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ANTRODUCCION

INTRODUCCION
El desarrollo de nuevos materiales que tengan caracteristicas superiores y costos menores a
aquellos existentes es una de lag prioridades de la investigacion en materiales. Los materales
compuestos son matenales que han crecido notablemente, debido a que son capaces de
aprovechar las caraclerisicas deseables de los materiales que los forman para obtener las
propiedades que se desean.
Enlre estos, los materiales compuestos de matriz metalica de aluminio han fenido gran
aceplacidn, debido a sus propiedades como matenales estructurales y sus aplicacicnes han ido
extendiéndose con gran rapidez.
El rendimiento mecanico de los matenales compuestos depende en gran medida de como es
iransfenda fa carga de la matnz hacia los elementos de refuerzo Dado lo anterior, la importancia
de Ja interfase matriz - refuerzo es determinante
En la Weralura se tiene reportado que existen varios sislemas en los cuales existe una reaccion
enlre la malriz melalica y el refuerzo.[2-5,11 14-16])
En eslos sistemas se estudia la influencia que liene 1a reaccion en el comportamiento mecanico
del matenal En muchos de los casos, se observa que sl la reaccion no es excesiva, las
propiedades mecanicas del material se pueden ver mejoradas, mientras que si la reaccion es
excesiva. las propledades mecanicas del material se veran deterioradas.
Sin embargo. como ya se menciond, no se sahe si estos cnterios son véalidos para cualguier
materal compueslo.
Enlre los diferentes sistemas analizados en |z literatura, los materiales compuestos formados por
aluminio y reforzados con parliculas de B,C presentan un gran interés dadas las buenas
nrepiedades mecanicas del carburo como elemento de refuerzo y su densidad muy proxima a 1a
det alunmimo.[6-8.10]
En algunos trabajos se menciona la estabihdad termodinamica del sistema Al-B,C, en ellos se
reporfa que existe una fase ternaria ALBC gue se forma en la interfase y que rodea las particulas
en tiempos relativamente cortos de exposicion a T = 1000K [1]. Sin embargo, no existen
reportados ningun Upo de resultados que hablen de la posible reaccion en estado sdlido. Este
hecho es de suma importancia para las aplicaciones de estos materiales, debido a que durante el
tiempo de servicic del malerial podrian presentarse problemas debido al cambio en la naturaleza
de la interfase.
Con base en esta prablematica, en este trabafo se han planteado los siguientes 4 objetivos:
1 Determinar st existe una reaccion en eslado solido enire el aluminio y el carburo de boro
2 De darse, a que temperatura ocurre esta reaccion.
3 Determinar sl la cinélica de la reaccion es suficientemente rapida para ser detectada,

4 Determunar si la reaccion influye en el comportamiento mecéanico del material



Para dar respuesta a los objetivos expuestos, este trabajo fue dividido de la siguiente manera:
Capitula I- Antecedentes - En €l se plantean aspectos generales de los materiales compuestos,
¢l Hamado problema de la interfase, algunas definiciones de tipo termodinamico y las principales
caracleristicas fisicas de sistema AL-B.C
Capitulo Il.- Técnicas experimentales - En éste se descriven las diferentes técnicas usadas en
aste estudio Dando un panorama de sus aspeclos tednicos, mterprelacion de resultados y 1a
elaboracion de muestras.
Capitulo lil.- Resuitados - En €l se muesiran los resullados oblenidos en las pruebas aphicadas
Los resultados se dividen en [os siguientes punics
Para delerminar la presencia de la reaccion en eslado solido y determinar si la cinélica de la
reaccion es suficientemente rapida, se usaron las siguientes técnicas:

-~ Difraccidon de rayos X (DRX})

- Microscopia Electronica de Bamdo (MEB)

- Especiroscopra por Discrimmacion de Energia elecironica (EDS)

Para delerminar la temperatura a la que ocurre la reaccion.

~ Analsis Térmico Diferencial (DTA)

Para delernynar si la reaccion influye en el comportamiento mecanico del material
~ Andlisis de flexion
~ Ensayos a traccion

~ Ensayos de nucrodureza {Dureza Vickers)

Capitulo IV.- Discusién. - Discusidn de 1os resultadas en torno a los objetivos planteados.
Conclusiones

Anexo A En él se describe el analisis de elementos sometidos a flexion

Anexo B. En &! se describe el funcionamiento de los medidores de desplazamiento lineal como el
ulilizado en este estudio

Anexo C. En él se describen generalidades sobre otros ipos de matenales compuestos
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[.1 INTRODUCCION.

£n este capitulo se abordan fos aspectos ledricos que ayudan a la comprension de la reactividad
en el matenal compuesto Al - B,C en estado sobdo

Se da una breve explicacion del contexto de Jos materiales compuestos y la importancia de los
malenales compuestos de matriz metélica en general.

Se describe la importancia que lienen las interfases en los materiales compuestos, asi como, los
aspecios  termodmnamicos que se involucran en sisfemas que no estan en equilibrio
lermodinamico

Finalmente. se hace una descripcion de los efementos del sistema Al - B,C y las caracterisficas
que licnen estas materiales en el coniexio aclual Asi como, una descripcidn del método de

fabricacion del matenal utihzado para Hlevar a cabo esle estudio

1.2 MATERIALES COMPUESTOS DE MATRIZ METALICA (MMC).

Un material compuesto puede definirse como la umdn de dos & mas malenales de dislinta
naluraleza, el cual se desea que tenga propiedades superiores a los maleriales que lo
forman.[13,12,11}
Uno de los abjelivos de estos materiales es proveer un mejeramiento en las caracleristicas y
propiedades mecanicas respecto al material sin reforzar.
Un malenial compuesto esta formado por un malenat utilizado como matriz al cuat se fe adiciona
uno o mas malenales de refuerzo, lo que nos permite hacer una clasificacién de los materiales de
acuerdo al tipo de matriz empleada, de tal manera que pueden clasificarse como material
compuesio de matnz metalica (CMM), de matriz polmérica (CMP} vy de malriz ceramica
(CMC).110]
Otra clasificacion de los matenales compuestos es definida por fa forma del matenal de refuerzo
Ei refuerzo puede ser continuo en los que se encuentran los materiales reforzados con fibras
conbnuas alineadas & discontinuo entre los que se encueniran los materiales reforzados con
particulas. wiskers, fibras corlas alineadas y fibras cortas alineadas aleatoriamente
En este estudio se centrara la alencion en los CMM reforzados con particulas los olros tipos de
refuerzo se explican con mas detalle en el Anexo C. Las caracteristicas de los CMM reforzados
con particulas son las siguientes
Reforzados con particulas, segun el tamario, se pueden distingur dos lipos de efectos
Particulas pequeiias {(endurecimiento por dispersién)
Este material compueslo es caraclerizado por una microeslruclura que consisie en una mainz
clemental, en la cual finas particulas son unifonmemente dispersadas El inlervalo del diamebro

de las particulas se encuentra entre 0.01 y 0.1 um y 1a fraccion volumétnica de las particulas es
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de 1 a 15% FEslos materales son endurecidos debido a que las particulas pequefias
obslaculizan el movimiento de las dislocaciones.

Particuias grandes
Estos materiales compuestos se caracterizan por tener particulas dispersadas mayores a Sum
de drametro con una fraccion volumétrica de 5 a 25%, la mayor resistencia proviene del hecho
que las fisuras internas son desviadas al entrar en contacto con las particulas perdiendo
energia en cada contacto ademas la matriz transfiere a las particulas la carga y teniendo estas

mayor resistencia, las propiedades mecanicas del material se ven mejoradas.

1.2.1 CARACTERISTICAS GENERALES.

En general, los materiales compuestos de matriz metalica {CMM), consisten en al menos dos
componentes; uno es una matriz metdlica, en la mayoria de los casos una aleacion metalica, y el
segundo es el refuerzo, generaimente, un compuesto intermetalico, un oOxido, un nitruro o un
carburo £l uso de matenales ceramicos como refuerzo son particularmente atractives porque en
general producen una reduccidn en la densidad del material asi como, un aumento en las
propiedades mecanicas por tener un médulo elastico elevado.

Uno de los principales propositos del desarrollo de los CMM es lograr materiales con una mayor
resistencia, pero también se han mejorado caracteristicas como el peso del componente,
resistencia al desgaste, expansion térmica y capacidades de resistir a altas temperaturas. Al
mismo tiempo, las propiedades deseables de los metales como una facil fabricacion, alta
ductilidad, alta conductividad térmica y eléctrica deben ser mantenidas.

£n la tabla 1 se enuncian algunas matrices y refuerzos que han sido utilizados comunmente.

Matrices Refuerzos
Alumina — ALO;
Boro- 8B
Carburo de boro — B4sC
Nitruro de boro — BN

Aleaciones de aluminio Grafito - C
Aleaciones de cobre Carburo de niobio — Nb,C
Aleaciones de hierro y acero Silica — 8i0;
Aleaciones de magnesio Carburo de Silicio — SiC
Aleaciones de base niquel Nitruro de silicio — SizNy
Aleaciones de titanio Carburo de tantalio — TaC
Aleaciones de zinc Boruro de titanio — TiB;

Carburo de fitanio — TiC
Carburo de tungsteno — WC
Carburo de vanadio - VC
Zircon — ZrO,
Carburo de Zirconio — ZrG

Tabla 1. Matrices y los refuerzos reportados en la literatura para producir materiales compuestos de
matriz metalica,
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Algunas de las caracleristicas de los CMM son:

CMM discontinuos:

Ventajas:

- Los proceso de manufactura de maleriales compuestos con refuerzo discontinuo son menos
costasos en comparacion con los materfales reforzados con refuerzos continuos, debido a que los
procesos involucrados son mas sencillos

- Al enconlrarse el matenal de refuerzo bien distnbuido en la matriz del matenal se logra tener

propiedades mecanicas isolropicas

Desventajas:
- las propliedades mecanicas en los materiales con refuerzo continuo son mejores que en los
reforzados discontinuamente debido a que se ransfiere mejor la carga al refuerzo, sin ermbargo,

eslas propiedades dependen de la direccion en que esla es aplicada

CMM continuos:

Ventajas

- Los materiales con refuerzo continuo son mejores en términos de propiedades mecanicas con
respecto a los materiales con refuerzo discontinuo, debido a que la transferencia de carga es mas

eficiente.

Desventajas:

- Los procesos de fabncacion de matenales reforzados con fibras son mas complejos y mas caros
que los procesos para maleriales con refuerzo discontinuo.
- Las propiedades de eslos materiales son generalmente anisotropicas y dependen de la

onentacion de las fibras

Comparacion de los CMiV con olres materiales

Comparacion con materiales no reforzados.
Ventajas:

klayor resistencia especifica.

hayor rigidez especilica

tdejoramiento de la resistencia a la termofluencia

liejoramiento de la resislencia al desgaste



Desventajas:
- La incorporacién del material de refuerzo provoca una disminucién en la tenacidad y ductilidad

de la matriz
- Los métados de elaboracion de materiales compuestos son mas caros y complicados que los de

matenales sin reforzar.

Las complicaciones que pueden existir en la elaboracidn de los CMM son:

]

Las reacciones entre la matriz y el refuerzo pueden conducir a una degradacion del refuerzo y
por lo tante conducir a una disminucion de las propiedades mecanicas.

Los esfuerzos residuales presentes en los CMM suelen ser dificiles de predecir, y se sabe que
modifican las propiedades mecanicas del materral.

La presencia del refuerzo produce cambios en la microestructura de la matriz.

El procesamiento y produccion de los CMM puede introducir defectos tales como porosidad y
fracturas los cuales disminuyen las propiedades mecaticas,

Los mecanismos de endurecimiento en refuerzos discontinuos son complejos y dependen de

factores entre los que se incluyen el tamafio del refuerzo, forma y fraccion volumétrica.

En ios materiales compuestos los constiuyentes son identificables y cada uno posee sus

propiedades individuales por lo que se puede hacer una primera aproximacion del material

compueslo basandose en las propiedades de sus consliluyentes, tal aproximacion se conoce con

el nombre de 1a regla de las mezclas (12} Para CMM reforzados con particulas grandes, 1as

popiedades se encuentran entre dos limites, defimidos por las ecuaciones:

Linule superior

EC = ERVR + EPJ('I-VR) (l)

Limite inlerior

E.E
E. = uER 2
¢ {1- Vr)Eg + VEy (

donde E.es el médulo elastico del material compuesto

E.. es el modulo elastico de la matnz
Exes el madulo elastico del refuerzo

Vi, es la fraccion volumétrica del refuerzo

F1 area que se encuentra entre estos dos limites, es donde se espera que se encuentren las

propiedades del matenal compuesto.
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La regla las mezclas es valida para algunas propiedades tates como la densidad y el médulo de
Young, sin embargo no es posible determinar propiedades tales como la resistencia y la dureza
del material.

Estas formulas nos dan tnicamente una aproximacion debido a que las propiedades de los
materiales compuestos no salo dependen de la fraccion volumétrica, sino que también dependen

del tamaio y forma del refuerzo.

1.3 INTERFASES EN MATERIALES COMPUESTOS
Uno de los aspeclos principales que se debe tener en cuenta en la elaboracion de los matenales
compuestos es la interfase entre el refuerzo vy la matriz, ya que dicha interfase influye en el
comportamiento mecénico y constiluye una posible fuente de procesos de falla durante el tiempo
de servicio del material,
Los aspectos criticos en la region de la interfase matriz / refuerzo son:

« La promocién de una buena humectacion' entre la matriz y el refuerzo.

+ Con alguna frecuencia las reacciones guimicas que existen entre la matriz y el refuerzo

durante la fabricacion o durante el tiempo de servicio son perjudiciales.
+ El desarrollo de un enlace suficienie entre la matriz vy el refuerzo que permita una mejor

transferencia de carga de la matriz hacia los elementos de refuerzo.

Las interfases funcionan como un mecanismo de transferencia de carga entre la matriz y el
refuerzo, de igual manera pueden suponerse como una fusion mecanica o como una barrera
difusion / reaccidn [20,14]. Su naturaleza depende de la composicion de la matriz, 1a naturaleza
del refuerzo. el método de fabricacion y los tratamientos térmicos realizados al materal.

Los malenales compuesios de matnz metalica pueden ser considerados como sistemas gue no
necesariamente estan en equilibrio termodinamico, y por lo tanto puede existr un gradiente
quimico a través de la interfase matriz/refuerzo. Esta diferencia de potencial quimico provee la
energia necesaria para que se presente una reaccion quimica entre los componentes cuando
dichos mateniales son sometidos a temperaturas suficientemente altas.[14]

La reaccion quimica en la interfase de un material compuesto de matriz metalica puede definirse
como una fransferencia de masa a lo largo de la interfase. Esto se presenta cuando los
componentes de 1a malnz y el refuerzo se disocian o interdifunden para formar nuevas fases o
soluciones. Como resultado de esta reaccion se liene una nueva distribucion de elementos
cercanos a la interfase, la eliminacién o creaciéon de fases y una nueva marfologia en la

interfase.[20]

Sv puede entender como la tendencia de la man iz metdlica liquida a incrementar su drea de contacto con el material
de reficrzo durante la claboracién del material compuesto Para mayor mformacion véase la referencia [Suresh}

&
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En algunos materiales compuestos se ha observado que la promocion de una reaccion entre los
componentes puede mejorar algunas de sus propiedades mecéanicas, sin embargo, si esta
reaccion no es controlada las propiedades mecanicas del material se degradan.[3-5,10,14]
Se ha observado en algunos materiales compuestos que las fases que se presentan como
producto de una reaccion son quebradizos y de forma irregular por lo que la resistencia de la
interfase se reduce. También la resistencia del refuerzo se ve afectada debido al crecimiento de
eslas fases dentro de los mismos formando concentraciones de esfuerzo.
Existen dos vias para prevenir las reacciones gquimicas, en caso de que estas no sean favorables,
en el matenat durante su fabricacion’

« Usar liempos de contacto cortos entre ta matnz y el refuerzo, seguido por un enfriamiento

rapido.

« Deposicion previa de una capa inerte en el refuerzo

1.4 ASPECTOS TERMODINAMICOS

Como se menciond anteriormente, los materiales compuestos son sistemas que no estan
necesanamente en equilibrio termodinamico.

De manera simple, se dice que un sistema se encuentra en equilibrio termodinamico, cuando las
propiedades det sistema no cambian con respecto al tiempo. Es comin que desde el punto de
wsla tenmodimamico, una fase no sea estable, pero que a temperatura ambiente, la fase tarde
mucho tempo {cientos de afios o mas) en alcanzar el "equilibrio”, desde el punto de vista practico
euslas [ases se manejan como si fueran estables.

Para chlender los aspectos lermodinamicos de los sistemas es necesano definir algunos
conceptos {21.22]

Las fases son las parles homagéneas de un sistema, es decir, son partes uniformes no solo en
composicion. sino que lambién en estado fisico, limitadas por superficies y, en principio pueden
ser separadas mecanicamente una de otra

1.a composicion de un sistema puede ser completamente descrita en términos de los componentes
que se encueniran en él. Par lo tanto, el ntimerc de componentes es el minimoe numero de
constituyentes vanables independientemente y quimicamente diferentes necesarios para describir
la composicion de cada fase en el sistema

£l numero de grados de libertad de un sistema en el equilibrio es el nimero de condiciones gue
pueden ser alteradas independientemente sin cambiar el estado del sistema, el cual debemos

especificar para definir completamente el estado de un sistema.



Chitttiol i ANTECT D Tl S

{.4.1 LEY DE GIBBS.

Un estade parlicular de equilibno es caractenzado por el numero e identidad de las fases
presentes, la regla de las fases fornulada por Gibbs expresa la relacion en el equitibrio, del
sumero de fases P. con el numero de compenentes C y el nimero de grados de libertad F, po

medio de la expresion: [22]
P+F=C+2 (3)

En sistemas metalicos, la presion de vapor en el liquido vy en los sdlidos es despreciable, o
pequena, en comparacion con la presion atmosférica; por lo tanto la presién se puede considerara

como constante y por lo tante |a regla de las fases se puede expresar como
P+F=C+1 4

En el caso particular del sisterma ARB-C, salvo excepciones, se debe encontrar a temperatura y
presion constante, Unicamente zonas lrifasicas, el encontrar mas de 4 fases en la muestra sera
sefal de que el sistema no estd en equilibrio termedinamico, es decir, gue la cinética de

transformacian es lenta en relacién al tiempo que se le da al material para que evolucione.

I.5 CoMPUESTOS DE AL — B,4C.

1.5.1 CARACTERISTICAS DE LA MATRIZ

De los matenales utilizados como matrices mencionados en [a fabla 1, las aleaciones de alurminio
son las que mas se han utiizados para la elaboracion de los CMM debide a su baja densidad, su
facif fabricacion y su bajo costo relalivo con respecio a otros materiales estructurales ligeros como
¢l magnesio y el titanio. Ef aluminio ha terudo una gran aceptacion en aplicaciones aeroespaciales
y su reciente introduccion en la ndustna automotriz también ha tenido buen éxito.[10]

El aluminio y sus aleaciones se caracterizan por tener una densidad relativamente baja (2 7 gicm’
comparada con 7.9 g/cm” del acero). ademas presentan olras caracleristicas tales como elevada
conductividad eléctnca y térmica y resistencia a la corrosién en algunes medios. El aluminio tiene
una estruclura cubica de caras centradas y es dictil incluso a temperatura ambiente.

Como menciona Clyne y Whinlers, el aluminio es un matenal altamente reactivo, el cual reduce
oxidos y carburos y es por esta razén que se espera que reaccione con la mayoria de los
refuerzos.[15]

Las aleaciones que generalmente se emplean son de las senes 1000, 2000, 5000. 6000, 7000 y
8000.

10
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Para esle esiudio se ulilizd una aleacion de aluminio A357 denominacién segun Aluminium

Association (ver tabla 2).

{ Elemento[ Si Mg Ti Fe | Cu | Mn | Zn Al
[1]

L’“ e o575 | 0407 |0.04-02) 02 0.2 0.1 0.1 |Balance
peso

Tahla 2. Elementos de la aleacion de aluminio A357 (aleacion TGO6 segun denominacién europea)

La aleacion A357 es una aleacion de fundicion sumamente economica y disponible en ef pais. A
diferencia de las series 6000, 7000 y 8000 que aungue poseen propiedades mecénicas superiores
son aleaciones importadas de alto costo.

Es necesario aclarar que uno de los objetivos de esle estudio es producir materiales compuestos

de bajo costo y alta resistencia, por lo que la aleacion A357 resulta un excelente candidato.

1.5.2 CARACTERISTICAS DEL REFUERZO

Entre los refuerzos mas utilizados en los CMM con matriz de aluminio se encuentran el B, TiC,

B.C, SiC, grafilo, Al,Os, ZrO; etc. Estos se pueden utilizar en forma de fibras, whiskers, particulas

y laminas.

De los refuerzos mencionados con anterioridad el carburo de boro B.C, posee propiedades que lo

hacen atraclivo para su utilizacién en CMM A continuacion resumimos parte de la informacion

citada en la literatura [17,18,19))

> ElI B,C se obtiene por sinterizado y reduccion de Oxido bérico con carbono, alrededor de
2500°C. De acuerdo con la reaccion;

28,0, + 7C —» By;C +6CO

» Posee una densidad de 2.52 g / em’, lo que permite que el material compuesto tenga una
densidad menor que la del material sin reforzar (densidad del aluminio es de 27 g/ cm®).

» Posee un coeficiente de dilatacion térmica bajo (5.73 x 10°% °C"), en comparacion con el
alumino (23 9 x 10°°C™)

- Tiene una buena dureza y modulo elastico, el cual se puede incrementar linealmente con el
contenido de carbono (HY = 4950 y modulo elastico de 360 a 460 GPa). Estas caracteristicas
son mejores gue la de los refuerzos que se utiizan con frecuencia SIiC (HV = 3340 y médulo
elastico de 379 GPa) y TIC {(HV = 3000 y modulo elastico de 316 GPa). Enire ofras
caracteristicas se encuentra resistencia al desgaste y al impacto.

. Manliene una gran resistencia a la oxidacién en donde a partir de 600°C, el incremento del
aado B.C L se autolimita a causa del bajo coeficiente de difusién del oxigeno

~ Es un ceramico covalente lo que permite ventajas en aplicaciones que involucran 1a absorcion

de neulrones
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. La humeclacion del catburo de boro por el aluminio es pobre, debido a que el angule de
contacto enire ef refuerzo y la aleacion liguida, es mayor a los 90° para las temperaturas
comunes de elaboracion Por lo lanlo. esta caracteristica constiluye una de las principaies
lirmttantes para la elaboracion de materiales compuestos

. Oira imitante es su extrema sensibilidad a fracturas fragiles (ki = 37 MPam'’) Comparadas

con las del acero templado 4340 (ke = 87 4 MPa m'?) 6 una aleacion de aluminio 7075 (kic =

29 MPa m' )

1.5.3 CARACTERISTICAS DEL MATERIAL COMPUESTO.

Las expecialivas en el desarrolio de matenales compueslos de malnz metahca es, obtener
mediante nuevas técnicas v méledos de fabricacion materiales novedosos que mejcren las
caracleristicas mecanicas de los maleriales actuales.

Los malenales compuestos reforzados con B,C, piesentan caracteristicas supercres a los
materales compuestos reforzados con SiC con diferentes fracciones volumétricas, los cuales son
los que han ocupado un lugar especifica en el mercado actual

En Ja labla 3 se comparan las caracteristicas de materiales compuesto reforzados con SiC,

reforzados con B4C y maleriales sin reforzar,

Material Fraccion Médulo Esfuerzo de Esfuerzo Porcentaje
volumétrica Elastico fluencia tltimo (UTS) de
{%) (GPa) {MPa) (MPa) deformacion
N SN S — - (%)
Ts0sz | o f 7o ) 3792 ] 4482 ,Ln_k‘__
6092-8,C | 10 86.9 372.3 455 1 6 j
6092 - B,.C 20 104 8 358 5 427 5 3
6092 - SIC 10 84.1 3999 455.1 6
G092-SIC | 20 | 100 4275 4827 a5

Tabla 3. Comparacion entre el material sin reforzar y materiates compuestes reforzados con B4Cy
SiC

Como se puede observar en esta labla, los valores del médulo de Young reporlados para el B.C
se encuentran por encima de los valores reportados para SiIC en la misma fraccion volumetrica
También se puede nolar la influencia que liene el matenal de refuerzo sobre las propiedades

mecanicas con respeclo al material sin reforzar
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Figura 1. Grafica que muestra los limites superior e inferior obtenidos por Ja regla de la mezclas para
el material compuesta Al ~ B,C reforzado con particulas.

En la grafica de la figura 1 se muestra los limites superior e inferior tedricos predichos por la regla
de las mezclas {formutas 1y 2) entre los cuales se espera que se encuentre el médulo de Young,
para materiales compuestos de aleacian de aluminio A357 (75 GPa) reforzados con particulas de
B.C (360-460GPa).

Los materiales reforzados con carburo de boro han ido ampliando sus aplicaciones en los ultimos
anos, por gemplo la empresa Alyn Corporation ha desarrollado varios articulos de este material
trabajando en colaboracion cen ciras empreésas como Reebok, General Motors, Ferrari entre
okras Se han elaborado articulos deportivos como palos de golf, cuadros de bicicletas, lentes de
sol. relojes, elc.

Otra de las aplicaciones de estos materiales ha sido en la industria nuclear debido a las
caracleristicas de captura de neutrones que tienen el boro, se han utilizado para fabricar

contenedores para el transporte de desechos radiactivos.
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{.5.4 DIAGRAMA DEFASEAL-B - C.
Diagrama de fase Al-B-C

T=1273K

B, --czzzzzsEEzes
/ L X pABI2
B 3 AIB12Z Al
c
T=AlgB4Cy
X =Al38C T=1000K

Al

Figura 2. Diagramas de fase Al-B-C donde se muestran isotermas experimentales a 1273K y 1000K
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La aleacion A357 utilizada como matriz en [a elaboracion del material compuesto tiene un gran
contenido de silicio es por esta razén que se presenta el diagrama de fases Al-Si.

15004
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3 Liygnici
110 ] //
- ] '
EE
= =i
=1 ]
i 1
£ i
—
877
Si—
Ti'i‘l:",nnwprrn--nrrrnvnﬂ'rrrm"rrrrﬂ T 1 T TS ¥ T

] 0 i 20 44 =] 60 70 20 30 100
2] Porcentae atdreacn 51 ]

Figura 3. Diagrama de fase Al-Si

ihentras que el diagrama de fase B-C, muestra la relacion que existe con el refuerzo.
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Figura 4. Diagrama de fase B-C
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1.6 METODO DE ELABORACION DEL MATERIAL COMPUESTO.

Exislen varos meélodos de elaboracion de matenales compuestos de matriz metdlica En esle
esludio solo se describira el método por el cual fue elaborado el malerial compuesto en cuestion

£ mélodo empleado para la elaboracion del material fue el métado de vértice, debido a que ésta
es [a manera mas econdmica de producir matenales compuestos reforzados con particulas en
compraracion con los otros mélodos existenles actualmente. olra de las ventgias de este mélodo
cs que el equipo puede ser implemenlado de una manera muy sencilia, 1o gue [0 hace un métedo
muy versatl En la figura 5 se muestra un esquema del equipo empleado en el métode de vortice
Algunas de las desventajas de este procesoc es gue no se liene control sobre algunas
caraclenslicas mdeseables como la porosidad resultado del atrapamiento de gas duranle la
agilacion, inclusiones de oxido, reaccion entre el metal y el refuerzo favorecido por un prolongado
tiempo de contaclo, asi come la migracion y agrupamienlo de las parliculas durante y después de
la agilacion La cantidad de particulas que se pueden incorporar se encuentra en un intervalo de
159, a 20% en volumen, debido a que al introducir las particulas la viscasidad de la mezcla
aumenta y se dificulta el vaciado en los moldes

Este métoda consiste en la agitacion vigorosa del metal liquido y fa adicion de las particulas en el
vortice

{1 matenal es fundido en un horno de resistencia @ una temperatura entre 700°C y 800°C Las
perticulas son precatentadas a una lemperatura de 450 C Una vez fundido el metal es agitado
vigorosamente por la accidn de un motor el cual tiene acoplado en su flecha un agitador por medio
del cual se produce el vortice. La velooidad de agitacion comun es de 1000 rpm. Las particulas
san incorporadas en el vértice y son agitadas por un bempo que va de 3 a 4 minutos
Posteriormente, se INCOrpora argan para desgasificar Ja mezcla liguda Por Ulimo el metal es
verlido en los moldes, los cuales han sido precalentados a una temperatura de 500°C

Los parametros principales que se deben lener en cuenla en este proceso son la temperatura del
metal hquido y el refuerzo, la velocidad de agiacion, el tiempe de solidificacién y ef tempo de
colada y agiacion

Cabe mencionar que el matenal empleado es este estudio fue elaborado en Institul National des

Sciences Appliquées (INSA) de Lyon, Francia.

16
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Método de Vértice

Refuerzo en

- forma de
Motor particulas
P
/1_‘17_ _,[
Gas argon {_ - {_ —
(Ar) ] -
P 4t
B Wt ¥ il B
I o S
Horno o 1{_3 ==} o
de e e b
Resistencia . ”{ Sistermna de agitacion

Figura 5. Esquema de! equipo utilizado en el método de vartice,
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CAPITULO I

TECNICAS EXPERIMENTALES



11.1 INTRODUCCION.
En este caplfulo, se presentan las técnicas experimentales ulilizadas para Hevar a cabo esfe
estudio; se explican fos aspectos tedricos, la manera de interpretar los datos obtenidos, asf como
{a manera en que fueron preparadas las muestras.
Las técnicas experimentales ufilizadas en ef estudio de la reactividad en estado solido del sistema
Al - B.C y sus efectos sobre alqunas propiedades mecanicas son 1as siguientes:

~ Difraccion de rayos X (DRX}

- Microscopia Electromica de Barrdo (MEB)

- Especlroscopia por Discniminacion de Energia (EDS)

- Anahsis Térmico Diferencial (DTA]

~ Analisis de flexion

~ Pruebas de (ension

» Dureza Vickers

{1.2 DIFRACCION DE RaYos X (DRX).

11.2.1 ASPECTOS TEORICOS

La difraccion de rayos X por ef método de polvos, es una fécnica que nos permite identficar fases
cnistalinas con base en la identificacion de picos que satisfacen la lamada ley de Bragg. Dicha ley
st explica a contnuacion

Los rayos X fienen una longitud de onda {1.5406.1) aproximadamente igual a la distancia de
separacon de los atomos en un solido, cuando estos son dirigidos de manera que incidan en un
matenal cristalino los rayos son difractados por los planos del cristal. Si el haz de rayos X incide
con un angulo arbitrario contra un conjunto de planos cristatinos, generalmente no habra un haz
refiegado, debido a que los rayos reflejados por los planos del cristal deben vigjar diferentes
longiludes y tenderan a estar fuera de fase o a cancelarse entre si. Sin embargo, a un angulo
especifico conocido como dngulo de Bragg 0, los rayos reflejados estaran en fase debido a que
la distancla que recorren sera un nimero enlero de las longitudes de onda. La ecuacién que
relaciona el angulo de Bragg con la distancia enire planos es denominada ley de Bragg, ver figura

6

ni. = 2d Sen 0
Donde, 7. &5 la langitud de onda de los rayos X, d la distancia entre planos del cristal, 0 angulo de

incidencia del haz de rayos X
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Rayos X incidentes Rayos X difractados
! N e
i ; P - P
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' 1 .. E . .. “ L . 1
! Planos (hkl})
r t

Figura 6. Ley de Bragyg n2 - 2d Sen

Los rayos difractados son deteclados en un conlenedor y son transformados en pulsos electncos

los cuales se registran andlogamente, con los datos obtenidos y con la ayuda de una

compuladora se ohtienen graficas de intensidad relativa en funcien de 20 [23,24}

1£.2.2 INTERPRETACION DE RESULTADOS.

Un patron de difraccion de rayos X por el método de polvos es un conjunto de lineas o picos, cada

uno de diferentes intensidades y posiciones, en una pantalla folografica o en un papel Algunas de

las aplicaciones de la difraccion de rayos X por el método de polvos son

« Idenlificacion de fases. Cada sustancia cristalina tiene su propio palron de difraccion
caracteristica el cual puede ser utibzado para su denliicacion Los patrones de difraccion
estandar ese encueniran en una base de datos lamada JCPDS Una mezcla de fases pucde
ser identficada por simple comparacion de las fases posibles y sus espectros respectivos con
el espectro experimental. El limite mas pequerio de deteccion es funcién del nomero atdbmico
Z. pero para una Z =20 es alrededor de 5% at

«  Analisis cuantitativo de fases. En principio, la cantidad de una fase cristalina particutar en una
mezcla puede ser determinada, sin embargo eslo requiere del mangjo de eslandares muy

confiables y de un especlro global sin traslape de picos
En esle estudio se emplea dicha técnica para identificar la presencia y monitorear el crecimiento

de 1a fase Al BC y la fase AIB, como praduclos de la reaccion enbre el alumimio y ¢l B,C al ser

somelidas a un tratamiento térmico en estade solido con distintos iempos de permanencia.
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1,2.3 PREPARACION DE MUESTRAS

La muestras para rayos X no requieren de una forma especial, se tiene que asegurar que la
superficie en la cual Incide el haz esté completamente plana, la zona irradiada en principio debe
contener un gran numero de granos, el no satisfacer este criterio daria origen a una muy mala
estadistica de conteo, con lo cual la intensidad de los diferentes picos de difraccidn seria muy
diferente de la reporiada por la base JCPDS

En el caso particular, las muestras fueron cortadas en forma de rectangulos con un espesor
aproximado de 2mm las muestras fueron sometidas a un tratamiento térmico a 500°C con
histintos tempos de permanencia (31.6, 100, 316 y 1000 hrs) y posteriormente fueron pulidas.

E! procedimuento de pulido fue el siguiente, se utilizo lija del numero 100, 360, 600, 1200 y por

{limo un acabado con atumina de Spm, y Tpm.

1.3 MiCROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO (MEB).

1i.3.1 ASPECTOS TEORICOS.

La creacién de una nnagen en un microscopio electrénico es similar en algiin modo a la creacion
de imagenes en un microscopio optico, es decir, en ambos casos un haz (de luz o electrones
segun el caso) es desviado por lentes con el fin de agrandar la imagen del objeto. En el caso del
microscopio electronico se utilizan bobinas electromagnéticas como lentes y el haz de electrones
es producido por un filamento de tungsteno, los electrones son acelerados con una energia de 20
- 40 keV, el haz es atraido por un anodo y condensado por medio de unas lentes, posteriormente
el haz es enfocado en la muestra por medio de ofras lentes llamadas objetivo. El haz de
electrones es barrido a través de fa muestra, ademas, para realizar este barrido junto a las lentes
objetivo se encuentran unas espiras, llamadas espiras de barrido, las cuales son alimentadas por
un voitaje variable producido por el generador de barrido y de esla manera se genera un campo
magnelico que deflecta el haz de electrones de atras a adelante en la superficie de la muesfra.

La variacion de voltaje del generador de barrido es también aplicado a un arreglo de espiras de
deflexion atrededor del cuello de un tubo de rayos catédicos (TRC). El campo magnético de estas
espiras causa una deflexion de un punlo de luz de atras para adelante de la superficie del TRC. EI
patron de deflexidn del haz de la muestra es exactamente el mismo patron de deflexién del punto
de luz en el TRC

Cuando el haz de electrones golpea la muestra se llevan a cabo un gran nimero de complejas
inleracciones, fas cuales resultan en la produccion de electrones secundarios de baja energia y
olras radiaciones, emitidas por cada punto de la superficie de la muesira, como se muestra en la

figura 7.
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Figura 7. Diagrama que en donde se observarn las radiaciones que son generadas cuando el haz de
electrones incide en la muestra.

Estos electrones secundarios y olras radiaciones son colectadas por un detector, el cual los
convierte en voltaje y los amplifica. Et voltaje amplificado es después aplicado a la rejilla de| TRC y
modula o cambia la intensidad del punto de luz en fa superficie. Una de las principales
caracteristicas del MEB es que, en principio, cualquier radiacién proveniente de la muestra o
cualquier cambio medibie en la muestra puede ser utilizada para proveer la modulacién en el TRC
y por lo tanio proveer contraste y brillo a la imagen En [a figura 8 se muestra el diagrama de un
microscopio electronico.

Todos los microscopios electronicos de barrido tienen la facilidad de detectar efectrones
secundarios {secondary electrons) y electrones retradispersados (backscattering electrons). De las
otras radiaciones, los rayos X son utilizados principalmente para realizar analisis quimicos.

El MEB cubre un rango de aumento entre el menor limite de resolucion del microscopio aptico
(aprox 1 pm) y el mayor limite practico de trabajo para el microscopio electronico de transmisién
(aprox 0.1um} sin embrago ! MEB puede ser ulilizado para examinar un rango mayor, ~10%a ~
107 pm.

Una limitante del MEB es que su limite inferior de resolucion es ~100A, en caso de requerirse, se
puede utilizar otras técnicas de microscopia, como son la microscopia electrénica en transmision y

1a microscopia de fuerza atémica.[25,26)

22



Caririoll A B AN P oA ELIRATYE LA T 5 ST

Cafién de Blectrones

Lentes
Condenssdoras CRT

Lentes .
o i
Bobina de Ondas
Escaneo j E___ AN

Apertors.  ——} [——

Al

DET = Detector AMP= Amplificador N ESCANEO= Generador de Escanco

Figura B, Diagrama de las partes que integran un microscopio electronico de barrido.

11.3.2 INTERPRETACION DE RESULTADOS.

La microscopia elecirénica de barrido es una técnica extremadamente versatil capaz de proveer
informacion estruciural e imagenes en un gran intervalo de aumentos. El microscopio electrénico
de barrido MEB complementa a la microscopia optica para el estudio de textura, caracteristicas de
superficie y topografia de polvos y piezas solidas; caracteristicas mayores a décimas de micras en
lamafio pueden ser observadas, debido a la profundidad de enfoque de estos instrumentos, y
liene como resultado fotos que tienen calidad tridimensional.

En este estudio se empleo esta técnica para identificar visualmente las fases presentes en el

material compuesto al ser sometidas a un fratamiento térmico.

11,3.3 PREPARACION DE MUESTRAS.
Las muestras para microscopia electronica de barrido no fienen una caracteristica en particular,
basicamente cualquier lipo de muesira puede ser analizada por eslia técnica, excepto aguellas
que no permitan efectuar el vacio necesario en la columna del microscopio. Ademas se tiene que
tener en cuenta que las muestras deben fener buena conductividad eléctrica, el tamafio de la
muestra esta limitade por el tamafio del portamuetras Dependiendo de lo que se quiera observar
es el tipa de preparacion que seé le debe de dar a la muestra, si se requieren ver caracleristicas de
superficie no es necesario pulir la muestra, mentras gue si se requiere observar la microestructura
de fa muestra es necesano pulir la muestra y incluso atacarla quimicamente. Para este estudio,
las muestras fueron sometidas a un tratamiento térmico a 500 °C, con distintos tiempos de
23
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permanencia (0, 316, 100, 316 y 1000 horas, respeclivamente}, cada muestra fue putida hasta
llegar a un acabado espejo y posteriormente se sujetaron a un portamuestras uthzande para esto

una cinla adheswa de carbono.

1.4 Espectroscopia por Discriminacion de Energia (EDS).

1i.4.4 ASPECTOS TEQRICOS.

Algunos instrumentos de SEM y TEM tienen un valor adicional debido a que pueden proporcionar
un analisis elemental de la composicicn de fa muestra. Cuando una muestra es colocada en el
nucroscopio y es bombardeada con electrones de alta energia, muchas cosas pueden suceder,
mcluyendo la generacion de rayos X. Eslos rayos X llenen un espectro de emisidn caracteristico
para los elementos presentes en la muestra. Por la exploraciéon tanto de la longitud de onda
{analisis WDS) o por la energia (EDS} de los rayos % emilidos es posible wenlficar los
alemenlos presenies

£ el analisis por dispersion de energia el detector consiste en una peguefia pieza de siiicio
sermconduciar. Con la finalidad de coleclar el mayor nimero de rayos X el detector debe estar lo
rmas cerca posible de la muestra. En un MEB puede ser posible colocar el detector a 20 mm o
menos de la muestra.

La manera de funcionamiento del detector es la siguente. Cada cierto numero de fotones de
rayos X que Hegan, excitan un nimero de electrones en ta banda de conduccion del silicio
dejando un nimero de hoyos cargados positivamente. La energia requerida para cada una de
estas exciltaciones es de 3 8 eV, en consecuencia el nimero de pares de hoyos de electrones
generados es proporcional a la energia de los fotones de rayos X que estan siendo detectados.
Si un vollaje es aphcado al semiconductor la magnitud de la comente que va a flurr es
proporcional a la energia dei los fotones de rayos x absorbidos

La cornente que fiuye entre 1os eleclredos cuando un foton X entra al detector permanece por un
penodo de tiempo muy corlo del orden de Tms y es normalmente refendo como un pulso Cada
pulso es amplificado y después para por anabzador mulhcanales {(AMC), el cual decide cada
represenlacion diferente de 1a energia de los rayos X, y los pulsos pueden ser registrados en
este. Por lo tanto, el AMC colecta efectivamente un histograma de energias de todos los rayos X

que llegan al detector. Un diagrama del detecior EDS se muestra en la figura 9



CarlicLo 4 LN DAY DAk LIMIVTL AN 4 ket

Rawes h Anahzador

5

Y,

S
oo

Ninphiticadar

Numepgy
de

cuentas

A b R

Traga

Figura 9. Diagrama general de functonamiento de! sistema de EDS

{ as Imitaciones de este sisterma son los siguientes. [25,26]

1 La deteccion de elementos mas ligeros que el Berilio(Be) es actualmente imposible.

2 Laenergia de resolucion del detector es pobre, en olras palabras cada linea de rayos X no se
ve como un pico sino como una linea escalonada, generalmente con un ancho de 75 - 100

eV

{1.4.2 INTERPRETACION DE RESULTADOS.

Ei sistema EDS es confrolado por una computadora la cual tiene almacenada los datos de las
energias de los rayos X de todos los elementos de la tabla periddica a partir del Berilio, por lo que,
en consecuencia, es relativamente simple identificar los elementos que se estan presentando en
las lineas de espectro, por lo que un estudio cualitativo es extremadamente rapido.

Esta tecnica se empleo con la finalidad de identificar cuantitalivamente la composicion elemental

de tas fases presentes en el malenal compuesto después de someterlas a un tratamiento térmico.

11.4.3 PREPARACION DE MUESTRAS.
Las mueslras uldlizadas para los analisis de EDS fueron las mismas que se emplearon para

microscopia electronica de barrido.

il.5 AnALISIS TERMICO DIFERENCIAL (DTA)

{i.5.1 ASPECTOS TEGRICOS.
FIDTA es una lécnica en la cual [a temperatura de la muestra es comparada con una femperatura
de referencia. La muestra y |a referencia son sometidas a un mismo programa de catentamiento,

por lo tanto, la temperatura de estos debe ser ta misma durante el calentamiento hasta que algun
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evenlo térmico, como fundicion, descomposicion o cambio de estructura cristalina, ocurra en la
muestra

£l aparato de DTA registra las datos de \T, donde \T =T.-T, , T, es la temperatura de la muestra
y . es la lemperatura de la referencta. Siel avenlo es endotérmico { \H es positivo) la temperatura
de ta mueslra, T, se retrasa de la temperatura, T, . Si el evenlo es exotermico (\H es negativo)
acurze lo contrario, 1a lemperalura de fa muestra, T, toma ventaja sobre la temperatura de la
relerencia, T.. Este comporlamiento se representa en Ia figura 10. Para mayor informacidon acerca

de I3 tecnica consultar las referencias [27,28,29)

AT

.-

- Exotermi®o

AEndotermico

Temperatura ("C)

Figura 10, Curva sepresentativa de DTA,

El matenal utizado como referencia debe tener las siguienles caracteristicas:

o No debe presentar eventos térmicos debajo del rango temperatura de operacion

 No debe reaccionar con el termopar o con el soporte

o La conductividad térmica v la capacidad térmica de la referencia deben ser similares al de la

muesira.

il.5.2 INTERPRETACION DE RESULTADOS.
La finalidad del analisis térmico es carrelacionar los dalos obtenidos con eventos {érmicos que

ocurien en la muestra. En el DTA se relacionan dichos eventos térmicos con los picos

endotérmicos y exolérmicos obtenidos par ef AT.

Es posible determinar la temperatura a la que sucede un cambio de fase, relacionandola con los

picos que aparecen en la grafica.
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11.5.3 PREPARACION DE MUESTRAS.

£i tamafio de las muestras debe ser pequefo para evitar gradientes térmicos que nos puedan
causar una reduccion de la sensibilidad y precision del equipo. Las mediciones también se ven
afectadas por la razon de calentamiento, los rangos usuales estan entre 1 a 50 °C min™. Con
razones muy bajas la sensibilidad del equipo disminuye debido a que AT para un evento particular
decrece cuando decrece |a razon de calentamiento.

£l matenal fue sometido a un tratamiento térmico a 500°C, con distintos hempos de permanencia
(0. 31, 100, 316, 1000 horas) Una vez realizado el tralarniento térmico se cortaron las muestras
on formn cubica de 2cmm aproximadamente. Para reabzar esto se uhfizdé un disco de carburo.
Posteriormente, las muestras fueron someldas a otro tratamiento térmico para eliminar los

rsluerzos del corte

1.6 ANALISIS DE FLEXION,

it.6.1 ASPECTDS TEORICOS.

£ el anexo A, se determind 13 ecuacion de la curva elastica para un elemento en cantiliver, el
disposiive de anaksis de flexaén funciona bajo este principio. Al someter un elemento a una carga
gue vana gradualmente, la deformacion del elemento también es gradual por lo que se puede
segur esta deformacion y relacionarla con la carga aplicada El objetivo de este dispositivo es
obtener el madulo de elasticidad E del material, obteniendo el valor del desplazamiento gue tiene
o elemento al somelerlo a una carga determinada y coraciendo las caracteristicas de
geomelnicas del elemento

Despejando E de la ecuacion de la curva elastica

P, : 1
=\ =30+ 2 5)
01! { ) (
Oblenemos
2
PR (AN VLIS VA )
Ovi

% es la distancia del origen a cualquier seccidn lransversal del elemento. En las condiciones que

se lienen en el dispositivo x = 0, como se puede observar en 1a figura siguiente.
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Donde P es la carga aplicada; E es el modulo elastico del elemento, | es el momento de inercia
con respecto al eje neutro y L es la longitud de! elemento.

Este modelo es valido en la zona elastica del malterial.

Este ensayo nos permite determinar la influencia que tiene ia reaccion en el modulo elastico del

malerial compuesto conforme aumenta el tiempo de permanencia en el tratamiento térmico

11.6.2 DESCRIPCION DEL EQUIPO.

El dispositivo de analisis de flexion fue disefiado y elaborado en el Instituto de Investigaciones en
Materiales, esta construido en su mayoria de aluminio y acero

La muestra es sujetada entre dos mordazas, dicha muestra tiene en uno de sus exiremos un
agujero conico en el cual se introduce una guia que tiene la misma forma La guia va acoplada a
un anllo de alumimio de diamelro mayor al ancho de la mueslra, el cual a su vez esla acoplado a
una varilla de acero inoxidable. Esta vardla tiene en el extremo opuesto acoplada una cuerda
flexable 1a cual pasa a través de una polea y en el otro extrema de la cuerda cuelga un recipiente
donde se coloca un fiquido de densidad conocida. Por medio de este liguido es aplicada la carga
a la muesira

En la vardla se encuentra soldada una placa en la cual se coloca el ntclec de un detector de
desplazamiento LVDT (Linear Variable Differential Transformer). El LVDT se encuentra sujelo a

una placa, que a su vez esta fija en el soporie del disposilivo, el funcionamiento del LVDT se
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describira con mas delalle en el anexo B. El LVDT detecta las variaciones del desplazamiento al
deformarse la muestra, se encuentra conectado a un demodulador que tiene Ta funcién de
convertr la sefial sinusoidal en una sefal de corrnente continua. Asi mismo, el demodulador se
encuentra conectado a un circuito que tiene la finalidad de amplificar, rectificar y filtrar 'a sefial
obtenida. Posteriormente, la sefial es enviada a un muitimetro digital Hewlett Packard modelo

3457A, donde es obtenida la medicion del voltaje en volts (V).

11.6.3 INTERPRETACION DE RESULTADOS.

Los datos obtenidos son voltajes, estos se convierten a desplazamiento en milimetros utilizando el
modelo que describe el comportamiento del LVDT, los desplazamientos son insertados en fa
formula (7) v se obtiene el valor del modulo de elaslicidad, posteriormente se elaboran unas
grahcas de Carga aplicada — Modulo de elasticidad y se calcula un promedio de estos valores.
Estos valores se obtuvieron para distintos tiempos de permanencia en el tratamiento térmico por lo
que posteriormente se obtuvo una grafica de Modulo de elasticidad — tiempo de permanencia, con

la finalidad de observar el comportamiento de éste.

i1.6.4 PREPARACION DE MUESTRAS.
Los mueslras tienen una seccion transversal rectangular de dimensiones bh y con una longitud L,

como se muesira en ia figura 11.

R | S —

"6

ycotactoncs en mm

Figura 11. Preparacion de muestras para analisis de flexién
L as muesiras fueron cortadas uliizando un disco de diamante y posteriormente se sometieron a
un tralamiento térmico a 500°C con tiempos de permanencia de 0, 31 6, 100 y 316 horas.
Postenormente, se hizo un barrenade guia, para evilay €} desplazamiento del punto de aplicacién

de la carga
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il.7 ENSAYOS A TRACCION

I1.7.1 ASPECTOS TEORICOS

S o un matenal se e aphca una fuerza extema y éste hiende a cambiar su forma o tamano el
ralerial presentara una resislencia a esta fuerza. La resistencia interna del cuerpo se conoce
como esfuerzo v los cambios en fas dimensiones del cuerpo que la acompafian se laman
deformaciones.

La muestra es montada en unas mordazas las cuales estén disefadas para alargar la probeta a
una velocidad constante, y para medir instantaneamente la carga aphcada y el atargamiento
resultante Este lipo de ensayo es destructivo, es decir, la probeta es deformada de manera
permanentc e incluso en algunas ocasiones es Hevada hasla la ruptura [30]

La fuerza que produce la deformacion depende de la geomelria de las probetas Sin embargo, los
resultados de un ensayo pueden aplicarse a practicamente todos los lamanos y formas de
probetas para un malerial dado si se determina el esfuerzo nominai o y la deformacién nominal &,

los cuales estan defimdos de la siguiente manera

Ay {8)

g :——(l_l“)

]()

&

Donde F es la fuerza aplicada, Ap es el area de la seccion transversal de ia probeta antes de la

prueba. fes la longitud al final de la prueba y i es fa longitud inicial de la probeta [12]

11.7.2 INTERPRETACION DE RESULTADOS

En estas pruebas se obtienen graficas esfuerzo—-deformacion en donde se pueden identificar las
siguientes propledades

Esfuerzo de fluencia. Es el esfuerzo al cual cambian los maleriales de un comportamiento elastico
a un comportamiento plastico

Resislencia maxima a la tension (UTS) Es el esfuerzo resultante de la mayor fuerza aplicada y
por ello es el esfuerzo maximo en la curva esfuerzo—deformacion. Es el esfuerzo en el que se
presenta la estriceion o garganta en la probela durante el ensayo.

Méduto de elasticidad o modulo de Young, es una medida de la ngidez del matenal y esla
represenfado con E = o/«

Ductihdad. Representa la cantidad de deformacion que puede soporlar el malenal antes de

roimperse
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Esla ensayo nos permile determinar la influencia que tiene la reaccion en las propiedades
mecanicas del material compuesto conforme aumenta el tiempo de permanencia en el {ratarmiento

térmico

11.7.3 PREPARACION DE MUESTRAS
Las muestras uthizadas fueron de las mismas dimensiones que tas muestras empleadas en las

pruebas de flexion (ver figura 11}

1.8 ENSAYOS DE MICRODUREZA

11.8.4 ASPECTOS TEORICOS:

ta dureza es una medida de la resistencia de un material a una deformacion plastica
localizada[12]

£} ensayo de microdureza & dureza Vickers consiste en forzar un indentador de diamante
piramidal de base cuadrada sobre la superiicie de la muesira bajo una carga predeterminada.
Poslerncrmente, se miden las diagenales de la impresion resultante después de remover la carga.
En el caso particular, el ensayo de dureza Vickers permile delerminar de manera indirecta si
exislen precipitados en el material Los precipitados pueden interrumpir de manera no apreciable
la eslruciura de la matriz circundante. En consecuencia, el precipitado impide el deslizamiento de
dislocaciones solo si se encuentra direclamente en la trayectoria de éslas figura 12.{a), este tipo
de precipitado se conoce como precipitado no coherente.

En un precipitado coherente, los planos de los atomos en la red del precipitado estan
relacionados continuamente con los planos de la matnz figura 12.(b), lo que trae como
consecuencia que se cree una Interrupcidn extensa en toda la red de la matriz y se obstaculiza el

movimiento de una dislocacion, aun si la misma pasa cerca del precipitado coherente.
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Figura 12, Distorsiones creadas por ia formacién de precipitados en una red cristalina. {a)
Precipitado no coherente {b) Precipitado coherente.
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H.8.2 DESCRIPCION DEL EQUIPO

El equipo para el ensayo de dureza Vickers consiste en una maquina de pruebas, la cual soporta
fa muesira y permile gue el indentador y la muestra fengan un contacto gradual bajo la carga
predeterminada, la cual es aplicada por un penodo de tiempo fijo. El disefio de la maguina debe
ser tal que ninguna oscilacion o movimiento lateral del indentador o la muestra ocurran durante la
apticacion de la carga o cuando es removida. Un microscopio de medicidn es montado en Ja
maquina de manera que la impresion en la muestra puede ser rapidamente localizada en el
campo oplice. El ocular del microscepio cuenta con una escala de medicion principal y una escala
secundaria per medio de las cuales es posible medir la jongitud de las diagonales de la impresion
en la superficie de la muestra dentro de un rango de 0.5 um de precision

F1 indentador de diamante de forma piramidal con base cuadrada, con un angule entre caras de
1367, como se muestra en la figura 13.

E1 nomero de dureza Vickers esta relacionado con la carga y el area de la superficie de impresion

y se determina utilizando la ecuacion

2 PSma(%}

Iy = ——1:——:\‘1000 =

: 1854).41” (10)

[¢ 4

Donde P es 1a carga en (g) y d es la longitud de la diagonal medida en (Em).

B o de T e wiety ol mocroscepie

Figura 13. Caracteristicas geométricas del indentador utilizado para determinar fa dureza Vickers
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1.1 INTRODUCCION
En of capitulo presente se mueslran y describen los resultados obfenidos en este estudio, Los
resultados fueron divididos por objetivo y por téerica expenmentat de la siguiente mancra.
Para determinar si existe una reaccién en estade solide entre ef aluminio y el carburo de
boro y determinar la cinética de esta reaccion en caso de poder ser detectada, se utilizaron
las siguientes técnicas:

» Difraccion de rayos X {DRX}

~ Microscopia Electronica de Barrido (MEB)

- Especiroscopia por Discriminacion de Epergia electronica (EDS)
Para determinar las transiciones de fase en el sistema Al-B-C, en caso de existir la reaccion
se empled:

» Analisis Térmico Diferencral (DTA)
Para determinar la infiuencia que tiene dicha reaccién en el comportamiento mecanico del
material se utilizaron las técnicas:

» Analsis de flexion

» Ensayos a lraccion

> Ensayos de microdureza(Dureza Vickers])

1.2 DETERMINACION DE LA REACCION EN ESTADO SOLIDO.

111.2.4 DIFRACCION DE RAYDS X.

La difraccion de rayos X (DRX) es una técnica que nos permite identificar las fases cristalinas
presentes en el material (Ver seccion il 2},

Como se menciond en el capitulo |, la formacion de una nueva fase es el resultado de la reaccion
entre el material empleado como matnz y el empleado como refuerzo, para este estudio, aluminio
y carburo de boro (B,C), respectivamentie.

Para delerminar la presencia de la fase AlLBC como un producto de esta reaccion y su evolucion
en la interfase Al — B,C_la técnica DRX es particularmente adecuada.

Como primera etapa, se obtuvo un palron de difraccion del material compuesto, sin tratamiento
térmico para delerminar las fases presentes en ¢l material desde su fabricacion. Los resultados

obtenidos se muestran en la figura 14
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Figura 14. Patrén de difraccién de rayos X de una muestra de Al - B,C sin tratamiento térmico.

En este patron de difraccion se puede observar que las fases cristalinas presentes en el material
son el aluminio el silicio v el carburo de boro Los picos de mayor intensidad corresponden a los
del aluminio, seguido por el silicio, mientras gue los picos correspondientes al carburo de boro son
los que lienen la menor intensidad. Los angulos correspondientes a las fases presentes se

encueniran en la tabla 4.
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Fase Angulo Plano ["rt:; st’i[g:d Distancia
20 (grados) bkl (%) {Angstroms}
’ 3847 BEEE 100 233812
Al 44.73 200 47 2.0302
65.15 220 22 1.4307
) __78.22 311 24 1.22109
37.68 021 100 2.3312
B.C 349715 104 64 2.5632
i 23.6 012 50 3.7667
- 28443 119 100 3.1354
Si 47 304 220 55 1.92
56 122 311 30 1.6374

Tabla 4. Planos de difraccién de las fases presentes en el material compuesto Al ~ B,C.

También se determing el patrén de difraccién de una muestra con 316 horas de permanencia en el

fralamiento térmico para determinar si existia la formacion de alguna otra fase en la matriz del

matenat El patrén obtenido se muestra en la figura 13,
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Figura 15. Patrén de difracci6n de rayos X de una muestra de Al — B,C con un tiempo de
permanencia de tratamiento térmico de 316 hrs a 500°C.
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Como se puede observar en este palrdn de difraccion las unicas fases presentes vuelven a ser

aluminio, silicio, el carburo de boro vy la formacien de la fase Al;BC como producto de la raaccién.

En la tabla 5 se muestran los angulos en los cuales se presentan los 3 picos mas intensos en el

espectro de difraccién para la fase AlBC, estos picos fueron usados como referencia para

determinar la existencia de esta fase.

Angulo Plano Intensidad relativa Distancia
20 (grados) hkl | (%) (Angstroms)
30.57 101 100 2 9246
37.825 103 76 2.3771

52 40 110 69 1.7455

Tabla 5. Planos de difraccion para la fase Al,BC.

Los espectros de difraccion obtenidos para los 3 picos de mayar intensidad de la fase ALBC se

muestran en las figuras 16, 17 y 18,
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Figura 16.Espectro de difraccion de rayos X que muesira la evolucion de la fase ALBC en el dngulo

20 = 30.57°, correspondiente al plano [101], para distintos tiempos de permanencia de tratamiento
térmico a 500°C.
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Figura 17, Espectro de difraccion de rayos X que muestra ia evolucion de la fase ALBC en el angulo
20 = 37.825°, correspondiente al plano [103], para distintos tiempos de permanencia de tratamiento

térmico a 500°C.
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Figura 18. Espectro de difraccion de rayos X que muestra la evolucién de la fase Al;BC en el angulo
20 = 52.4°, correspandiente al plano [$10], para distintos tiempos de permanencia de tratamiento

térmico a 500°C.

En los espectros de difraccion se observa que los picos correspondientes a la fase ALBC,

ocalizados en 30.57°, 37.825° y 52.4° van incrementando su intensidad conforme se incrementa

¢l tiempo de permanencia de la muestra en el tratamiento érmico. Los picos no presentan ningun

carrimiento, en gl angulo 20.

El comporlamienlo de este crecimiento para el pico de mayor intensidad, localizado en el angulo

30.57°, se ve representado en |a figura 19, la cual se obtuvo determinando el area de los picos de

difraccion para los distintos tiempos.
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Figura 19, Grafica que describe el comportamiento del area del pico de difraccion de la fase Al;BC de
mayor intensidad {20 = 30.57°), para musstras con distintos tiempos de permanencia.

En esla grafica se puede observar que el crecimiento de la fase Al3BC tiene un comportamiento
exponencial, tomando en el eje x el logaritmo del tiempo. Este comportamiente coincide con fa
ccuacion descrita por Avrami, la cual relaciona fa fraccidn de material transformado con el

loganimo del tempo, por medio de la ecuacion’

y =1—exp(-ki")

Donde y es la fraccién de transformacion, k y n son constantes independientes del tiempo para

una reaccion paricular v t es el tempo.[12]
También se delermino el comportamiento de las areas para el pico de mayor intensidad del

aluminio en el material compuesto sometida a distintos tempos de permanencia de tratamiento

termico, los resultados obtenidos se muestran en la figura 20,
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Figura 20. Grafica que describe el comportamiento del 4rea det pico de difraccién del aluminio de
mayer intensidad {20 = 38.47°), para muestras con distintos tiempos de permanencia

En esta grafica se puede observar et comportamiento de las areas de los picos de difraccion para
el aluminio, mientras que para el area del pico de difraccion de la fase AlBC aumerta conforme
aumenta el tiempo de permanencia de la muestra en ef tratamiento térmico, el area del pico del
aluminio disminuye. Esta disminucion tiene un comporiamiento exponencial,

De igual manera, se obtuvo el patrén de difraccion para el pico de mayor intensidad de la fase

AlB,, el cual se encuentra localizado con un angulo 20 de 44 542, correspondiente al plano 101,

figura 21.
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Figura 21. Espectro de difraccién de rayas X que muestra la evolucién de la fase AlB; en ol dngulo 20
= 44.542°, correspondiente al plano [101)], para distintos tiampos de permanencia de tratamiento
térmico a 500°C.

Como se puede observar en este espectro la fase AlB; también se va incrementando conforma
aumenta el iempo de permanencia de la muestra en el tratamiento térmico. Los picos de la fase
AIB, se encuentran muy proximos a los del aluminio es por tal razon que no es posible determinar

sus espectros de difraccion para otros planos.

111.2.2 MicrOSCOPiA ELECTRONICA DE BARRIDO.

Esta técnica nos permite observar la formacidn de la fase ALBC en la interfase del material
compuesto.

Se observd una muestra sin tratamiento térmico v a bajos aumentos para determinar la
distribucion de las particulas en el material compuesto, figura 22 En esta imagen se observa que
las particulas se encuenlran bien distribuidas en la matriz del material compuesto, es decir, no se
forman aglomeraciones de particuias, por lo que se puede considerar que se tiene un material

150trOpICo
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Figura 22. Imagen de una muestra de Al — B,C al 10% Vol. obtenida por MEB, en donde se observa la
distribucién de las particulas de B,C en la matriz del material compuesto.

La imagen obtenida para una muestra gue fue somelida al tratamiento con un tiempo de

permanencia de 100 horas, se muestra en |a figura 23.
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R <Y

Figura 23. Imagen obtenida por MEB de una muestra de Al — B4,C 10% vol. sometida a un tratamiento
térmico a 500°C con un tiempo de permanencia de 100 horas. En donde se observa la formacién de
la fase Al;BC en la interfase Al — B,C.

£n esla imagen se puede observar que los limites de las particulas de B4,C comienzan a
degradarse debido a la formacion de la fase ALEC en la inierfase. Se alcanza a observar una
capa gris obscura alrededor de las particulas correspondiente al ALBC. También se puede
observar la apancion de zonas blancas correspondientes a zonas ricas en Zn.

la figura 24 muesira una particula del material compuesto sometida al tratamiento térmico con un

tiempo de permanencia de 316 horas.
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Figura 24. Imagen obtenida por MEB de una muestra de At - B,C 10% val. sometida a un tratamiento
térmico a 500°C con un tiempo de permanencia de 316 horas. En donde se observa la formacion de
{a fase AlLBC en la interfase Al ~ B,C.

En esta imagen se puede observar que la degradacion de la particula va siendo cada vez mayor
conforme aumenta el lempo de permanencia en el tratamiento térmico. 1a fase Al;BC se forma
alrededor de ta parlicula formando una capa de color giis obscuro.

La higura 25 muestra una particula del matenial compuesto sometida al tratamiento térmico con un

tiempo de permanencia de 1000 horas.
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Figura 25. Imagen ohtenida por MEB de una muestra de Al - B4C 10% vol. sometida a un tratamiento
térmico a 500°C con un tiempo de parmanencia de 1000 horas. En donde se observa la formacion de
la fase ALLBC en la interfase Al - B,C,

En esta imagen se puede cbservar la degradacién de los limites de |a particula es mas marcada
que en la particula que ha sido sometida a un tratamiento con un tiempo de permanencia de 316
horas, la zona gris correspondiente a la fase AlLBC es de un mayor espesor que en las

observadas en la figuras 23 y 24
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11.2.3 ESPECTROSCOPJA POR DISCRIMINACION DE ENERGIA.
Los analisis de especiroscopia electronica por discriminacion de energia nos permiten determinar
los elementos que se encuentran en la zona analizada. Los resultados obtenidos fueron los

siguientes:

Se realizd un analisis a la parlicuta de B4C y se obtuvo el siguiente espectro, figura 26
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Figura 26. Espectro obtenido por £EDS realizado a una particula en el material compuesto Af — B4C.

La cercania del pico de boro y de carbono hace dificil separar ambos picos cuyas energias se
encuentran a B= 0185 KeV y C=0.282 KeV, ademas el hecho que sean de nimero atomico
vecing, 5 y 6 respectivamente, hace que la correccion debido a que ef efecto de fluorescencia sea
muy elevada. De hecho, en ausencia de correccion es de esperarse qgue la sefial del carbono este
subevaluada, Una ligera sefial de aluminio y silicio es observada debido a que {a sonda

electrénica traspasa Ja particula y se analiza entonces un poco de la matriz,
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Ei espectro obtenido para la interfase fue el siguiente, figura 27

508 " e b e e

20

Energy (keV)

Figura 27. Espectro cbtenido por EDS realizado en la zona de interfase en el material compuesto Al -
B,C.

Como se explicd en la anterior los picos de B y C estan traslapados, la interfase es demasiado
delgada, lo cual provoca que se vea en el mismo espectro una fuerte sefial de la matriz,
represeniada por los picos de Al, Zn, y Si. A partir de este tipo de sefial no es posible por supuesto
postular o refutar la existencia de la fase ALBC, para ello seria necesario usar una sonda
efectrénica y un detector mejor adaptado a los elementos ligeros.

Finalmente se realizaron andlisis en la matriz del material compuesto y los espectros obtenidos

fueron figura 28 y figura 29.
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Figura 28. Especiro obtenide por EDS realizado a la matriz del material compuesto Al - B,C.
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La matriz que se utilizé para elaborar el material compuesto es nominalmente una de tipo A357, lo
cual impone Ja presencia de los elementos descritos en la tabla 2.

Lo que se aprecia en el analisis EDS es la presencia de cierlas heterogeneidades en la
composicidn que se muestran por contenidos altos pero muy localizados de Zn, Cu, Fe que
cambian al desplazarse ligeramente en la muestra. £En modo imagen este hecho se ve reflejado

por zonas claras en {a matriz, figura 30.

ENT=20.88 kV
3pn H 25 nn I Probe- 5868 pi

{.1.4.~U.N.&.H.

Detector= QBSD

Figura 30. Imagen de |a zona donde se realizaron estudios de EDS.
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[ll.3 IDENTIFICACION DE LAS TEMPERATURAS DE TRANSFORMACION DE LAS FASES

PRESENTES.

11.3.1 ANALISIS TERMICO DIFERENCIAL.

£1 analisis térmico diferencial nos permite identificar la lemperatura a la cual ocurre un cambio de
fase, por lo que se ulilizd esta técnica para determinar las termperaturas de transformacion en el
sistema Al-B-C.

Los resullados obtenidos en esta prueba se muestran en la figura 31.

t=316hrs

T T i=100hrs
t= 316 hrs

t = 1000 hrs

Diferencia de temperatura (°Cimg)

'
<

5 A S S VS NI S I SR N U ST S B —
500 525 550 575 800 825 650 675 700 725

Temperatura (°C)

Figura 31. Graficas de DTA de muestras de Al ~ B,C 10% vol. las cuales fueron sometidas a
tratamientos térmicos a 500°C con distinfos tiempos de permanencia.

En los resultados obtenidos se observa la apancion de dos picos correspondientes a
transformaciones Al — Si como se puede observar en el diagrama de fases de la figura 3, las
cuales son propias de fa matriz (Ver tabla 6). Pero también se observa un pequefic cambio en la
graficas conforme aumenta el iempo de permanencia

Se alcanza a observar un pequefio pico endotérmice a 563°C. Esta transformacion va
disminuyendo conforme aumenta el tiempo de permanencia de las muestras en el tratamiento

térmico.
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Capm S311
- . Temperatura Temperatura
Transformacion Tipo (ref) (Medida)
Lo (cruce de la curva de liquidus) 615 °C 618 °C
LoA+S | eutéctico 577°C 586 °C

~ref- referwda en la tifcratura

Tabla 6. Transformaciones Al — Si obtenidas en el analisis térmico diferencial de muestras det
material compuesto Al - B4C.

I1}.4 CARACTERIZACION DE LAS PROPIEDADES MECANICAS.

11i.4.1 ANALISIS DE FLEXION.

Como se explics en la seccion IL.7, las pruebas de flexion se realizaron para determinar la
influencia de la fase ALBC en el médulo de Young del material, en la bibliografia se tiene
reportado que la formacion de una fase en la interfase puede infiuir notablemente en las

propiedades mecanicas del material. Los resultados se muestran en la figura 32.
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Figura 32, Grifica que muestra el comportamiento del médulo de Young para 4 muestras sometidas
a tratamientos térmicos a 500°C con distintos tiempos de permanencia.

Estos resullados muestran que exisie una temperatura para la cual se presenta un incremento
considerable en el madulo de Young. Si la muesira permanece por mas tiempa el modulo de
Young se decrementa pero sin llegar a ser menor que el médulo del material compuesto sin

tratamiento térmico.
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11.4.2 ENSAYOS A TRACCION.

Los ensayos de tensidn se realizaron en las muestras para determinar la resistencia del material
cuando es somelido a un esfuerzo de lension gradual y unidireccional. Los resultados obtenidos
en estas pruebas son curvas de esfuerzo—deformacion. En estas curvas se pueden identificar
varios puntos de inlerés, como el modulo elastico o médulo de Young, el esfuerzo de cedencia (a
0 2% de la deformacion), el esfuerzo méaximo soportado por la probeta (UTS) v el esfuerzo a la
fraclura del material

Las pruebas de tension fueron realizadas a probetas de Al -~ BsC con distintos tiempos de
permanencia de tratamiento térmico, en Ja figura 33, se observan las graficas obtenidas en estos

ensayos.
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Figura 33. Graficas Esfuerzo — Deformacion (c vs &), obtenidas para el material compuesto Al -B,C
que fueron sometidas a un fratamiento térmico a 500°C con distintos tiempos de permanencia.

En las graficas se puede observar que el esfuerzo maximo (UTS) se incrementa cuande las
muestras son sometidas a tratamientos térmicos con tiempos de permanencia menores de 100
horas, mientras que si ese tiempo es mayar ef esfuerzo Gitimo decrece. Se puede observar que la
ductilidad del material se incrementa conforme aumenta el tiempo de permanencia en el
tratamiento térmico pero disminuye para la probeta con un tiempo de permanencia de 316 horas.

53



CavituLo Il RESULTADOS

111.4.3 ENSAYO DE MICRODUREZA.

En esle estudio, el ensayo de microdureza es una técnica que nos permite determinar si en la
matriz existen precipilados mismos que pueden infiuir en el comportamiento del material
compuesto, Se realizaron 15 mediciones en cada muestra, las mediciones fueron hecha en puntos

aleatorios de la matriz
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Fipura 34. Grafica que muestra el comportamiento de la dureza Vickers en muestras de Al - B4C 10% vol.
somelidas 2 un tratamiento térmico a 500°C con distintos tiempos de permanencia.

En esta grafica de fa figura 34 se puede observar que la dureza de la matriz aumenta muy poco

conforme aumenta el tiempo de permanencia del material en el tratamiento térmico. Los
resultados obtenidos se muestran en la tabla 7.
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Tiempo de permanencia
En tratamiento termico (hrs)

N E —_——

Numero Vlckers

CREsut 1ADOS

Deswacmn estandar u

Tabla 7. Tabla donde se muestran los niimeros Vickers para muestras de Al -

0 84.5695302 6.4450328
31% 86.533708 6 80012257
100 85.5927422 9.30118845
316 __ 91.0503849 | _7.19828733

B.C sometidas a un

tratamiento térmico a 500°C con distintos tiempos de permanencia,
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DISCUSION
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DISCUSION

Como objetivos de este esiudio se plantearon interrogantes gue son problemas abiertos en el
campo de los maleriales compuestos de la familia Al-B,C En esta seccidn se abordaran
nuevamente estas pregunlas y se dara una respuesta con base en los resultados ya expuestos en

el Capitulo 11

1.. Delerminar s existe una reaccion en estado solido entre el alurinio y el carburo de boro,

Con respecto a este objetivo, se encontrd que existe una reaccion entre la matriz de alumirnio y las
particulas de B,C, esta reaccién da como resultado la formacion de la fase AlBC, la cual se forma
en la interfase Al — B.C. Esta fase fue posible identificarla por medio de DRX y MEB
presentandose como una capa de color gris obscura entre la particula de B.C y el Al

La formacion de esta fase modifica la naturaleza de fa interfase lo que puede traer como resultado
que la transferencia de carga de la matriz a las particulas se vea afectada considerablemente, de
manera que las propiedades mecanicas del material también se modifiquen.

Ademas, se observd gue existe la formacién de la fase AlB,, esta fase fue pasible 1dentificarla por
medio de DRX, sin embargo debido a su parecido con el aluminio no fue posible identificarla por
medio de MEB

Duranie el iempo de servicio del material, la iemperatura es uno de los factores criticos dado que
la reaccion se presenta en estado solido, por lo que es necesario determinar a gue temperatura se

da la reaccidn.

2- De darse, ;a qué lemperatura ocurre esla reaccion?

Un primer estudio arro)é gue esta reaccion podria ocurnr a 570°C formando un pico muy pequefio
en los espectros de DTA, el tamario del pico se debe a que la materia que reacciona para formar
AlLBC es minima respecto al volumen total (alrededor del 1%), También, se puede notar gue na
siempre se observa este pico, esto puede deberse a que no siempre se tienen particulas en la
muestra analizada Sin embargo, todo lo anterior podria ser refulado pues se pueden formar
compuestos binarios. lernarios o cualernarios que podrian dar lugar a esa senal debido a fa
presencia de ofros componentes en la aleacidon A357 tales como, Al, S1, Mg, Ti, Fe, Cu, Mn, Zny
la presencia del B y C presente en las parliculas.

En efeclo, en los resuliados obtenidos por DTA, solo se observaron dos picos los cuales
corresponden a lransformaciones que se llevan a acabo en la malriz (Al — Si), no fue posible
determinar la temperatura a la que se lleva a cabo la reaccidn, debido a que la cantidad de AlBC
es muy pequefia. Sin embrago, los tratamientos térmicos se llevaron a cabo a una temperatura de
500°C, y de acuerdo a los resuitados obtenidas por medio de DRX y MEB existe la reaccién, lo

que nos hace suponer que la temperatura a la cual se lleva a acabo la reaccion es inferior a esta.
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3.- Esta reaccion modifica el diagrama de fases Al— B-C?

La presencia de las fases Al;BC y AlB; en estado sdlido modifican el diagrama ternario Al B~ C
creando una zona ternaria en la cual éstas coexisten con el aluminio, sin embargo alin no se tiene
12 informacién necesaria para establecer las lineas de frontera entre las diferentes fases en estado
séhdo. Cabe mencionar que los diagramas experimentales existentes en la literatura estan
referidos a lemperaturas para las cuales el aluminio se encuentra en estado liquido., Para estos

diagramas las regiones en donde se observan dichas fases estan bien definidas.

4.- Determnar si la cinélica de la reaccion es suficienfermnente rapida para ser defectada.

£n cuanto a la cinélica de la reaccion, ésta es visualmente apreciable en tempos que se miden en
algunas horas. Esto frae como consecuencia gue la interfase cambie dinamicamente durante el
servicio a altas temperaturas, por lo que su uso es limilado por esta variable. Si se trata de agociar
ia curva de la figura 19 a un comporiamiento que siga fa ley de Avrami, se observa que adn a
1000 horas de tratamiento la zona de cambio de concavidad no se presenta, por lo tanto no es
posible estimar la energia de activacion para fa reaccion.

La difusion es entorpecida por una capa de AlBC solida, por lo que los efectos ya no seran muy
nolorios a parlir de un cierto tiempo Este efecto llamado de pasivacion estd documentado y
ccurre al cabo de 6 horas a 1000K [1). En estado solido es de esperarse gue el tiempo necesario
para que ocurra la pasivacion deberd ser mucho mayor. De manera cuantitativa este tiempo
puede evaluarse a pariir de la derivada de las curvas de la figura 19 en donde se puede observar
despues de 1000 horas de permanencia a 500 °C que la pendienta atn no es horizontal, lo cual

nos dice que la pasivacidn ocuriiria a lempos atn mayores.

5 - Determunar si la reaccion influye en el modulo efastico def matenal.

Si influye, sin embargo, es importante sefialar que, a priori, no se puede saber si la reaccion va a
ser perjudicial o benéfica para el material, aunque por lo general uno espera que una reaccion
pequefia y homogénea en toda la interfase pueda ser benéfica para la cohesidn particula - mairiz,
y por el contrario una reaccion violenta y no homogénea pudiera debilitar la cohesion {10].

Los resultados ablenidos en las pruebas de flexion de la figura 32 muestran que existe un
aumento en el madulo de Young con respecto a la muestra que no tiene tratamiento térmico
observandose el mayor valor def modulo para una temperatura de 31.8 horas, lo que hace pensar
que cuando la reaccion es pequefia existe una mayor transferencia de carga de la matriz a las
parliculas y pasado este tempo la cohesion particuia — matriz se ve debilitada provocando un
efecto de reversibiiidad en el modulo de Young.

Los ensayos en traccion crearon muchas dificultades pues por un tado no se pudieron maquinar
probetas bajo norma sin danar la herramienta de corte, y al utilizar probetas de seccién constante
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se comre el nesgo de que el esfuerzo triaxial rompa la probeta cerca de la mordaza y no en la
seccitén central como se desearia

Solamente en el caso favorable en que la seccidn ocupada por la mordaza estuviera
partcularmente reforzada por las particutas podriamos tener una probeta que se rompiera en €l
centro, eso ocurrid en algunas de las muestras y la figura 33 muestra el comportamiento de las
curvas esfuerzo - deformacion para esos casos.

Por supuesto, dadas las condiciones explicadas armba, solo se les puede conceder un valor
relativo a dichas curvas, de hecho, séic se intentd constatar si la tendencia que sigue el médulo
elastico respecio a la temperatura es 1a misma que la expuesta en la figura 32.

El comportamiento observado en los ensayos a fraccién no resulta concluyente, dado a lo

expuesto con anteriondad.

6 - ¢La reaccion tiene un efecto de endurecimiento en la matriz del matenial compuesto?

Bl endurecimiento cbservado en la grafica de la figura 34 es muy pequefic y no resulta
concluyente, el efecto podria ser explicado por una medificacion de la matriz y no de la interfase,
de hecho, el efecto de endurecimiento estaria relacionado con la formacién de precipitados de

Mg.Si, dada la poca cantidad de Mg en la aleacion, su formacion y/o su influencia son marginales.
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CONCLUSIONES

De los resultados oblenidos en este estudio se puede concluir lo siguiente

Existe una reaccion en estado sélido entre el aluminio y el carburo de boro la cual da lugar a la

formacion de la fase ALBC en la interfase y la formacion de |a fase AlB,.

La lemperatura a la cual se da inicic a esta reaccion aln no fue posible determinarla Sin
embargo, la reaccion deberia suceder a una temperatura menor a los 500 °C, debido a gue fue

posible identificarla por medio de DRX y MEB

La reaccion maodifica el diagrama ternano Al-B-C, pero aln se reguiere de mas informacion

acerca de las lineas que limitan |a fase ALBC y AlB; en el estado solido.

Se puede alirmar que la cinética de la reaccion es de velocidad intermedia con respecto a la
velocidad presente en estado liquido, por lo que no se vislumbra que esta reaccion pudiera
compromeler las propiedades mecanicas del material compuesto a temperaturas inferiores a
la temperatura de recristalizacién. El comportamiento que describe esta reaccion se ajusta con
la ley de Avrami como se ve en la figura 19. Sin embargo, los tiempos ulilizados para este
esludio se encuentran aln por debajo del liempo requerido para determinar la razon de
transformacion, por lo cual no es posible dar una aproximacion de la energia de activacion
para la reaccion, El tiempo requerido para que se lleve a cabo el fendmeno de pasivacion de la

reaccion es mayor a 1000 horas a la temperatura considerada.

Se observd que el mayor valor del madule de Young se presenta a up tiempo de 31 6 horas,
para fiempos mayores de permanencia en tratameento térmico se presenta un fendmeno de
reversibilidad por o que el médulo de Young decrece lo cual pedria comprometer el uso de
este material para temperatura mayores a 500°C duranie periodos de fiempo superiores a los

31 6 horas.
En cuanto al endurecimiento del matenal como consecugncia de fa reaccion, los resultados no

fusron concluyentes. El endurecimiento presenie pudiera ser ocasionado por fendmenos de

precipitacion en la matnz.
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PERSPECTIVAS

PERSPECTIVAS

El estudio de los materiales compuesios de Al — B4C necesita de mas resultados y todavia quedan
muchas preguntas abiertas con respecto a estos materiales.

Es necesario realizar estudios més minuciosos de los aspectos termodinamicos que se ven
mvolucrados en la reaccién, con la finalidad de determinar las lineas de fronteras entre las fases y
poder determinar los diagramas de fases en estado sélido.

En cuanto a la cinética de la reaccion, también es necesario realizar un estudio mas preciso con el
fin de determinar la energia de aclivacion, la razon de transformacion y el momento en el que se
presenta el fenameno de pasivacion.

El estudio de capas protectoras que eviten que exista una reaccién en la interfase en e caso que
asi se requiriera.

£n este estudio no se abordaron cuestiones relacionadas con los efectos que ocasiona fa
formacion de 1a fase ALBC en los mecanismos de fractura del material, por lo que es otra cuestion

que queda abierta para un estudio posterior.
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Anexo A. ANALISIS DE ELEMENTOS SOMETIDOS A FLEXION PURA

$1 tenemos un elemento con un plano de simetria (AB - A’B’) y lo sometemos en sus extremos a
pates opucstos e iguales M y M’ que actdian en el plano de simefria observaremos que el elemento
se flevara bajo a accidn de los pares, pero permanecerd simélrico con respecto a dicho plano.

Por lo tanto, las lineas AB y A’B’ tendran una curvatura constante, es decir, las lineas que antes
eran rectas sc converliran ¢n arcos con centro en C.

Si suponcmos gue clemento esta dividido en pequefios clementos cibicos con caras
respectivamente  paralclas a Jos tres planos coordenados, entonces estos elementos serdn
transformados como sc muestra en la figura 35.A , cuando el elemento es sometido a los pares M y
1", Puesto que las caras representadas en la figura 35.B estin 90° la una con la otra, concluimos
que 7oy 7 7. = 0y, por lo tanto, que Ty = Ty, = 0. Las componentes de esfiterzo oy, 0. ¥ Ty., deben
ser 1guales a cero en la superficie del elemento. Por otra parte, las deformaciones involucradas no
Jeaneren ninguna interaceion entre los elementos de una seccidn transversal, suponemos que estas
tres componentes de esfuerzo son iguales a cero a lo largo de todo el elemento. Por lo tanto,
concluimos que la tnica componente del esfuerzo diferente de cero que actia en cualquiera de los
clementos ciibicos considerados aqui es la componente normal o, por lo que en cualquier punto de
un elemento esbelto en flexidn pura, tenemos un estado uniaxial de esfuerzos.

b) x

Figura 35. A) Proyeccion en el plano xy de un elemento sometido a flexién pura

B) Proyeccion en el plano xz de un elemento sometido a flexién pura.
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Como se puede obsersar en Ja [igara 36, la defornacion &, y ¢l esfucr/o o, son ncgativos en la parte
superion def clemento {compresion} v positivos en la paile infeuor (traceion)., per lo que exisle una

superficie donde la deformacién ¢, y el esfluctzo o, son iguales a cero, esta superficic se llama
siperficie teutti.

G .
I
coby
. | \ o
o , l XI
ST I R o
é i\ ‘,'._ : %
A i i
: ! ’ B Eje Neutro
i
. v
f .
i : B
h - i — i 3
1/ i ) xiiu\
I | B
/ ! T
AT v B £

Figura 30, Esquuema que mucstra un seccion de un elemente sometido a Nexidn pura. el eje de referencia esti
colocado en ¢f cje neutro de la seccidn.

Si colocames un origen de coatdenadas sobre b superlicic peatra, de tal manera que Ja distancia do
cualguier punto a la supetficie neutia sea medida por su coordenada y
Denotwmos p ¢l radio del arco DE, por O ¢l dngulo central correspondiente a DE y observando que
la longitud de DE es igual a la longitud L del clemento no deformado, entonces:

L= p
Considerando shora el arco JK localizado a una distancia y por encima de la superficie neutra,
notamos gue su tongifud 1" es:

LY = (p-y)0
Puesto gue la fongitud onginal del arco JK eraigual a L, ka deformacion de JK es:

§=L =L =(p-y)0~ pl=-y0
Por 1o tanto la deformacion unitaria del los elementos de JK esta dada por:

o yvd -y
Lo=—= =—

' L p&’ £

Esta deformacion unitaria es valida en cualquier punto y concluimos que la deformacion normal

longitudinal &, varia lincalmente a través del clemento, con la distancia y medida desde su
superficie neutra.
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Si el momento flexor M es tal que los esfuerzos normales en el elemento permanecen por debajo de
la resislencia 3 la fluencia, entonces se puede aplicar la ey de Hook para esfuerzo uniaxial.
Suponiendo que le material es homogéneo y designado por E su médulo de elasticidad, entonces
feiiemos que:

o+~ Egq

Por Io que se puede afirmar que en la zona elastica, el esfuerzo normal varia linealmente con la

distancia desde la superficie neutra.
Tencmos que

Donde: ¢ ¢s Ia distancia del eje neutro a la superficie del elemento, &, es 1a deformacién méxima y
Gmes el esfuerzo maxime.
De la estatica tenemos que:

joda= j[-ia,,,)dA =—Znfydd=0
c ¢
De donde se establece que:

frda=0

Esto es, que para un elemento sometido a flexién pura el eje neutro pasa por el centroide de la
seccion, siempre y cuando los esfuerzos permanszcan en la zona elastica.

[(-yo.d)=m

Si hacemos pasar el eje z por el ¢je neutro y sustituyendo oy, tenemos:
o
j(—'y)(—zﬂm)dfj = —"—jysz =M
¢ c

La integral representa el momento de segundo orden o momento de inercia, de la sceeibn con
respecto al gje neutro, por lo fanto: -

o =

n

Me
I

G6
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Sustituyendo a,, obtenemos cf esluctzo normal 6 a cualquicr distancia y det eje neutro:

i

/
1.a deformacion del clemento causada por ¢l momento flector M es medida por la curvatura de la
superficie neutra. La curvatura es delinida como Hp y en la 7ona clidstica tcnemos que

7

Ed radio de curvatura se puede aproximar como:

1 o, 1 M M ARV Y ¥

p Fo Ec @ i d p EI
Resolviendo csta ecuacion para las condiciones a que csta sometido el elemento se encucentra la
ccuacion de la curva claslica.

VIGA EN CANTILIVER
En la figina 37 se mucstra un clemento en cantiliver sometido a una carga P, este elemento puede
ser analizado como un elemento sometido a una flexion pura.

N
b

NN

Jo

[ |

b ..
’/7//////’/:% Seccidn transversal

Figura 37. Esquena de unaviga en cantiliver sometida a una carga P

f:n los clementos en cantiliver, tenemes que M - Px, por lo tanto, la ccuacion diferencial que
deseribe el comportamiento cs:




ANEXOQS

Resolviendo la ecuacién diferencial por el método de integracién tenemos:

dy P’

E]E: +C|

3
Ely = %+ Cx+C,

Para determinar las constantes de integracion tenemos las siguientes condiciones de frontera

dvida=0 cuando x=L
v cuando x=L

Aplicando esta condiciones de frontera obtenemos que:

P’
¢ =-
2
1
o P
- 3
Por lo tanto:
y= —Pm(f -30x+2L)
6E

I’sia ecuacion se conoce como la ecuacidn de la curva elastica de un elemento en cantiliver.

Donde P es 1a carga aplicada; E ¢s el modulo elastico del elemento; I es el momento de inercia con
respecto al e neutro, x es la distancia del origen a cualquicr seccién transversal del elemento y L
es la longitud def elemento.
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Adicro B, FUNCION VHENTO Y CARACTERISTICAS DE LOS LVDT

Un ENDIL (Lincar Veriable Differentiol Transformer) cs un dispositivo electiomecinico que
produce una salida foutpue} cléctrica propoicional af desplasamicnto de un nicleo feorel movible

FI VDT esta constitwido en suestiuctura iteina por una bobinado primario {primary coil 6
primary winding) gue s¢ encuentra entre un par de bobinas secundatias (sccondary coil ¢ sccondary
winding) simétricamente cspaciadas con respecto a la bobina primana. Las espiras se encucntran
enrolladas en una pieza hueca hecha de un polimero teforsado con vidrio térmicamente estable,
cncapsufado para prevenir fa humedad, cubicrio por un escudo de alta permeabilidad magnética, y
duspucs colocado en una camara alindrica de acero inoxidable. Estos clementos constituyen c!
clemento estacionario del sensor, este ensamble provee una ruta para ef Mujo magnético que unc las
CEPITaS.

¥l elemente movible, Hamado nucleo del LVDT es una armadura tubular de un matenial
magnéticamente permceable, ¢l cual tiene un moviniente axial libre en cf hueco del las cspiras y sc
acopta mecinicamente al objeto al cual se le quiere medir su posicion,

Principio de funcionamiento

Cuando la bobwa primatia ¢s cnergizada por una fuente externa de corriente alterna AC,
normalmente de 0.5 - 10 Vs a |- 10 kHz, se induce un vollaje en las dos bobinas sccundaras,
Lus bobinas sccundarias estan concetadas en serie de forma o puesta por lo que el voltaje en cada
bobina secundaria es de polaridad opuesta. Por lo tanto, la salida del LVDT es la diferencia entre
estos dos voliajes, el cual es cero cuando el niicleo se encuentra en la posicidn central 0 posicidn
nula, debido a que a las dos bobinas secundarias ies llega el mismo flujo dando como consecuencia
que los vollajes en cada una sean los mismos. Cuando el nicleo es desplazado de la posicion nula,
ct voltaje inducido en la bobina secundaria hacia la cual se desplazo el nicleo aumenta, mientras
que ¢l voltaje inducido en la bobina secundaria opuesta decrece. Por lo tanto se produce una
diferencia de voltaje en la salida, la cual varia linealmente con los cambios en la posicidn del
nucieo. Cuando el nicleo es desplazado hacia el otro lado de la posicidn nula, ia fase del voltaje de
sahda cambiar abruptamente ¢n 180°, es decir, si desplazamos ¢l nicleo hacia un lado de la
posicion nuka vamos a obtener en la salida una diferencia de voltajes positiva, mientras que si lo
desplazamos ul otro lado de la posicion nula 1a diferencia de voltajes en la salida va a sc1 negativa

Primary
Coil
| |
|
Sec 1 i Sec. 2 1

Caracteristicas
£l uso de los LVDT es muy amplio debido a que cuenta con algunas caracieristicas que los hacen
superiores a otios medidoics de desplazamicnto, segun Schactvity VDT Techmology

Operacion tibre de friceidn. Debido a que o eviste un contacto mecdnico entre ¢l nicleo y las

estructura de la bobina, of LVIDT es un disposinive que funciona hine de fricaion Debido o esta
caracteristica estos dispositivos s han emipleado en aplicaciones tales como deflexion dmdnmuca o

gSTA TESIS NO SALE
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prucbas de vibracién de materiales delicados y en pruebas de tension ¢ termofluencia en fibras o
materiales con alta elasticidad.

Tiempo de vida mecénica infinita. Al no existir friccién ni contacto entre el nicleo y la bobina
tampoco existe desgaste en los elementos del LVDT, por [o que esencialmente ¢l tiempo de vida
mecanica del dispositivo es infinito.

Resolucién infinita. La operacién libre de friccién combinado con el principio de induccidn del
LVDT. e dan una caracteristica de resolucion infinita, es decir, que ¢l LVDT puede responder al
mas mimmo movimiento del nicleo, dando una diferencia de voltaje en la salida. Por lo que la
tinica linutante en la resolucion estd dada por lo capacidad de leer los datos proporcionados por el
I VDYE con dos dispositivos electrdnicos caternos.

L respuesta dindnica del LYDT anicamente esta limitada por los efectos inerciales del nicleo.
Repetitividad de la posicion aula. La inhcrente simetria del LVDT le da la caracteristica de repetir
su posicion nula La posicién nula de un LYDT ¢s extremadamente estable y repetible.
Sensitividad de cje unico. El LVDT es predominantemente sensitivo a desplazamiento axiales del
nucleo v relativamente insensitivo a desplazamiento radiales del mismo. Lo que lo hace funcional
cn aplicactones donde el movimienlo no ¢s precisamente en linea recta. )
Rohustez extrema. La combinacién de los materiales de los que esta fabricado el LVDT lo hace un
thspositino robusto v durable en wuna gran variedad de condiciones ambientales. Debido a su
encapsulado lo hace resistente a fa humedad, a cargas de impacto y altos niveles de vibfacion,
micntras que sus escudos internos de alta permeabilidad magnética minimizan los efectos de campo
de corniente alterna exieimos.

{'n LV DT ordimario opera en un gran rango de temperatura, pero si es requerido, pueden fabricarse
usando materiales especiales para una aplicacidn especifica.

Salida absoluta. El LVDT es un dispositivo con una salida absoluta, es decir, si se tiene una
perdida del suministro cnergético, el dato de a posicion mandada por el LVDT no se pierde.

Nicleo v bobinas separables. Debido a que la finica interaccion entre el nucleo y [as bobinas de un
LA DI es un acoplamicnlo magnético, ¢l ensamble de las bobinas puede ser aislado del nicleo por
ki insercion de tubo no magnético entre el miicleo y el barreno. Esta barrera sirve para aislarlo de un
medio presunzado, corrosivo o de fluidos cdusticos,
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Ll LVDI utilizade en esle estudio fue proporcionado por RDP Electronies y ticne la siguienles
caracleristicas:
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Anexo C. TIPOS bE MATERIALES COMPUESTOS.

Reforzados con fibras

tn los materiales compuesto reforzadaos con fibras exisie un pavdmetro quc nos permite determinar
el tipe 1eluct 2o que se ticne, este pardametro es la longitud critica £, 1a cual depende del didmetro 4
de lus fibras, la resistencia iltima de fa fibras oy y el esfucrzo cortante de la matriz 7 de acuerdo a
la formuala

[ - O'}.([
4

v

Por lo tanto, sc llama fibras continuas a aguellas que su longitud es aproximadamente
{ =151, micniras que las fibras discontinuas o fibras cortas tienen longitudes menores a £

~ Continuas alineadas
Los materiales compuestos reforzados con fibras continuas tienen wn comportamiento
anisotropico, ¢l grado de anisotropia-depende principalmente de la orientacion de las fibras. El
rol principal de las fibras es soportar fa carga, micntras que la funcién de la matriz metilica es
transferir v distribuir la carga en las fibras.
La cficiencia de transferencia de carga de [a matriz a las fibras depende de la interfase de unidn
entre clos. Asumiendo una buena interfase entre cllos, las propiedades mecdnicas dependen
miis de las propicdades de las fibras que de las propiedades de la matriz.

~  Discontinuas
Whiskers. Los whiskers son materiales libres de defectos o fibras cortadas con un didmetre de
afrededor de 1pm. Los wiiskers son matenales monocristalinos y por lo tanto tienen una mayor
resistencia a la tension Los whiskers deben estar cercanos uno de otro para evitar grandes
distorsiones en [a matriz y mejorar substancialmente las propiedades mecanicas. En la préctica,
sinifica que la concentracion de estos refucrzos debe ser media o alta, generalmente se
encueniran ¢n concentraciones del 20% o mids.
Alincadas
Oricentadas aleatoriamente.

In el caso de fibras continuas o wiskers con gran relacién longitud/ radio (aspect radio
fongitud/didmetro}, la matriz sirve para mantener juntas las fibras, para alinear estas en
dircceiones de esfuerzo deseadas y para transferir la carga aplicada a las fibras.

Estructurales

~ 1anmnados
Los matertales compuestos laminados cstn compuestos por hojas bidimensinales o pancles que
tiene ditecciones preferencias de alta resistencia . Los paneles son apilados a unidos, por lo
2o las orientaciones de las dirceciones de alta resistencia varian en cada capa sucesiva,

~ TPaneles Sandwich
Los paneles sandwich consisten en dos capas superficiales duras o caras (faces) separada por
una capa de wn matenal con menor densidad o corazon (core), el cual tiene una menor rigidez y
uni menor resistencia.
Las capas soportan la mayor parte de la carga externa aplicada y los esfuerzos transversales de
{lexion, mientras que el corazén cumple con dos funciones; la primera, es resistir deformaciones
perpendiculares al plano de las caras y el segundo, es proveer un cierto grado de rigidez a
cortante en los planos perpendiculares a las caras.
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Una de las estructuras més empleadas como corazon son los “honeycombs™ los cuales estin
formados de delgadas lamina de material en forma celdas hexagonales, con ejes orientados
perpendicuiarmente a los planos de las caras.
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