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RESUMEN

Una excelente y correcta aplicacion de un material puede resultar a través de la
combinacion del bajo punto de fusién, adecuadas propiedades mecanicas y baja
densidad (2,7 g/cm3), estas caracteristicas se necesitan actualmente sobre todo en
aplicaciones estructurales como la aeronautica, militar y de transporte; Aleaciones a base
Aluminio estan cubriendo estos sectores debido a que cumplen con dichas
caracteristicas, sin embargo, cada vez son mayores las especificaciones que se
requieren cubrir debido al avance tecnoldgico.

En el presente proyecto se desarrolla la adicion de particulas de 6xidos metalicos (Cu20
y ZrO2) a una matriz de Aluminio. En la sintesis de la aleacion, las muestras se obtuvieron
mediante el proceso de colada por agitacién, al agregar 0.15 g, 0.25 g y 0.50 g de 6xidos
metalicos a 50 g de aluminio de alta pureza (99.98 %). Los resultados del estudio
mostraron que los diferentes tratamientos térmicos y atmosféricos, dieron como resultado
un aumento en la microdureza Vicker's desde un 45% a 62% sobre la matriz de Aluminio,
indicando la creacion de una solucién sdlida con estructura granular y tamafio de grano
promedio uniforme.

A partir de los resultados de la caracterizacion microestructural, se observé que los 6xidos
metalicos inducen la modificacion de la estructura dendritica y el refinamiento del grano.
Las propiedades eléctricas también mostraron un cambio significativo después de los
tratamientos térmicos. Las caracterizaciones por difraccion de rayos X muestran la
formacion de compuestos intermetalicos como: Al2CuOas, CuO, ZrAls, AlOs y en
cantidades pequefias AlOsz, Al2Os.

La adicion de oxidos metalicos en matriz de Al ofrece la posibilidad de mejorar el

desemperio del refuerzo en sus propiedades para requerimientos especificos.
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ABSTRACT

An excellent and correct application of a material can result through the combination of
low melting point, adequate mechanical properties and low density (2.7 g/cm3), these
characteristics are currently needed especially in structural applications such as
aeronautics, military and transportation; Aluminum-based alloys are covering these
sectors because they meet these characteristics, however, the specifications that need to
be covered are increasing due to technological advances.

In this report, the addition of metal oxide particles (Cu20 y ZrO2) with Al matrix has been
presented. In the alloy synthesis, samples were obtained by stir casting process, by
adding 0.15 g, 0.25 g, and 0.50 g of metal oxides to 50 g of high purity aluminum (99.98%).
The results of the study showed that the different thermal and atmospheric treatments,
gave results to an increase in the micro-hardness Vicker’s, indicating the creation of a
solid solution with granular structure and average uniform grain size.

From microstructural characterization results, it was observed that metal oxides induce
modification of dendritic structure and grain refinement. X-ray diffraction characterizations
shows the intermetallic compounds formation such as: Al2CuO4, CuO and ZrAlzy Al20s.
Metal oxides addition in Al matrix offers the possibility of improving reinforcement

performance in their properties for specific requirements.
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INTRODUCCION

Los materiales compositos de matriz metalica (MMCSs), en los ultimos afios ha generado
un alto interés de investigacion. Este tipo de materiales también llamados NMMC, es
decir, materiales compositos de matriz metalica reforzados con nanoparticulas, han
surgido como un material avanzado y han brindado la oportunidad de desarrollar las

propiedades de un material de acuerdo con distintas necesidades industriales.

Los MMCs consisten en una matriz de metal adicionada con particulas utilizadas como
refuerzos para mejorar su estructura cristalina y en consecuencia sus propiedades como
pueden ser: mecanicas, eléctricas, térmicas u Opticas. Naturalmente, el aluminio (Al)
como metal, tiene alta ductilidad y se puede procesar a temperaturas. El Aluminio y toda
la serie de sus aleaciones cuentan con excelentes caracteristicas y propiedades, sin
embargo, es por su ligereza, que se han renovado y se han posicionado ahora como la

matriz metalica mas prometedora de estos MMCs.

Los compositos de matriz metélica de Aluminio (AMMC) ahora tienen la mayor prioridad
en aplicaciones donde estudios sobre corrosion, resistencia, baja densidad y alto
rendimiento mecanico son requeridos. Por ejemplo, en sectores aeroespaciales, militar y
de transporte se han aplicado debido a su alta resistencia especifica, buenas propiedades
de fatiga y resistencia al desgaste. Ademas, los AMMCs ofrecen la posibilidad de adaptar
sus propiedades para cumplir requisitos especificos [1]. La propiedad de los AMMC

depende de las propiedades de la matriz y el reforzamiento.

En los dltimos afos el reforzamiento de materiales composito de matriz metélica, en este
caso, matriz de aluminio han sido altamente estudiados, adicionando particulas
reforzadoras, que van desde ZnO, ZrOz, MgO, B4C, Al203, TiB2 and SiC [1-7] a refuerzos
no convencionales. Todos estos informes muestran la mejora de sus propiedades

mecanicas.

]
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De acuerdo con lo anterior en el presente trabajo se planteé sintetizar y caracterizar un
material compuesto de matriz de aluminio; Aprovechando la existencia en bibliografia de
una gran cantidad de resultados se proponen como particulas reforzadoras particulas de
oxidos de cobre, 6xidos de zirconio, niquel y cromo, los cuales han mostrado resultados
positivos en propiedades mecanicas tales como dureza, desgaste, resistencia al impacto,
tension, entre otras. Con el fin de lograr un material ligero y resistente a alto impacto,

para aplicaciones automotrices.
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JUSTIFICACION

De los materiales compositos, los de matriz metalica, MMCs por sus siglas en inglés, son
los que més se utilizan en la industria por el gran uso de aleaciones ligeras, por esto para
han tenido como matriz al aluminio (Al), titanio (Ti) o magnesio (Mg). La razén de su
estudio es el hecho de poder conseguir propiedades totalmente diferentes y casi
imposibles de obtener en un material convencional y la razdn de su fabricacion es porque
en funcion de las propiedades que se desea obtener se pueden buscar unas aplicaciones

especificas.

En la dltima década el reforzamiento de materiales compositos de matriz metalica, en
este caso, matriz de aluminio o AMMC, por sus siglas en inglés, ha sido altamente
estudiados, adicionando una extensa gama de refuerzos en forma de particulas, fibras o
laminas, todos estos informes muestran el alto impacto que estos AMMCs han tenido,
debido a su baja densidad y altos valores de resistencia mecéanica y al desgaste, asi

como, demuestran una mejoria en sus propiedades eléctricas y térmicas.

Debido a esto es necesario continuar en la busqueda de las caracteristicas Unicas que
deben tener las particulas como refuerzo, para mejorar las propiedades de un material
de acuerdo a las necesidades requeridas para diferentes aplicaciones; ya que se prevé
que compositos de matriz de aluminio reforzados con particulas metélicas, sean una
innovacion y den pie al desarrollo de nuevos materiales que sustituyan sus necesidades
estructurales, como por ejemplo: reemplacen los materiales monoliticos asi como
aleaciones actuales de aluminio, aleaciones ferrosas, aleaciones de titanio e incluso
compositos a base de polimeros y cerdmicos en varias aplicaciones. Esto puede ofrecer
soluciones econdémicamente viables para una amplia variedad de aplicaciones
comerciales.
La motivacion para este trabajo recae principalmente en dos aspectos:

e El empleo de la técnica de fundicién por agitacion, la cual es una excelente y

econdémica via para fabricar materiales compositos.

e El uso de particulas metalicas y de 6xidos metélicos como fase de refuerzo.

]
REYNA A. FALCON CASTREJON 15



HIPOTESIS

Por medio del método de fundicion por agitacion podemos crear un material composito
de matriz metalica (Aluminio) con particulas metélicas y de Oxidos metélicos como
refuerzo, dando como resultado la formacion de un compositos de matriz de aluminio o
AMMCs, con propiedades superiores a la matriz de aluminio puro al 99%. Los AMMCs
obtenidos en combinacion con distintos tratamientos térmicos como recocido, templado,
revenido y sinterizado, podran mejorar las propiedades mecanicas como la dureza y las
propiedades eléctricas como la resistividad y en consecuencia la conductividad.

Con esto se lograra contribuir a la gama de propiedades que pueden ser controladas para
adaptarlas a distintas aplicaciones industriales, debido a la sintesis y caracterizacién de

los AMMCs propuestos.

OBJETIVO GENERAL DEL PROYECTO

Sintetizar y caracterizar mecanica y eléctricamente un material composito de matriz

metalica (aluminio) reforzada con particulas metalicas y de 6xidos metalicos.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Determinar los pardmetros 6ptimos para la fabricacion de las muestras y tratamientos

térmicos a las que seran sometidas.

e Estudiar el efecto de la variacion de adicion de particulas en funcion de las

propiedades mecanicas y eléctricas.
e Evaluar las propiedades mecanicas y eléctricas en funcién de tratamientos térmicos.

e Correlacionar la morfologia con el comportamiento mecanico y eléctrico de los

compositos de aluminio en funcién de la adicién de particulas y tratamientos térmicos.

e Determinar las fases finales de 6xidos presentes en todos los AMMCs.

]
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CAPITULO I. MARCO TEORICO

1.1 MATERIALES COMPOSITOS

En la actualidad diferentes materiales y aleaciones metalicas, cerdmicas y materiales
poliméricos convencionales no pueden cumplir con las combinaciones inusuales de
propiedades, que el constate crecimiento de aplicaciones industriales actuales y
modernas requieren.

Por ejemplo, los ingenieros aeronauticos buscan cada vez mas materiales estructurales
gue tengan bajas densidades, sean fuertes, rigidos y resistentes a la abrasiéon y al
impacto, y que no se corroan facilmente. Para cumplir con lo anterior el uso de los
materiales compositos en la industria aeronautica y automotriz ofrecen ventajas
econOmicas al fabricante ya que al usar materiales compositos el peso de la estructura
se reduce, lo que permite un notable aumento de carga util y ahorro de combustible. La
resistencia y rigidez por unidad de masa de estos nuevos materiales es netamente

superior a la de los materiales estructurales clasicos o convencionales.

Los materiales compositos, que han surgido como un material avanzado y han
demostrado que su principal aportacion es su versatilidad en la obtencion de propiedades
complejas es lo que los hacen muy atractivos para ser utilizados en aplicaciones
estructurales para la industria de alta tecnologia como automotrices, electrdnicas,

deportivas y muchas otras aplicaciones industriales [8].

De acuerdo con lo expresado por A. Miravete y L. Castejon [9], se deben ajustar el término
de material composito sobre aquellos materiales fabricados o desarrollados por la mano
del hombre, dejando por fuera de la definicion de compuesto a una gran variedad de
materiales naturales, como los huesos, las maderas, etc. En este contexto, un material
composito es un material formado por la combinacién micro o macroscopica de dos o
mas materiales distintos en composicion y forma, pero dichos materiales constituyentes
conservan su identidad y propiedades, de tal manera que presentan una o mas interfaces

discretas, pero visibles entre ellas. EI comportamiento y las propiedades de estos
I —————
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materiales son determinados por tres factores: las propiedades intrinsecas de los
constituyentes, la formay el arreglo estructural de los constituyentes y la interaccion entre

ellos.

Se componen de dos elementos que son la fase continua y la discontinua, los cuales

presentan una sinergia que permiten obtener propiedades en conjunto.

La matriz es la fase continua, la responsable de mantener el refuerzo en su lugar, es por
eso, que se dice que el refuerzo queda “embebido”. La matriz, por lo general, es
responsable del control principal de las propiedades eléctricas, el comportamiento

quimico y el uso a temperaturas elevadas del compuesto (fig.1).

La fase discontinua, dispersa o también conocido como refuerzo, es aquel que se agrega
a la matriz normalmente de forma uniforme para conferir al composito alguna propiedad
qgue la matriz no posee. En general, el refuerzo se utiliza para incrementar propiedades
mecanicas, pero, también, se emplean refuerzos para mejorar el comportamiento a altas

temperaturas o la resistencia a la abrasion [9-11].

REFUERZO

MATRIZ

Figura 1. Componentes de un material composito.

En términos generales, se considera que un material compuesto es cualquier material
multifasico que exhibe una proporcién significativa de las propiedades de ambas fases
constituyentes de manera que se logra una mejor combinacion de propiedades. De
acuerdo con este principio de accion combinada, se forman mejores combinaciones de

propiedades mediante la union juiciosa de dos o mas materiales distintos.

]
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Las combinaciones y la gama de las distintas propiedades de los materiales se han
ampliado a través del tiempo y se siguen ampliando, con el desarrollo de estos nuevos
materiales compositos; los primeros datan a inicios del afio 3400 a. C., cuando los
mesopotamicos crearon madera contrachapada pegando tiras de diferentes maderas en
diferentes angulos. Creaciones similares ocurrieron durante casi cinco mil afios, pero
alrededor del afio 1200 d. C. es donde se existe el registro del primer arco creado de
restos de huesos y tendones de animales, madera, pegamento de origen animal y corteza
de abedul, herramienta que era temida y ayudo a conseguir el dominio de Genghis Khan.
[12-13].

Para el afilo 1907, Leo Hendrik B. obtuvo la primera patente de la baquelita (resinas termo-
resistentes de formaldehido), catalogado como el primer composito de matriz polimérica
sintética desarrollado por el hombre, dado que esta es una combinacién de un polimero
(matriz) con harina de madera o fibras de asbesto (refuerzo), la cual es resistente al calor
y no es conductora. Para 1908 fue reconocido como el pionero de la industria de los

polimeros completamente sintéticos [14-15].

En el afio de 1936 DuPont lanzo una resina adecuada para combinar las fibras de vidrio
“fiberglass”, desarrollando un material composito, al combinar fibras de vidrio con la
matriz polimérica, ofreciendo un material con una alta relacion resistencia-peso, dicho
material se volvié critico durante la segunda guerra mundial y se produjo en masa para
barcos y fuselajes, lo que finalmente llevo a la produccién de automoviles en la década
de 1950. En esta misma década el crecimiento de materiales compositos reforzados con
fibra se desarrollé6 de manera exponencial, en 1958 Gordon y Arch encontraron que las
fibras monoliticas y casi perfectas eran débiles entre mas grandes eran, debido a que
tenian fallas geométricas superficiales creadas en el proceso de crecimiento, a partir de
ahi existi6 mayor atencion al cuidado de preparacién, la usencia de defectos y se inicid

la incursion en nuevos métodos de fabricacion de materiales compositos [16].

En 1959 se logré por primera vez fabricar por deposicion de vapor quimico una fibra

continua de alta resistencia y alto modulo elastico, para 1960 Akio Shindo desarrollo fibras

]
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de carbono de alta resistencia [17]. De 1965 a 1971, las aplicaciones de los materiales
compositos se expandieron e implementaron completamente en la industria automotriz,
desarrollando nuevos materiales para neumaticos, de la misma manera ocurrié para la
industria aerondutica y espacial, pues en 1970 el precio de los materiales se habia
elevado en el mercado, lo que los obligo a mejorar e incursionar en aplicar los materiales

compositos y con esto reemplazar los convencionales. [16]

Al diseflar materiales compositos, los cientificos e ingenieros han combinado
ingeniosamente varios metales, ceramicas y polimeros para producir nuevos materiales
extraordinarios. La mayoria de los compositos se han creado para mejorar las
combinaciones de caracteristicas mecanicas y fisicas deseadas, como peso, rigidez,
tenacidad, resistencia ambiental y a alta temperatura, asi como caracteristicas especiales
en el desarrollo de formas complejas.

]
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1.2 CLASIFICACION DE LOS MATERIALES COMPOSITOS

1.2.1 Por tipo de Matriz

Los materiales compositos actualmente son clasificados de tres maneras. La primera es

de acuerdo con el tipo de material usado para la matriz [18], se dividen en:

Materiales compositos de matriz metalica o MMC (Metal matrix composites):
Se utilizan cada vez mas en la industria automotriz. Estos materiales estan
formados por una matriz metalica, por lo general metales “livianos” como el

aluminio, titanio o magnesio.

Materiales compositos de matriz ceramica o CMC (Ceramic matrix composites):
Se utilizan en aplicaciones de alta temperatura. Estos materiales estan formados
por una matriz ceramica y un refuerzo de fibras cortas, o whiskers, como por

ejemplo de carburo de silicio o nitruro de boro.

Materiales compositos de matriz organica o polimérica o RP (Reinforced plastics)
también conocida como matriz de plastico, se caracteriza por su baja densidad,
alta tenacidad, alta resistencia a la corrosion, baja resistencia mecéanica, bajo
coste, rapidez y sencillez de conformado. También hay que tener en cuenta a la
hora de trabajar con este tipo de matrices la influencia que tienen las condiciones
medioambientales sobre los polimeros, tales como humedad, temperatura y
radiacion solar. Las matrices organicas o poliméricas pueden ser de varios tipos:

termoplasticas, duroplasticos o termoestables y elastomeros.

]
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1.2.2 Por tipo de Refuerzo

La segunda clasificacion es referente a la forma del refuerzo (fig.2), de acuerdo con esto,
se clasifican en compositos reforzados por particulas, por fibras, que pueden ser cortas

0 continlas y por cristales simples elongados (whiskers) [19-21].

MATERIALES
COMPOSITOS
Reforzado con Reforzado con Estructural
particulas fibras
Laminares
— Particulas — Continuas
grandes Paneles
Sandwich
— Consolidado

i . — Discontinuas
por dispersion

Alineadas

Orientadas
al azar

Figura 2. Clasificacion de los materiales compositos de acuerdo con el tipo de Refuerzo.

Los compositos reforzados con particulas se dividen en compositos de particulas grandes
y compositos de dispersion o consolidados por dispersion [22].

e Los compositos consolidados por dispersion (fig.3): Son aquellos en los cuales las
particulas poseen de 10 a 250 nm de diametro, para algunos compositos hasta 10
micras. Las particulas dispersas, por lo general, 6xidos metalicos, se introducen
en la matriz con métodos distintos, pero enfocados a las transformaciones de fases

empleadas en el desarrollo del composito. A temperatura ambiente, los

]
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compositos endurecidos por dispersion pueden ser menos resistentes que las
aleaciones tradicionales. Sin embargo, la resistencia de estos materiales
compositos decrece en menor medida al incrementarse la temperatura, dado que
no ocurren los fenémenos tipicos que reducen la resistencia mecanica de las
aleaciones. Es importante que el dispersante tenga baja solubilidad en la matriz y
no reaccione quimicamente con ella, aunque un pequefo grado de solubilidad

puede ayudar a mejorar la unién entre los componentes.

Figura 3. Compositos consolidados por dispersion. Tamafio de particula de 10 a 250 nm.

e Compositos de particulas grandes (fig.4): También se les denomina aglomerados
o verdaderamente particulados. Dado su tamafio, la interaccion de estas particulas
con la matriz no tiene lugar a nivel atbmico o molecular, y sus efectos se producen
a nivel macroscopico. Las particulas restringen los movimientos de la matriz que
les rodea y van a soportar una parte importante de las fuerzas que se ejercen
sobre ella. Las particulas pueden tener geometrias y tamafios diferentes, pero se
debe tratar de que presenten la misma dimensién en todas las direcciones, para
evitar orientaciones con mayor fragilidad. Debemos tener en cuenta que la
cohesién con la matriz serd mejor cuanto menor sea tamafio y mas homogénea

sea su distribucion.
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Figura 4. Composito reforzado por particula grande, se observan aglomerados verdaderamente particulados.

Los compositos reforzados por fibras, son aquellos que en su mayoria consiguen una
mejor rigidez, resistencia a la fatiga y relacion resistencia-peso, al incorporar fibras
resistentes y rigidas, aunque fragiles, en una matriz mas blanda y ductil, la matriz
transmitira la fuerza a las fibras, las cuales soportan la mayor parte de la fuerza aplicada
manteniéndolas en su posicion correcta, las protege de sufrir dafios durante su

manufactura y uso, y evita la propagacion de grietas en las fibras a lo largo del composito.

Los factores que se deben tener en cuenta para la creacién de este tipo de compositos
son: longitud, diametro, orientacién, concentracién, propiedades de las fibras y la

conexion entre las fibras y la matriz [23].

Se puede subdividir en fibras continuas y discontinuas:

e Las fibras discontinuas (fig.5) pueden estar alineadas u orientado al azar. La
disposicion u orientacion de las fibras entre si, la concentracion de fibras y la
distribucién tienen una influencia significativa en la resistencia y otras propiedades.
Con respecto a la orientacion, son posibles dos extremos: Alineacion paralela del

eje longitudinal de las fibras en una sola direccién y totalmente aleatoria.
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Figura 5. Fibras discontinuas en sus diferentes orientaciones.

e Las fibras continuas (fig.6) normalmente estan alineadas y no tiene cortes, por lo
cual la longitud de la fibra | es igual a la longitud critica Ic, es decir con | > 15Ic, si

este es menor, ya se considera como una fibra discontinua.

Figura 6. Fibras continuas.

Los materiales compositos estructurales mas utilizados son los llamados laminares (fig.7)
y los paneles sandwich (fig.8) [24]. Los compositos laminares estan formados por laminas
o paneles bidimensionales, donde la orientacion de estos, en su mayoria se encuentran
con un giro de 90° de tal manera que en cada capa sucesiva tendra diferente orientacion,
como resultado, se puede encontrar alta resistencia en varias direcciones en el

composito.
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Figura 7. Refuerzo estructural en forma laminar. a) Acomodo de laminas o paneles. b) Corte transversal del composito.

En un panel sdndwich, un ntcleo mas grueso separa dos laminas delgadas. El nlcleo es
generalmente liviano y proporciona soporte a las caras exteriores, debe poder evitar el
pandeo del panel sandwich. Las caras exteriores estan unidas adhesivamente al ndcleo.
En la mayoria de los casos, las caras deben estar hechas de un material fuerte y rigido
como el acero, titanio, aleaciones de aleacion, etc. para soportar diversas tensiones

debido a la carga.

a)

Lamina de cara

Adhesivo

Nicleo panal

Lamina de cara

Figura 8. Refuerzo estructural en forma de “sandwich”. a) Componentes de la estructura. b) Forma final de la estructura, conocida

comercialmente como hojas de panal NOMEX.
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1.2.3 Por tamaiio

Esta es una clasificacion que ha surgido debido a que, el avance tecnoldgico en la
fabricacion de los materiales compositos, asi como, la gran cantidad de informacién que
se continta generando debido a la investigacion de estos, ha concluido en la mayoria de
los casos que las mejores propiedades en los composito se presentan cuando el tamafio
del reforzamiento es menor. Aunado a esto, el avance en el estudio de las particulas y
su sinterizacién, han logrado la apariciéon de nuevas particulas como las de escala
submicrométrica (o nanométrica). En este contexto, cuando los tamafos de las fases
empleadas en los compositos son del orden nanométrico, se habla de un nanocompadsitos
0 materiales compositos reforzados con nanoparticulas (NMMCs), siempre y cuando el
refuerzo sea inferior a los 100 nm.

Estos materiales difieren basicamente de los compositos tradicionales en los tamafios de
sus fases, debido a esto se ha atribuido que exhiben propiedades que a menudo son
superiores y algunas veces, completamente nuevas provocadas por el efecto del tamafio
tan pequefio, muestran mayor dispersiéon u homogeneidad y en consecuencia la creacién
de una interfaz matriz-refuerzo con mayor estabilidad [25]. Sin embargo, lograr un
acomodo homogéneo de particulas tan finas, continta siendo el objetivo de muchos

investigadores.

1.3 INTERFAZ MATRIZ-REFUERZO

En un material composito, la zona de interfase es una regién de composicién quimica
variable, donde tiene lugar la unién entre la matriz y el refuerzo, que asegura la
transferencia de las cargas aplicadas entre ambos y condiciona las propiedades
mecanicas finales de los compositos. Su objetivo es conseguir la union entre las

propiedades del refuerzo y de la matriz sin importar el método de fabricacion (fig.9).
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Matriz

pE
> PP SN
Interfaz matiiz-fibra -\

N ,

Figura 9. La unién de contacto entre la matriz y la fibra como refuerzo, es conocida como interfaz matriz- fibra

Se distinguen esencialmente dos tipos de interfaz:

e Reactiva: La matriz y el refuerzo tiene afinidad quimica y tiene lugar la formacion
de una o mas interfaces en la zona de contacto.

¢ No reactiva: No hay interaccién quimica, la unién es mas débil y no presenta
cohesién, debido a esto el riesgo de desprendimiento y aumento en la velocidad

de deterioro de las propiedades del material.

En la interfase existen cuatro factores que se deben considerar, debido a que de ellos
dependeran las caracteristicas de dicha unién. Un material composito puede cumplir con
uno o mas factores. El factor mecanico se enfoca en la rugosidad que poseen los
materiales, el electrostatico dependera del tipo de cargas que tiene la superficie tanto del
refuerzo como la matriz, el factor quimico existe cuando el refuerzo posee grupos
guimicos compatible con los grupos quimicos de la matriz y el Ultimo factor a considerar
es mediante el estudio de la interdifusién que ocurrird en la superficie del refuerzo hacia
la matriz; la resistencia de esta unién dependera de la cantidad del refuerzo y por lo
general se aumenta con la adicion de otro tipo de refuerzos [26- 27].

Existen también algunas cualidades necesarias para garantizar una union interfacial
adecuada entre la matriz y el reforzante, por ejemplo: la mojabilidad del reforzante por
parte de la matriz, que asegure un contacto inicial para luego, en el mejor de los casos,

generar la union en la interfase con una estabilidad termodinamica apropiada, la
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existencia de fuerzas de union suficientes que garanticen la transmisién de esfuerzos de

la matriz al refuerzo y que sean ademas estables en el tiempo bajo altas temperaturas.

Con el paso del tiempo se han desarrollado y se siguen investigando métodos para
mejorar la interfaz, entre ellos se encuentran: Las teorias de adhesion, adsorcion y
humectacidn, interdifusion, atraccion electrostatica, enlace quimico, adhesion mecanica,

esfuerzos residuales, proceso rapi-press, fundicion, entre otros [28-30].

Sin embargo, son métodos especificos para cada composito pues cada material tiene sus
propias caracteristicas. En la actualidad en ocasiones lo que se necesita para lograr una
correcta union quimica o interdifusion es incluir otro material, por ejemplo: A.A.R.
Adduhhah et al. (2010) en su investigacion llamada “Microstructural study of copper-
carbon composite interface” variaron paradmetros de fabricacion como la temperatura,
tiempo y presion de fabricacion, sin embargo, no consiguieron una interaccion quimica ni
un contacto difusivo entre el cobre y el carbono, pero Z.A. Hamid et al. (2011) en el
proyecto que lleva por nombre “Fabrication and characterization copper/diamond
composites for heat sink application using poder metallurgy” y B. Lin et al. (2015), en su
articulo “Interface characterization of a Cu-Ti-coated diamond system” demostraron la
unién quimica con el uso de carburigenos. Por lo anterior, todo material composito no
solo necesita ser creado, si no que la importancia del estudio de su interfase tiene un
valor optimo y suficiente para asegurar la correcta unién matriz-refuerzo y con esto poder

adaptar y controlar sus distintas propiedades a aplicaciones industriales comerciales.
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1.4 MATERIALES COMPOSITOS DE MATRIZ METALICA (MMC)

Como se ha mencionado anteriormente en el presente trabajo se estudiara un material

composito de matriz metélica, MMC por sus siglas en inglés.

Los MMCs son materiales compositos constituidos por dos materiales disimiles, cuya
matriz es de elementos quimicos metalicos y sus refuerzos pueden ser ceramicos, 6xidos
0 materiales metalicos. Tanto el refuerzo como la matriz de un MMC deben diferir uno del
otro de forma o composicidén a nivel macro o microscopico, pero sin olvidar que deben
mostrar una discreta, pero visible interfaz que tendra lugar durante la solidificacion y el
enfriamiento [31].

Los refuerzos usualmente utilizados en los MMC son: Fibras cortas o continuas y
particulas o nanoparticulas.

En cuanto a las propiedades mecanicas, han demostrado ser superiores con respecto a
los materiales que los componen individualmente, las propiedades térmicas y eléctricas
han logrado el aumento y control de la conductividad, esta mejora se ha atribuido a la
morfologia, fraccién de volumen, tamafio y distribucion de refuerzos térmicos en la matriz
[25] [30] [32].

Las aplicaciones industriales de los MMCs a través del tiempo como se ha mencionado
anteriormente han logrado expandirse en los sectores automotriz, aeroespacial (fig.10),
militar, eléctrica y electronica, los cuales usualmente exigen la modificacion de
propiedades mecénicas, eléctricas y térmicas. En la siguiente imagen se observa la
aplicacion de los compositos en una aeronave espacial moderna, donde el objetivo de
estos es obtener estructuras ultraligeras, mejorar LC’S, TPS y compositos que resistan

altas o muy bajas temperaturas.
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Figura 10. Aplicacion de los MMC en la industria aeroespacial.

1.4.1 Matrices utilizadas en los MMC

Para la creacion de los MMCs se han destacado el uso de materiales como: Cobre, hierro
y acero. Sin embargo, las matrices méas utilizadas son Aluminio (Al), magnesio (Mg),
Titanio (Ti) y sus aleaciones [33]. Esto debido a sus propiedades y caracteristicas.

- El aluminio (Al), tiene un comportamiento de pasivacion y es el metal mas ligero y
econdmico.

- El titanio (Ti), tiene la desventaja en su alto costo, pero permite ser utilizado a
temperaturas hipertérmicas.

- El magnesio (Mg), tiene la principal ventaja de ser el de menor densidad, pero también

la mayor desventaja es que es necesario protegerlo frente a la oxidacion.
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1.4.2 Refuerzos utilizados en los MMC

Los MMCs por lo general son reforzados con fibras continuas, cortas o particulas (figuras

3-5), comunmente pueden ser ceramicos, 6xidos o también materiales metalicos.

En los dltimos afos el reforzamiento de los MMCs, han sido altamente estudiados,
adicionando particulas reforzadoras, que van desde SiC, B4C, TiC, SisN4, SIiC, BN, B4C,
TiC, Al203, ZrO2 and C etc. a refuerzos no convencionales, también han adicionado fibras
continuas como las de carburo de silicio (SiC), alimina (Al2z03) y boro (B), estas fibras
ocupan fracciones del 40 al 70% del volumen total del composito y son las que se usan
con mayor frecuencia demostrando una mejoria de propiedades mecanicas. Las fibras
discontinuas ocupan solamente del 10 al 30% del volumen total y las mas utilizadas son

de carburo y nitruro de silicio [34].

Todos estos informes muestran la versatilidad que los compositos poseen y la facilidad

para poder adaptar sus propiedades y mejorarlas, como se observa en la siguiente figura.
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Figura 11. Distintos refuerzos de una matriz metalica en la Gltima década.
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1.5 MATERIALES COMPOSITOS DE MATRIZ METALICA DE AL (AMMC()

Sabemos que dentro de los metales mas utilizados como matriz en los MMCs se
encuentra el aluminio (Al), magnesio (Mg) y titanio (Ti), el presente trabajo se centra en
utilizar una matriz de aluminio.

En la Ultima década los compositos de matriz metalica de Aluminio o AMMC, han sido
estudiados y desarrollados, debido a la combinacion Unica de propiedades que presentan
el aluminio y sus aleaciones, hacen de este material uno de los mas versétiles,

econOmicos y atractivos para una amplia gama de usos y aplicaciones.

Entre las mejores caracteristicas y propiedades que presenta el aluminio se mencionan

las siguientes [33,35]:

e Las aleaciones de aluminio ocupan el segundo lugar (con respecto a los aceros)
en los materiales que se utilizan con fines estructurales.

e Resiste el tipo de corrosion progresiva.

e Las superficies de aluminio pueden ser altamente reflectantes.

e Tiene una excelente conductividad eléctrica y térmica.

e Algunas aleaciones presentan altos grados de resistividad eléctrica.

e El aluminio es no ferromagnético.

e Puede ser colado por cualquier método de fundicién.

¢ No hay limite a los diferentes perfiles en las que el metal puede ser extruido.

Lo anterior, confirma el por qué en la Ultima década el aluminio y sus aleaciones han sido

utilizados como matriz y reforzado con diferentes particulas.

A continuacion, se muestra un marco referencial de como las distintas particulas
utilizadas como refuerzos han logrado que los AMMCs se posicionen como uno de los

materiales compositos mas utilizados y aplicados en la industria.

]
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e Un trabajo publicado en 2012 por Bedolla E. et al., que lleva como titulo “Synthesis
and characterization of Mg-AZ91/AIN composites” muestra el proceso de sintesis
y caracterizacion mecénica y microestructural de un material compuesto, en este
caso Mg-AZ91/AIN, donde se evalla la distribucion de la matriz y del refuerzo, la
aparicion de precipitados en el material luego del proceso de sintesis, el médulo
de elasticidad, la dureza, el coeficiente de expansion térmica y la resistividad
eléctrica del material. Este andlisis muestra que el refuerzo fue distribuido
homogéneamente en la matriz y se detectaron pequefios precipitados como MgO,
AIN y Mg17Al12. Ademas, se encontré que el material presenta un valor promedio
de modulo de elasticidad de 133 GPay dureza de 24 HRC (260 HV). El coeficiente
de expansién térmica fue de 9.53 x 10-6 °C-1y la resistividad eléctrica fue de 45.9
x 106 Q-cm.

e S.Johny James et al. (2014), en su trabajo titulado “Hybrid Aluminium Metal Matrix
Composite Reinforced with SiC and TiB2”. Realizaron la preparacion del
compuesto de matriz metalica de aluminio hibrido mediante el refuerzo de carburo
de silicio y diboruro de titanio. La prueba de dureza muestra que la adicién de
refuerzo SiC y TiB2 aumenta el valor de dureza. Pero un aumento en el refuerzo
hasta un 15% en peso revela una reduccion en el valor de la dureza. A partir de
los resultados de las pruebas de traccion, se ha observado que la adicion de SiC
de refuerzo al metal base agreg6 un 20 % de resistencia al material compuesto,
pero se registra una reduccion de la adicion de TiB2 en un 50 - 60 % de resistencia.
El analisis de la prueba de desgaste demostré que la adicion de TiB2 aumento el
comportamiento de resistencia al desgaste del compuesto.

e EIl trabajo publicado en 2017 por V.A.Popov et al.,, que lleva por nombre
“Particulate metal matrix composites development on the basis of in situ synthesis
of TiC reinforcing nanoparticles during mechanical alloying” se desarrolla la
sintesis in situ de nanoparticulas de refuerzo de carburo de titanio a partir de
precursores de nanodiamantes dentro de una matriz de aluminio o cobre. La

investigacion mostré que el material desarrollado estaba compuesto por una matriz
I —————
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metélica y nanorefuerzos de carburo de titanio con un tamafio promedio de
aproximadamente 22-23 nm. No se produjo ninguna reaccion entre la matriz y las
particulas de refuerzo a temperaturas de hasta 900 °C para el cobre y 750 °C para
el aluminio. Este compuesto de aluminio desarrollado se puede aplicar como
aleacion maestra para tecnologias de fundicion.

e J. Fayomi et al. En su trabajo realizado en 2019, titulado “Experimental study of
ZrB2-SisN4 on the microstructure, mechanical and electrical properties of high
grade AA8011 metal matrix composites”. Evaluaron el efecto hibrido de ZrB2-SizNa
en las propiedades de los compositos de matriz metalica (AMMC) AA8011
desarrollados mediante un proceso de fundicion por agitacién de dos pasos. El
porcentaje de refuerzo varia de 0% a 20% en peso. A partir de los resultados, se
revelé6 que las propiedades mecdénicas de la aleacion reforzada estan muy
mejoradas en comparacion con la aleacion no reforzada. Las imagenes de
micrografia Optica y micrografia electronica de barrido con espectroscopia de
dispersiéon de energia muestran la distribucion uniforme de las particulas hibridas
de ZrB2-SisN4 sin porosidad visible. La resistividad eléctrica de los compositos
AAB8011 desarrollados también mejoré con el aumento del porcentaje en peso de

las particulas ceramicas, pero la conductividad eléctrica se redujo drasticamente.

e En 2020, se present6 un articulo escrito por Zahid Sohag et al. titulado “Effect of
ceramic reinforcement on the microstructural, mechanical and tribological behavior
of Al-Cu alloy metal matrix composite”. En este estudio, el compuesto de matriz de
aleacién de aluminio y cobre reforzado con SIiC y TiC se fabrica mediante un
proceso de fundicién por agitacion. En este estudio, la cantidad de cobre se fija en
2% en peso y el contenido de SIC-TiC varia de (2% en peso a 8% en peso) en un
intervalo de 2% en peso. El analisis XRD reveld que no hay reaccion entre la matriz
y la fase de refuerzo. El analisis microestructural muestra que existe una
distribucion uniforme de las particulas de refuerzo. Se investigo la densidad y la
dureza de los compositos, lo que muestra que el aumento en el contenido de

refuerzo aumenta la dureza, mientras que la densidad disminuye. El estudio de

]
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desgaste revela que los compositos reforzados con SiC y TiC muestran indices de
desgaste mas bajos. Se espera que este compuesto sea beneficioso para las

aplicaciones de envio.

e El trabajo titulado “Study of mechanical and metallurgical characterization of
correlated aluminium hybrid metal matrix composites” publicado en 2021, por
V.Boobesh Nathan et al. Investiga la caracterizacion mecanica y metallurgica de
compositos de matriz de metal hibrido de aluminio correlacionados (AHMMC) en
los que el aluminio se utiliza como matriz con dos materiales de refuerzo
incrustados. La aleacion de aluminio 6061 se tomdé como material base con un
refuerzo variable de x porcentajes en peso (2, 4, 6% en peso) de carburo de silicio
(SIC) y un valor fijo de 3% en peso de didxido de circonio (ZrO2). Los resultados
revelaron que la dureza, la resistencia a la traccion, la resistencia a la compresion
y la energia de impacto aumentan al inflar los porcentajes de peso del refuerzo
debido a la presencia de particulas de refuerzo mas duras. Los resultados del
microscopio metaldrgico revelaron que habia una buena unién intermolecular.
También se observa que los compositos hibridos mas altos con 6% en peso de
SiC y 3% en peso de ZrO2 tenian mejores propiedades que otras combinaciones

y se recomienda este AHMMC para el reemplazo de componentes de automoviles.

¢ En el reciente trabajo de R EKici et al. publicado en 2022 con el titulo “Repeated
low-velocity impact responses of SiC particle reinforced Al metal-matrix
composites”. Se estudiaron los comportamientos repetidos de impacto a baja
velocidad de compositos de matriz metalica de aluminio 6061 reforzado con SiC
para diferentes fracciones de volumen y niveles de energia. Los resultados
revelaron que los compositos de matriz metalica mostraron un comportamiento
mas tenaz con un aumento en los numeros de impacto del 1 al 3, particularmente
debido al endurecimiento por deformacion. Un aumento en la fraccion de volumen
del 10 al 30 % dio como resultado un aumento en la resistencia al impacto en todos
los impactos repetidos e individuales a pesar de cambiar los mecanismos de

deformacion y dafo debido al aumento del efecto de endurecimiento por
- _____________________________________________________________________________________________________________|
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deformacion y las fracturas de particulas. El impacto repetido aumenté la dureza
de la zona impactada mas que el impacto Unico para todas las fracciones de
volumen. Por lo tanto, los compositos de matriz metalica pueden comportarse mas

duro con el efecto de endurecimiento por deformacién bajo impactos repetidos.

“Cada vez que surge un nuevo material, surgen nuevas aplicaciones” [31] y en las uUltimas
décadas las particulas metalicas han atraido una amplia atencion como candidatos
potenciales para reforzamiento, el uso de MMCs es cada vez mas extensa, pero la

bldsqueda de producirlas de manera eficiente y confiable se mantiene continua.

]
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1.6 METODOS DE FABRICACION DE LOS MMC

La forma inicial de la matriz define el tipo de fabricacion a utilizar. Las técnicas de

produccién para los MMC se clasifican basicamente en cuatro tipos [33,36]:

Si la matriz se encuentra en estado liquido el proceso podra ser:
e Fundicién o infiltracion de liquidos
e Infiltracion a presion
e Fundicién centrifuga
e Fundicién por agitacion
e Formacion de spray

e Modelado de Infiltracion

En estado solido se utiliza:
e Pulvimetalurgia (PM)
e Sinterizacion con presion y baja presion

e Prensado en caliente

En estado semisdlido se aplica:
e Agitacion electromagnética
e Enfriamiento Controlado y Refinamiento de Grano

e Refundiciéon

En estado gaseoso se puede optar por:
e Deposicion de vapor
e Atomizacién

e Electrodeposicion

]
REYNA A. FALCON CASTREJON 38



Cada método de fabricacion tiene sus propias ventajas y desventajas, por ejemplo, los
meétodos en estado liquido ofrecen un proceso de bajo costo como una ventaja Unica;

por otro lado, la dispersion no uniforme de los refuerzos y las reacciones interfaciales no
deseadas representan los problemas principales [29-30]. Asi como también a cada
método de fabricacion se le puede dar un diferente enfoque de estudio como:
humectabilidad, uniébn de compositos, corrosion, propiedades mecanicas, eléctricas o

térmicas, etc.

En la siguiente tabla podemos observar algunos métodos utilizados a través del tiempo,

el enfoque de estudio y componentes del composito.

Tabla 1. Diferentes procesos de fabricacion

Infiltracion Desgaste TiC — Mg AZ91 L Falcon-Franco et al_ (2010)
Corrosidn Mg-ALTIC L. A Falcon et al. {2011)
Propiedades mecanicas Mg AZS1E/AIN L. A_Falcon et al. (2015)
Fundicién con Desgaste y corrosion Al-Mg-SiRHA- Alaneme et al. (2014)
agitacion Propiedades mecanicas y SiC Arreola C (2016)
desgaste Mg AZI1E/AIN

Fundicién con Propiedades mecanicas y térmicas J. Fayomi et al. (2013)
agitacion de dos ZrB./Si;MN,
pasos Propiedades mecanicas S. Aravindan etal (2015)

AZ91D/SIC

Prensado Unidn AlMags £ AlO Marc Leparoux et al. (2018)

en caliente Evolucidn estructural y A0l 204 [ AA M. Prashanth et al. (2022)
propiedades mecanicas 7017
Estado solido Propiedades mecanicas y térmicas  PP/CB Metehan Atagur et al. (2020)

De acuerdo con la revision anterior, se decidié utilizar los métodos que se describen a

continuacion.

]
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1.6.1 Fundicion con agitacion

La fundicion por agitacion es un tipo de proceso de fundicion en el que se introduce un
agitador mecénico para formar un vértice para mezclar el refuerzo en el material de la
matriz. Es un proceso adecuado para la produccion de compositos de matriz metalica
debido a su rentabilidad, aplicabilidad a la produccién en masa, simplicidad, conformacion

casi neta y control mas facil de la estructura del compuesto.

La configuracion de fundicidén por agitacion como se muestra en la figura 12, consta de
un horno, alimentador de refuerzo y agitador mecanico. El horno se utiliza para calentar
y fundir los materiales. El agitador mecanico se utiliza para formar el vortice que conduce
a la mezcla del material de refuerzo que se introduce en la masa fundida. El agitador
consta de la varilla agitadora y sus respectivas aspas. Las aspas pueden ser de varias
geometrias y también varios nimeros de palas. Se prefiere la hoja plana con tres aspas,
ya que conduce un patrén de flujo axial en el crisol con menos consumo de energia. Este
agitador esta conectado a los motores de velocidad variable, la velocidad de rotacién del
agitador esta controlada por el regulador adjunto al motor. Ademas, el alimentador se une

al horno y se utiliza para alimentar el polvo de refuerzo en la masa fundida [33,37].

Figura 12. Componentes del equipo utilizado para realizar la fundicion por agitacion.
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1.6.2 Prensado en caliente:

En el prensado en caliente (fig.13), la presion se aplica uniaxialmente a altas
temperaturas. El término "alta temperatura” se refiere a una temperatura en la que el
componente principal del sistema de aleacion se encuentra en el régimen de deformacion
plastica.

Se puede considerar como dos tipos de procesos de prensado en caliente [38].

e EI proceso convencional de prensado en caliente, solo se aplican presion y
temperatura.
e El proceso se denomina prensado en caliente inductivo, si la fuente de calor es

un horno de induccion.

DIRECCION DE
PRESION

|

CRISOL

MEZCLA FUNDIDA

Figura 13. Método de prensando en caliente

]
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1.7 SELECCION DEL MATERIAL DE REFUERZO

En la actualidad el desafio mas grande para la creacion de un material composito es la
seleccion de las particulas como refuerzos a utilizar, puesto que no solo tienen un
comportamiento mecanico y caracteristicas diferentes de la matriz, sino que también se
procesan de diferentes maneras y han sido clasificadas de acuerdo con su origen, tamafio

y procesos de formacion.

De acuerdo con su origen, podemos dividirlas en las que se encuentran directamente en
la atmosfera y las que se generan en la atmosfera por reacciones quimicas a partir de
precursores. De acuerdo con el tamafio, los materiales compositos se clasifican en MMC
donde se sabe que el tamafio de sus particulas se encuentra en escala de los
micrometros a diferencia de los NMMC donde se trabaja con nanoparticulas y el tamafio
de estas oscila de 1 a 100 nm. Los MMC reforzados de forma particulada se han vuelto
muy importantes porque son econdmicos, tienen propiedades relativamente isotrépicas,
han demostrado mayor estabilidad térmica y resistencia mecanica y eléctrica y respecto
al proceso de formacién para los MMC las particulas se puede distinguir procesos como

la nucleacion, precipitacion y la acumulacion [37-40].

Existen diversos factores y caracteristicas que influyen en la seleccion y utilizacion de
refuerzos, entre ellos podemos mencionar: Disponibilidad, relacion costo beneficio,
propiedades mecanicas, superficiales, fisicas, caracteristicas de fabricacion y funcion

estética. De estos dependera también el enfoque de estudio y la posible aplicacion.

Como se ha descrito anteriormente, se pretende realizar un material compuesto, donde
la matriz metalica sera el aluminio, de acuerdo con el analisis de propiedades y

caracteristicas se seleccionaron las siguientes particulas reforzadoras.

]
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1.7.1 Cu20

El 6xido de cobre (I) u oxido cuproso (Cu20) es un compuesto quimico de color rojo o
amarillo dependiendo del tamafio de sus particulas. Se ha puesto en la mira por sus
propiedades de superconductividad, sus interesantes propiedades foto electronicas,

fotoquimicas, termosolares y electroopticas.

El uso de Cu20 en dispositivos optoelectronicos ha ganado impulso recientemente
porque es un oxido semiconductor de conductividad natural tipo p entre la gran variedad
de 6xidos semiconductores y tiene estructura cubica, estructura de bandas directas y
ancho de banda de 2.1 eV. Aungue su potencial es notable, el uso de Cu20 como refuerzo
de los AMMCs ha sido poco estudiado debido a que deben considerarse la existencia de
vacancias de Oz, la existencia de donores y se puede asociar al predominio de vacancias

de oxigeno que presente conductividad tipo n [41-42].

Por ello es necesario realizar estudios adicionales para conocer el comportamiento en
sus propiedades eléctricas de un material composito de matriz metalica reforzado con

este oxido metalico.

Las particulas utilizadas en el presente trabajo cumplen con las caracteristicas descritas

en la tabla 2.

Tabla 2. Caracteristicas de las particulas de Cu20

No. CAS Particula Pureza SSA Densidad Cristal Color
(%) (m?/g)  (g/cmd)
1317-39-1  30-50 nm 99 54.213 6.012 Cerca de Rojo
esférica

]
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1.7.2 Zr0;

Las particulas de oOxido de circonio (ZrO2) son una sustancia tecnolégicamente
significativa con fuerte color natural, alta resistencia, resistencia a la transformacion, alta

estabilidad quimica, excelente resistencia a la corrosion y resistencia quimica.

El uso de este dioxido ha sido muy utilizado en los AMMC, por ejemplo: R Pandiyarajan
et al. (2020) en su investigacion que lleva por nombre “Investigation mechanical
properties of ZrOz, C and AAG6061 metal matrix composites”, crearon un material
composito, donde la matriz de aluminio fue la aleacion 6061, a ella adicionaron ZrO2
como refuerzo, en cantidades del 2 a 10% en peso, obteniendo un méaximo de
resistencias obtenidas como 175 MPa en resistencia a la traccion y dureza 45HRB.

En el trabajo “Influence of ZrO2 nano particles on the behavior of mechanical and
tribological properties of the AA7075 composite”, los autores M.S. Prashanth Reddya and
H.P. Raj (2020) adicionaron como refuerzos nanoparticulas de ZrO:2 a la aleacion de
aluminio 7075 en proporciones menores a 2% en peso, demostrando que la tasa de
desgaste disminuye en todos los casos de carga variable, velocidad y distancia de
deslizamiento para diferentes % en peso de adicion de refuerzo. Naveen Kumar e Irfan
G. (2020) en su investigacion nos muestran que el comportamiento tribolégico de los
compositos de matriz de aluminio reforzado con ZrO2 ha mejorado el coeficiente de
friccion y la resistencia al desgaste y también mejoraron las propiedades mecanicas como
la resistencia a la traccion final, la resistencia al impacto, la microdureza, la ligera

reduccion en ductilidad y tenacidad a la fractura [1].

Las especificaciones de las particulas de Oxido de circonio utilizadas en el presente

trabajo son las descritas en la tabla 3.

]
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Tabla 3. Caracteristicas de las particulas de ZrO>

Férmula Densidad Tamafio de  Composicién quimicade ZrO2 por
molecular molecular: particula: porcentaje en peso (%)

ZrO» Al Fe Pb
ZrO; 5,89g/cm3 30 nm 99.9% <0.06% <0.02% <0.02%

1.7.3 Metco™ 43C-NS.

De acuerdo con la ficha técnica presentada por Oerlikon Metco (2014). El uso principal
de estos polvos es como un material de recubrimiento de union pulverizada térmica
resistente a la oxidacion utilizado bajo una variedad de capas superiores de ceramica
pulverizada térmica. Su usos y aplicaciones tipicas son como una capa de union para
mejorar la adherencia, como recubrimiento intermedio para mitigar la discordancia del
coeficiente de expansion térmica, como una capa de union resistente a la oxidacién y al
gas corrosivo, para recubrimientos densos, resistentes a la abrasion y a la oxidacion para
aplicaciones de salvamento y acumulacién, como en sustratos de carbono al carbono y

de baja aleacion.

Los polvos Metco 43C-NS, también conocido como NiCr 80/20 o Ni 20Cr como peliculas
han demostrado, de acuerdo con el tamafio de espesor, la baja resistividad y un alto
coeficiente de temperatura de resistencia, después de tratamientos térmicos la

resistividad aumenta [43].

De acuerdo con JIA Qian-gian et al. En su investigacion del afio 2020, titulada “Reaction
Mechanism and Oxidation Resistance of Modified Al/NiCr Composite Coating on T” El Al
y NiCr, formaron compositos intermetalicos de Ni2Als y NiAl con cierto elemento Cr en
solucion sélida. Ademas, en toda la zona de reaccion de difusibn de Al y NiCr, la
estructura de la mezcla compuesta por Al liquido, Cr203 y NiO se dispersa y distribuye.

Sin embargo, los compositos intermetalicos de fase Ni2Als generados tienen el fenomeno
I —————
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de fusion, y solo los compositos intermetalicos de NiAl de alto punto de fusion pueden

existir de manera estable.

A continuacion (tabla 4), se muestran las caracteristicas de los polvos utilizados en el

presente trabajo:

Tabla 4. Caracteristicas de las particulas 43C-NS

No. USN Formula Tamafio de Densidad Cristal Color
particular (um) (g /cm3)

NO6003 Ni 20Cr Irregular, Gris
-106 +45 3.1 casi

esférico

]
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CAPITULO 2. METODOLOGIA TEORICO EXPERIMENTAL

2.1 FABRICACION DE MUESTRAS

De manera general, para llevar a cabo la fabricacion de las muestras, fue necesario definir
las cargas de la fase continua y discontinua, fundir la matriz y adicionar la cantidad de
particulas reforzadoras correspondiente a cada AMMC, agitando vigorosamente y/o
aplicando el método de prensando en caliente. Posteriormente se aplicé la técnica de
pulido a espejo y ataque quimico para poder caracterizar las muestras mecanica,
eléctrica y/o morfolégicamente.

Es importante recordar que cada una de las etapas debe cumplir con requerimientos
especiales para lograr una reproducibilidad en cada muestra elaborada, a continuacion,
se describe en la figura 14 cada parte el proceso para la sintesis y caracterizacion de los
AMMC.

PREPARACION DE CARGA
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FUNDICION POR AGITACION

A
L \
e

COLADO
s ¥
-— ﬁ

CORTE Y PREPARACION DE
MUESTRAS

8y
Bwe

’l

- |
DIFERENTES TRATAMIENTOS
TERMICOS

ANALISIS DE PROPIEDADES

\Y%

Figura 14. Proceso general de fabricacion de compositos
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2.1.1 Fabricacion de muestras AMMC-ZrOz2 y AMMC-Cu20

El proceso de creacion de los compositos consistiéo en adicionar 0.15, 0.25 y .050 g de
refuerzo a la matriz de aluminio (50 g), mediante el proceso de fundicién por agitacion
(tabla 5). El proceso de agitacion se llevo a cabo a una velocidad constante de 450 rpm
y un incremento de temperatura de 750 °C a 1020°C. La suspension compuesta se vertid
en un molde de cobre y se moldeo en forma rectangular obteniendo las tres
correspondientes a cada adicion. Posteriormente se seccionaron en muestras de 1x1x1

cmy se aplico en ellas la técnica de desbaste y pulido a espejo.

Tabla 5. Condiciones de fabricacion de muestras AMMC- ZrO2 y AMC-Cu20

Condiciones de fabricacion de muestras AMMC- ZrO2 y AMC-Cu20

Matriz Aluminio de alta pureza
Refuerzo Cu20

Cantidad de refuerzo 0.15,0.25y0.50 g

Cantidad de matriz 50 g

Método Proceso de colada por agitacion

con incremento de temperatura 750° -
1020° C

]
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2.1.2 Fabricacion de muestras Al- 43C-NS

El proceso de fabricacion de los compositos (tabla 6) consistié en adicionar 60, 30y 20 g
de refuerzo (43C-NS) a la matriz de aluminio (30 g) mediante el proceso de fundicién por
agitacion. El proceso de agitacion se llevé a cabo a una velocidad constante de 450 rpm
y un incremento de temperatura de 750 °C a 1020°C. Posterior a esto se realizé el
prensado en caliente (7.6 Mpa). Una vez desmoldadas las piezas se cortaron mediante
el proceso de chorro de agua. Todas las muestras se llevaron a pulido a espejo para

pruebas mecénicas y microestructurales.

Tabla 6. Condiciones de fabricacion de muestras
Condiciones de fabricacién de 43C-NS
Matriz Aluminio
Refuerzo 43C-NS
Cantidad de refuerzo 60, 30, 20 ¢
Cantidad de matriz 3049

Agitacion con incremento de temperatura 750° -
1020°C

Método Prensado en caliente (7.6 MPa)
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2.2 TECNICA DE DESBASTE Y PULIDO

Las etapas de pulido suelen ser, normalmente, un pulido basto con pasta de diamante o
alimina y un pulido final con alimina. La mayor dificultad que presenta esta técnica es,
sin duda alguna, el control de rayaduras en la superficie pulida, pues con el ataque
guimico se pueden detectar toda una serie de defectos de pulido. Por ello, se recomienda
muchas veces la ayuda de la practica continua y experiencia empleando incluso técnicas

de pulido manual.

Para preparar nuestras muestras utilizamos la técnica de pulido manual, para esto es
necesario iniciar con un desbaste de lijas de grano grueso (60-240) y continuar hasta lijas
de grano fino (600-2000) rotando 90° la pieza cada vez que se cambia de lija, continuando
con un pulido de forma circular sobre un pafio plural con abrasivo de 3 micras y lubricante
tradicional libre de agua basado en etanol. El pulido final se realiz6 empleando una
suspension de silice de 0.05 micras. Posteriormente, se verificara en un microscopio
optico la calidad del pulido para repetir la accion si es necesaria para lograr un pulido a

espejo.
2.2.2 TECNICA DE ATAQUE QUIMICO

El propdsito del ataque quimico es hacer visibles las caracteristicas estructurales del
metal o aleacién. Después de una adecuada preparacion superficial, la muestra
metalogréfica debe ser limpiada cuidadosamente para evitar que queden particulas sobre
la superficie que puedan interferir posteriormente. Se recomienda limpiar con alcohol la
muestra e inmediatamente depositar el reactivo quimico sobre la superficie de la muestra
pulida. La solucion se mueve ligeramente durante el periodo depdsito ataque quimico.
Durante el ataque se puede apreciar como la superficie va cambiando su color pasando
a tonalidades. La duracion del ataque suele variar entre 20 y 90 s. Durante este intervalo
de tiempo, la muestra debe permanecer en una superficie plana para relevar la estructura
en la zona deseada, de manera que sea posible controlar el progreso del ataque

observando los cambios en la coloracion de la superficie.
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Una vez concluido el ataque, se enjuaga, en agua, luego en alcohol y, finalmente, se
seca, empleando aire caliente. En esta Ultima etapa se podra apreciar la coloracion final
y definitiva de la muestra metalografica, que muchas veces suele diferir bastante de la
coloracion obtenida en el lapso de los segundos de ataque. Los tiempos para la duracién
del ataque varian dependiendo de la muestra, de la composicion quimica del material y

de su estado microestructural.

2.2.3 REACTIVO QUIMICO

Se escogen los reactivos para nuestros materiales y se lleva a cabo la técnica de ataque

quimico.

Tabla 7. Reactivo quimico

NOMBRE COMPOSICION

KELLER 2 ml de HF (40%)
3 ml de HCI (38%)
(Para Aluminio 5 ml de HNOs (70%)
y sus 190 ml de agua destilada

aleaciones)

Nota: En caso de que las condiciones del ataque no fueran las mas adecuadas, se volvia
a efectuar éste, puliendo previamente la superficie atacada. La superficie atacada
quimicamente sera eliminada facilmente tras una corta etapa de pulido.

Sélo en casos extremos, donde el ataque fue muy severo produciendo una fuerte
disolucién selectiva de fases presentes, se hizo necesario efectuar nuevamente la Gltima
etapa de desbaste seguido de las etapas de pulido, antes de proceder a un nuevo ataque

metalografico.
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2.3 DISENO Y FABRICACION DE EQUIPO

Para llevar a cabo el presente trabajo fue necesario realizar ciertos disefios de equipos,
para lo cual se utilizo el software Solid Edge, el cual, es el Unico software CAD que permite
disefiar de dos formas diferentes. La primera consiste en el modelado ordenado, y la
segunda consiste en la tecnologia Sincrona (Synchronous Technology en inglés). En esta
tltima se disefia y modifica sin arbol de operaciones, siendo el mismo sistema quien

decide los pardmetros a modificar.

A continuacion, se describen los tres equipos que fueron necesarios disefiar para lograr

la realizacion del presente proyecto.

2.3.1 Crisoles desechables

Se conoce como crisol al recipiente utilizado para fundir un material a temperaturas por
arriba de su punto de fusion, de este depende el material del tipo de crisol.

El método final de fabricacion de los AMMC reforzados con 43C-NS utilizado fue
prensado en caliente, es decir que era imposible verter la carga a un molde, por tal motivo
fue necesario disefiar y fabricar crisoles desechables adaptados al piston y la base de la

prensa.

En la siguiente imagen podemos observar el disefio de los crisoles.

Figura 15. a) Disefio de crisol en Solid Edge b) Crisol fabricado.
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El material utilizado fue un tubo de acero de 2 pulgadas de donde se obtuvieron los
cilindros de 10 cm de alto, posterior a eso se cortaron cuadrados de 5 x 5 cm obtenidos
de una placa de acero los cuales fueron soldados como base o tapa del cilindro. Cabe
mencionar que se colocaron asas de dimensiones libres que fueron creadas con
desechos de alambre recocido y soldadas a algunos crisoles, pero dificultaron la
manipulacion en el método de prensado, por lo cual se eliminaron para el resto de los
crisoles.

Una vez llevado a cabo el método de prensado y enfriado el crisol, fue necesario cortar
los crisoles de manera vertical para poder desmoldar la muestra creada, como se observa

en la siguiente figura.

Figura 16. a) Corte de crisol. B) Composito completo desmoldado.

A diferencia de los MMCs reforzados con ZrO2 y Cu20 este composito fue necesario
utilizar una cortadora a base de chorro de agua conocida como Aguacut, debido a la
dureza que presento haciendo imposible su corte con una segueta convencional.
Finalmente se obtuvieron las muestras con los cortes necesarios, para aplicar en ellos la

técnica de desbaste y pulido.
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2.3.2 Sistema de circulacion de argoén

Para evitar un entorno sin riesgo de contaminacion de los gases reactivos existentes en
el aire, como oxigeno y diéxido de carbono. Se decidié crear una atmosfera inerte, es
decir quimicamente inactivo, utilizando el gas noble, Argdn (No. CAS 7440-37-1). El argon
(Ar) es un gas de proteccion inerte. Utilizado en la industria para prevenir el contacto y la
interaccion entre el metal liquido y la atmosfera que lo rodea. Se trata del gas protector
mas utilizado por ser sumamente inerte aln a temperaturas muy elevadas, el Argon se

utiliza principalmente en:

e Soldadura en atmésfera de gas inerte (procesos MIG, TIG, plasma).

« Metalurgia y siderurgia, para tratamientos térmicos en atmésfera protectora,
desgasificacion y desulfuracion, etc.

o En electricidad y electronica, para relleno de ampolletas, tubos fluorescentes,
tubos de radio, etc., en los que previene la oxidacion de los filamentos
incandescentes.

« En laboratorios especializados es utilizado para aplicaciones

en cromatografia.

Y sus principales precauciones en manejo y almacenamiento es tener en cuenta que
nunca se debe utilizar Argén a alta presion sin saber manejar correctamente cilindros,
valvulas, reguladores, etc., se debe utilizar el equipo de proteccion personal necesario ya
gue puede causar asfixia por desplazamiento del Oxigeno del aire en espacios reducidos
y en el de Argon liquido (LAR), deben tomarse todas las precauciones referentes al

manejo de liquidos criogénicos.

Tomando en cuenta lo anterior, se disefi¢ y fabrico una caja de acero con dimensiones
de 10 x 10 x 5 cm con su respectiva tapa, a la cual se le adaptaron dos tubos de cobre,

como se muestra en la figural?.
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Figura 17. Disefio de caja y fabricacion de caja para circulacion de Argon.

Se adapto la caja, al horno de fundicién (Mufla), de manera que los tubos salieran y uno
funcionara como entrada del argdén y otro de salida para lograr la circulacion y la

atmosfera inerte dentro de la caja, como se observa en la siguiente figura.

Figura 18. Sistema de circulacion de Argon
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2.3.3 Equipo de medicidn eléctrica

Para realizar las pruebas eléctricas de los MMC era necesario cumplir con las siguientes

condiciones:

e Ser completamente aislante
e Mantener la mayor precision y estabilidad
e Tener la facilidad de ajustarse a la fuente de voltaje y al multimetro digital

e Preferentemente moverse verticalmente

Pero la condicion mas importante es que pueda soportar el peso de un sensor de cuatro

puntas como el que se muestra en la siguiente figura.

Figura. 19. Dispositivo del método de 4 puntas. a) Vista lateral b) Vista inferior

Por lo cual se opt6 por disefar y fabricar el prototipo base de sensor que se muestra en
la fig. 21. Para llevarlo a cabo, se sigui6 la metodologia que se presenta a continuacion,

cabe destacar que el disefio es propio.
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Disefio de partes y ensamble en Solid Edge

Se realizaron los dibujos en 2D de las piezas de acuerdo con el bosquejo e idea
establecida de creacién del disefio, posteriormente se llevaron a un modelado 3D donde
se afinaron las medidas y disefio de las partes, como se observa en la siguiente figura.

Figura 20. Principales disefios de pieza para prototipo base de sensor.

Se realizo el ensamble de las piezas para verificar uniones y en su caso ajustar los
barrenos necesarios, en este punto se decidié no imprimir tres piezas y comprarlas.

Una vez ensamblado se comprobé ocurriera el movimiento vertical propuesto. Se llevo a
cabo un andlisis de carga y esfuerzo para la unién del sensor y verificar que podria
soportar el peso de este y mantener la mayor estabilidad y precision. Finalmente se logré

el siguiente prototipo en 3D.

Figura 21. Disefio de prototipo ” base de sensor ”.
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Fabricacién de prototipo.

La fabricacion fue por medio de la impresion 3D en el equipo Ender 3 UV2, se utilizé un
polimero bioplastico comercialmente conocido como filamento PLA, el cual mantiene una
facilidad de impresion, amplia variedad de colores y estilos, pero sobre todo es amigable
con el ambiente.

En la siguiente imagen se puede observar el resultado final del prototipo, donde podemos

observar que las piezas que fueron compradas son: una mariposa, un esparrago y tubo
de acero inoxidable.
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Figura 22. Prototipo impreso de base de sensor.
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2.4 TECNICAS DE CARACTERIZACION MICROESTRUCTURAL

2.4.1 Microscopio 6ptico.

En el microscopio optico (fig. 23) el aumento del objeto se consigue usando un sistema
de lentes que manipula el paso de los rayos de luz entre el objeto y los ojos, para su

utilizacion se recomienda [44]:

1. Colocar el objetivo de menor aumento en posicidon de empleo y bajar la platina
completamente.

2. Colocar el material sobre la platina.

3. Comenzar la observacion cuando el objetivo ya esta en posicion y colocar la lente
objetiva el de 10 aumentos (10x).

4. Cambiar de aumento si es necesario y nivelando el tornillo macrométrico para
obtener un enfoque detallado y tomar las imagenes correspondientes si son
necesarias para una futura utilizacion.

5. Verificar que la superficie estd completamente pulida para realizar la técnica de
ataque, en caso de que la pieza observada ya cuente con el ataque se recomienda
buscar las zonas donde la estructura han sido reveladas claramente y tomar ciertas
imagenes a diferentes aumentos para su estudio.

6. Alfinalizar el trabajo, hay que dejar puesto el objetivo de menor aumento en posicion
de observacién, asegurarse de que la parte mecanica de la platina no sobresale del

borde de esta y dejarlo cubierto con su funda.

Figura 23. Microscopio Optico
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2.4.2 Microscopio electrénico de barrido (MEB).

Produce imagenes de una muestra mediante un haz de electrones; En la figura 24
podemos observar el funcionamiento del MEB, consiste en la interaccién de los
electrones con los atomos en la muestra, el haz de electrones generalmente se escanea
en un patron de exploracion, y la posicion del haz se combina con la sefial detectada para
producir una imagen de forma que las caracteristicas mas intimas de la muestra pueden
ser examinadas con gran amplificacion. Las muestras se pueden observar en alto vacio,

en bajo vacio, y en condiciones de humedad.

Un detector formado por lentes basadas en electroimanes, mide la cantidad e intensidad
de electrones que devuelve la muestra, siendo capaz de mostrar imagenes en tres
dimensiones mediante imagen digital, gracias a su gran profundidad de foco, esta es una
de las principales diferencias con las imagenes obtenidas en un microscopio optico. Su

resolucién esta entre 4 y 20 nm, dependiendo del microscopio.

Todas las muestras deben ser de un tamafio adecuado para caber en la cAmara cuyo
tamafo depende del microscopio electronico de barrido a usar. Las muestras deben
montarse rigidamente sobre un porta muestras. Varios modelos de MEB pueden
examinar cualquier parte con dimensiones de unas 6 pulgadas (15 cm) y algunos pueden
inclinar un objeto de ese tamafio a 45 °. Para formacion de imagenes de electrones
secundarios (SEI, por sus siglas en inglés) en el MEB, las muestras deben ser
eléctricamente conductoras, al menos en la superficie, y eléctricamente a tierra para
evitar la acumulacion de carga electrostatica en la superficie. Los objetos metalicos
requieren poca preparacion especial para su observacion en el MEB excepto por la
limpieza [45-46].

Para el analisis de nuestras muestras, el pulido a espejo y el ataque del reactivo quimico
se verifico previamente con el microscopio Optico para posteriormente introducir las
muestras al MEB obteniendo imagenes a distintas magnificaciones; con estas imagenes

se realizé una caracterizacidn microestructural.
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Figura 24. Proceso de funcionamiento del MEB

2.4.3 Técnica de difracciéon de rayos X

La difraccion de rayos X (XRD) es la Unica técnica de laboratorio no destructiva que revela
informacion estructural, como la composicion quimica, la estructura cristalina, el tamafio
de los cristales, la deformacién, la orientacion preferida y el espesor de las capas. Por lo
tanto, los investigadores de materiales utilizan XRD para analizar una amplia gama de
materiales, desde polvos y sélidos hasta las peliculas delgadas y nanomateriales. En la

figura 25 podemos observar un equipo basico para llevar a cabo esta técnica.

La difraccion de rayos X o cristalografia de rayos X consistente en hacer incidir un haz
de rayos X monocromatico a través de la muestra cristalina sujeta a estudio. Como
consecuencia de la cristalinidad de la muestra, reflejada en las propiedades de simetria
de las ordenaciones regulares de los atomos constituyentes, se produce un efecto de
interferencia constructiva de las ondas de rayos X dispersadas por cada atomo, teniendo
esta interferencia una amplitud maxima para ciertos angulos de incidencia de la radiacion

sobre la muestra. La ley de interferencia que relaciona el espaciado entre planos
I —————
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cristalinos, caracteristico de cada fase, la longitud de onda incidente y el angulo de

dispersion, medido en los difractometros, es la ley de Bragg.

La ecuacion de Bragg, nA = 2dsenf es una de las claves en la comprension de la
difraccion de rayos X. En esta ecuacion, n es un entero, A es la longitud de onda
caracteristica de los rayos X que incide en la muestra cristalizada, d es la distancia
interplanar entre las filas de atomos, y 6 es el angulo del haz de rayos X con respecto a
estos planos. Cuando se cumple esta ecuacion, los rayos X dispersos por los atomos en
el plano de una estructura periddica estan en fase y la difraccion se produce en la
direccién definida por el angulo 6. En el caso méas simple, un experimento de difraccion
de rayos X consiste en un conjunto de intensidades difractadas y los angulos en los que
se observan. Este patron de difraccion se puede considerar como una huella quimica, y
la identificacion quimica se puede realizar comparando este patron de difraccion con una

base de datos de patrones conocidos [47-48].

Figura 25. Equipo de difraccion de rayos X
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2.5 TRATAMIENTOS TERMICOS

Los tratamientos térmicos involucran distintos procesos de calentamiento y enfriamiento
para efectuar cambios estructurales en un material, los cuales modifican sus propiedades
mecanicas. El objetivo de los tratamientos térmicos es proporcionar a los materiales unas
propiedades especificas adecuadas para su conformacion o uso final. No modifican la
composicidon quimica de los materiales, pero si otros factores tales como los
constituyentes estructurales y la granulometria, y como consecuencia las propiedades
mecénicas. Se pueden realizar tratamientos térmicos sobre una parte o la totalidad de la
pieza en uno o varios pasos de la secuencia de manufactura. En algunos casos, el
tratamiento se aplica antes del proceso de formado (recocido para ablandar el metal y
ayudar a formarlo més facilmente mientras se encuentra caliente). En otros casos, se usa
para aliviar los efectos del endurecimiento por deformacion. Finalmente, se puede realizar

al final de la secuencia de manufactura para lograr resistencia y dureza.

Un tratamiento térmico consta de tres etapas que se presentan a continuaciéon [49-52].

» Calentamiento hasta la temperatura fijada: La elevacion de temperatura debe ser
uniforme en la pieza.

* Permanencia a la temperatura fijada: Su fin es la completa transformacion del
constituyente estructural de partida. Puede considerarse suficiente una
permanencia de unos 2 minutos por milimetro de espesor.

» Enfriamiento: Este enfriamiento tiene que ser rigurosamente controlado en funcion

del tipo de tratamiento que se realice.

En la tabla 8 podemos observar los parametros de los tratamientos térmicos a las que
fueron sometidas todas las muestras de AMMC vy dichos tratamientos se describen a

continuacion.
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Tabla 8. Condiciones de tratamientos

Condiciones de tratamientos de muestras AMMC- ZrO,y AMMC-

Cu;0 térmicos

Recocido 300° - 600° C 12 h
Recocido en atmosfera de Argon 600° C 12 h
Temple en aceite y salmuera 500°C 1h
Revenido 260° C 1h

Condiciones de tratamientos térmicos de AMMC- NiCr

Sinterizado 950 °C 1h
Recocido 300°-500°C3y5h
Temple en salmuera 500°C 1h

2.5.1 Recocido

Es un tratamiento térmico que normalmente consiste en calentar un material metalico a
temperatura elevada durante largo tiempo, con objeto de bajar la densidad de
dislocaciones y, de esta manera, impartir ductilidad.

El recocido se realiza principalmente para:

» Alterar la estructura del material para obtener las propiedades mecanicas
deseadas, ablandando el metal y mejorando su maquinabilidad.
* Recristalizar los metales trabajados en frio.

* Para aliviar los esfuerzos residuales.

Las operaciones de recocido se ejecutan algunas veces con el Unico propadsito de aliviar
los esfuerzos residuales en la pieza de trabajo causadas por los procesos de formado
previo, esto ayuda a reducir la distorsién y las variaciones dimensionales que pueden
resultar de otra manera en las partes que fueron sometidas a esfuerzos. Por lo general,

al material se le realiza un tratamiento mas posterior al recocido con el objetivo de obtener
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las caracteristicas Optimas deseadas [49,52]. En la siguiente figura observamos las

muestras listas para que se aplique el tratamiento.

Figura 26. Acomodo de muestras en la mufla para recocido

2.5.2 Temple

El Temple es un tratamiento térmico que tiene por objetivo aumentar la dureza y
resistencia mecénica del material, por medio de un enfriamiento brusco (con aceites,
agua o salmuera como se observa en la figura 27). En el temple, es muy importante la
fase de enfriamiento y la velocidad alta del mismo, ademas, la temperatura para el
calentamiento 6ptimo debe ser siempre superior a la critica. Existen varios tipos de
temple, clasificados en funcién del resultado que se quiera obtener y en funcién de la
propiedad que presentan los materiales, llamada templabilidad (capacidad a la
penetracion del temple), que a su vez depende, fundamentalmente, del diametro o

espesor de la pieza y de la calidad del material [51].

g
b0 0
Figura 27. Templado en Aceite y templado en Salmuera
- _____________________________________________________________________________________________________________|
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2.5.3 Revenido

Después del temple, los materiales suelen quedar demasiados duros y fragiles para los
usos a los cuales estan destinados. Lo anterior se puede corregir con el proceso de
revenido, que disminuye la dureza y la fragilidad excesiva, sin perder demasiada
tenacidad. Este tratamiento térmico consiste en calentar el material (después de haberle
realizado un temple o un normalizado) a una temperatura inferior al punto critico (o
temperatura de recristalizacion), seguido de un enfriamiento controlado que puede ser
rapido cuando se pretende resultados altos en tenacidad, o lentos, cuando se pretende
reducir al maximo las tensiones térmicas que pueden generar deformaciones. Es muy
importante aclarar que con la realizacion del proceso de revenido no se eliminan los
efectos del temple, solo se modifican, ya que se consigue disminuir la dureza y tensiones

internas para lograr de esta manera aumentar la tenacidad [50-52].
2.5.4 Sinterizado

Es un tratamiento térmico que se hace a los materiales particulados, ya prefabricados, a
una temperatura un poco menor a la de fusion para aumentar su resistencia y tener buena
manejabilidad de este, ya que los preformados sin sinterizar son muy susceptibles al
desvanecimiento porque aun no se ha creado una union entre las particulas. El resultado
del sinterizado es una pieza metalica con una cierta microporosidad, de elevada precision
dimensional, y perfectamente funcional si las caracteristicas obtenidas se adecuan a las
especificaciones del componente [53-54]. En la figura 28 observamos tres piezas de
distinto color al inicial, efecto del sinterizado.

Figura 28. Sinterizado de muestras. Se puede observar el cambio de color de las piezas.
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2.6 TECNICA DE CARACTERIZACION MECANICA

Esta técnica de caracterizacion de materiales engloba experimentos de dureza, fatiga,
torsidn, traccidén, compresion y flexion. Se trata de pruebas en las que se aplican fuerzas
mecanicas de distinto tipo para comprobar las propiedades de durabilidad y resistencia

de las sustancias.
2.6.1 Dureza Vickers (HV)

Se entiende por dureza la propiedad de la capa superficial de un material de resistir la
deformacion eléstica, plastica y destruccion, en presencia de esfuerzos de contacto
locales inferidos por otro cuerpo, mas duro (indentador o penetrador), el cual no sufre
deformaciones residuales en forma y dimensiones.

Para medir la microdureza Vickers es necesario utilizar un microdurometro (fig.29), este
aparato sirve para la medicion de microdureza Vickers. Posee incorporado un

microscopio de medicién, el cual tiene una resolucién de 0.001 mm.

Figura 29. Microdurémetro
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Este equipo emplea un indentador de diamante en forma de pirdamide de cuatro caras con
un angulo de 136° en el vértice, ver Figura 30 (a). Con este se realiza las indentaciones
en el material,

La utilizacion de una pirdmide de diamante como indentador tiene las siguientes ventajas:

e Las improntas resultan bien perfiladas y adecuadas para la medicion
e La forma de las improntas es geométricamente semejante como lo muestra la
Figura 30 (b).

Por lo cual la dureza para un mismo material es constante, independientemente de la
magnitud de una carga P mayor a una P minima. Por debajo de este valor de carga
minima para un valor de dureza constante, el valor de la microdureza tiende a

incrementarse, a cargas muy bajas los materiales parecen mas duro.

Figura 30. (a) izquierda: indentador de diamante en forma de piramide, (b) derecho: forma de las improntas

La pirdmide se mantiene algun tiempo bajo la carga P. Luego de retirada la carga se mide
con la ayuda del microscopio que nuestro Durémetro incluye, las dos diagonales d1y d2
de la huella dejada (fig.31). El valor medio de las diagonales (d1 y d2) y el valor de la
carga se sustituyen en la formula de trabajo HV= 1.8544 P/d2 [55] o se obtiene directo de
tablas para obtener el valor de la microdureza Vickers. En las mismas condiciones se
realizan las indentaciones necesarias en una zona de estudio para realizar un perfil de

dureza [56].
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Figura 31. Identacién

2.7 TECNICA DE CARACTERIZACION ELECTRICA

Se estudiaron dos propiedades eléctricas en los AMC, la resistividad y la conductividad,
para lograrlo se tuvo que realizar un prototipo descrito en el capitulo anterior y se adapto
para conectarlo a una fuente de corriente de 5 Amperes, multimetro digital RIGOL y un
sensor de cuatro puntas. El resultado obtenido fue la resistencia de cada AMC, como se
observa en la figura 32, con este valor se calcul6 la resistividad del material y posterior a

eso de aplico su inverso para obtener la conductividad.

START
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Figura 32. Arreglo para pruebas eléctricas
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2.7.1 Resistividad

La resistividad eléctrica de un material describe de manera cuantitativa como un material
resiste el flujo de la electricidad. Para estudiar la resistividad de los materiales compositos
se ha empleado la técnica de medicion de los cuatro puntos o técnica de Van der Pauw
(fig.33). Esta técnica presenta como ventaja el empleo de muestras pequefas y, por lo
tanto, mas homogénea, sin una geometria determinada, necesitando solo cuatro
contactos. Debido a lo anterior, nuestras muestras se ajustan a este tipo de técnica de

medicion [57].

(1)
o
i B F, Ca
BT ]
b \ /
Electrados
p—a—wf—a—w——a—

Figura 33. Medicion 4 puntas.

2.7.1 Conductividad

La conductividad eléctrica indicada por el simbolo (o) es la capacidad de conducir
corriente eléctrica cuando se aplica una diferencia de potencial, es una de las
propiedades fisicas mas importantes en un semiconductor o un sélido. En una muestra
de MMC la conductividad dependera de la concentracién de las particulas reforzadoras

y la movilidad de los portadores de carga [58].
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CAPITULO 3. RESULTADOS Y DISCUSION

En este capitulo presentaremos los resultados obtenidos del andlisis de datos que
surgieron del proceso de experimentacion, es decir la creacidon de tres distintos
compositos cada uno de ellos con una variacion de distintos porcentajes en peso, los
cuales fueron sometidos a sus respectivas pruebas de caracterizacion. Estos resultados
mostraran la mejora general que consigue la gran parte de los compositos realizados, asi
como se destacan las posibles variables que han influido significativamente en la mejora

de estos, ofreciendo las posibles razones que han podido dar lugar a dichos resultados.

3.1 MATERIAL COMPOSITOS DE MATRIZ METALICA DE ALUMINIO REFORZADO
CON PARTICULAS DE ZRO:>

El proceso de creacion de los compositos consistié en adicionar 0.15, 0.25 y 0.50 g de
refuerzo (ZrO2) a la matriz de aluminio (50 g) mediante el proceso de fundicion por
agitacion. El proceso de agitacion se llevé a cabo a una velocidad constante de 450 rpm
y un incremento de temperatura de 750 °C a 1020°C. La suspension compuesta se vertid
en un molde de cobre y se moldeo en forma rectangular obteniendo las tres
correspondientes a cada adicién. Se clasificaron como C1 (muestras base).
Posteriormente se seccionaron en muestras de 1x1x1 cm para las pruebas. Se realizo
el recocido de todas las muestras a temperaturas de 300 °C — 600 °C por 12 h. Para el
recocido en atmosfera de argon se fabricé y disefio un prisma rectangular de lamina de
acero, la cual se adapt6 al horno donde el Argon estuvo en recirculacién durante las 12
h a 600 °C. Los temples se llevaron a cabo a una temperatura de 500 °C por 1 para el de
salmuera se alcanz6 una temperatura de -15 °C. Para el templado en aceite se utilizé
Aceite IBERTEM MS 50 de media velocidad de enfriamiento, finalmente se les realizo un
revenido a 260°C durante 1 h. Todas las muestras se clasificaron de acuerdo con la

siguiente tabla, con la terminacion de la distinta adicion.
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Tabla 9. Nomenclatura de muestras realizadas.

Cc2 Recocido

C3 Recocido en atmosfera de argén
C4 Templadas en aceite

C5 Templadas en salmuera

C6 Revenido templado en aceite
c7 Revenido templado en salmuera

3.1.1 Caracterizacion Microestructural

Las micrografias para porcentajes variables de éxidos muestran que la adicion de
particulas durante el proceso de solidificacion actda como centros de nucleacion sobre
las que se solidifican los granos de aluminio. Se observa en la figura 34. la adicion de
particulas de ZrO2 inducen a la modificacion de la estructura dendritica, la reduccion y
refinamiento de grano y también algunos pequefios aglomerados. Las imagenes
microscopicas han revelado que la distribucién de ZrO2 en aluminio es uniforme con

precipitacion interdendritica.

Figura 34. Micrografias dpticas de Composite Al-ZrOz con diferentes composiciones.

a) Comportamiento dendritico. b) Dendrita refinada. ¢) Granos equiaxiados.
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3.1.1.1 Difraccion de Rayos X

XRD, por sus siglas en inglés, es una técnica utilizada para identificar las diferentes fases,
determinacion del tamafio cristalino y de particula. En la figura 35 se presentan los picos
de difraccion de rayos X para el compuesto preparado para diferentes refuerzos. Los
principales picos intensos para el Al y ZrO2 se observan en todos los patrones XRD en 2
theta igual a 38°, 45°, 65°. La adicion de el refuerzo también conduce a la formacion de
muchos compositos intermetalicos como el Al203 o bien se puede atribuir al enfriamiento

de las muestras después del tratamiento térmico.

De acuerdo con el diagrama de fase binario Al-Zr, existen hasta ocho compositos
intermetalicos. De acuerdo con J. Murray et al. existen diez fases intermetalicos estables
que son: Zr3Al, Zr2Al, ZrsAls, ZrsAlz, ZraAls, ZrsAla, ZrAl, Zr2Alz, ZrAl2y ZrAls [59-62]. Este
altimo se presenta en los patrones XRD del composito de Al-ZrO2, se puede esperar que
sea una fase menor estable formada. Después de los recocidos en diferente atmosfera
los patrones de XRD mostraron la formacién de estos compositos: ZrAlsy Al2Os, pero en
cantidades menores. Existen pequefios picos que pueden atribuirse a impurezas
presentes en la muestra. Las intensidades relativas aproximadas corresponden a

reacciones exotérmicas.

Se midi6 el porcentaje promedio del ancho a mitad de altura (FWHM) de los picos
caracteristicos, para cada uno de los compositos y los diferentes tratamientos térmicos.
En la figura 36 inciso a) y b) se observa el porcentaje del ancho de los picos los cuales
muestran que a mayor cantidad de dopante da como resultado mayor cantidad de Al2Os,
después del tratamiento térmico ZrAls muestra un incremento para las muestras C2-0.15
y C2-0.50, pero finalmente todos los resultados disminuyen al 50% cuando los recocidos
se realizan con cambio de atmosfera, impidiendo la formacién no solo del oxido sino

también de la fase ZrAls, manteniendo una dureza menor al recocido.
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Figura 35. Picos de difraccion de rayos X para el material compuesto preparado para diferente peso.
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3.1.2 Caracterizacion Mecéanica

3.1.2.1 Dureza VicKkers inicial de compositos

La medicion del nivel de fortalecimiento del composito se realizé utilizando el método
tradicional de dureza Vickers (HV) en las superficies de los cubos que se prepararon
adecuadamente para la caracterizacion microestructural, buscando una zona adecuado
para realizar las identaciones ya que para materiales compositos de matriz blanda y
reforzada con particulas duras, la seleccion de la region en la muestra donde son
evaluados los datos de dureza es critico ya que la fase de refuerzo, debe evitarse. En la
tabla 10 se observan los resultados obtenidos de los valores promedio de dureza a partir
de las identaciones realizadas, el tamafio promedio de grano obtenido por medio del
microscopio optico y el tamafio promedio de cristalita de acuerdo con los datos obtenidos
de difraccién de rayos X, se comprueba que la fluctuacion de dureza es inversamente
proporcional al tamafio promedio de cristal. Se observa una disminucion repentina de
dureza para la muestra C1-0.50, este comportamiento se atribuye a la baja densidad de
las particulas que flotan en la masa fundida, lo que conduce a una distribucion no
uniforme y débil unién interfacial entre la matriz y las particulas, dando lugar al aumento

en la deformacion plastica.

Tabla 10. Composicién quimica de ZrO2 por porcentaje en peso

TAMARO PROMEDIO TOTAL (nm) Dureza (HV)
Muestra Rayos X Optico

C1-0.15 19.19 18.64 60.26
C1-0.25 19.92 19.26 62.93
C1-0.50 25.16 26.56 54.12
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3.1.2.2. Fluctuacion de Dureza Vickers después de tratamientos térmicos

Las muestras C2, son aquellas a las que se les realizo un recocido a cuatro diferentes
temperaturas por 12 h, en la figura 37 se puede observar un tipico comportamiento de
una curva de temperatura, a mayor temperatura mayor es la deformacién plastica para
todas las aleaciones. De cero a 300 °C para las muestras C2-0.50 y C2-0.25 existe un
régimen de endurecimiento, siendo esta temperatura, el pico maximo de dureza
encontrada en todo el estudio, equivalente a 81.78 HV y 73.07 HV respectivamente.
Conforme la temperatura aumenta se observa la disminucién repentina de la dureza para
las muestras C2-400 °C y para las C2- 500 °C el proceso inicia un equilibrio alcanzandolo
en aproximadamente 520 °C y posteriormente la tensidon del rendimiento caera constante

para los tres compositos.
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Figura 37. Dureza Vickers de muestras después de tratamientos térmicos.
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3.1.2.3 Fluctuacion de Dureza Vickers con cambio de atmosfera

El recocido bajo atmdésfera de argdbn como gas inerte reduce y permite controlar la
presencia de cantidad de oxigeno para evitar o minimizar la oxidacion superficial o la
formacién de compositos. En este caso las muestras minimizaron la formacion de Zr Als
y Al2 O3 para los tres compositos de las muestras C3 como se observa en la figura 36 c).
El tratamiento se realizé a 600 °C donde se alcanza el comportamiento constante para
los tres compositos, de acuerdo con la figura 38. Las muestras C3-0.15 y C3-0.25
disminuyen su dureza, esto se atribuye a la pequefia cantidad de 6xidos formados
respecto de las muestras C2. La muestra C3-0.50 incrementa 6 HV respecto de la
muestra C2-0.50 esto se atribuye al aumento de densidad y distribucion de particulas

mas pequefas de ZrO: en la fase de la matriz.
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Figura 38. Fluctuacion de dureza con cambio de atmosfera vs. Recocido normal.
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3.1.2.4 Fluctuacion de dureza después de Temple en salmuera y Aceite

Las muestras templadas en salmuera (C5) y que posteriormente fueron revenidas (C-7),
mostraron el mismo comportamiento, a mayor adicion de ZrO2 mayor incremento de
dureza siendo una diferencia entre ellos de +2.5 HV como se observa en la figura 39. Los
compositos templados en aceite son los que obtuvieron la menor dureza de esta etapa
de temples, C4-0.15 y C4-0.25 incrementaron su dureza después del revenido +2.7 HV,

pero la muestra C4-0.50 solo pudo incrementar 0.7 HV.
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Figura 39. Dureza Vickers de temples y revenidos.
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3.1.2.5 Fluctuacion de dureza de todos los compositos.

En la figura 40 podemos observar el comportamiento de cada uno de los compositos
donde para los tres es similar. Reforzar la matriz de aluminio con distintas cantidades de
ZrO2 en combinacion con los diferentes tratamientos dio como resultado obtener una
mejora en promedio de 43% por encima de la dureza del aluminio puro. Las durezas
maximas mostradas en esta figura corresponden a 61.26 HV y 60.1 HV para la muestra
C1-0.15y C7-0.50 respectivamente. Siendo las minimas 47.12 para C2-0.50 y 47.92 para
C3-0.25, el resto ronda entre 50 a 59 HV.
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Figura 40. Dureza Vickers de compositos.
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3.1.3 Caracterizacion eléctrica

La resistividad es una propiedad volumétrica e intrinseca del material, indica su
resistencia al paso de las cargas eléctricas y es funcion de la temperatura, de la
composicién y de la microestructura del material en cuestion [63]. Por ello, se puede
pensar en que la resistividad eléctrica tiene una conexion directa con la cantidad de
impurezas y defectos presentes en el material. Teniendo en cuenta que en su movimiento
por el material las cargas eléctricas colisionan con el entorno, a mayor ndmero de
defectos, menor distancia entre colisiones y menor movilidad, lo que se traduce en una
disminucién de la conductividad eléctrica y por tanto un aumento de la resistividad
eléctrica. En la figura 41. Podemos observar el comportamiento de la resistividad eléctrica
para todas las muestras realizadas. Aparentemente tenemos dos mecanismos presentes
que afectan la resistividad, el primero se atribuye con la cantidad de Al203 y ZrAlz formado
gue sirven de barrera de difusion al transporte de iones y el segundo se ha correlacionado
con la dureza en todos los casos y se ha observado que los materiales que manifiestan
mayor dureza exhiben menor resistividad.
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Figura 41. Resistividad eléctrica de compositos.
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3.2 MATERIAL COMPOSITOS DE MATRIZ METALICA DE ALUMINIO REFORZADO
CON PARTICULAS DE CU20

Se utilizé Aluminio al 99.5 % como material matriz y se adiciono 0.15, 0.25 y 0.50 g de
particulas de CuO2 como componentes de refuerzo. Para la fabricacion, se cargaron 50
g de aleacidn de Al en un horno de resistencia, se afiadio la cantidad apropiada de 6xido
en la aleacion fundida seguida de agitacion vigorosa. La suspension compuesta se vertio
en un molde de cobre y se moldeo en forma rectangular. Para estudiar la microestructura,
se cortaron muestras de 1x1x1 cm, llevando una cara a pulido espejo con pasta de
Alumina y posteriormente utilizando el reactivo de ataque quimico Dix—Keller para revelar
Su microestructura.

Se realizo el recocido de todas las muestras a temperaturas de 300 °C — 600 °C por 12
h. Para el recocido en atmdésfera de argén se fabricé y disefio un prisma rectangular de
lamina de acero, la cual se adapté al horno donde el Argén estuvo en recirculaciéon
durante las 12 h a 600 °C. Los temples se llevaron a cabo a una temperatura de 500 °C
por 1 h para el de salmuera se alcanz6 una temperatura de -15 °C. Para el templado en
aceite se utilizé Aceite IBERTEM MS 50 de media velocidad de enfriamiento, finalmente
se les realizo un revenido a 260°C durante 1 h. Todas las muestras se clasificaron de

acuerdo con la tabla 11, con la terminacién de la distinta adicion.

3.2.1 Caracterizacion microestructural

Se observa en la figura 42, las microestructuras para muestras con Aluminio mas
diferentes adiciones de CuO2, donde en la figura 42 (a) se observa un comportamiento
dendritico con adiciones de 0.15 g de CuOg2, siendo el tamafio de la dendrita de
aproximadamente 45 um. Para el caso de la muestra con 0.25 g de adiciones de CuO:
en la figura 42 (b) se puede observar un comportamiento dendritico, donde las dendritas
presentan un agrandamiento en su estructura siendo el tamafio dendritico de 90 um en
promedio. Por otro lado, para la muestra con 0.50 g se puede observar su microestructura

en la figura 42 (c) que existe una
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Evolucion de la estructura dendritica a granos equiaxiales. Por lo tanto, el efecto de las
adiciones de 6xido se observa claramente para las tres composiciones diferentes donde
los 6xidos de cobre promueven el crecimiento del grano [64]. Las variaciones
microestructurales se explican considerando que las adiciones de 6xidos pueden inducir
la modificacion de la estructura dendritica y el crecimiento de los granos bajo el
mecanismo de que las particulas durante el proceso de solidificacion actian como puntos

de nucleacion sobre los cuales se solidifican los granos de aluminio [65-67].

Figura 42. Micrografias 6pticas de las estructuras de aleaciones con diferentes composiciones. (a) 0.15 g. (b) 0.25 g (c) 0.50 g.

3.2.1.1 X-ray diffraction (XRD)

Para obtener informacion de las fases presentes se realizaron andlisis de XRD, asi como
para determinar el tamafio promedio de cristalita en las muestras. Para el estudio de la
fluctuacién de dureza vickers se utilizaron cargas de 0.1 kgf con tiempo de 15 s segun
ASTM: E384 estandar y se realizaron distintos tratamientos térmicos en el equipo AR-
340. Para el estudio de las propiedades eléctricas se disefi6 y fabrico una estructura para
soportar un sensor de cuatro puntas y poder obtener los resultados. Se obtuvo un total
de 21 muestras a las cuales se asigné la nomenclatura descrita en la tabla 11.
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Tabla 11. Nomenclatura de muestras realizadas.

Caodigo Descripcidn Con adicién de:
AM Matriz de Aluminio

BA Aleaciones base

AA Aleaciones con recocido

AAA Aleaciones con recocido en atmosfera de argon

ATA Aleaciones templadas en aceite 0.15,0.25y 0.50 g
ATS Aleaciones templadas en salmuera

ARTA Aleaciones con revenido templado en aceite

ARTS Aleaciones con revenido templado en salmuera

Los patrones XRD obtenidos para la matriz de Al observado en la figura 43. Comprueban
la pureza de este y muestran un porcentaje promedio de AlO:2 igual a 6.3% de ancho de
rayo, creado después del recocido a 600°C en distinta atmosfera.
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[ AM con recocido
1 AM con recocido en atmosfera de Argdn
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Figura 43. Patron de difraccion de rayos X de matriz de aluminio expuesta a recocidos.
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Se obtuvieron los patrones de difraccion de rayos X para todos los compositos expuestas
a los diferentes recocidos y a la atmosfera de argén. En la figura 44 a) se observa que el
proceso de fundicidon genera dos tipos de oxidos; CuO y AlO2. Al ser expuestas a los
recocidos (figura 44 b) se genera Al2CuOa. Finalmente, como se observa en la Fig. 44 c)
El cambio de atmdésfera en los tratamientos térmicos posibilita la creacion de nuevos

oxidos metalicos en cantidades muy pequefias como: AlOs, Al203[66].
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Figura 44. Patron de difraccion de rayos X de muestras BA, AA'y AAA con sus respectivas adiciones.

Se determino el tamafio de las particulas obtenidas a partir del espectro de difraccion de
rayos X midiendo el porcentaje promedio del ancho a mitad de altura (FWHM) de los
picos caracteristicos, para cada una de las aleaciones reforzadas con CuO:z y los
diferentes tratamientos térmicos. En la figura 45 se observa el porcentaje del ancho de
los picos correspondientes a cada una de las muestras; para los compositos base (BA)
se observé que a mayor cantidad de dopante da como resultado mayores cantidades de

6xidos intermetalicos.
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Figura 45. Porcentaje de ancho de picos de distintas aleaciones.

Después de un recocido por 12 h los 6xidos mantienen el mismo comportamiento y en la
muestra AA 0.50 se genera menor cantidad de AlO2 pero se muestra un pico
correspondiente al tetradxido de cobre y dialuminio con un ancho de 2.10% el cual se
atribuye a la cantidad de dopante que existe en esa aleacion [68]. El recocido en
atmosfera de argdn disminuye la creacion de Oxidos intermetalicos en todas las
aleaciones; en comparacion a las BA el CuO2 disminuyo para la aleacién AAA 0.15 un
40.33%, AAA 0.25 un 58.94% y AAA 0.50 un 54.28% y para el AlO2 90.08 %, 75.32% y

]
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79.41% respectivamente. Los datos anteriores nos permitieron obtener como resultado
los tamafios promedio de cristalita calculados para cada aleacion comprobando que la
fluctuacion de dureza es inversamente proporcional al tamafio promedio de cristal, como

se observa en la siguiente tabla.

Tabla 12. Nomenclatura de muestras realizadas.

TAMANO PROMEDIO DE CRISTALITA (nm)

AlO: CuO Al AlCuOq4 Al203
BA15 10.03 27.5 30.42
BA25 17.85 31.63 29.15
BAS0 12.04 37.1 23.35
AA15 27.95 37.46 33.77
AA25 28.96 36.07 30.11
AAS50 27.79 44.49 39.46 18.79
AAA15 6.01 39.72 69.14 8.79
AAA25 12.72 40.03 54.5 12.03
AAA50 16.68 42.01 48.91 13.85

3.2.2 Caracterizacion Mecanica

3.2.2.1 Dureza Vickers (HV)

Para materiales compositos de matriz blanda y reforzada con particulas duras, la
seleccion de la regién en la muestra donde son evaluados los datos de dureza es critico
ya que la fase de refuerzo debe evitarse.

Las pruebas de dureza se realizaron en el equipo Leco 300 MT. Se obtienen los valores
promedio de dureza a partir de las indentaciones realizadas.

En la fig. 46 observamos que la aleacion BM25 es mayor a el resto de las muestras,

siendo los tres superiores en dureza a la matriz pura de Aluminio.

]
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Figura 46. Fluctuacion de dureza en correlacion con el tamafio de grano.

Cuando las particulas de refuerzo se afiaden a la matriz fundida, flotan sobre la superficie
de la masa fundida. Generalmente, la agitacion, mezcla dichas particulas en la masa
fundida, pero cuando se detiene la agitacion, las particulas tienden a volver a la superficie,
el material refuerzo devuelve su propiedad inherente de dureza a la matriz blanda. El
Modelo de Bouvard muestra que pequefias cantidades de particulas finas de refuerzo
cubren la superficie de polvos metélicos gruesos [69]. Esto puede ser la razén del
incremento en la dureza de la muestra; Asi como también a los efectos combinados de
la distribucién de las particulas de éxidos que actian como obstaculos en el movimiento
de las dislocaciones, los defectos, el contenido de porosidad y la microestructura que
pueden aumentar o retardar la nucleacién, ademas que, la dureza presentada por la
deformacion localizada de los materiales, o que puede no tener en cuenta la presencia
de porosidad en los materiales [69-70]. Por lo tanto, se le atribuye un tamafo de grano

reducido, como se observa en la grafica.
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En las muestras BM25 y BM50 la dureza disminuye, esto se atribuye a la dispersion de
particulas creando una solucién sélida con estructura granular uniforme y tamafo

promedio de grano por encima de BM15, asi como aumentando la deformacion plastica.

3.2.2.2 Fluctuacion de HV en recocidos.

Se realizo el recocido a cuatro diferentes temperaturas por 12 h, en la figura 47 se puede
observar que a mayor temperatura mayor es la deformacion plastica para todas las
aleaciones, alcanzado un estado de equilibrio a partir de los 500°C.

Las muestras AA 0.15 y AA 0.25 obtienen su dureza méxima en los 300°C por encima de
la dureza inicial de la AM, al contrario de la muestra AA 0.50 donde la disminucion de

dureza es evidente a partir de esta temperatura.
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Figura 47. Compendio de dureza de los recocidos.
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3.2.2.3 Fluctuacion de HV de muestras con recocido en atmosfera de Argon.

Para el recocido en atmoésfera de argén se fabricé y disefio un prisma rectangular de
lamina de acero, la cual se adapté al horno donde el Argén estuvo en recirculacion
durante las 12 h del recocido a 600°C.

En la figura 48 observamos la fluctuacion de dureza de las BA sometidas a recocido con
distinta atmodsfera a una temperatura de 600°C. Las aleaciones recocidas mantienen el
mismo comportamiento a las muestras recocidas en atmdsfera de argon, pero su dureza
es menor, esto se atribuye a la cantidad de oxidos intermetalicos generados durante el

tratamiento térmico.
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Figura 48. Variacion de dureza de muestras recocidas en distinta atmosfera.
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3.2.2.4 Fluctuacion de HV de muestras con temple y revenido.

Las muestras BA se templaron en Salmuera (-13°C) y Aceite IBERTEM MS 50 de media

velocidad de enfriamiento y se realizaron las pruebas de dureza. Posteriormente se les

realizo un revenido a 260°C durante 1 h y nuevamente se tomaron las medidas de dureza

Vickers; los resultados se muestran en la figura 49 donde es claro que tanto el temple y

revenido con salmuera aumentan la dureza en comparacion del uso del aceite.
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Figura 49. Fluctuacion de dureza de temples y revenidos.
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La figura 50 muestra la fluctuacion de microdureza Vickers para cada uno de los
tratamientos térmicos que se realizaron; Los tres compositos mantienen el mismo
comportamiento, los revenidos mejoraron los efectos del temple en los tres compositos,

siendo mejor la salmuera para este proceso.
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Figura 50. Fluctuacion de dureza en los distintos tratamientos térmicos.
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3.2.3 Caracterizacion Eléctrica

Es bien sabido que la resistencia eléctrica de un material es proporcional a la resistividad
eléctrica y es inversamente proporcional a la conductividad eléctrica [71]. En el gréfico de
la Figura 51 se puede observar una linea horizontal que denota el valor de la
conductividad eléctrica del aluminio, este resultdé 3.5 S/m a 20°C, tomando este valor
como referencia, se puede observar que la adicion de dioxido de cobre en combinacion
con los diferentes tratamientos térmicos tiende a aumentar la conductividad eléctrica.

Sabemos que, los 6xidos de cobre se incluyen en la familia de los superconductores [72]
[73] y se denominan superconductores de alta temperatura ya que exhiben

superconductividad a aproximadamente 195°C.

Para las muestras de OQ con 0.15 g de CuO:2 se observa que mantiene la conductividad
eléctrica cerca del valor del aluminio sin alear. La disminucion de la conductividad
eléctrica para el resto de las muestras con esta adicion se ha atribuido como resultado
del aumento gradual en el nUmero y tamafio de las particulas de CuOz, lo que conduce a
una disminucién en la conductividad del material compuesto debido a la dispersion de
electrones; Este efecto se ha correlacionado con impurezas en la matriz de aluminio [72-
74].

Para las muestras con la adicion de 0.25 y 0.50 se observa que en las muestras AA, AAA
y OQT la conductividad aumenta, esto se atribuye al bajo indice de precipitados en la
superficie lo que produce un efecto parcialmente libre en la matriz [72], por consecuencia
este fendmeno genera un incremento en los valores de conductividad eléctrica.

Por otro lado, la correlacién no lineal de la conductividad eléctrica con la dureza quizas
sea resultado de las diferencias en respuesta de la dureza con los tratamientos térmicos,
la cual se ha visto afectada via generacién de precipitados de cobre y aluminio de
diferente tamafio y de forma aleatoria. dispersos, creados durante las diferentes etapas

de envejecimiento [72,75-77].
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Figura 51. Grafico de la variacion de la conductividad eléctrica para muestras con diferentes tratamientos térmicos y diferentes
adiciones de CuOs.
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3.3 MATERIAL COMPOSITOS DE MATRIZ METALICA DE ALUMINIO REFORZADO
CON PARTICULAS DE Ni80Cr20

El proceso de creacién de los composites consistio en adicionar 60, 30 y 20 g de refuerzo
(43C-NS) a la matriz de aluminio (30 g) mediante el proceso de fundicion por agitacion.
El proceso de agitacion se llevé a cabo a una velocidad constante de 450 rpm y un
incremento de temperatura de 750 °C a 1020°C. Posterior a esto se realiz6 el prensado
en caliente (7.6 Mpa). Para obtener la muestra final se cortaron los crisoles que
anteriormente se disefiaron desechables, el corte de las piezas se realiz6 a chorro de
agua. Posterior a esto todas las muestras se llevaron a pulido a espejo para pruebas

mecanicas y microestructurales.

Se realizo un sinterizado a 950°C por 1 h, los recocidos se llevaron a cabo a temperaturas
de 300 °C y 500 °C por 3y 5 h. Se aplico un temple a una temperatura de 500 °C por 1
h en salmuera, la cual alcanzé una temperatura de -15 °C. Todas las muestras se

clasificaron de acuerdo con la siguiente tabla, con la terminacion de la distinta adicion.

Tabla 12. Nomenclatura de muestras realizadas.

Codigo  Descripcion

M Muestra base

MR3 Muestra recocida a 300 °C Con adicion de

MR5 Muestra recocida a 500 °C

MR3T Muestra recocida a 300°C, templada en 60, 30,20 g
salmuera

MR5T Muestra recocida a 300°C, templada en

salmuera
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3.3.1 Caracterizacion microestructural

Se realizo el estudio de la muestra M60 en la figura 50. observamos aglomerados o fases
anidadas no uniformes. Lo que genera la existencia de una o dos capas formadas en la
superficie. En analisis EDS mostrado en la tabla 13. indica que la zona 1 marcada en la
figura 52, contienen los tres elementos esperados mas oxigeno. En la zona 2 y 3 se

observa el niquel que se encuentra en mayor proporcion.

EHT = 16008/ Meg= 100KX Fie Navw » 2324 g

Mot « 790 WD= 1Smm  Sigwl A« QBEONmw 123830 Dete 17 Mer 2020

10y EHT = 16000V Mags 100K X  FieName » Pa 1.6 g
— PastoNe *TO7T WO 15mm  SoeslAwSET Tive 122712 Dete 17 Ve 2020
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Figura 52. Micrografia de la muestra M60
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Tabla 13. EDS muestra M60

ZONA Al O Cr Ni

1 41.59 48.25 3.68 6.48
2 9.28 7.95 82.77
3 14.89 6.35 78.75

3.3.1.1 X-ray diffraction (XRD)

El analisis de los patrones de difraccidon de rayos X, detecto las siguientes las fases de
oxidos: Al203, Al2NiOa4, Cr203 y NiO (fig 53). También se encontré en cantidades muy
pequefias el Cr2NiOas, lo que se atribuye a que el proceso de preparacion de la muestra

posibilita la creacion de nuevos 6xidos.

Entry Formula sum Name Quant, (%)
96-120-0006 Al2 O3 Aluminium oxide - $-theta 62.3
96-900-6020 Al2 Ni O4 16.8
096-901-4068 Cr2 O3 Eskolaite 14.0
096-101-0382 Ni O Nickel oxide 6.8

Entry Formula sum Name Quant.(%)
96-120-0006 Al2 O3 Aluminium oxide - $-theta 60.4
96-101-1068 Cr2 03 Chromium oxide Eskolaite 1.1
96-101-0382 Ni O Nickel oxide 103
96-101-1031 Cr2 Ni O4 Nickel dichromium oxide Nichromite 9.7
96-900-6015 AlZ Ni 04 5.4

Entry Formula sum Name Quant.(%)
96-120-0006 Al2 O3 Aluminium oxide - S-theta 48.2
96-901-5443 Cr2 O3 Eskolaite 23.2
96-101-0094 Ni O Nickel oxide 19.5

96-900-5956 Al2 Ni O4 9.1

Figura 53. Fases de las muestras M60, M30, M20.

Se determino el tamafo de las particulas obtenidas a partir del espectro de difraccion de
rayos X midiendo el porcentaje promedio del ancho a mitad de altura (FWHM) de los
picos caracteristicos, para cada una de los compositos; el tamafio promedio de cristal de
la muestra M60 es de 25.91 nm, para la muestra M30 17.22 nm y para M20 7.56 nm.
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3.3.2 Propiedades Mecanicas

Se obtuvieron tres compositos como se observa en la siguiente figura.

Mé60 M30 M20

Figura 54. Muestras M60, M30, M20.

Todas las muestras se seccionaron de la siguiente manera (fig.55), obteniendo cuatro

piezas principales para su estudio, es decir un total de 12 muestras.

Figura 55. Corte de piezas principales de las muestras M60, M30, M20.

El andlisis de dureza se realiz6 en las zonas observadas en la figura 56 b) de las piezas
obtenidas, con el fin de cubrir la mayor parte posible de las muestras y asegurar la

homogeneidad de esta.

Figura 56. a) Corte de muestras b) zonas de medicion
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3.3.2.1 Dureza Vickers inicial de compositos

Para asignar un valor promedio de dureza (HV) a cada una los compositos se realizo el
andlisis de cada cara de las cuatro piezas obtenidas. En la figura 57, podemos observar
el comportamiento de la dureza de cada cara correspondiente a las piezas de la muestra
M60. Podemos observar que el comportamiento es similar en cada cara mostrando mayor
dureza para todos en la cara 3, es decir, en la parte mas lejana al centro, este
comportamiento se atribuye a que los polvos finos tienden a subir a la superficie [69], la
disminucién en la dureza de la cara uno, aparentemente se debe al vortice generado por

la agitacion y el tiempo de movimiento hacia el método de prensado.
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Figura 57. a) Fluctuacion de dureza por caras de la muestra M60. b) Distancia al centro de medicion.

Lo descrito anteriormente fue realizado de la misma manera para los tres compositos,
obteniendo los resultados finales del promedio de dureza como observamos en la figura
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58. Siendo el composito M60 el que muestra 154 + 1 puntos de HV por encima de la
muestra M20 y 107 £.05 sobre la muestra M30.

7415 HV
Ed

634.45 HV
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Figura 58. Promedio de dureza de las muestras M60, M30 y M20

3.3.2.2 Fluctuacion de Dureza Vickers después de tratamientos térmicos

Aplicados los tratamientos térmicos a 300°C y 500°C por 3 h, se observa en la figura 59,
un aumento de dureza para las seis muestras, este comportamiento se atribuye a la alta
densidad de las particulas que flotan en la masa fundida, lo que conduce a una
distribuciéon uniforme y fuerte union interfacial entre la matriz y las particulas, evitando

que ocurra el aumento en la deformacion plastica.
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Figura 59. Promedio de dureza de las muestras M60, M30 y M20 expuestas a recocido a 300°C h) Expuestas a 500 °C

3.3.2.3 Fluctuacion de dureza después de Temple en salmuera

Aplicado el temple a una temperatura de aproximadamente -15°C el aumento en la
dureza es visible y significativo. Con ayuda de la figura 60, podemos ver el incremento

gue puede ir desde los £7 puntos de microdureza vickers hasta los £110 en los diferentes

compositos.
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Figura 60. Promedio de dureza de las muestras M60, M30 y M20 expuestas a recocido a 300°C y templadas en salmuera b)

Expuestas a 500 °C y templadas en salmuera.

3.3.2.4 Fluctuacion de dureza de todos los compositos

En la figura 61 podemos observar el comportamiento de cada uno de los compositos
donde la tendencia es similar. Reforzar la matriz de aluminio con distintas cantidades de
Ni80OCr20 en combinacion con los diferentes tratamientos dio como resultado obtener

una mejora significativa por arriba de la dureza promedio de los elementos puros.
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Las durezas maximas mostradas en esta figura corresponden a la muestra M60,
templado en salmuera, pero son estas mismas muestras templadas las que presentan un

cambio visible a menor adicion.
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Figura 61. Fluctuacion de dureza en los distintos tratamientos térmicos.

3.3.3 Caracterizacion Eléctrica

Ni80Cr20 es conocida por su alta resistividad eléctrica. Esto significa que ofrece una
resistencia significativa al flujo de corriente eléctrica a través de él. Su alta resistividad la
hace util para aplicaciones de calentamiento eléctrico [78].

Su resistividad controlada y su capacidad para mantener sus propiedades eléctricas a
altas temperaturas lo hacen valioso en aplicaciones especificas, la caracterizacion
eléctrica del NiB0OCr20 se centra en su resistividad, su capacidad para mantener sus
propiedades a altas temperaturas y su capacidad para resistir la oxidaciéon. Estas
propiedades hacen que esta aleacién sea valiosa en una variedad de aplicaciones

eléctricas y de calefaccion [79].
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Su resistividad eléctrica varia ligeramente dependiendo de la forma especifica y el
tratamiento térmico de la aleacion, pero por lo general se encuentra en el rango de
aproximadamente 1.10 a 1.12 microohmios por centimetro (uQ-cm) a temperatura
ambiente (20°C). Esta resistividad relativamente alta es una de las caracteristicas clave

y es lo que lo hace adecuado para aplicaciones de calentamiento eléctrico [78-80].

Para los compositos realizados se logré disminuir ligeramente sobre este valor promedio
la resistividad eléctrica de las tres muestras iniciales y de las mismas recocidas a 300 °C,
siendo solamente las muestras recocidas a 500 °C las que aumentaron la resistividad
eléctrica con una tendencia similar y promedio de 1.84 uQ-cm como se observa en la

figura 62.
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Figura 62. Resistividad eléctrica.
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CAPITULO 4. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES.

¢ EI método de fundicion por agitacion es fundamental para el desarrollo de mejoras en
las propiedades mecanicas y eléctricas.

e La sencilla y econémica fabricacion de un material composito es atractiva desde el
punto de vista de acoplar las propiedades eléctricas y mecanicas, en una posible
aplicacion industrial.

e Se demostrd que el comportamiento de la dureza puede ser controlado variando la
cantidad de porcentaje de adicion del refuerzo.

e Las particulas como refuerzos mejoran la superficie morfolégica y reducen el tamafio
de grano.

e El recocido en atmosfera de Argdon disminuye las cantidades de 6xidos metalicos
formados manteniendo una dureza mayor al recocido.

¢ Los revenidos mejoraron los efectos del temple en todas las aleaciones, siendo mejor
la salmuera para este proceso.

e La adicién de particulas de 6xidos combinado con el envejecimiento térmico existe un
aumento de conductividad eléctrica.

e A pesar de no contar con un ambiente controlado en humedad y temperatura; se logré
la obtencion de excelentes propiedades eléctricas con las muestras realizadas, asi
mismo se aprecio claramente como influye el tamafio de grano en estas propiedades.
De esta forma fue posible cumplir con los objetivos planteados al inicio del proyecto.
Sin embargo, cabe aclarar que en el caso de la muestra M60, los resultados fueron
adversos, recomendandose realizarlas nuevamente para descartar un error en el
proceso de deposicion o tratamiento térmico y confirmar su comportamiento.

e Por dltimo, se sugiere continuar en el estudio de la optimizacion de sus propiedades y
parametros de fabricacion de los AMMCs, con la finalidad de obtener un material que
manifieste mayor agudeza en sus propiedades eléctricas; con ello consagraria al

material en aplicaciones automotrices y electrénicas.
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