias frecuencias generalmente se generan en el disparo de un
laser, individualmente son extremadamente estrechas entre ellas; esta casi
nula diferencia se debe a que el medio activo interno del laser es una funcion

de probabilidad de la frecuencia. Debido a esta propiedad, la onda que se
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propaga a través del material con una de estas frecuencias mas probables

crecera mas rapido que las ondas en otras frecuencias; y a medida que pasa
el tiempo, satura completamente las ondas con una frecuencia menos
probable y las inhibe, por ejemplo, la impureza de frecuencia del laser de gas
es solo tres partes en 1013 (Stickley, 1963).

Monocromaticidad: La luz natural incluye una variedad de longitudes de
onda, que van desde los rayos ultravioleta a los infrarrojos. En comparacion,
el laser es un haz de luz con una unica longitud de onda. A esta caracteristica
se le llama monocromaticidad. La ventaja de la monocromaticidad es el
aumento en la flexibilidad de disefio éptico que ésta permite. El indice de
refraccion de la luz varia dependiendo de su longitud de onda, lo que genera
el fenomeno de que la luz natural que atraviesa un lente se expanda en funcién
de las longitudes de onda de cada luz en particular. A esto se le llama
aberracion cromatica. Dado que un laser sélo presenta una Unica longitud de
onda, sélo se refracta en una direccion. Por ejemplo, los lentes para camara
deben ser disefiados para corregir la distorsion causada por los colores,
mientras que los lentes para laser no lo requieren. Esto hace posibles disefios
precisos que permiten transmitir el rayo laser a través de grandes distancias y
concentrar el mismo en un pequefio punto (KEYENCE, Guia Técnica Laser,
2014).

Direccionalidad: la naturaleza direccional de la radiacion laser se debe
tanto al mecanismo del laser como al paralelismo de las superficies planas en
cada extremo de la barra del laser. La onda que se propaga en el cristal tiende
a crecer mas rapido en la direccidn en que tiene la menor pérdida y esta es la
direccion que es exactamente perpendicular a los dos espejos finales. Las

ondas que se propagan en otro &ngulo pronto 'se dispersan ' de las placas y
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se pierden. En consecuencia, el haz de salida estd extremadamente bien

definido en la direccion con una dispersion no mayor a 0.0005° (Stickley,
1963).

2.12. Ablacion de materiales mediante laser (Laser ablation)

Ya en los primeros dias de los laseres, se habia observado que la
energia de la luz concentrada podia afectar considerablemente al material
irradiado. El dafio a los componentes Opticos se producia a causa de la
evaporacion y la eliminacion del material de la superficie del material. De
hecho, esa fue la primera manifestacion de la ablacion con laser, es decir, la
eliminacién de material de un objetivo tras el impacto del laser. Rapidamente,
este efecto se exploté de una manera mas controlada para procesar
materiales, p. €j., en corte y taladrado en la industria del automdévil y campos
relacionados. (Reif, 2009).

Las interacciones del laser con el material involucran el acoplamiento
de energia Optica en un solido, resultando en la vaporizacion, eyeccion de
atomos, iones, especies moleculares y fragmentos, ondas de choque,
iniciacion y expansion de plasma, entre otros procesos. Se han desarrollado
muchos modelos para describir estos procesos, pero cada uno pertenece solo
a un componente separado de la interaccion y solo se aplica en condiciones
limitadas. No hay modelos que describan por completo los procesos
involucrados en la ablacion con laser (a menos que los astronautas o los
generadores de energia de fusion hayan elaborado dichos modelos y estan
clasificados). La irradiacion laser (densidad de potencia) y las propiedades

termo-oOpticas del material son paradmetros criticos que influyen en estos
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procesos. Se describen dos descripciones generales para la interaccion laser-

material durante la irradiacion: vaporizacion y ablacién (Russo, 1995).

En principio, toda descomposicién o remocion de material de un objetivo
sélido es la consecuencia de una energia incidente sobre el material,
resultando en superar la energia de union de las moléculas del sélido. Como
se muestra en la Figura 2.12.1, este incremento de energia resulta en una
transicion de fase y ocasionalmente en una disolucion del volumen calentado
dado a las temperaturas que alcanza la superficie. En una escala
microscopica, el incremento de la temperatura corresponde al incremento en
la energia cinética atémica. (Reif, 2009)
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Figura 2.12.1. Efecto del pulso de energia en un sélido.

Vaporizacion. Cuando la duracién del pulso del laser es del orden de

microsegundos o mas v la irradiacién es menor que aproximadamente 10°
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W/cm? es probable que la vaporizacién sea un proceso dominante que influya

en la eliminacién del material de un objetivo. Las propiedades térmicas y
opticas de la muestra influyen en la cantidad de material eliminado durante el
pulso del laser. Las propiedades Opticas (absorcién y reflexion) determinan
tanto la fraccién de la potencia incidente que se absorbe como la profundidad

de absorcion éptica dentro de la muestra (Russo, 1995).

Ablaciéon. Cuando se aplica irradiacion mas alla de 10° W/cm? con
pulsos del orden de nanosegundos y enfocados en cualquier material, se
produce una explosion. El término "ablacion con laser” se ha adoptado para
describir esta interaccion. Fenomenol6gicamente, la temperatura de la
superficie es instantAneamente calentada mas allda de su temperatura de
vaporizacion a través de absorcion lineal de un foton, absorcion de foton
mdltiple, ruptura dieléctrica y mecanismos indefinidos adicionales. La
temperatura de vaporizacion de la superficie se excede dentro de una fraccion
de la duracion del pulso del laser; la disipacion de energia a través de la
vaporizacion desde la superficie es lenta en relacién con la duracién del pulso
del laser. Antes de que la capa superficial pueda vaporizarse, el material
subyacente alcanzard su temperatura de vaporizacion. La temperatura y la
presion del material subyacente se elevan mas alla de sus valores criticos, lo

gue hace que la superficie explote (Russo, 1995).

Hoy en dia, la ablacion con laser se utiliza en una amplia gama de
tecnologias de alta calidad distintas al corte y la perforacién, como, por
ejemplo, procesamiento de superficie, deposicion de pelicula delgada
mediante PLD o limpieza con laser, desde obleas de silicio hasta obras de arte.
En medicina también, muchas aplicaciones se basan en la ablacién con laser,

p. en oftalmologia (entre otros, correccion laser de ametropia), dermatologia
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(eliminacion de tatuajes), cirugia, etc. Sin embargo, los efectos indeseables

como la destruccion del tejido biologico irradiado con laser o el dafio del laser
a los componentes Opticos también resultan de la ablacion con laser (Reif,
2009).

2.13. Caracterizacion de sistema Laser y su efecto en la ablacion de

superficies

La limpieza con laser es basicamente una ablacion de una pequefa
capa superficial del material, el laser golpea una fina capa superficial de
atomos que se evaporan debido a la alta energia, esto sucede con los atomos
del sustrato y cualquier impureza en el area de accién del laser. El laser elimina
hasta 1 micra de profundidad de material en su area de accion, esto es
especialmente util en aplicaciones que requieren un tratamiento de limpieza
sin utilizar productos quimicos peligrosos que pueden interferir con los
procesos posteriores y también para aplicaciones que requieren un grabado
microscoépico del material para los fines de adherencia debido al mismo tiempo
qgue el laser elimina las capas de contaminacion también es responsable de
grabar el sustrato que mejora drasticamente la adhesion de otro material sobre
él. En este proceso hay algunos factores clave que determinan la apariencia
del material eliminado y la intensidad, profundidad y relleno de la ablacion en

la superficie.

A continuacion, se muestran los factores clave mas importantes y sus

consecuencias en la ablacion de superficie:
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Potencia del laser: es la intensidad de salida del haz de laser.
Cuanto mayor es la intensidad, mas grueso y profundo es el
marcado, pero, si la intensidad es demasiado alta, la superficie se
guemara o se deformara debido al calor.

Velocidad de escaneo: es la velocidad con la que el laser pasa a
través de la superficie. Cuanto mayor es la velocidad, menor tiempo
de ablacién. Si la velocidad es demasiado alta, la ablacién puede
resultar escasa y el tratamiento puede fallar debido a la energia
insuficiente. Sin embargo, si es muy lenta, el tratamiento puede
guemar la superficie debido al tiempo de ablacion, o bien, hacer que
el tiempo de procesamiento del sustrato se incremente bastante.
Frecuencia de pulso: es la frecuencia de pulsos de salida de luz
laser. Cuanto menor es la frecuencia, mayor es la energia del pulso
gue es adecuada para el tratamiento de objetos. Sin embargo, si la
frecuencia es demasiado baja, habra espacios vacios y diferencias
entre los pulsos, lo que reducira la intensidad promedio del laser.
En adicion esta frecuencia en los fendmenos de vaporizacion y de
ablacion fueron discutidos anteriormente.

Punto de haz variable: es el ajuste del punto focal. el desenfoque
permite una ablacién con menos dafio en la superficie; sin embargo,
el exceso de desenfoque reduce la densidad de energia y conduce
a una ablacién delgada o un tratamiento defectuoso.

Repeticion: Establece el nimero de repeticiones de ablacion o mas
especificamente, la cantidad de veces que el haz de laser pasa
sobre la misma &rea. Cuantas mas veces, la ablacion més gruesay
el tratamiento mas profundo; pero un mayor numero de veces
requiere un mayor tiempo de proceso y puede causar dafos
estructurales no deseados en la superficie.

Intervalo de relleno: ajusta el intervalo de llenado de linea horizontal
para codigos 2D y otros elementos de relleno, es decir, la
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separacion entre lineas de ablacién. Cuanto mas angosto es el
intervalo, mas grueso es el marcado y el tratamiento mas profundo.
Sin embargo, un intervalo mas estrecho requiere un tiempo de

proceso mas largo y puede quemar la superficie.

Los factores antes descritos son los mas importantes al momento de

considerar la ablacién de un material ya que debido a las propiedades fisicas

de cada material y al tipo de tratamiento superficial deseado se necesitara una

combinacion especifica de parametros. Sin embargo, existen otro tipo de

parametros menos conocidos, pero igualmente importantes a considerar

dentro de los equipos laser, estos factores son mencionados a continuacion.

Velocidad de escaneo de la camara: La velocidad del escaneo
laser. Cuanto mayor sea la velocidad de barrido, menor sera el
tiempo de marcado. Si la velocidad de barrido es rapida, el escaneo
laser se quedard sin funcionar o el escaner perforara la
sincronizacion con la sefial de control, lo que provoca una
disminucién de la calidad (Keyence, 2013).

Longitud de aproximacion del laser. La distancia usada para acercar
al primer segmento de linea a marcar. Cuanto mas corto sea la
longitud de aproximacion, mas corto sera el tiempo de marcado.
Cuanto mas larga sea esta longitud, mas estable sera el escaneo
laser, lo que lleva a una calidad mayor de marcado. Una longitud de
aproximacién corta no puede reducir el impulso del escaner, lo que
disminuye la calidad al comienzo del marcador (Keyence, 2013).
Velocidad de escaneo de aproximacion. La velocidad de barrido
para la longitud de aproximacion. Cuanto mas rapida sea la
velocidad de barrido de aproximacién, mas corto sera el tiempo de

marcado. Una velocidad de barrido de aproximacion rapida hace
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gue el escaneo laser sea inestable, lo que lleva a una menor calidad

al comienzo del marcado (Keyence, 2013).

¢ Velocidad de escaneo en movimiento sin energia. La velocidad de
barrido entre los segmentos de linea a marcar. Cuanto mayor sea
la velocidad de barrido en traslado sin potencia, menor sera el
tiempo de marcado. Una velocidad de barrido en el momento del
envio y con una velocidad mas rapida aumenta el impulso del
escaner, lo que lo llevara a una menor calidad al comienzo del
marcado (Keyence, 2013).

e Tiempo de espera. Detiene temporalmente el escéner antes de
entrar en la longitud de aproximacion. Cuanto menor sea el tiempo
de espera, menor sera el tiempo del marcado. Cuanto mayor sea el
tiempo de espera, menor sera el impulso del escaner, lo que llevara
a una mayor calidad al comienzo del marcado (Keyence, 2013).

e Ajuste de arco. Ajusta la velocidad de barrido para elementos de
arco. La calidad del marcado se puede mejorar, si el barrido de los
elementos de arco se realiza a una velocidad mas lenta que el de
la linea recta. Ajusta la velocidad de barrido para elementos de arco.
La calidad del marcado se puede mejorar, si el barrido de los
elementos de arco se realiza a una velocidad mas lenta que el de

los directos (Keyence, 2013).
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2.14. Métodos de validacion y Normatividad

Los métodos de validacion incluyen las pruebas de caracterizacién de
uniones adhesivas y de andlisis de superficies vistas anteriormente. En
Continental Cuautla se tiene un estandar interno para la validacion de la
adhesion en materiales tanto plasticos como metdlicos, sin embargo, este
documento interno esta basado en los estandares internacionales de
validacion los cuales detallan los herramentales, la geometria de las muestras
y los parametros de las pruebas que deben hacerse para una buena

caracterizacion de la adhesion. Estos estandares se detallan a continuacion:

2.14.1. ISO 4587

Estandar para la determinacién de la resistencia al cizallamiento por
traccion de ensambles rigido — rigido. Esta Norma Internacional especifica un
método para determinar la resistencia a la rotura por traccion de ensambles
rigido - rigido unidos utilizando una muestra estandar bajo condiciones

especificas de preparacion y prueba.

La resistencia adhesiva de unidén por solapamiento se determina al
tensar una union de sola solapa entre adherentes rigidos mediante la
aplicacion de una fuerza de traccion paralela al area de union y al eje principal

de la muestra.

Esta norma ofrece una prueba que no requiere muestras de una

geometria complicada ni costosa de realizar, sin embargo, los valores de
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resistencia obtenidos de la muestra de sola vuelta no se deben utilizar como

valores de tension de disefio permisibles para juntas estructurales.

En la figura 2.14.1 se puede observar las medidas tanto de las probetas

como del area de union (denominada shear area).
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Figura 2.14.1. Dimensiones de las probetas (ISO 4587, 2003).

2.14.2. ASTM D 1002 - 99

Método de prueba estandar para el esfuerzo cortante aparente de una
union de solape simple adhesivamente unido de especimenes de metal

mediante una carga de tension (metal - metal).
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Este método cubre la determinacion del esfuerzo cortante de adhesivos

para la union de metales cuando es probado en una unidn de solape simple

estandar y bajo las condiciones especificadas de preparacion y prueba,

Este método de prueba es muy parecido al que se muestra en la norma
ISO 4587 por lo que tiene las mismas limitaciones ya que los valores obtenidos
con esta prueba de esfuerzo cortante no pueden usarse como valores de
tension de disefio permisibles para juntas estructurales. Se usa principalmente

con fines comparativos.

2.14.3. ISO 6922

Para determinar el esfuerzo de tension de adhesivos en uniones a tope.

Este estandar internacional especifica el método para la determinacion
de la fuerza de unién de una junta a tope cuando esta sujeta a una fuerza de
tension. Este método puede ser aplicado a todos los tipos de adhesivos.
Aunque fue principalmente pensado para su uso en condiciones ambiente, el
método basico puede ser aplicado en pruebas bajo un amplio rango de
temperatura y otras condiciones ambientales. El método requiere de sustratos
rigidos que puedan ser producidos a las tolerancias dimensionales requeridas

y que puedan resistir a las fuerzas aplicadas durante la prueba.

Su principio de operacion esta basado en una union formada de dos
barras o adherentes cilindricos unidos por las caras perpendiculares a sus
longitud las cuales son estresadas hasta la ruptura mediante una fuerza ténsil,
aplicada a lo lardo del eje de prueba del espécimen, obteniendo como

resultado la fuerza de ruptura de la unién.
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2.14.4. ISO 4578

Determinacién de la resistencia al pelado de uniones adhesivas de alta

resistencia - Método de rodillo flotante.

Esta norma internacional especifica un método de rodillo flotante para
la determinacion de la resistencia al pelado de un adhesivo de alta resistencia
en una union entre un adherente rigido y un adherente flexible probado bajo

las condiciones especificadas de preparacion y prueba.

Este método consiste en medir la fuerza necesaria para despegar un
adherente flexible de un adherente rigido en un angulo determinado definido
por el aditamento de prueba de despegue, utilizando rodillos que permiten la
alineacion constante del adherente pelado flexible con los agarres de la

maquina de prueba de traccion.

2.14.5. ISO 19095-1:2015 a ISO 19095-4:2015

Este conjunto de normas especifica los métodos de prueba, muestras y
condiciones para llevar a cabo la evaluacién de la adhesion de las uniones

adhesivas entre metal-plastico.

El método en I1ISO 19095 esta destinado a garantizar que la integridad
de la interfaz se realice a través de la interfaz y que la rastreabilidad del valor
mejore la comparacion de datos. Esta parte de I1SO 19095 define las

condiciones de la prueba, citando los métodos de prueba relacionados con las
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propiedades mecanicas que pueden ser evaluados por las normas ISO

existentes y también agregando otros métodos de prueba que se suponen
necesarios.
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3. CAPITULO TRES: DESARROLLO EXPERIMENTAL

Para este trabajo de investigacion se realizaron pruebas agrupadas en
tres conjuntos. Estos conjuntos se formaron debido al objetivo especifico de
cada uno de ellos y en el tipo de pruebas realizadas, dichos grupos se enlistan
a continuacion:

e Caracterizacion del sustrato.
e Efecto de la contaminacion en la adhesion.
e Evaluacién de sistema laser como pretratamiento de limpieza

e Validacion final del sistema laser

3.1. Obtencién de relacion entre las condiciones ambientales y las fallas

adhesivas en produccién.

Se realizé una investigacion documental del afio 2013 acerca de las
fallas por adhesion en las piezas de aleacién de aluminio A380 y se
compararon los datos semanales con los cambios tanto en el porcentaje de
humedad relativa (Y%0HR) como en la temperatura ambiental promedio por
semana dentro del rango de tiempo antes mencionado, esto para detectar
relaciones directamente proporcionales entre los cambios de temperatura y

humedad ambiental con las fallas adhesivas en los productos.
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3.2. Caracterizacion del sustrato

Se realizaron pruebas de caracterizacion de materiales las cuales
estuvieron enfocadas a buscar las causas de la falta de adhesién en el sustrato

y su superficie, principalmente en la composicion quimica y su estructura.

Las muestras usadas para realizar los analisis fueron tomadas de
aquellas piezas, también llamados modulos, que presentaban delaminacion
evidente a simple vista. Para corroborar la falla se utilizé un probador, el cual,
inyecta aire a presion en la pieza sellada mientras esta se encuentra
sumergida en agua. La falla adhesiva en los modulos se hace evidente debido
a la formacion de burbujas que escapan de las areas donde la unién adhesiva
es deficiente.

Las muestras fueron tomadas de dos tipos de moddulos de
transmisiones ensamblados en la linea de produccién (para efectos préacticos
se les nombro “moédulo D” y “moédulo “T”), los cuales, como se aprecia en la
iError! No se encuentra el origen de la referencia. contienen una carcasa
fabricada de una aleacion aluminio A380 que se sella mediante un adhesivo
tixotrépico del tipo primerless, lo que quiere decir que es necesario un primer

para activarse.
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Figura 3.2.1. Representacién de ensamblaje de médulo de transmisiones.

3.2.1. SEM-Anélisis de composicion

Se realizaron analisis de microscopia electronica de barrido (SEM) junto
con un andlisis de composicion semicuantitativa por medio de un detector de
energia dispersiva de rayos X (EDS), con el fin de detectar elementos extrafios
en la aleacion o presencia de particulas contaminantes en muestras de
modulos D con falla adhesiva tomadas de produccion. Fueron observadas en
un microscopio electronico de barrido EVO MA 25 marca Zeiss con Detector
EDS XFLASH 5010 Tipo SDD, se observé usando un detector de electrones
retro dispersados (BSD), a magnificaciones de 60X y 4000X con una

alimentacion de electrones de 20 y 15 KeV respectivamente.

3.2.2. Revelado de grano

Se realiz6 un analisis metalogréfico a la aleacion A380 por medio de un
revelado de grano. Exponiendo muestras de modulos D a una solucion de
HNOs al 25% v/v en agua desionizada (DI) usando como referencia la norma
ASTM E407-07 (Standard Practice for Microetching Metals and Alloys). Se
realizé el revelado con diferentes tiempos de ataque desde 20 segundos hasta
los 70 segundos en intervalos de 10 s a una temperatura constante de 70°C.

Luego se observaron en un microscopio metalografico imager M2m marca
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Zeiss a magnificaciones de 10 X, 20 X, 50 X y 100 X. Se realizaron también

analisis SEM y de compaosicion por EDS.
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3.2.3. Espectroscopia infrarroja con transformada de Furier (FITR)

Se realizé el seguimiento del proceso de fabricacién de las carcasas
usadas en la linea de produccion para el ensamble de los médulos Dy T, luego
se investigaron las condiciones que pudieran generar contaminaciones que
influirian directamente en la adhesion entre las piezas de aluminio y la resina.
De esta investigacién se obtuvo que en el proceso de fabricacion se utilizan
tres sustancias: una solucién jabonosa, un desmoldante y un lubricante; las

cuales eventualmente, pueden interferir con la adhesion.

Con el fin de comprobar la contaminacién por estos componentes, se
tomaron dos tipos de muestras (ver Figura 3.2.2) de aluminio, aleacion A380
de modulos D con fallo por delaminacién procesadas en el area de produccion,
de estas muestras y muestras del adhesivo usado para el proceso de unién.
Se realizaron andlisis FTIR en un espectrémetro Hyperion 2000 de la marca
Bruker en un rango de 500 — 4000 cm, ademas, fueron obtenidos los
espectros de la solucion jabonosa, el desmoldante y el lubricante. Se
compararon los espectros de los quimicos con los de los modulos con
delaminacion con el fin de observar rastros de contaminacion por dichos

materiales.

Punto A Punto B Adhesivo curado

Figura 3.2.2. Tipos de muestras usadas en en andlisis FTIR.
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3.2.4. Curvas de polarizacién de sustrato

Se realizaron andlisis de polarizacion en muestras de aluminio tomadas
de distintos lugares del housing: carcasa, costilla y tapa para los médulos D y
de la base para un mdédulo T, para la deteccién de capas pasivas de 6xido
mediante la interpretacion de las curvas de Tafel. Las cuales se realizaron en
un potenciostato / galvanostato Gill AC®, conectado a unos electrodos en una
celda de 250mL de volumen. El electrodo de trabajo fue una muestra de la
aleacion A380, ademas, se empled un electrodo saturado Calomel (SCE)
como referencia y un contra electrodo (electrodo auxiliar) de barra de grafito

usando agua desionizada como medio acuoso.

3.2.5. FIB - cross-sections

Se realizaron analisis por microscopia de doble haz FIB en un equipo
JEOL modelo JIB’4500 Multi-Beam SEM-FIB con un detector de EDAX Bruker
123eV de resolucion. Los estudios se realizaron en diversas muestras de
moédulos D, los cuales presentaron falla por delaminacién (adhesiva). Se
seleccionaron y aislaron las areas con delaminacion y fueron enviados al
centro de investigacion y de estudios avanzados “Cinvestav” en el Estado de
México. Las muestras y los puntos analizados mediante FIB X-Section se

muestran en la Figura 3.2.3.
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Muestra A Muestra B

Figura 3.2.3. Muestras analizadas por FIB X-section.

3.3. Efecto de la contaminaciéon en la adhesién

De acuerdo con los resultados obtenidos de los analisis del apartado
3.2, se realizaron las pruebas para confirmar si la contaminacion por alguno
de los elementos usados en la fabricacion de las carcasas de los médulos D y
T tiene relacion con las fallas adhesivas presentadas por dichos modulos en

linea de produccion.

3.3.1. Efectos de la contaminacion en la adhesion (Esfuerzo cortante).

Se disefiaron probetas con placas de aleacion base aluminio A380 de medidas
100 x 25 x 1.86 mm cortadas de las carcasas de los modulos D para obtener
las mismas caracteristicas de la aleacién. A dichas probetas se les hicieron

tratamientos bajo las condiciones experimentales especificas en la Tabla 3.3.1.
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Tabla 3.3.1. Condiciones experimentales.

Tratamiento Muestras Condiciones
Referencia 1 Obtenida después del maquinado.
v=281 volts, P=85mBar, 1= 15 Amp, T=30s

Contaminada con desmoldante.

6
Referencia 2 6
c1 6

6
6
6

C2
C3

Abrasivo

Contaminada con lubricante
Contaminada con solucion jabonosa
Lijado con papel lija No. 420, 640 y 1200

Se realizé el dispensado y curado controlados del adhesivo en las
probetas y se realizé la union entre ellas de acuerdo con las normas ASTM
D1002-99 y CTM0243 que se muestra en la Figura 3.3.1. Se disefié un
herramental (ver Figura 3.3.2), el cual mantiene controladas las dimensiones
especificadas por las normas.

Area de union
|

A +

25 mm

100 mm

Figura 3.3.1. Especificaciones de la probetay el area de union
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Figura 3.3.2. Herramental disefiado para el experimento

Las pruebas fueron realizadas en el laboratorio con las siguientes

condiciones:

e Cantidad de adhesivo dispensado: 25 Gramos

e Temperatura ambiente: 22° C (por norma 23° + 2°C)
e Humedad Relativa: 60 %

e Tiempo de curado del adhesivo: 60 min

e Temperatura de curado del adhesivo: 135 °C

Las pruebas de esfuerzo por cizallamiento para validar el tipo de falla
en la union se realizaron en un equipo tipo prensa MTestQuattro de la marca

Admet usando una carga maxima de 10.0 kN (ver Figura 3.3.3).
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Figura 3.3.3. Prueba de esfuerzo cortante.

El proveedor definié su propia norma (CTM0243 Adhesion lap shear)
conforme a la norma internacional ASTM D1002-99, en la cual se hace
mencion de que la “Adhesion de los adhesivos y selladores se determina
midiendo el esfuerzo requerido para separar un laminado por cizalladura (Lap
Shear) y se estima el porcentaje de falla adhesiva y el porcentaje de falla
cohesiva directamente en la probeta. De acuerdo con esto ultimo, se estimo el
porcentaje de falla adhesiva de acuerdo con la cantidad de adhesivo residual
en los substratos luego de desprenderse, siendo del 100% cuando el 100%
del adhesivo esta en un solo sustrato (falla adhesiva) y del 0% cuando el
adhesivo permanece en ambos lados de cada probeta (falla cohesiva). De
acuerdo con la norma el % de falla adhesiva es un porcentaje estimado, sin

embargo, esta debera ser £10%.

3.3.2. Medicion de energia superficial.

Con el fin de determinar el efecto de la contaminacion en la superficie

del sustrato, se contaminaron con desmoldante, lubricante y solucién jabonosa
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varias probetas de aluminio A380, luego se midié la energia superficial de las

muestras usando un equipo medidor de angulo de contacto modelo Cam-Plus

Micro de la marca Chemlnstruments.

También se analizo la energia superficial de muestras de referencia: un
blanco libre de contaminacion (referencia 1), obtenida con después del
maquinado y una referencia no contaminada a la cual se le realiz6 una limpieza
con plasma (referencia 2) con un voltaje de 281 volts, presiéon de 85 mbar y

una densidad de corriente de 15 A durante 30 s.

3.3.3. Efectos del tratamiento con plasma en la adhesion (Esfuerzo

cortante).

Se disefidé un experimento de pruebas de cizallamiento (Lap-Shear) en
el cual se ocuparon muestras contaminadas con lubricante, desmoldante y
solucion jabonosa. Estas muestras se trataron con diferentes tratamientos de

limpieza, para cada tratamiento se realizaron seis repeticiones.

Para el tratamiento A se realizé un tratamiento de limpieza por
inmersion en una solucién al 75% siloxano de metilo o metilsiloxano (CsH12)

durante 60 segundos.

En el tratamiento B se realizé una limpieza mecanica abrasiva que
consistio en lijar las muestras contaminadas con papel lija del 600, 800y 1200,

hasta dejar una superficie pulida sin rebabas, se complemento la limpieza con
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continuos enjuagues de agua desionizada entre lijadas y al término del

tratamiento.

Para el tratamiento C se realizd una limpieza por plasma atmosférico
con un voltaje de 281 volts, presion de 85 mbar y una densidad de corriente
de 15 A durante 30 segundos a velocidad variable, una velocidad alta de 100
mm/s para las muestras del tratamiento C1; una velocidad normal de 20 mm/s
para las del tratamiento C2 y una velocidad extremadamente lenta de 1 mm/s

para el tratamiento denominado C3.

Todas las muestras fueron comparadas con un blanco de control el cual
consta de muestras completamente limpias, que se obtuvieron
inmediatamente después del maquinado y que no estuvieron en contacto con

ninguno de los quimicos probados en este experimento.

Ademas, se obtuvieron los datos de angulo de gota y tension superficial
de las muestras contaminadas y de las muestras de referencia. También se
realizé un andlisis SEM en un microscopio EVO MA 25 marca Zeiss con
Detector EDS XFLASH 5010 Tipo SDD y de composicién con el fin de obtener

las concentraciones de elementos contaminantes en las muestras tratadas.

3.3.4. Comprobaciéon de Cy Si en sustrato de Cobalto

Con el fin de eliminar la variacion de carbono y silicio en las muestras
de aluminio (ya que la aleacién A380 contiene silicio en su formulacion) y
apreciar la cantidad real de estos, se contaminaron muestras de una aleacion
de Ni-CO con desmoldante, lubricante y solucion jabonosa. Una vez

contaminadas se realizaron analisis por SEM y de composicién por EDS en un

121



Analisis de falla y caracterizacién de la uniéon adhesiva en el sistema adhesivo
epoxico - fundicion de aluminio.

microscopio EVO MA 25 marca Zeiss con Detector EDS XFLASH 5010 Tipo

SDD a magnificacién de 2000X usando electrones secundarios a 15.0 KeV.

3.3.5. Comprobacion de la cantidad critica de C y Si en la adhesién

mediante diluciones seriadas y pruebas de adherencia a tope.

Con el fin de encontrar la concentracion critica de C y Si que afecta la
adhesion entre el aluminio A380 y el adhesivo epdxico se disefid un
experimento en el cual, se realizaron soluciones diluidas de jabén como se
muestra en la Tabla 3.3.2.

Tabla 3.3.2. Formulacion de soluciones jabonosas

Agua desionizada Solucién jabonosa
99% 1%
89% 11%

Estas soluciones se complementaron con un porcentaje de
desmoldante que en los anteriores experimentos era el que aportaba mas
porcentaje de silicio y carbono, las soluciones realizadas se muestran en la
Tabla 3.3.3.
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Tabla 3.3.3. Formulacion de solucion jabonosa - desmoldante.

Prueba Repeticiones Solucion A Solucion B Desmoldante
(%) (%) (%)

4 0

4 3 0 97
4 S 0 95
4 7 0 93
4 9 0 91
4 11 0 89
4 13 0 87
4 0 <) 97
4 0 5 85
4 0 7 S8
4 0 9 91
4 0 11 89
4 0 ks 87

Luego, cuatro muestras de una aleacién A380 tomadas de los mddulos
D de piso de produccién fueron contaminadas con cada solucion y se
analizaron por SEM y EDS en un microscopio electrénico de barrido EVO MA
25 marca Zeiss con Detector EDS XFLASH 5010 Tipo SDD a 100X con

electrones secundarios a 15.0 keV.

Después de ser analizadas mediante SEM/EDS las muestras se
sometieron una prueba de tension a tope en un un equipo tipo prensa
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MTestQuattro de la marca Admet usando una carga maxima de 10 KN
haciendo uso de un herramental disefiado especialmente para estas pruebas
(ver Figura 3.3.4).

Dispensado Curado de adhesivo
de adhesivo herramental

Realizacion de pruebas de tension a tope Colocacion de
la probeta en
herramental

Figura 3.3.4. Proceso de prueba de tension a tope

3.4. Evaluacion de sistema laser como pretratamiento de limpieza

3.4.1. Pruebas de limpieza preliminares en aleacion A380

Para el caso de las fundiciones (Die Cast) utilizados en Continental, el

objetivo es eliminar contaminaciones adheridas en las zonas de sellado. Por
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lo que la propuesta inicial de validacion de limpieza con laser se hace para un

producto, en el cual, se tiene una alta recurrencia de falla adhesiva.

Se trataron muestras de carcasas tomadas de modulos T y se traté con
una matriz teniendo como variables la velocidad de marcado y la frecuencia

de pulso del laser, tal como se muestra en la Tabla 3.4.1.

Tabla 3.4.1. Matriz para pruebas con laser.

Velocidad (mm/s)
200 400 600 800 1000 1200 1400 1600
6.0
8.0

10.0 .

12.0

14.0

16.0

18.0

Frecuencia (KHz)

20.8

22.0

24.0

26.0
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Los parametros que se mantuvieron constantes en el equipo laser

usado para las pruebas son:

e Tipo de laser: Nano laser Nd:YAG
e Longitud de onda: 532 nm.

e Duracion del pulso: 10 ns.

e Tamafio de pulso: 120 pm.

e Corriente: 36.5 A.

e Potencia de salida: 17.5 W.

e Espacio entre lineas: 0.2y 0.15 mm

Las muestras fueron analizadas en un microscopio estereoscopico
SMZ 1500 de la marca Nikon a 50X. Los parametros para escoger el mejor
pretratamiento estuvieron dados por el cambio de color a tonos oscuros
(indicador de oxidacion y carbonizacién) y la observacion de espacios sin
tratamiento laser (indicador de mala cobertura del tratamiento a causa de un

espacio amplio entre lineas).

3.4.2. -Establecimiento de parametros 6ptimos del laser usando pruebas

de tension atope

Para la primera evaluacion se usaron muestras de aleacion A380 ASTM
tomadas de médulo T, éstas fueron contaminadas con 87% de una solucion
de jabon al 11% y 13% de desmoldante (prueba 14 del experimento mostrado
en el apartado 3.3.5). Luego se aplico tratamiento con laser a diferentes
configuraciones a partir de los resultados mostrados en el apartado 3.4.1.

Estas configuraciones se muestran en la Tabla 3.4.2.
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Tabla 3.4.2. Parametros de laser para pruebas de limpieza.

Configuracion Frecuencia Velocidad de Paradmetros constantes

(KHz) marcado (mm/s)
1 8 400 Tipo de laser: Nd: YAG
2 16 800 Longitud de onda: 532 nm.
3 18 1000 Duracion de pulso: 10 ns.
4 16 1600 Tamario de pulso: 120 pm.
5 18 1600 Corriente: 36.5 A.
6 26 1600 Potencia: 17.5 W.

Se realizaron, ademas, dos muestras de referencia, la muestra R1,
contaminada con 87% de una solucion de jabon al 11% y 13% de desmoldante
(prueba 14 del experimento mostrado en el apartado 3.3.5) y que no contiene
ningun tratamiento de limpieza; y la muestra R2, que consta de una muestra
del mismo modo contaminada y tratada con plasma con un voltaje de 281 volts,

presion de 85 mbar y una densidad de corriente de 15 A durante 30 segundos.

Se dispenso adhesivo en cada una de las muestras de un espesor del
0.2 mm. El adhesivo se cur6 durante 60 min a 135°C. Luego, las muestras se

sometieron a pruebas de tension a tope.

Los parametros fueron definidos de acuerdo a las caracteristicas
evaluadas sobre la misma aleacion A380 (Si9Cu3FeZn) y bajo los criterios de
falla cohesiva mayor al 90% (Falla adhesiva menor al 10% del &rea total de

sellado)
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3.4.3. Prueba sobre material de produccion

Luego de la definicidn de los parametros 6ptimos del laser, se realizé
una prueba con material en linea de produccién. Se tomaron como muestras
50 carcasas de modulos tipo D, las cuales se procesaron con laser de acuerdo

a los siguientes parametros:

e Tipo de laser: Nd:YAG

e Longitud de onda: 532 nm.

e Duracion de pulso: 10 ns.

e Tamafio de pulso: 120 pm.

e Corriente: 36.5 A.

e Potencia: 17.5W.

e Espacio entre lineas: 0.15 mm
e Frecuencia: 18.0 KHz

e Velocidad: 1600 mm/s

Luego las carcasas fueron ensambladas en la linea de produccién
dispensando primero el adhesivo tixotropico y aplicando una fuerza de 42 kN

a una velocidad de 5 mm/s.

Después de la fabricacion de los 50 Modulos, se procesaron durante
40h en un equipo de choques térmicos TS 130 de la marca Weiss con
temperaturas establecidas para pruebas de inicio de produccién (Safe Launch)
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de 120°C a -40°C y a la salida de esta corrida se realiz6 una inspeccién en

busca de fallas adhesivas.

3.4.4. Validacién del sistema laser y optimizacion de pardmetros

Para hacer la validacién de un proyecto y demostrar el funcionamiento
correcto mediante la filosofia de cero fallas, se realizaron pruebas de acuerdo
a las Normas de Continental. Dichas validaciones, se hicieron en el laboratorio
central de Continental, ubicado en 21440 Lake Cook Rd, Deer Park, IL 60010,
EE. UU. Esta corrida de validacion se realizé juntamente con el personal de
Disefio, Ingenieria y Materiales de Continental.

Se definié un método de contaminacion con altas concentraciones de
carbon generada por el uso de agentes quimicos en la produccién de las
carcasas de moédulos T y D. Se realizaron dos soluciones usadas para la
contaminacion de las muestras para las pruebas de validacion; la solucion 1
con 10 % de jabon en agua desionizada; y la solucién 2, compuesta de 12 %

de desmoldante, 10 % de jabony 78 % de Agua desionizada.

Las muestras usadas fueron carcasas de médulos T usadas en la linea
de produccion, las cuales se contaminaron en el area de union con el adhesivo

con la solucion 1, luego las piezas se secaron en un horno a 140°C durante 2
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minutos, posteriormente se aplicé la soluciéon 2 en la misma area donde se

aplicé la soluciéon 1, luego se secaron en un horno nuevamente a 140°C

durante 2 minutos.

Las muestras contaminadas fueron tratadas mediante abrasion por
laser a diferentes frecuencias, velocidades y separacion de lineas de laser
como se muestra en la Tabla 3.4.3. En adicién, se tomaron muestras control,
las cuales no fueron tratadas con laser midiéndose el tiempo de ciclo para cada
tratamiento. Luego, las muestras fueron dispensadas con adhesivo, prensadas

y curadas en linea de produccion.
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Tabla 3.4.3. Tratamiento |laser para pruebas de validacion.

Frecuencia | Velocidad de | Separacion
Muestra| de pulso marcado de lineas
(Hz) (mm/s) (mm)
1| 14000.0000 3545.4343 0.1250
2| 25000.0000 2200.0000 0.1839
3| 16591.0359 2200.0000 0.1250
4| 30000.0000 3000.0000 0.0900
5| 30000.0000 3000.0000 0.1600
6| 25000.0000 2200.0000 0.1250
7| 30000.0000 1400.0000 0.0900
8| 25000.0000 854.5674 0.1250
9| 25000.0000 2200.0000 0.1250
10( 20000.0000 3000.0000 0.0900
11| 33408.9615 2200.0000 0.1250
12| 25000.0000 2200.0000 0.0661
13| 20000.0000 1400.0000 0.1600
14| 25000.0000 2200.0000 0.1250
15| 30000.0000 3000.0000 0.1600
16/ 30000.0000 1400.0000 0.1600
17| 25000.0000 2200.0000 0.1250
18| 20000.0000 1400.0000 0.0900
19| 25000.0000 2200.0000 0.1250
20| 25000.0000 2200.0000 0.1250

Se realizaron pruebas de tensién a tope y se evalu6 el modo de falla asi

como el porcentaje de falla cohesiva y adhesiva.

3.4.5. -Pruebas de corrosion
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En este ensayo se verifica la capacidad de la union adhesiva para

soportar la exposicion al rocio salino, emulando condiciones ambientales

extremas para este tipo de componente.

Se tomaron 20 carcasas de moédulos T como muestras, a las cuales se
le dio una preparacion previa a la prueba de corrosién, esta preparacion siguio
los siguientes pasos: Los modulos fueron energizadas, luego se introdujeron
los modulos en la cdmara salina durante 1 h a 70 °C sin activar el rocié de sal.
Posteriormente se ajusté la temperatura de la cdmara a 35 °C y se activé el
rocio de sal (solucién al 5 % de NaCl y pH= 6.5 a 7.2) durante 1 h. Luego, se
apago la camara y des energiz6 el modulo, se enfrié durante 1 h. El ciclo se

repitié 3 veces en un total de 9 h.

Posteriormente a la preparacion se realiz6 la prueba de corrosion que
consistid en energizar los médulos y mantenerlos en enjuague constante con
agua durante 15 h por inmersion a temperatura ambiente sin aspersion de sal,

durante 40 y 60 dias (10 modulos para cada intervalo de tiempo).

Por ultimo las muestras fueron analizadas mediante inspeccion visual
en busca de fugas y corrosion dentro de modulo, asi como el modo de falla de

la unién adhesiva al ser desprendida.

3.4.6. Pruebas de aceptacion final
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Se tomaron 30 moédulos T como muestras, las carcasas de estas

muestras fueron tratadas con laser usando los siguientes parametros:

e Tipo de laser: diodo de 10Watts
e Longitud de onda: 1064 nm
e Velocidad de marcado: 2200 mm/s

e Frecuencia:32 KHz

Posteriormente se ensamblaron en linea de produccion dispensando
primero el adhesivo tixotrépico y aplicando una fuerza de 42 KN a una
velocidad de 5 mm/s, luego se curaron a 135°C durante 30 minutos. Por ultimo
se realizaron pruebas de desprendimiento a tope registrando el porcentaje de

falla cohesiva para cada muestra.
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4. CAPITULO CUATRO: RESULTADOS

4.1. Relacion entre las condiciones ambientales y las fallas adhesivas

en produccion.

Se obtuvieron los graficos de temperatura y %HR mostrados en la Figura
4.1.1y la Figura 4.1.2 respectivamente.

En la Figura 4.1.1 se puede observar que a pesar de que la temperatura
varia mucho a lo largo del afio (de 22.75 °C a 25.75 °C), no se aprecian
relaciones aparentes entre el nimero de PPM’s de desperdicio y los picos de
temperatura. Esto queda demostrado si se observa que los indices mas altos
de PPM’s (casi 28000 PPM'’S) fueron en las semanas 10 y 24, semanas en las
cuales no se ven temperaturas excepcionalmente altas o bajas, incluso a esta
misma temperatura se tiene un pico muy pequefio de PPM’s de desperdicio

en la semana 18.

Por otra parte, como es posible ver en la Figura 4.1.2, el porcentaje de
humedad relativa ambiental no se relaciona con los defectos por delaminacion
expresados en PPM’s ya que aunque la %HR varia de 30% a 55%, esto no
parece tener efecto en las fallas por delaminacion (baja adherencia) ya que no

hay relacion directa ni inversa entre los picos de %HR y los PPM’s.
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Figura 4.1.1. Gréafico Temperatura vs PPM’s Desperdicio (Scrap) en 2013.
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Figura 4.1.2. Grafico %HR vs PPM’s Desperdicio(Scrap) en 2013.
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4.2. SEMy analisis de composicion

En los andlisis de SEM se observa que la superficie de la muestra de
aleacibn A380 presentaba contaminaciones sdlidas, compuestas
principalmente de carbono (C) y silicio (Si), estas contaminaciones no
presentan cristalinidad aparente que pueda ser identificada en la micrografia
por lo que se asumio que se trataba de contaminacién organica.

En la Figura 4.2.1 se puede observar la composicion aproximada del
sustrato en el punto uno; en el punto dos, el sustrato presenta hojuelas que se
traducen como rebabas de cobre, confirmadas mediante los respectivos
analisis de composicion (ver Figura 4.2.2). Estas hojuelas pueden deberse al
manejo del material y al procesamiento de las muestras antes de su uso en

los anadlisis de micrografia.

Figura 4.2.1. Anélisis SEM de muestra uno con falla adhesiva.
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Figura 4.2.2. Composicion elemental de la muestra uno.

En la Figura 4.2.3 se puede observar la superficie del sustrato, la cual
se encuentra contaminada con particulas de carbono (punto 1), esta
contaminacion es de origen organico y su composicion elemental (ver Figura
4.2.4) muestra que esta compuesta principalmente de carbono y oxigeno. Por
otro lado, la superficie parece recubierta con una capa de contaminacion
organica tal como lo muestra el analisis de composicién en el punto 2 de la
micrografia.

Figura 4.2.3. Micrografia muestra dos con falla adhesiva.
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Figura 4.2.4. Composicion elemental muestra dos.

En la Figura 4.2.5 se pueden observar manchas dispersas en la superficie del
sustrato, estas manchas son contaminacion no removida durante el proceso
de limpieza. En el andlisis de composicion (Tabla 4.2.1) se obtuvo que estan
compuestas de altos contenidos de oxigeno, sodio, azufre y cloro. Lo cual

indica que se trata de sales inorganicas incrustadas al sustrato, las cuales
podrian tener relacién con las fallas adhesivas.

P o ' 4 P AT O &
AG: 63 X HV: 20.0 KV WD: 9.8

Figura 4.2.5. Micrografia de muestra tres con falla adhesiva.
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Tabla 4.2.1. Composicion elemental de la muestra en la Figura 4.2.5.

Punto Porcentaje atémico (%)
O Na Al Si S Cl K Fe Cu Zn Tc Ac
404 5740 |1.39 |2696 [1.16 |8.07 |467 [0.22 (013 |- - - -
405 = 1.24 56.79 | 3.48 25.9 1213 | - - 0.38 | - = -
406 - 238 |5855 316 |211 |14.72 |- - - - - -
9

407 6556 |1.42 |21.37 (086 |7.12 |3.60 |- 0.07 |- = - _
408 9.12 - 71.69 | 10.51 | - - - 3.00 [3.11 | 1.62 0.23 10.71
409 401 |- 80.81 | 11.42 |- - - 0.40 |0.94 (096 |- 1.45

4.3. Revelado de grano

Como se puede observar en la Figura 4.3.1, los granulos de la superficie
de la aleacion se observan uniformes en tamafio y dispersion, no existen
dafios en la estructura de los granos que podria dar lugar a rupturas que, en
las micrografias a 50, 60 y 70 segundos se puede observar que la solucion de
revelado ha afectado la superficie y la graba de tal manera que se pueden
observar espacios oscuros relativamente grandes entre los granulos, esto

puede deberse al tiempo de exposicion.

Por otro lado, en la Figura 4.3.1, las micrografias a 20, 30 y 40 segundos
no muestran grietas, incrustaciones, contaminaciones de otros metales, que
pudieran contribuir a la falla adhesiva. En contraste, si pueden observarse

poros los cuales no tienen efectos adversos en la adhesion del aluminio.
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Figura 4.3.1. Revelado de grano a diferentes tiempos de grabado.

En la Figura 4.3.2 se puede observar una zona de una muestra de un
mddulo D vista a 10X, 20X, 50X y 100X, aqui es posible ver la homogeneidad
de los granos, no se presentan grietas ni defectos aparentes, sin embargo, se
puede observar una zona (punto 1) en las micrografias con magnificaciones a
50X y 100X que presenta una tonalidad distinta del resto, esta zona puede ser
debido a que estos granos pueden estar orientados en una direccion distinta
del resto, sin embargo esto es poco probable ya que los demas granulos estan
orientados en una misma direccion, por lo que la causa mas probable es que
sea un granulo de otro material de la aleacion que debido a sus caracteristicas
como su gravedad especifica 0 su estructura cristalina tiene apariencia
diferente a los demas granulos, para confirmarlo se debe hacer una analisis
de composicion de ese sitio. Esta incrustacion puede deberse al proceso de

fabricacion de la aleacién de fundicion utilizada.
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10 X 20 X

50 X 100 X

Figura 4.3.2. Revelado de grano a 10, 20, 50 100X.

Debido a que el andlisis microscopico (ver Figura 4.3.3) se realizo con
electrones secundarios no es posible ver una diferencia en la composicion en
superficial de la muestra por cambios de contraste y coloracién, sin embargo
en el andlisis de composicion se puede observar una cantidad alta de carbono

gue acompafia a los elementos de la aleacion analizada.
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Micrografia SEM muestra revelada conHNOs al 25%

Quantitative results
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Andlisis de composicion muestra revelada conHNOz al 25%

Figura 4.3.3. Analisis SEM/EDS de muestra revelada con HNO3 al 25%.

142



Analisis de falla y caracterizacién de la uniéon adhesiva en el sistema adhesivo
epoxico - fundicion de aluminio.

|
4.4. Espectroscopiainfrarroja con transformada de Furier (FTIR)

En la Figura 4.4.1, se observa el espectro FTIR del punto A de los
modulos D comparada con el espectro de los solventes Dailuco, GX clean y
Trim Lube. Se pueden observar los picos tipicos del grupo OH" en las
longitudes de onda de 3400 cm™ y 2350 cm™ lo que puede deberse a la
presencia de agua en las muestras ya que las muestras de los quimicos estan
diluidas en agua. También es importante sefialar la presencia de los picos en
las longitudes de onda de 2350 cm™, y 1570 cm™ que indican la presencia de
un grupo carbonilo C=0, este pico también esta presente en la muestra por lo
gue se confirma la contaminacion organica por C y O observada en el andlisis

de composicion.

En el andlisis FTIR del punto A se observan también picos relacionados
con las cadenas alifaticas en general como lo son los picos en 2935, 2860,
1470, 1410y 700 cm™. Sin embargo, también se observa un pico relacionado
con cadenas que contienen O en su cadena (alcoholes secundarios) en 2350
y 1100 cm,
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Figura 4.4.1. Espectro FTIR punto A

En el punto B sucede lo mismo que en el punto A, los espectros
obtenidos muestran las mismas sefiales (ver Figura 4.4.2), se observa en la
muestra contenido de agua y sefiales de contaminacién organica por cadenas
alifaticas de carbono las cuales contienen oxigeno, el cual puede estar incluido

en forma de grupos alcohdlicos, cetonicos o carboxilicos.

En la Figura 4.4.2 se puede apreciar que el espectro del punto B es
mucho mas parecido en intensidad a los otros compuestos que el punto A,
esto puede deberse a que existe mas presencia de contaminacioén y por lo

tanto al ser la concentracion mayor, la lectura es mas precisa.
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Figura 4.4.2. Espectro FTIR punto B

En la Figura 4.4.3 se muestra el espectro FTIR del adhesivo empleado
para unir el médulo D, este no muestra sefiales de O en su composicion, su
espectro es esencialmente el de un polimero, con sus picos bastante bien

definidos, el espectro no presenta ruido.

En el analisis FTIR del adhesivo estan presentes picos generales de
cadenas alifaticas en 2935, 2860, 1470, 1410 y 700 cm™. Estas sefiales al ser
representativas de los enlaces C-C y C-H no aportan informacion significativa

debido a que al ser un polimero principalmente de C y H no es posible
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diferenciar con exactitud si la contaminacion de los puntos A y B es del

polimero adhesivo o de las sustancias quimicas analizadas.
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Figura 4.4.3. Espectro FTIR Adhesivo

4.5. Analisis de polarizacion

En el analisis de polarizacién electroquimica podemos observar que al
ser del mismo material y del mismo modulo, las curvas de polarizacion tienen
un comportamiento muy parecido, por un lado, el potencial de corrosion es
bajo, esto quiere decir que su oxidacion es lenta y tienen resistencia a la
corrosion y no se generaron fenomenos de pasivacion evidentes. Por otro lado,

la curva de polarizacion de la base muestra una corriente de corrosion
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aparentemente mas alta, lo que quiere decir que su velocidad de corrosion es

ligeramente mas alta, esto al igual que su potencial de corrosion que indica

que también es mas facil de oxidar, sin embargo, no generé capas de pasivas

de 6xido en la superficie. Esto puede deberse a que los materiales son

ligeramente distintos es cuanto a composicion ya que se ocupan en distintos

modulos (la carcasa, tapa y costilla para modulos D y base para médulos T).

No se observan fendmenos inusuales en la superficie como variaciones en la

corriente de corrosion, variaciones en el potencial de corrosion, tampoco

muestran las curvas tipicas de pasivacion, picado ni transpasivacion.
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Figura 4.5.1. Curvas de polarizacion.
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4.6. FIB —cross section

En la Figura 4.6.1 se muestra la micrografia y el analisis EDS previo al

analisis FIB, se puede observar contaminacion por carbono y oxigeno, se

muestran también los elementos que componen la aleacion de aluminio como

silicio, cobre y hierro, sin embargo, también se observa una gran cantidad de

sodio en la superficie.
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Figura 4.6.1. Micrografia y analisis EDS muestra 1 punto 1.

Espectro EDS
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En la Figura 4.6.2 se puede observar que en el punto dos de la muestra

existe una cantidad considerable de carbono y oxigeno, estos compuestos
parecen distribuirse como hojuelas en la superficie por lo que podria tratarse
de carbonatos de sodio en la superficie, causados por la humedad, la
presencia de agua dura y las condiciones ambientales, también puede ser

causada por la mala limpieza superficial del material.
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:C-}O-K CHa-K Al-&-KA Fe-KA
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1 Cu Al Fe Cu

Figura 4.6.2. Micrografia y analisis EDS muestra 1 punto 2.

En la Figura 4.6.3 se muestra el andlisis SEM/EDS el punto 3 de la

muestra 1 previo al analisis FIB, aqui al contrario de las anteriores muestras,
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se observa una gran cantidad de aluminio, cobre, hierro, no existen residuos

grandes de carbono y el oxigeno forma una pelicula uniforme en la superficie.
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Figura 4.6.3. Micrografia y analisis EDS muestra 1 punto 3.

En la Figura 4.6.4 se muestra el andlisis SEM/EDS de las superficie de
las muestra previo al andlisis FIB, se pueden observar areas contaminadas
con residuos de carbono, sodio y oxigeno, estas manchas pueden dar lugar a
fallas adhesivos debido a que este se une a las contaminaciones las cuales

tienen menor adhesioén al sustrato.
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Figura 4.6.4. Micrografia y analisis EDS muestra 1 punto 4.

Se realizaron los analisis FIB X-Section en la superficie de las muestras
como se observa en la Figura 4.6.5, en estas muestras se puede observar que
la superficie presenta particulas contaminantes en la superficie, estas
contaminaciones son las que pueden dar lugar a las fallas adhesivas

(delaminaciones) en los moédulos D, también, se puede observar que el
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espesor de la capa contaminantes es espesa, va de 7.0-9.4 um de

profundidad.

La razon mas probable de estas contaminaciones es que el
procedimiento de limpieza de las muestras; como se mostrd anteriormente, las
muestras presentan una capa de carbono tanto organico como inorganico (en
forma de carbonatos de sodio) la cual interfiere con la union al adhesivo, esto
ultimo da lugar a fallas por delaminacion en los mddulos de transmision

después del curado.

10kV. x4,500

Muestra 1, punto 1 Muestra 1, punto 2

Muestra 1, punto 3 Muestra 1, punto 4

Figura 4.6.5. Analisis FIB X-Section muestra 1
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En la Figura 4.6.6 es posible apreciar un mapeo EDS de la superficie

de las paredes de los cross section hechos mediante FIB. Se puede observar
que la superficie esta compuesta principalmente por Si, Al, Cy O, sin embargo,
las concentraciones de C y O no son tan altas en comparacion con los analisis
superficiales, lo que indica que la contaminacion es superficial y no existen
incrustaciones de otros materiales que puedan alterar la adherencia de los

materiales.

L

Maudat,z 08 »
SE MAG: 20000 x HV: 10.0 kV WD: 7.1 mm MAG: 20.0ke HY* 10KV WD: 7. fmm »

Micrografia Punto 2 Mapa EDS Punto 2

Figura 4.6.6. Micrografiay EDS muestra 1 por FIB x-Section.
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En la Figura 4.6.7 se puede observar un analisis SEM/EDS de la superficie de

la muestra dos, tanto en el punto 1 como en el punto 2, en esta se pueden
observar grandes cantidades de sodio y carbono, también se muestra
presencia de oxigeno superficial ademéas de una alta concentracion de azufre
en el punto 2. Sin embargo, es importante sefialar que el analisis se realizé
sobre una superficie que habia sido ensamblada previamente por lo que el

carbono que se observa puede deberse a los residuos del adhesivo utilizado

para el ensamble.

( ."

s @A
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1000 ym P dat »
|SE MAG:23x HV: 100KV WD:98mm 1 Az N 16

SEM Muestra 2, Punto 1 EDS Muestra 2, Punto 1
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Figura 4.6.7. Micrografia y analisis EDS muestra 2
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En la Figura 4.6.8 es posible observar el analisis FIB de la muestra 2 en los

puntos 1y 2, aqui se aprecian grandes capas contaminantes en la superficie,
desde 20 um en el punto 1 hasta 32 um en el punto 2, esto limita la adherencia
en la superficie, también hace evidente la falta de limpieza de los médulos
antes de su ensamble ya que la presencia de elementos contaminantes como
carbono, oxigeno, sodio, azufre y silicio encontrado en las muestras juegan un
papel clave en la ocurrencia de las fallas adhesivas o delaminaciones

presentadas por los médulos Dy T en la linea de produccion.

A*‘; =

10kV. %3,300,

Muestra 2, punto 2 A Muestra 2, punto 2 B

Figura 4.6.8. Analisis FIB X-Section muestra 2
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4.7. Efectos de la contaminacion en la adhesion (Esfuerzo cortante).

Tanto las muestras libres de contaminacién (blanco) como las muestras
tratadas con plasma, mostraron menos del 10% de falla adhesiva, esto quiere
decir que existia una adecuada union entre los sustratos y el adhesivo. En la
Figura 4.7.1 se puede observar que la superficie del sustrato no tiene partes
del metal base expuestas, lo que quiere decir que el adhesivo se partio por la
mitad, dejando residuos en ambas probetas, esto significa que las fuerzas de

union adhesivas son mayores que las cohesivas.

Blanco Referencia Plasma

Figura 4.7.1. Muestras con menos del 10% de falla adhesiva

Por otro lado, en la Figura 4.7.2 se muestra el caso contrario, las muestras
contaminadas tienen un alto porcentaje de falla adhesiva, lo que significa que
las fuerzas de adhesion no son los suficientemente grandes para mantenerse
aun después de que el adhesivo supera su limite plastico. En estas muestras
contaminadas con diferentes quimicos es posible ver la relacion entre la

contaminacion de las muestras y el modo de falla.
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Desmoldante Lubricante

Solucién jabonosa

Figura 4.7.2. Muestras con alto % de falla adhesiva.

De acuerdo con los resultados, se obtiene que existe una relacién entre
la contaminacion por los agentes usados en la fabricacion de las carcasas de
los mdédulos D y T, y el modo de falla expresado por los mismos durante el
proceso de ensamble en linea. En la Tabla 4.7.1 se puede observar que las
muestras obtenidas como blanco después del maquinado y tratadas con
plasma muestran de 117 a 188 % mas fuerza de cizallamiento (traducida a una
mayor fuerza de adhesion) que las contaminadas con lubricante, desmoldante

y solucién jabonosa.
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Tabla 4.7.1. Resultados de esfuerzo de cizallamiento

Esfuerzo de cizallamiento (Mpa)

Tratamiento o Promedio |% de fglla % de fglla
Muestra | Muestra | Muestra | Muestra | Muestra | Muestra | (Mpa) | cohesiva | adhesiva
1 2 3 4 5 6

Referencia 1 2440| 2280[ 1912 2.640| 2220[ 2.040 2.255 100% 0%

Referencia 2 2.250] 2440[ 1.980| 2540| 2.460[ 1.906 2.263 100% 0%
Contaminada con

desmoldante 0.934 1.098 0.946 1.290 1.140 0.802 1.035 0% 100%
Contaminada con

lubricante 0582| 0978 0578/ 0.954| 1068 0.800 0.827 0% 100%
Contaminada con

solucién jabonosa 0.846] 0.820[ 0.904| 0.746] 0.670[ 0.704 0.782 0% 100%

En la Figura 4.7.3 se observa que en zonas libres de contaminacién los

esfuerzos de cizallamiento son mayores y el tipo de falla encontrada es

principalmente cohesiva. En zonas tratadas con plasma (que no fueron

contaminadas previamente) también la fuerza de cizallamiento es mayor y el

tipo de falla encontrada es cohesiva. En adicion, las zonas que estuvieron en

contacto con Jaboén, Lubricante o Desmoldante se encontraron datos con

menos fuerza de cizallamiento y se pudieron localizar areas con falla adhesiva.

Por otra parte, los resultados descartan que la aleacion A380 no tenga algun

problema en su formulacion o estructura, ya que se encontraron buenas

adherencias en las muestras sin contaminacion.

Esfuerzo maximo de cizallamiento (Mpa)

Andlisis comparativo pruebas de cizallamiento (MPa)

05

Blanco

Referencia 1

Plasma

",

Desmoldante

Referencia 2

Lubricante

Jabén

Figura 4.7.3. Comparativo pruebas de cizallamiento.
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4.8. Medicién de energia superficial.

En la Tabla 4.8.1 se muestran los resultados de la medicion de angulo
de gota en las superficies de aluminio A380, estos muestran una gran
diferencia de alrededor de 30 a 40 %, siendo superiores las muestras de
referencia. Estos resultados muestran una clara afectacion de la energia
superficial por contaminacién, como resultado las muestras presentan fallas
draméaticas de adhesion. Entonces es posible determinar que las muestras
contaminadas tanto con lubricante, desmoldante y solucion jabonosa fallaran

en las pruebas de union adhesiva por cizallamiento.

Tabla 4.8.1. Resultados tension superficial y angulo de gota.

Tratamiento Angulo de gotay tensién superficial Tension
Muestra 1 Muestra 2 Muestra 3 Muestra 4 Muestra 5 Muestra 6 superficial
promedio
< o | Tension | . o | Tension | « | Tension | o | Tension | . o | Tension | o | Tension (mN/m)
Angulo () superficial Angulo () superficial Angulo () superficial Angulo () superficial Angulo () superficial Angulo () superficial
(mN/m) (mN/m) (mN/m) (mN/m) (mN/m) (mN/m)
Referencia 1
30 61.870 28 62.790 34 59.930 40 56.810 28 62.790 38 57.870 60.343
Referencia 2
30 61.870 28 62.790 32 60.910 26 63.680 28 62.790 26 63.680 62.620
Contaminada con
desmoldante 70 39.190 66 41.650 58 46.500 68 40.420 52 50.050 60 45.300 43.852
Contaminada con
lubricante 68 40.420 58 46.500 64 42.870 62 44,090 66 41.650 68 40.420 42.658
Contaminada con
solucién jabonosa 64 42.870 60 45.300 54 48.880 52 50.050 52 50.050 62 44.090 46.873

En el diagrama de cajas de la Figura 4.8.1, se puede observar de manera mas
clara la diferencia entre las energias superficiales de las muestras
contaminadas y las muestras de referencia. Obsérvese como la muestra
tratada con plasma tiene la energia superficial mas elevada y los angulos de
gota mas pequefios, esto es debido a la activacion superficial y a la limpieza
de este tratamiento ya conocido por sus efectos positivos en la energia

superficial.
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Analisis de Energia superficial
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Figura 4.8.1. Comparacion energia superficial
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4.9. Efectos del tratamiento con plasma en la adhesion (Esfuerzo

cortante).

En la Tabla 4.9.1 se muestran los resultados de las pruebas de esfuerzo
de cizallamiento usando muestras contaminadas, se puede observar que solo
el tratamiento mecénico logra remover la contaminacion de la superficie de la
muestra debido a que el tratamiento es muy intenso sobre la superficie y logra
remover las primeras capas del material que contienen la contaminacion. Por
otro lado, se puede observar que el tratamiento con solvente (tratamiento A)
solo es eficaz removiendo la contaminacion por solucion jabonosa y no logra
remover la contaminacion por desmoldante ni por lubricante. Por dltimo, los
resultados muestran que el tratamiento con plasma no es suficiente para

remover los contaminantes superficiales de las muestras.

Tabla 4.9.1. Resultados de lap shear para muestras contaminadas.

. Esfuerzo de cizallamiento (Mpa) — Contaminacion de Desmeoldante | promedio |% de falla | % de falla
Tratamiento

Muestra 1 |Muestra 2 [Muestra 3 [Muestra 4 [Muestra 5|Muestra 6 (Mpa) cohesiva | adhesiva
A 1.220 1.540 1.380 0.970 1.540 1.140 1.298 0% 100%
B 2.750 2.350 2.504 2.658 2.685 2.537 2.581 100% 0%
C1 0.857 1.245 0.924 0.648 0.926 1.104 0.951 0% 100%
Cc2 0.952 0.768 1.242 0.876 0.832 0.752 0.904 0% 100%
C3 1.234 0.984 1.240 0.984 0.846 1.246 1.089 0% 100%

Fuerza de cizallamiento (Mpa) - Contamincién: LUBRICANTE

. Promedio |% de falla| % de falla
Tratamiento

Muestra 1 |Muestra 2 [Muestra 3 [Muestra 4 [Muestra 5 |Muestra 6 (Mpa) cohesiva | adhesiva
A 1.258 1.542 1.187 0.982 1.044 1.278 1.215 0% 100%
B 2.145 2.187 2.462 2.108 2.452 2.224 2.263 100% 0%
C1 0.954 1.102 1.054 0.764 0.820 0.987 0.947 0% 100%
Cc2 1.024 0.838 0.546 0.992 1.384 0.921 0.951 0% 100%
C3 0.856 0.978 1.254 0.985 1.054 1.065 1.032 0% 100%

Fuerza de cizallamiento (Mpa) - Contamincién: SOL. JABONOSA

. Promedio |% de falla| % de falla
Tratamiento

Muestra 1 |Muestra 2 [Muestra 3 [Muestra 4 [Muestra 5 |Muestra 6 (Mpa) cohesiva | adhesiva
A 1.904 1.421 1.542 1.754 1.454 1.602 1.613 100% 0%
B 2.204 2.642 2.406 2.224 2.394 2.128 2.333 100% 0%
C1 0.876 0.975 0.847 1.124 0.939 1.029 0.965 0% 100%
Cc2 0.975 1.184 0.834 1.195 0.904 1.025 1.020 0% 100%
C3 1.254 1.287 0.984 0.820 1.342 1.066 1.126 0% 100%

Fuerza de cizallamiento (Mpa) - REFERENCIA

Promedio |% de falla| % de falla

Tratamiento - X
(Mpa) cohesiva | adhesiva

Muestra 1 |Muestra 2 [Muestra 3 [Muestra 4 [Muestra 5 |Muestra 6
Referencia 2.440 2.280 1.912 2.640 2.220 2.040 2.255 100% 0%
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En la Figura 4.9.1 se puede observar la tendencia de los datos de lap shear

en las muestras con desmoldante, es notoria la diferencia entre el tratamiento
con abrasion y los demas métodos de limpieza, también se puede observar
que la unién en mas fuerte al esfuerzo cortante que la referencia, esto es
debido a que la abrasiébn ademéas de remover la contaminacion superficial de
las muestras, también elimina una capa de 6xido pasivo inherente del material,
esta capa de oxido interviene en la unién adhesiva como se puede observar
en la referencia. Por otro lado, en la Figura 4.9.2 se puede observar el mismo

comportamiento en las pruebas de lap shear en muestras con lubricante.

Prueba de cizallamiento en Desmoldante

3.0 !

sy

20 !

, 1 Ba"

L
Referencia Solvente Abrasién Plasma Répido Plasma medio Plasma Lento

MPa

Figura 4.9.1. Prueba de lap shear en muestras con desmoldante.

Prueba de cizallamiento en Lubricante
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Figura 4.9.2. Prueba de lap shear en muestras con lubricante.
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En la Figura 4.9.3 se observa que ademas del tratamiento abrasivo

(tratamiento C), el tratamiento A realizado con solvente tiene valores altos de
esfuerzo cortante, esto debido a que la composicion de la solucion jabonosa
permitié que estos contaminantes se disolvieran en el solvente, removiendo

gran parte de ellos.

En adicion, los resultados obtenidos con plasma fueron los mas bajos,
esto quiere decir que este tipo de tratamiento no es efectivo para remover los

restos de los quimicos usados en el experimento.

Pruebas de cizallamiento en Jabén

20

« 00

I
Referencia_2 Solvente 2 Abrasién_2  Plasma Ripido_2 Plasma medio_2 Plasma Lento_2

Figura 4.9.3. Prueba de Lap Shear en muestras con solucion jabonosa.

Enla Tabla 4.9.2 se muestran los resultados de angulo de gota y tension
superficial promedio para las muestras contaminadas, en ella se observan
altos valores de angulo de gota tipicos de superficies hidrofébicas, esto debido
al efecto de los componentes organicos en los contaminantes. De acuerdo con
el grafico de la Figura 4.9.4 la tension superficial més alta se obtuvo con el
tratamiento mecanico, sin embargo, es importante mencionar que a pesar de
que el tratamiento con plasma mas extremo (tratamiento C3) a una velocidad

muy baja no fue lo suficientemente fuerte para remover la contaminacion a
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pesar de que se observa un incremento en la tensién superficial en cada uno

de los contaminantes.

Tabla 4.9.2. Resultados de la prueba de tension superficial.

Angulo de gotay tension superficial

Promedio muestras | Promedio muestras | Promedio muestras

Tratamiento | contaminadas con contaminadas con contaminadas con

desmoldante lubricante solucién jabonosa

Tensién Tensién Tensién

Angulo (°) [superficial | Angulo (°) |superficial| Angulo (°)|superficial

(mN/m) (mN/m) (mN/m)
A 46 53.50 47 52.94 45 54.06
B 29 62.34 28 62.79 28 62.79
(0% 70 39.19 68 40.42 66 41.65
Cc2 62 44.09 63 43.48 60 45.30
C3 52 50.05 58 46.50 50 51.22

Tension superficial muestras con diferentes
tratamientos
70.00
60.00
®
£ 50.00
£
2 40.00 HA
] "B
5 30.00 c1
w
5 20.00 c2
uC3
10.00
0.00
Desmoldante Lubricante Solucién jabonosa
Contaminante

Figura 4.9.4. Comparativo de resultados de tension superficial.
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La Figura 4.9.5 muestra la superficie de las muestras contaminadas con

desmoldante se encontrd una alta concentracion de carbono de hasta 60% en
el punto 1, también se encontraron altas concentraciones de oxigeno y silicio
en el punto 2 (hasta 30% de silicio y 45% de oxigeno), esto se debe a la

composicion del desmoldante, estos residuos afectan directamente en la
adhesion a la aleacion A380.

10pm EHT =1500KkY Mag= 2.00KX Fils Name = M1-1-7 jog

CITCAp
Photo No. = 1255 WD = 22 mm Signal A=EE1 Time :12:57.:34 Date :6 Mar 2015
Andlisis SEM

80 80

80 80 H
2 B &
= = =
D 40 =)l D 40
()] [} (0]
£ z 2

20 20 H

0 0

C (o] Al Si
Punto 1 Punto 2 Punto 3

Figura 4.9.5. Muestras contaminadas con desmoldante.
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En las muestras contaminadas con lubricante (ver Figura 4.9.6) se

observan 2 fases, una se observa mas irregular, con granulos observables aun
a 600X, otra fase se observa mas homogénea. Sin embargo, en todas las fases
se observan concentraciones altas de carbono (hasta 75%), ademas de
observar la presencia de oxigeno y silicio. También aparecen elementos que

se adquirieron debido al manejo de las muestras (Na, Mg y Ca).

Sy -
O Bkl 3 a
EHT=1500KY Mag= 500X  Fle Nama = Md-1-8jog CIICAp

Photo No. = 1268 WD = 23 mm Signal A = SE1 Time :13:35:29 Date :6 Mar 2015

Andlisis SEM
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[e2]
o

60

40
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]
Weight%

[
o

20

C O Na Mg Al Si Ca

Punto 1 Punto 2

Figura 4.9.6. Muestra contaminada con lubricante.
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La Figura 4.9.7 muestra que la solucién jabonosa deja al sustrato una
concentracion alta de silicio superficial (de hasta 25%), ademas se observaron
concentraciones altas de carbono. También se observan elementos
correspondientes a la aleacion como el Mn, Fe, Cu. De aqui se concluye que
las altas concentraciones de Si, también pueden afectar la adhesion de la
aleacion al adhesivo epéxico.

EHT = 1500k Mag= 500KX File Nama = M3-1< jog CIICAp
Photo No. = 1262 WD = 23mm  Signal A=SE1 Time :13:23:12 Date :6 Mar 2015

Analisis SEM
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Figura 4.9.7. Muestra contaminada con solucién jabonosa.
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Se realizé un analisis SEM y con EDS a las muestras con los mejores

resultados de las pruebas de esfuerzo cortante (Muestras del tratamiento B) a
las cuales se les dio un tratamiento abrasivo, la superficie de las muestras se
observa mas uniforme, con ligeros valles, pero no se observan cambios en la
composicién a lo largo de la superficie. En el andlisis EDS (ver Figura 4.9.8)
se observa que la cantidad de carbono y de silicio no alcanzan el 10% en

promedio al igual que el oxigeno.

Los resultados demuestran que los niveles de oxigeno no influyen tanto de
manera individual en la adhesion ya que niveles tan bajos como 10% estan
presentes en muestras con fallas (tratamientos A, C1, C2 y C3) asi como en
muestras con buenos resultados de esfuerzo cortante (tratamiento B). Este
caso se repite con el silicio ya que esta presente en concentraciones bajas de
hasta 1.75% en las muestras con fallas y de hasta 10% en las muestras

tratadas con abrasion y con buenos resultados de adherencia.

En el caso del carbono se pueden apreciar concentraciones de 75, 65y 26 %
en las muestras contaminadas con desmoldante, lubricante y solucion
jabonosa, respectivamente. Sin embargo, los resultados sugieren que el
carbono es el elemento mas critico en la superficie ya que por debajo de los
10% de C superficial las muestras no presentan fallas, por otro lado, con
concentraciones minimas de 26% las muestras presentan fallas adhesivas y
puede elevarse hasta 75% su concentracion en las muestras contaminadas

con lubricante.
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Analisis SEM

Mass percent (%)

Spectrum C 8] Al Si Fe Cu in
Test 1 365 - 8.75 71.30 10.73 1.30 4.71 2.78
Test 1 366 12.42 6.49 ©5.84 9.33 1.35 2.71 1.86
Test 1 367 7.60 8.16 68.21 9.23 0.84 3.25 2.25
Test 1 368 8.96 6.62 67.12 9.84 1.32 3.66 2.48
Test 1 369 8.00 7.94 68.85 9.35 0.89 2.80 2.17
Test 1 370 9.96 6.06 66.93 9.95 1.31 2.65 2,51

Mean value: 9.39 7.34 68.04 9.74 1.17 3.30 2.34
Sigma: 1.92 1.09 1.91 0.57 0.24 0.79 0.32
Sigma mean: 0.79 0.44 0.78 0.23 0.10 0.32 0.13

Andlisis de composicion

Figura 4.9.8. SEM/EDS de muestra con tratamiento abrasivo.
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4.10. Comprobacion de Cy Si en sustrato de Cobalto

En la micrografia mostrada en la Figura 4.10.1 correspondiente a una
muestra contaminada con desmoldante, se observa la deposicion de particulas
compuestas principalmente de carbono, oxigeno y silicio en concentraciones
de 41, 36 y 16% respectivamente, también se puede observar que existen

zonas contaminadas principalmente de carbono con bajas concentraciones de
silicio y de oxigeno.

10pm EHT=1500kV Mag= 4.33KX File Name = desm-1-1.jpg CIICAp
Photo No.=3169 WD = 20mm  Signal A= SE1 Time :13:10:48 Date :9 Oct 2015
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Figura 4.10.1. SEM/EDS muestra Co-Ni contaminada con desmoldante.
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En las muestras contaminadas con lubricante (ver Figura 4.10.2) se
observan zonas con contaminacion principalmente por carbono, sin embargo
no presentan concentraciones tan altas como en la Figura 4.10.1, esto puede
deberse a que la composicion del lubricantes es diferente por lo que se
deposita con porcentajes diferentes tanto de Si, como de O. Por otro lado,

también se muestran zonas completamente limpias en el sustrato de cobalto.

Anélisis SEM
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Composicion por EDS

Figura 4.10.2. SEM/EDS muestra Co-Ni contaminada con lubricante

En las muestras contaminadas con solucion jabonosa (ver Figura

4.10.3) se muestran particulas compuestas principalmente de oxigeno (hasta
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un 40%) ademas se puede apreciar la presencia de otros elementos tales
como el sodio, magnesio, fésforo, aluminio, potasio y azufre. Esto puede
deberse tanto al manejo debido a la presencia de sodio, potasio, iones muy
comunmente relacionados con la manipulacién de las muestras, también

puede deberse a la formulacién del jabon que cominmente contienen fésforo,
potasio y azufre.

EHT =15.00kV. 200KX ' File Name = lavado- 1:9)pg. p
18 mm, Time :12:58:44 Date :8 Oct 2015
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Figura 4.10.3. SEM/EDS muestra Co-Ni contaminada con jabon.
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4.11. Comprobacion de la cantidad critica de C y Si en la adhesién

mediante diluciones seriadas

La Figura 4.11.1 muestra las micrografias tomadas con SEM de las
muestras contaminadas con la solucion A (pruebas de la 1 a la 7) y
desmoldante de concentracion variable, en ellas se pueden observar manchas
oscuras en la superficie, las cuales se van esparciendo e incrementandose a
medida que la concentracion de jabdn y desmoldante se incrementa. Tal como
lo muestra el mapeo elemental hecho por espectroscopia dispersiva de rayos
X de la Figura4.11.2, estas manchas se componen principalmente de carbono,
este no se deposita de manera uniforme en la superficie y forma manchas de
tamanos variables. Este carbono depositado proviene de los componentes

organicos tanto del jabén como del desmoldante.

También se muestran concentraciones de paladio y oro, esto se debe
al recubrimiento hecho a las muestras para poder hacerlas conductivas y asi
observarlas al microscopio. Por otro lado, se observa presencia de niquel (Ni)
y de cobalto (Co) ya que el porta muestras usado este fabricado de una

aleacion de estos materiales.
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Prueba 1 Prueba 2 Prueba 3

Prueba 4 Prueba 5 Prueba 6

Prueba 7

Figura 4.11.1. SEM de muestras contaminadas con el tratamiento A.
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Figura 4.11.2. Mapeo EDS muestras contaminadas con el tratamiento A.

La Tabla 4.11.1 muestra los datos de composicion superficial de las muestras
contaminadas con el tratamiento A, se observa que la concentracion de niquel
y cobalto perteneciente al porta muestras es muy alta esto se debe a que la
interferencia por parte del herramental que da como resultado que el equipo

detecte los elementos como parte de la superficie.
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Ademas, es posible ver una clara tendencia creciente en la concentracion de

carbono conforme la concentraciéon de desmoldante va incrementandose, lo

gue no ocurre con otros elementos en la superficie.

Tabla 4.11.1. Composicion de muestras del tratamiento A

Composicién

PruebaMuestra

C

O

Mg

Al

Si

P

S

K

Co

Ni

Pd

Au

4.57

5.81

0.43

0.21

0.64

0.33

0.40

0.33

26.80

60.18

0.15

0.15

4.05

5.37

0.33

0.16

0.62

0.35

0.45

0.79

30.53

57.32

0.03

0.00

4.25

5.62

0.45

0.26

0.63

0.31

0.44

0.24

25.65

61.98

0.04

0.13

AWIN|F

3.08

4.07

8.20

3.68

0.41

0.58

0.27

0.31

0.68

0.94

0.50

0.17

0.55

0.21

0.92

0.31

28.78

27.15

56.29

62.24

0.19

0.19

0.13

0.15

6.26

4.10

0.43

0.23

0.81

0.16

0.27

0.51

25.04

61.96

0.05

0.18

5.47

4.58

0.37

0.22

1.25

0.10

0.22

0.45

30.79

56.38

0.14

0.03

AWIN|F

6.07

8.04

3.24

3.74

0.42

0.50

0.30

0.27

1.05

1.40

0.10

0.19

0.12

0.20

0.18

0.16

25.79

25.64

62.50
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En la Figura 4.11.3 se aprecian las micrografias tomadas por SEM de

las muestras contaminadas con la solucion B (Pruebas de la 8 a la 13) y
desmoldante de concentracion variable. Como se puede observar la
concentracion de carbono aplicada al subir el contenido de jabon de 1% en la
solucién A al 11 % en la solucion B incrementa el contenido de carbono que
se queda en la superficie casi cubriéndola por completo en la prueba 13. El
mapeo por espectroscopia dispersiva de rayos X (EDS) muestra que también
en este caso, la composicion principal de las manchas negras es de carbono.
Sin embargo, en comparacion con las muestras contaminadas con las
soluciones de las pruebas 1-7 se observan mas zonas contaminadas con
oxigeno en la superficie, estas zonas son amplias y estan cerca de las zonas
gue contienen carbono principalmente en las muestras de las pruebas 8, 9, 10
y 13.

R AR s R i TS
00 x HV: 5.0V WD: 48 mm

Prueba 8 Prueba 9 Prueba 10

Prueba 11 Prueba 12 Prueba 13

Figura 4.11.3. SEM de muestras contaminadas con el tratamiento B.
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Figura 4.11.4 Mapeo EDS muestras contaminadas con el tratamiento B.

la Tabla 4.11.2 muestra los resultados obtenidos del andlisis de composicion

de las muestras contaminadas con las soluciones de las pruebas 8 a 13; en

estas muestras, el carbono sigue una tendencia creciente que va desde 21 %

hasta aproximadamente 53 %, sin embargo en el caso del silicio que muestra

concentraciones oscilando de 0.5 hasta 3.0 % sin tendencias claras a crecer,

en adicion, el oxigeno tampoco muestra tendencias relacionadas directamente

con la concentracion de las soluciones. Lo cual se debe probablemente a la

concentracion de estos elementos depende de otros factores no conocidos.
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Tabla 4.11.2. Composicion de muestras del tratamiento B.

Composicién

Prueba

Muestra

C

o]

Mg

Al

Si

P

S

K

Co

Ni

Pd

Au

10

11

12

13

21.84

12.68

0.34

0.51

0.50

1.36

0.74

2.88

17.87

41.02

0.13

0.13

26.45

11.29

0.38

0.84

0.51

1.54

0.70

0.64

16.59

40.35

0.57

0.14

21.03

11.01

0.47

0.53

0.50

1.91

0.71

3.04

17.12

48.55

0.13

0.00

21.87

25.48

11.28

8.29

0.53

0.76

2.25

2.58

0.61

1.01

2.45

2.45

0.43

0.52

2.35

2.22

18.60

19.61

39.53

36.78

0.06

0.10

0.04

0.20

26.07

5.04

0.65

1.58

0.69

1.68

0.45

1.83

15.24

46.50

0.13

0.14

2431

11.97

0.68

1.91

1.96

2.20

0.58

2.18

18.27

35.81

0.11

0.02

AIW[IN (|-

24.25

28.97

12.01

9.47

0.82

0.50

0.90

141

1.94

0.92

1.62

1.58

0.91

0.31

3.30

1.42

17.42

18.10

26.51

37.25

0.18

0.01

0.14

0.06

29.67

10.66

0.43

1.09

0.64

1.24

0.26

1.21

19.16

35.64

0.00

0.00

31.54

9.45

0.65

1.93

0.86

2.47

0.56

241

14.02

36.11

0.00

0.00

AN

28.43

3341

8.73

21.19

0.54

0.77

1.24

3.06

0.93

2.38

1.57

3.22

0.48

0.66

2.09

3.05

16.68

9.91

39.25

22.21

0.00

0.07

0.06

0.07

35.48

19.55

0.83

4.07

2.37

3.79

0.30

1.94

10.21

21.41

0.00

0.05

34.59

17.25

0.74

3.09

2.78

2.90

0.34

1.73

10.82

25.64

0.07

0.05

AIW[IN|F

36.14

48.39

18.54

8.39

0.61

0.29

2.37

0.88

2.24

3.45

2.33

0.70

0.36

0.03

1.94

0.31

12.34

16.21

23.13

21.35

0.00

0.00

0.00

0.00

49.15

7.27

0.38

0.87

3.79

1.06

0.44

148

15.25

20.28

0.03

0.00

51.44

8.28

0.34

0.75

3.48

0.51

0.09

0.34

14.54

20.21

0.00

0.02

AIW[IN ([

49.38

53.47

7.90

6.33

0.28

0.42

0.91

0.49

4.40

2.95

0.80

0.62

0.04

0.29

0.31

0.87

15.18

15.02

2151

19.54

0.00

0.00

0.00

0.00

54.29

8.45

0.91

0.08

0.18

1.22

0.20

1.13

13.72

19.82

0.00

0.00

51.49

8.24

0.91

2.04

2.34

2.22

0.25

1.33

12.79

18.39

0.00

0.00

AN

53.91

5.62

0.56

0.28

0.96

0.39

0.28

0.89

15.59

21.36

0.07

0.09

La Figura 4.11.5 muestra un grafico de composicion contra el nimero de

prueba que se realizd, en este grafico es facil observar que la tendencia del

carbono es directamente proporcional a la intensidad del tratamiento, ningun

otro elemento sigue esta tendencia por lo que se comprueba que es la cantidad

de carbono superficial la que es critica a controlar para cuidar la confiabilidad

de las uniones adhesivas.
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Figura 4.11.5. Grafico de composicion vs namero de prueba.

la Figura 4.11.7 muestra los datos de las pruebas de adherencia a tope
que se realizaron a las muestras contaminadas tanto con la solucion A
(pruebas de 1 ala 7) como de la solucién B (pruebas de 8 a la 13). Este grafico
muestra una tendencia inversamente proporcional entre la concentracion de
los tratamientos y la fuerza de adhesion traducida como fuerza de tension de
las muestras, la cual se eleva a mas de 2500 N en la prueba 1 (con 3-4 %de
C) hasta menos de 500 N en la prueba 8 (con 50-53% de C), este es un
descenso muy drastico y exponencial que comprueba que a mayor
concentracion de carbédn superficial en la aleacion, la fuerza de adhesion que

se expresa como fuerza de tensién es menor.
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La linea roja muestra que se encontré una falla cohesiva >90% hasta la

prueba 5 (Solucion A 91% - desmoldante 9%). Después de la prueba 5, las
muestras presentan una falla adhesiva mayor al 10% por lo que dejan de ser

aceptables y se convierten en fallos catastroficos generadores de desperdicio

(Scrap).
Diagrama a Bloques de Fuerza de desprendimiento a "Tope”
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Figura 4.11.6. Grafico de esfuerzo de tensién vs niumero de prueba.

Con el fin de encontrar la concentracién critica de carbén que provoca un dafio
catastrofico en las uniones adhesivas se realizdé un analisis cruzado con los
datos del andlisis de tension a tope y las concentraciones de carbono

superficial.
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Tal como lo muestra la Figura 4.11.7, en la prueba 5, donde aparecen las fallas
catastroéficas, hay una concentracion de alrededor de 15.1% de contenido de
carbono en la muestra, esto significa que la concentracidén minima de carbono

qgue produce falla en la adherencia es de 15% aproximadamente.

Anadlisis Cruzado Esfuerzo de Tension vs Concentracion de Carbono
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Figura 4.11.7. Analisis cruzado tensién a tope vs %C.
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4.12. Pruebas de limpieza preliminares en aleacién A380

En la Figura 4.12.1 se muestra una matriz hecha con diferentes
parametros de laser, variando la frecuencia de pulso de 6 a 26 KHz y la
velocidad de marcado de 200 a 1600 mm/s, se observar que a menor velocidad
y mayor frecuencia el marcado es agresivo, el substrato se puede observar
oscuro, indicativo de carbonizacion y oxidacion, estas areas se descartan
como configuracion elegible ya que las capas de oxido generadas por el
marcado pueden afectar de manera negativa la adhesion del sustrato.

Por otro lado, las zonas marcadas a bajas frecuencias y altas
velocidades muestran zonas sin marcar, estas zonas no son uniformes, la
coloracién se observa tenue, esto indica que el tratamiento dado en estas
zonas no es suficiente para remover las capas superficiales de toda la

superficie.

Frecuencia de pulso

Velocidad de marcado

Figura 4.12.1. Resultados del marcado frecuencia vs velocidad
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La Figura 4.12.1 muestra los mejores parametros obtenidos en estas

pruebas (cuadro verde), en estas zonas se observa un macado uniforme, no

presenta carbonizacion ni oxidacion.

Estos defectos se pueden deber al traslape de los pulsos en el material;
tal como lo muestra la Figura 4.12.2 como el pulso del laser se mueve a lo
largo de la superficie, a mayor velocidad y menor frecuencia los puntos de
marcado de laser se reparan unos de otros, esto da lugar a que los puntos no
cubren la superficie total del sustrato, dando lugar a una limpieza deficiente.
Por otro lado, a mayo frecuencia de pulso y menor velocidad, los pulsos no se
separan lo suficiente del sustrato, esto lleva a que una misma area reciba mas
de un pulso de laser, en consecuencia, la superficie sufre de
sobrecalentamiento y se oxida, o incluso, se carboniza, estos compuestos

formados por sobrecalentamiento afectan también a la unién adhesiva.

En la Figura 4.12.2 ademas se observa el comportamiento de los pulsos
usando los parametros 6ptimos de velocidad y frecuencia, aqui se observa que
el marcaje no se traslapa mas de un 25%, este marcaje permite cubrir toda el
area del sustrato sin llegar a sobrecalentarlo ni carbonizarlo.

184



Analisis de falla y caracterizacién de la uniéon adhesiva en el sistema adhesivo
epoxico - fundicion de aluminio.

Distance spot preview freq: 6.0 kHz
o g ' ' @ 0
 HER | %E 85 Qf Of
N N 9 97 9 o
(i O of of of
O O @ o o
200 400 600 1000 1200 1400 1600
Speed (mm/s)

Velocidades altas y frecuencia baja

speed: 200 mm/s

distance: 0.013 mm
digance: 0.010
: 0.008 mm

6.0 8.0 10.0 12.0 14.0 16.0 18.0 20.0 22.0 24.0 26.0

Frequency (mm/s)

Frecuencia variable vs velocidad baja

16 KHz
1600 mm/s

digance: 0.100 mm

18 KHz
1600 mm/s

diganos: 0.03% mm

Pardametros 6ptimos de velocidad y frecuencia

Figura 4.12.2. Comportamiento del pulso laser a diferentes condiciones.

En la Figura 4.12.3 se muestra una comparativa entre el marcado por
laser con espacios entre lineas de 0.15 (izquierda) y 0.2 (derecha), las lineas

amarillas indican las &reas tratadas con laser, se puede observar que el laser
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no cubre toda la superficie, sino que deja areas bastante grandes sin tratar, lo

gque deja contaminaciones sin remover del sustrato, esto podria no ser util para
mejorar la adherencia del sustrato. Del mismo modo, un espacio de linea muy
cercana entre cada linea del laser significaria un sobrecalentamiento del
material, el cual al calentarse reaccionaria con el aire y los compuestos
evaporados por el laser, lo cual generaria compuestos contaminantes como

oxidos, lo cual tampoco favoreceria a la adhesion de la aleaciéon A380.

" A% & !

Figura 4.12.3. Comparacion entre lineas de laser 0.15 vs 0.2.
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4.13. Establecimiento de parametros 6ptimos del laser usando pruebas

de tension atope

La Figura 4.13.1 muestra los resultados de pruebas a tope de las
muestras contaminadas con solucion 87% de solucion jabonosa al 11% y 13%
de desmoldante. Como se puede observar, las muestras de referencia que no
fueron limpiadas y las que fueron limpiadas con plasma no mostraron un modo
de falla cohesiva sino adhesiva. Por otro lado, las muestras tratadas con
plasma mostraron un buen desempefio en cuanto al modo de falla, la cual
siempre se mantuvo cohesiva, sin embargo, las muestras tratadas con las
configuraciones 1, 2, 3 y 5 mostraron un porcentaje de aproximadamente el

50% de falla que se considera inaceptable de acuerdo con el estandar.

En el caso de las muestras tratadas con las configuraciones 4 y 6 cuyas
condiciones fueron de 16 KHz a 1600 mm/s y en 26 KHz a 1600 mm/s
respectivamente, los resultados de las pruebas a tope muestran un modo de
falla cohesivo mayor al 90% por lo que se puede considerar que estas

configuraciones son las que muestran los mejores resultados.
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4.14. Prueba sobre material de produccién

La Figura 4.14.1 muestra un area donde se aplico laser, y un andlisis
SEM/EDX permiti6 determinar la aparicion de surcos en la superficie
facilmente diferenciable de otras areas sin laser. Por otro lado, en la
composicion elemental de la superficie de las muestras tratadas con laser, el
carbono no alcanza los 15%, ademas de que se observan porcentajes de
oxigeno que no rebasan los 10%. Por lo demas, no se detectaron elementos
contaminantes después del tratamiento ya que los elementos como Si, Fe, Cu
y Zn son propios de la aleacién A380 e incluso, aparecen en casi los mismos
porcentajes en los que componen la aleacion (Si 7.5-9.5%, Cu 3.0-4.0%, Fe
0.7-2.0%, Zn 3.0%).

Spectrum C 0] Al S5i Fe Cu Zn
Test 1 365 - 8.75 71.30 10.73 1.30 4.71 2.78
Test 1 366 12.42 6.49 65.84 9.33 1.35 2.71 1.86
Test 1 367 7.60 8.16 ©8.21 9.23 0.84 3.25 2.25
Test 1 368 8.96 6.62 67.12 9.84 1.32 3.66 2.48
Test 1 369 8.00 7.94 68.85 9.35 0.89 2.80 2.17
Test 1 370 9.96 6.06 £6.93 9.95 1.31 2.65 2.51

Andlisis de composicion por EDS

Figura 4.14.1. Micrografias y analisis EDS
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De las 50 piezas tratadas mediante ciclos de choques térmicos de -40

°C a 120 °C durante 40 h, el 0.0 % mostro fallas adhesivas en la inspeccion
visual. La Figura 4.14.2 muestra las areas de las muestras de modulos D de
produccion tratados, de acuerdo con la inspeccion visual, no se encontraron

fallas por delaminacion.

Lado superior Lado inferior

B

Extremo izquierdo Extremo derecho

Figura 4.14.2. Inspeccion visual muestra tratada por choques térmicos

Por otra parte, en la Tabla 4.14.1 se puede apreciar que la rugosidad
promedio de la superficie tratada subi6 de 13.5 pum a 19.3 pm
(aproximadamente 40%) respecto a su rugosidad sin aplicacion de laser. Esto
se debe al marcado de surcos en la superficie (ver Figura 4.14.1) y por la
creacion de irregularidades en las superficies, crateres, valles, etc. Estas
irregularidades incrementan el area superficial de la muestra y crean sitios de
nucleacion donde el adhesivo puede unirse lo que incrementa la fuerza de

adhesion e incrementa la confiabilidad de las uniones.
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Tabla 4.14.1. Rugosidad antes y después del tratamiento con laser.

No de Perfil de Rugosidad
- Antes del laser | despues de
Rz (pm) Laser (pum)
1 11.2 17.45
2 13.5 16.72
3 10.9 19.31
4 11.71 21.4
3 15.47 24.03
5] 10.21 18.52
7 14.39 20.35
8 13.51 16.91
9 12.7 18.3
10 16.45 15.31
11 14.81 17.41
12 15.73 18.35
13 13.83 2042
14 11.79 21.49
15 15.63 2341
16 11.03 18.43
17 13.64 17.77
18 13.07 17.03
19 16.25 18.95
20 13.81 24.02
Promedio 13.4815 15.275

4.15. Validacién del sistema laser y optimizacion de pardmetros

La Figura 4.15.1 muestra fotografias tomadas por un microscopio éptico
a 40X antes de ser procesadas las muestras en la linea de produccion, se
puede observar la abrasion de las superficies realizada por el laser, se
observan zonas quemadas en las muestras 1, 10, 13 y 20 (ver Figura 4.15.2).
En la Se pueden observar también marcados profundos en las muestras 2, 8,
15y 16 (ver Figura 4.15.3).
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Figura 4.15.3. Zonas de marcado profundo por laser.

Los resultados de tiempo de ciclo, fuerza de adhesién (expresada como
fuerza maxima de desprendimiento), en ellas se puede observar que todas las
muestras dieron resultados satisfactorios, ninguna muestra sobrepasa el 10 %
de falla adhesiva (90 % de falla cohesiva). Las fuerzas maximas de
desprendimiento van de 2.71 KN a 3.238 KN esta fuerza es diez veces méas
grande que la obtenida en las muestras de referencia que son en promedio
0.27 KN. Sin embargo, los tiempos de ciclos obtenidos van de 10.303 a 33.380
segundos, lo que sera una limitante ya que se necesitan tiempos de ciclo bajos
(lo méas bajo posible) para que sea posible incluirlo como un proceso en la linea

de produccién.
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Tabla 4.15.1. Resultados de pruebas de validacion de limpieza por laser.

Fuerza maxima de Falla Falla :
o . : Tiempo de
Muestra | desprendimiento | adhesiva | cohesiva ciclo (s)
(KN) (%) (%)
1 3.028 4.0 96.0 13.293
2 3.127 0.0 100.0 10.966
3 3.138 0.0 100.0 16.140
4 3.088 0.0 100.0 18.251
5 3.059 0.0 100.0 10.303
6 3.068 0.0 100.0 16.121
7 2.971 0.0 100.0 31.022
8 3.031 4.0 96.0 33.380
9 3.059 0.0 100.0 16.122
10 3.238 0.0 100.0 18.278
11 2.710 0.0 100.0 16.109
12 3.049 0.0 100.0 30.484
13 3.021 5.0 95.0 17.502
14 2.931 0.0 100.0 16.122
15 3.090 0.0 100.0 10.291
16 2.950 0.0 100.0 17.489
17 3.049 0.0 100.0 16.118
18 2.680 0.0 100.0 31.054
19 3.229 0.0 100.0 16.116
20 2.668 4.0 96.0 16.121

La Figura 4.15.4, muestra una comparacion entre los resultados de la
fuerza de tension a tope de muestras tratadas con laser (tanto el valor menor
como el mayor) y muestras de referencia sin tratamiento. En ella se muestra
gue la diferencia es de un orden de magnitud con respecto a la referencia, lo

que representa una mejora en la fuerza de adhesion de la aleacién A380.
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Figura 4.15.4. Resultados de la prueba de tension a tope.

Por otro lado, en la Figura 4.15.5 se presentan las muestras 1, 5, 11y
18 que presentaron fallas adhesivas en las orillas de las zonas tratadas con
laser, estas muestras presentaron ademas zonas quemadas en el examen
visual realizado previo a su ensamble. Por esta razon se puede intuir que los
efectos del laser pueden ser negativos cuando la composicién de la superficie
es afectada por el exceso de tratamiento de laser. Sin embargo, estas fallas
no superan el maximo porcentaje permitido por los estandares internos
establecidos por la empresa y por el proveedor del adhesivo. Adicionalmente,
estas muestras no presentan sefiales de desprendimiento de un lado a otro

por lo que no existe fuga de liquido exterior al interior del modulo.
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Figura 4.15.5. Modo de falla médulos T, pruebas de abrasion con laser.

En contraste, la Figura 4.15.6 muestra el modo de falla de las muestras
usadas como referencia, en ellas se puede observar un modo de falla
totalmente adhesiva, lo que indica que no existe adherencia entre el sustrato

y el adhesivo.

Figura 4.15.6. Modo de falla muestras de referencia.
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Como resultado del analisis estadistico (ver Figura 4.15.7) se obtuvieron

los mejores parametros para alcanzar una fuerza de desprendimiento alta en

el menor tiempo de ciclo. Los parametros fueron los siguientes:
e Frecuencia: 16591 Hz.
e Velocidad: 3538 mm/s
e Ancho de Linea: 0.1 mm.

Segun los calculos realizados, la fuerza de desprendimiento esperada
con el uso de los pardmetros antes mencionados es de 3.29 KN con un tiempo
de ciclo también calculado de 16 segundos.

Frecuencia Velocidad Separacion de linea
5 Alto: 33408.9642 3545.4343 0.1839
SpUie Cur.: 16591.0358 3537.6976 0.1005
D: 1.000 ur.: J { §

Prediccion  CU.: 16591.0358 854.5657 0.0661

Composicién
Deseable:
D: 1.000

Tiempo de ciclo
Meta: 16.0
y=16.0

d =1.0000

e e T e e — kT ——

Fuerza de ‘ - :
adhesion maxima B 4

y = 3.2956
d =1.0000

Figura 4.15.7. Analisis estadistico

Los resultados de la abrasion por laser usando los pardmetros

obtenidos en el analisis estadistico se muestran en la Figura 4.15.8, se
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observa que la superficie fue tratada uniformemente, con un traslape del pulso

de aproximadamente 30%, el marcaje es profundo sin embargo no lo suficiente
para quemar el sustrato.

Figura 4.15.8. Muestras tratadas con parametros calculados.

Los resultados de fuerza de adhesion, porcentaje de falla cohesiva y
tiempo se ciclo se observan en la Tabla 4.15.2 se observa que el tiempo de
ciclo real fue menor que el previsto de 16 segundos, siendo de 14.9 segundos.
Por otro lado, la fuerza de adhesion obtenida fue de 3.15 KN en promedio lo
cual es muy cercano a lo calculado de 3.29 KN
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Tabla 4.15.2. Resultados de muestras tratadas con parametros
calculados.

Fuerza de Falla cohesiva Tiempo de ciclo

desprendimiento (%) (s)
(KN)

3.2890
3.1990

La Figura 4.15.9 se muestran las curvas de esfuerzo de

desprendimiento, en ellas es posible ver que la diferencia entre la fuerza
maxima y minima resulta ser aproximadamente de 7% con respecto al minimo
registrado.

Figura 4.15.9. Fuerza de desprendimiento maximo y minimo alcanzado.
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4.16. Pruebas de corrosion

La Tabla 4.16.1 muestra los resultados de la prueba de corrosion de las

muestras tratadas por 40 dias, en ella se pueden observar resultados bastante

favorables, de las 10 muestras que se probaron, solo una no aprob6 ya que

presento evidencia de corrosion dentro del médulo, sin embargo, la fuga de la

solucion hacia dentro del médulo no fue ocasionado por la mala adhesién entre

los componentes si no por un defecto externo.

Tabla 4.16.1. Resultados prueba de corrosion por 40 dias

Pasa
Pasa
Pasa
Pasa
Pasa
Pasa
Pasa
Pasa
Pasa

Pasa

Pasa
Pasa
Pasa
Pasa
Pasa
Pasa
Pasa
Pasa
Pasa

Pasa

Sin corrosion dentro del moédulo

Sin corrosiéon dentro del médulo

Sin corrosion dentro del médulo

Sin corrosiéon dentro del médulo
Sin corrosién dentro del médulo
Sin corrosiéon dentro del médulo
Sin corrosiéon dentro del médulo
Sin corrosién dentro del médulo
Sin corrosiéon dentro del médulo

Corrosion dentro del moédulo

La Figura 4.16.1 muestra diferentes areas en una pieza tratada durante

40 dias, en las fotografias se puede apreciar la corrosion afectando la

superficie de la aleacién de la pieza, causando una coloracion rojiza. También

se puede observar el adhesivo desgastado en la zona de union, dicha zona

fue atacada durante el proceso de corrosion, sin embargo, la solucién no llego
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a penetrar a través del adhesivo por lo que la tablilla electronica permanecio

integra.

Area de unién inferior izquierda

Figura 4.16.1. Muestra corroida durante 40 dias.

La Tabla 4.16.2 muestra los resultados de la prueba de corrosion
durante 60 dias, en esta prueba la unién adhesiva es atacada durante mas
tiempo, esto quiere decir que la prueba es méas extrema y demandante, sin
embargo, las muestras no presentaron fugas o filtraciones hacia dentro. De las
10 muestras tratadas durante 60 dias en condiciones ambientales extremas,
el 100 % paso6 la prueba. Adicionalmente en la Figura 4.16.2 se muestran las

areas de unioén inferior de las muestras T, a pesar de que las uniones son
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atacadas por la corrosion no pasan a través de ella y no comprometen los

componentes internos del modulo.

Tabla 4.16.2. Resultados prueba de corrosion por 60 dias.

Muestra Prueba Prueba de Inspeccion visual

de fuga corrosion

Sin corrosién dentro del modulo
Pasa Pasa Sin corrosién dentro del médulo
Pasa Pasa Sin corrosién dentro del modulo
Pasa Pasa Sin corrosién dentro del médulo
Pasa Pasa Sin corrosién dentro del médulo
Pasa Pasa Sin corrosién dentro del modulo
Pasa Pasa Sin corrosién dentro del médulo
Pasa Pasa Sin corrosién dentro del médulo
Pasa Pasa Sin corrosién dentro del modulo

Pasa Pasa Sin corrosion dentro del médulo

Figura 4.16.2. Area de union inferior.
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4.17. Pruebas de aceptacion final

La Tabla 4.17.1 muestra los resultados de las pruebas de aceptacion
final. En este experimento se observd que de las 30 muestras analizadas el
100 % mostro resultados de falla cohesiva mayor del 90%, por otro lado, la
Figura 4.17.1 muestra el histograma del comportamiento de los datos, la
distribucion que se encontré fue normal con un promedio de 97.63 % de falla

cohesiva.

Tabla 4.17.1. Resultado pruebas de aceptacién final por 40 dias.

Muestra |% De falla cohesiva |Fuerza méxima de desprendimiento
1 99 4038.99
2 97 4005.93
3 99 3742.52
4 98 4101.54
5 98 5169.7
6 97 3894.09
7 97 4118.71
8 96 3793.96
9 99 4024.78
10 98 37944
11 98 3853.25
12 99 4194.7
13 98 4015.52
14 96 3948.6
15 99 4192.42
16 99 3752.99
17 98 3947.7
18 99 3768.37
19 100 4096.61
20 96 4078.18
21 97 3834.38
22 97 4046.31
23 95 4312.59
24 97 4194.78
25 96 3776.07
26 97 3831.98
27 97 4059.44
28 98 4089.63
29 100 3826.4
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Histograma del porcentaje de falla cohesiva Histograma de fuerza maxima de desprendimiento
Dist. Normal Dist. Normal
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Figura 4.17.1. Histogramas % de falla cohesivay fuerza de
desprendimiento.

La Figura 4.17.2 muestra algunas de las zonas analizadas después de
la prueba de adhesion a tope, se observa que el porcentaje de falla adhesiva

es minimo, lo que denota una union de alta confiabilidad y resistencia.

Figura 4.17.2. Areas después de prueba de desprendimiento.
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5. CAPITULO CINCO: DISCUSION

No se observé relacion entre las condiciones ambientales en la planta
de produccion y el niamero de fallas por delaminacion en los maddulos
fabricados de aluminio A380 lo que descarta que los problemas de adhesién

en dicha aleacién no son debidos a los cambios de temperatura o humedad.

Las observaciones realizadas mediante las técnicas de revelado de
grano y polarizacion electroquimica no arrojaron datos diferentes de los
obtenidos por diversos autores para la aleacion A380. Con relacion al andlisis
de la microestructura mediante el revelado de grano se observo que las
muestras presentan dos fases, en donde una consiste en una fase primaria
dendritica a-Al y otra en una fase eutéctica Al-Si. Ademas de una fase
compuesta de AICuFeMg. Sin embargo el tamafio de grano cambia
dependiendo del proceso de fabricacién (por ejemplo, la temperatura de
enfriado). Se observé que, el hierro es la impureza mas comun y perjudicial en
las aleaciones de aluminio y dado que la presencia de hierro es indispensable
y no puede eliminarse econémicamente del aluminio fundido, se deben
desarrollar estrategias para disminuir sus efectos, sin embargo, estos efectos
no afectan la adhesion si no la resistencia del material por lo tanto ese efecto

puede descartarse.

En adicion se observé que las curvas de polarizacion tienen resultados
similares a los reportados en la literatura para este tipo de aleaciones (Forn et
al., 2007; Pardo et al., 2006; Viejo et al., 2008) por lo que se descarta que
exista un problema con la aleacion A380. Sin embargo, es importante

mencionar que todos estos trabajos llevaron a cabo las pruebas
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potenciometricas en una solucion salina, lo que explica las diferencias entre

los potenciales de corrosion, la velocidad de corrosion e lcorr.

En contraste en los analisis FTIR se encontraron elementos de origen
organico, cadenas alifaticas con presencia de oxigeno y nitrégeno, lo cual
indica presencia de contaminacion en la superficie, esto fue confirmado
mediante analisis SEM y FIB-cross section en estos se detectaron capas de
contaminacion de hasta 20 pum de espesor. Al rastrear el proceso de
manufactura del aluminio A380 se encontré que los quimicos usados en el
proceso de troquelado contaminan la superficie de las piezas. En este sentido,
se observé mediante pruebas de lap shear que el plasma atmosférico no es

efectivo para remover este tipo de contaminaciones.

Fue propuesto un tratamiento con abrasion laser con el objetivo de
remover la capa contaminante en el aluminio y mejorar la adhesién, a pesar
de que este tipo de aplicacion de la tecnologia laser sobre sustratos metalicos
para mejorar sus propiedades adhesivas ya ha sido abordada por diferentes
autores en el transcurso del tiempo, no se ha hecho desde el punto de vista

de la manufacturabilidad de los productos.

Adicionalmente, la evaluacion de las uniones adhesivas mediante
pruebas de tension a tope mostré una mejora en la fuerza de adhesiéon de
hasta un orden de magnitud, es decir, con un aumento del 1000% con respecto
a las muestras no tratadas, con un porcentaje de falla adhesiva menor del 10%
lo que incluso supera a lo reportado en la literatura ya que Critchlow et a.,l
reportan una mejora del 22% para el aluminio 5251 con el uso de laser de CO2
mientras que Henari & Blau reportan una mejora para aluminio de solo el 10%
usando Nd: YAG laser y Gendler et al reportan una mejora en la fuerza de

adhesion del 150% para el aluminio tipo 2024-T3.
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6. CAPITULO SEIS: CONCLUSIONES

De las observaciones realizadas en los experimentos desarrollados en

este proyecto de investigacion se llega a las siguientes conclusiones:

La humedad ambiental y la temperatura ambiental durante el ensamble
de los mdédulos T y D no tiene relacion con las fallas por delaminacién
presentadas en la manufactura de transmisiones automotrices, esto se
determind mediante la investigacion de las variaciones ambientales de
la planta y cotejandolo con las fallas por delaminacion de los productos

en ese mismo periodo de tiempo.

No se observo relacion entre el tipo de aleacién y su composicion con
las fallas delaminacién, de igual manera, en los andlisis SEM, EDS, FIB
cross sections, potenciométricos y de morfologia no se encontro
evidencia que permita suponer que existen defectos relacionados con
la aleacién (A380) que sean causantes de la mala adherencia entre

dicho sustrato y el adhesivo primerless.

Mediante los analisis de FTIR, SEM/EDS y de FIB se encontré que
existe una capa contaminante de elementos organicos (C, O, Si) en la
superficie del sustrato de aluminio los cuales provienen de los quimicos

utilizados en la manufactura de los médulos T y D.

Mediante pruebas de esfuerzo cortante y a tope se encontré que los
contaminantes organicos provenientes de los quimicos para la
manufactura de las piezas (moldeado de aluminio A 380) tienen relacion
directa y significativa en la adhesion entre el aluminio A 380 y el

adhesivo primerless.
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Se encontrd que las fallas catastréficas se originan cuando los niveles
de concentracion superficial de Carbono (C) son superiores a 15%. Por
otro lado, no se encontré relacion entre el contenido de silicio (Si)

superficial y la falla catastrofica.

Se observo que existe una capa unida a la superficie de la fundicion de
aluminio, suficientemente fuerte que no se puede eliminar, con el uso

de solventes, ni usando procesos de remocion mediante plasma.

De los resultados donde se uso el plasma se observé que éste puede
ser efectivo para remover contaminaciones suaves, sin embargo, para
el caso de las contaminaciones tratadas en este trabajo puede tener
efectos negativos debido a que este proceso puede incluso activar la

capa de contaminacion, en lugar de removerla.

Se observo, de acuerdo a los resultados, que, a diferencia del plasma,
el tratamiento laser es capaz de remover la mayoria de las
contaminaciones superficiales de la aleacibn de aluminio A 380.
Ademas, las superficies con tratamiento de laser mostraron una fuerza
de adhesion casi 10 veces mayor que superficies sin tratamiento laser
aun siendo previamente contaminadas. Adicionalmente, el uso de
tratamiento superficial con laser, alcanza porcentajes de falla cohesiva

mayores del 90%

Se observé que el sistema de tratamiento superficial da una alta
confiabilidad en pruebas de corrosion ya que después de 40 h de
choques térmicos e inclusive 40 y 60 dias en condiciones de corrosion,
no se encontraron fallas adhesivas en las piezas procesadas con laser.
Ademas, la tecnologia demostré ser altamente confiable, precisa,

segura para el operador y facil de operar.
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