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RESUMEN

Este trabajo se realizó en la investigación de los compuestos intermetálicos del sistema

Fe-Al. La aleación utilizada fue Fe-AI40at.%, esta posee una estructura ordenada de

tipo B2. Este compuesto intermetálico es atractivo para usos estructurales por su baja

densidad y su buena resistencia mecánica a alta temperatura. Pero su pobre ductilidad

a temperatura ambiente restringe su uso como material estructural.

Para mejorar la ductilidad de esta aleación se realizaron varias modificaciones en

algunas variables que repercuten directamente en su comportamiento mecánico, como

son: control microestructural por modificación del proceso de fabricación, micro aleación

y refuerzo con partículas de segunda fase.

Se fabricaron tres aleaciones mediante el proceso de atomización-deposítación: Fe-

AI40+0.1at.%B, Fe-AI40+0.2at.%B+AI2O3 y Fe-AI40+0.4at.%B+AI2O3 ;posteriormente se

realizó la evaluación microestructural y comportamiento mecánico con muestras de

llegada, tratadas térmicamente a 700°C, 900°C y 1100°C deformadas plásticamente en

ensayos de forja, y en ensayos de compresión a temperatura ambiente.

De acuerdo a los resultados obtenidos en esta investigación, se confirma que las

variabíes antes mencionadas modifican a los agentes responsables de la baja ductilidad

en los compuestos ¡ntermetálicos; siendo algunos de carácter intrínseco y otros de

carácter extrínseco.

Mediante la fabricación del Fe-AI40 por atomización-depositación, se logra obtener una

estructura de grano fino. Además de mejorar el porcentaje de deformación en pruebas

de forja. El refuerzo con partículas de AI2O3 mejora e! comportamiento mecánico

durante las pruebas de forja y durante las pruebas de compresión, obteniendo

deformaciones de 27% en ensayos de forja y de 11.3% en ensayos de compresión a

temperatura ambiente.



El efecto de la adición de B mejora la ductilidad del compuesto Fe-AI40 a temperatura

ambiente, e influye para que se observe una modificación en el modo de fractura de

intergranular a transgranular. En este caso, es posible que el boro actúe como un

adhesivo intergranular, que previene la segregación de impurezas a las fronteras de

grano evitando la falla intergranular.
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CAPITULO I

Compuestos Intermetálicos Fe-Al40, Atomizados y Depositados

Introducción.
El desarrollo de nuevas tecnologías en el campo de los materiales ingeníenles se ha

venido incrementando, debido a la necesidad de encontrar nuevas aleaciones con

mejores propiedades, principalmente para servicio a alta temperatura con una

resistencia mecánica adecuada y buena resistencia a la oxidación. Desde hace ya

mucho tiempo el desarrollo de aleaciones para estas aplicaciones se ha basado en

elementos metálicos tales como: fierro, níquel y titanio. Sin embargo, los requerimientos

de combinación de propiedades de estos materiales para las presentes y nuevas

aplicaciones, son aparentemente superiores a las mejoras obtenidas en aleaciones

metálicas convencionales. Por lo que la atención se ha enfocado en los compuestos

intermetáücos, considerados como materiales con propiedades intermedias entre los

cerámicos y las aleaciones metálicas.

Estos compuestos intermetálicos tienen al menos dos elementos como base. Estos

compuestos existen en rangos estrechos de composición química, alrededor de una

composición estequiométrica simple y también poseen una estructura cristalina

ordenada, en donde cada especie atómica ocupa un espacio bien definido en la red

cristalina. La estructura cristalina y la simetría tiene algunas consecuencias en las

propiedades de estos compuestos.

En los últimos 15 años, se ha desarrollado una extensa investigación alrededor de los

compuestos intermetálicos ordenados [1, 2]. Debido principalmente a las propiedades

interesantes que presentan los compuestos intermetálicos, especialmente aquellos

basados en Al y Si. Estos compuestos poseen una variedad de propiedades

prometedoras para usos estructurales a temperaturas elevadas en ambientes

agresivos. Dentro de estas propiedades se pueden mencionar:

1. Capacidad de formar películas de óxidos protectores que proporcionan una excelente

resistencia a la oxidación y a la corrosión [3, 4].

2. Poseen una resistencia mecánica atractiva a temperaturas elevadas [5],

3. Poseen una baja densidad combinada con elevados puntos de fusión.
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4. Poseen una alta estabilidad estructural.

Sin embargo, los compuestos intermetálicos generalmente tienen baja ductilidad y un

modo de fractura frágil, motivo principal de su bajo empleo como materiales

ingenieriles. Muchos de los compuestos intermetálicos son tan frágiles que simplemente

no pueden fabricarse componentes estructurales útiles. Y aún cuando si pueda

fabricarse, su pobre tenacidad a la fractura limita en muchos casos su aplicación como

elemento estructural.

La principal desventaja de los compuestos intermetálicos es la fragilidad, esta puede

ser asociada con factores intrínsecos o en algunos casos de factores extrínsecos. De

los factores extrínsecos se sabe que la segregación de impurezas indeseadas a los

límites de grano causan fragilización de los mismos [6,7]. Estudios recientes han

revelado que la fragilización por medio ambiente es también una de las causas

principales de la baja ductilidad de los compuestos intermetálicos, aún a temperatura

ambiente [8, 9].

Durante los años recientes se ha demostrado que es posible superar los problemas de

fragilización de los compuestos intermetálicos mediante aleación y control de los

procesos de fabricación. Los resultados de estas investigaciones, han dado como

resultado compuestos intermetálicos con ductilidad y resistencia útiles algunos ejemplos

son los sistemas: Ni3AI, Ni Al, TiAI.

Recientemente se han hecho grandes esfuerzos en comprender y mejorar las

propiedades mecánicas a través del control de la estructura, la adición de aleantes y el

control de los procesos de fabricación. Se ha demostrado que la fragilidad de estos

compuestos no se debe a propiedades inherentes al sistema, por lo que se ha hecho

necesario profundizar en los mecanismos de deformación y fragilización que presentan

estos materiales. El mejoramiento de su ductilidad permitiría su aplicación en usos

estructurales con los beneficios económicos inherentes a la sustitución de materiales
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por uno más barato con menor densidad manteniendo las propiedades mecánicas y de

resistencia a la oxidación.

La investigación de este trabajo se realizó con aleaciones de Fe-Al del tipo B2

fabricadas por atomización - depositación, en la composición Fe-AI40 dopadas con boro

y con la adición de partículas de refuerzos de alúmina.

El objetivo de esta investigación es:

_ Modificar las propiedades mecánicas del compuesto intermetálico Fe-Al mediante la

adición de B, reforzamiento con partículas de alúmina y el proceso de fabricación por

atomización-depositación.

_ Estudiar el efecto de la concentración de B en las propiedades mecánicas.

_ Estudiar la precipitación del B.
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2.1 Compuesto Intermetálico.

Los compuestos intermetálicos se encuentran dentro de las aleaciones homogéneas

porque constan de una sola fase en el estado sólido y solo pueden ser una solución sólida

o compuesto. Dentro de éste estado hay tres fases posibles, una de ellas es la fase

intermedia o compuesta, ésta fase intermedia tiene tres fases más comunes, una de ellas

es la de los compuestos intermetálicos o de valencia.

Un "compuesto intermetálico'1 tiene las siguientes características:

a) Generalmente se forma por metales no similares químicamente y se combinan

siguiendo las reglas de valencia química.

b) Suelen tener fuerte enlace iónico o covalente[1].

c) La estructura cristaiina que pueden tener, depende de la composición química y la

temperatura. En nuestro caso se trata del tipo B2, ver figura 2.1.

d) La estructura ordenada que presentan exhibe propiedades atractivas a aitas

temperaturas (resistencia mecánica, resistencia a la oxidación, dureza, etc. ). Estas

propiedades se deben a que la red cristalina ordenada de rango amplio reduce la movilidad

de las disiocaciones y el proceso de difusión a temperaturas elevadas [2, 9].

e) Poseen una estructura cristalina ordenada, ver figura 2.2, donde cada uno de los

elementos que la integra tiene un lugar en la red cristalina perfectamente definido.

f) Su deformación puede ser controlada por medio del deslizamiento de las redes

superpuestas o pares de dislocaciones.

g) Debido al problema de fragilidad que presentan, han sido usados principalmente como

constituyentes de endurecimiento en materiales estructurales.

h) Poseen baja densidad [2, 3].

i) Alta sensitividad a pequeños cambios de composición [4].

j) Extrema susceptibilidad a ambientes con presencia de hidrógeno [4].

Recientemente se han desarrollado investigaciones para entender los mecanismos de su

fractura frágil y su baja ductilidad, se ha encontrado que las posibles causas de su

fragilidad incluyen;

1, Insuficiente número de modos de deformación [2, 4, 6].
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2. Alta resistencia o dureza, ésto genera como resultado una dificultad en la generación y

desplazamiento de las dislocaciones.

3. Pobre resistencia al clivaje y/o baja energía de superficie.

4. Deslizamiento planar y deformación localizada.

5. Alta sensitividad a la deformación (la cual produce propagación de fractura frágil en las

puntas de las grietas).

6. Límites de grano débiles [2, 6].

7. Fragilización ambiental, donde la presencia de vapor de agua es eí causante principal.

Además, el oxígeno es el principal causante a temperaturas elevadas [2, 3].

Vector de
deslizamiento

Figura 2.1 Estructura cristalina ordenada B2, mostrando ios vectores de deslizamiento del sistema FeAl

[22].

En algunos casos la fragilidad resulta de la fuerte resistencia a! movimiento de las

dislocaciones en el punto en que la fractura intergranular o de clivaje es favorecida.

En muchos casos las dislocaciones son móviles. La fragilidad resulta también de la

estructura cristalina de baja simetría, que no posee suficientes sistemas de deslizamiento

independientes para permitir la deformación arbitraria y la presencia de límites de grano

que son también frágiles para resistir la propagación de las grietas [2, 3].

10 FALLA DE ORIGEN
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Estos compuestos intermetáiicos poseen una variedad de propiedades promeíedoras para

usos a temperaturas elevadas, en las que se incluyen:

1. Poseen alta resistencia a alta temperatura, taies como incremento en el límite elástico

(comportamiento irregular) [3],

2. Con un alto contenido de aluminio, son de particular interés por su bajo peso específico

presentando una buena resistencia a la oxidación mediante la formación de AI2O3 la cual

resulta en una capa de óxido protector a alta temperatura.

3. Una de las mayores consideraciones en el desarrollo de estas aleaciones para

aplicaciones estructurales es su soldabilidad [6, 8],

4. Poseen buenas propiedades magnéticas y eléctricas [8].

5. Tienen un alto punto de fusión [3].

6. Son estables a temperaturas elevadas debido al proceso de difusión lento en las redes

ordenadas [3].

f*

• J, g*

Figura 2.2 Arreglos atómicos de aleaciones convencionales con estructura cristalina desordenada (a) y

estructura cristalina ordenada de rango amplio de un compuesto intermetálico ordenado (b) [ 2 ].

.PALLA DE ORIGEN
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2.2 Aluminuros ele Fe.

Los aluminuros de Fe, Fe3AI y FeAl poseen propiedades únicas y tienen un elevado

potencial como nuevos materiales para usos estructurales a alta temperatura. Este

potencial esta basado en la capacidad de los aluminuros de fierro de formar películas o

capas protectoras de óxido de Al con buena resistencia a ambientes sulfidantes a

temperaturas elevadas. Además, de su excelente resistencia a la corrosión, ofrecen un

bajo costo deí material, baja densidad y conservación de los materiales estratégicos. Sin

embargo la mayor desventaja de los aluminuros es su baja ductilidad y baja tenacidad a la

fractura a temperatura ambiente, y su pobre resistencia a temperaturas superiores a los

600°C.

Recientemente, grandes esfuerzos han sido realizados en ei mejoramiento de sus

propiedades mecánicas por medio del control de la estructura de grano, adiciones de

aleantes y proceso de fabricación del material [4].

2.2.1 Sistema Fe3AI.

Los compuestos intermetálicos Fe3AI presentan dos tipos de fases ordenadas, DO3 y B2

además de la fase desordenada. La aleación presenta endurecimiento por envejecimiento,

en una región de temperatura intermedia abajo de la temperatura de transformación DO3-

B2 (550°C) que es función de la composición [7]. El aluminuro existe en la estructura

ordenada DO3 por debajo de la temperatura ya mencionada y tienen una estructura

desordenada cerca de 760°C. La temperatura de transición de DO3-B2 disminuye y la

temperatura de desorden aumenta con un incremento en el contenido de Al cerca de 25%.

Sólo la estructura B2 es estabie a concentraciones superiores a 36% de Al, por otro lado

siempre muestran fractura por clivaje, independientemente de la ductilidad y del ambiente

de prueba. La comparación de los modos de fractura indican que el límite de grano en el

Fe3AI, son básicamente más fuertes para resistir la nucleación de la grieta y la propagación

12
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después de la deformación extensiva, que resulta en la concentración de esfuerzos

elevados en esos límites. El incremento de concentración de aluminio resulta en un límite

de grano frágil [3].

Estudios recientes demuestran claramente que la ductilidad de Fe3AI con ambas

estructuras B2 y DO3 son sensibles al ambiente de prueba y a temperatura ambiente. Otros

estudios indican que el vapor de agua es el causante principal de la fragilidad en el

compuesto intermetálico Fe3AÍ [7].

2.2.1.1 Efecto de aleantes en aluminuros de Fe3AI.
El refinamiento de la microestrucíura mediante el proceso de fabricación de! material y

adiciones de aleantes han sido útiles en el mejoramiento de la ductilidad en aluminuros

Fe3AI, la adición de diboruros de titanio (TiB2) a polvos de Fe3AI son muy efectivos para la

reducción del tamaño de grano, e incrementan la ductilidad de materiales recristalizados

de 2% a 5-7%. La presencia de partículas de TiB2 incrementan la temperatura de

recristalización de 650 a 1100°C, para estos materiales, la ductilidad es muy alta a

temperaturas arriba de 600°C, y las técnicas de fabricación convencionales pueden ser

empleadas sin dificultad [2].

Las propiedades de resistencia mecánica de esos aluminuros son también sensibles a la

microestructura y al contenido de Al. A temperatura ambiente el límite elástico desciende

bruscamente con un incremento en el contenido de Al arriba del 25%. Este descenso es,

como se mencionó antes, un resultado tanto del incremento en la movilidad de pares de

dislocaciones y la eliminación de endurecimiento de partículas de la fase desordenada

(bcc) [2].

Las adiciones de TiB2, reduce el tamaño de grano del material recristalizado y estabiliza la

estructura del Fe forjado, incrementando significativamente la resistencia y la mantiene a

temperaturas elevadas. Grandes esfuerzos han sido encaminados a! mejoramiento de las

propiedades de los aluminuros de Fe3AI a temperaturas elevadas.

13
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Los elementos aleantes, Ti, Mo, y Si son más efectivos en fomentar el endurecimiento por

solución sólida. E! incremento en resistencia ha sido relacionado con el incremento de la

temperatura de transición DO3-B2 y asociada a cambios en la naturaleza de las

dislocaciones involucradas en el proceso de ia deformación.

La solubilidad del Nb, Ta, Zry Hf es bajo (1% en aiuminuros de Fe), y aleando con 1a 2%

de esos elementos substancialmente mejoran la resistencia a temperatura ambiente y a

temperaturas elevadas por endurecimiento por precipitación. Un diseño reciente de una

aleación de Fe3AI mostró que la ductilidad de ia aleación preparada por fusión, colada y

fabricada por laminación en caliente, puede ser mejorada por el aumento en contenido de

Al de 25 a 30% y con adiciones de Cr de 2 a 6% [2].

2.2.1.2 Propiedades mecánicas de los aiuminuros de Fe3AI.

Las propiedades mecánicas de los aiuminuros de Fe se han caracterizado en función de

la temperatura y la composición de la aleación en un buen número de estudios [2], Estas

aleaciones ofrecen buena resistencia a la oxidación, excelente resistencia a la sulfidación,

poseen un costo más bajo que los aceros inoxidables [38]. Utilizan pequeñas cantidades

de elementos estratégicos y elementos refractarios que también aumentan

substancialmente sus propiedades de deformación. Poseen una densidad más baja que

los aceros inoxidables y por esta razón ofrecen una mejor relación peso-resistencia.

No obstante, su baja ductilidad a temperatura ambiente y una baja resistencia alrededor

de los 600°C, han sido las principales causas par la poca aceptación en aplicaciones

estructurales [2, 37].

El límite elástico aumenta con el incremento de la temperatura, en una región de la

temperatura intermedia [36], A temperatura ambiente el límite elástico para composiciones

14
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de aproximadamente 25 %at. Al es alto (550 a 700 MPa), por su poca movilidad de

dislocaciones y el endurecimiento por partículas, debido a la presencia de la fase (bcc)

desordenada. A temperatura ambiente, las aleaciones por arriba del contenido

estequiométrico, con 28.7% tienen mejor resistencia a la fatiga que las aleaciones por

abajo del contenido estequiométrico con 23.7% Al. Las mejores propiedades de fatiga de

aleaciones con contenido de AI más alto han sido atribuidas a la presencia de

superdislocaciones, que provocan inicio de grietas [2].

Se utilizan como componentes en sistemas de conversión de energía fósil, se prevé que

deben ser resistentes a la corrosión en sistemas de energía fósil a temperaturas

elevadas, por su habilidad de formar capas de óxido de aluminio protectoras [5]. Otra

propiedad es la soldabiiidad, los aluminuros Fe3AÍ son soldables con un control cuidadoso

de parámetros de soldadura y de adiciones de aleantes menores. Adiciones de TiB2

promueven el agrietamiento en caliente y son perjudiciaies para la soldabilidad [2]. Los

resultados indican que la soídabilidad de las aleaciones basadas en Fe3AI es muy sensible

al menor cambio en composición. Varios factores, incluyendo el aumento de hidrógeno

disueíto, esfuerzo termal generado, la ductilidad y resistencia dei materia!, influyen en la

sensibilidad al agrietamiento en frío [6].

2.2.2 Sistema FeAI.
En éstos compuestos intermetálicos operan dos sistemas de deslizamiento: a) <111 >{110}

a bajas temperaturas y b) <100>{110} a altas temperaturas como lo indicaron también

(Yamagata, Yoshída, Umakoshi y Yamaguchi) [11,14,23,25]. En todas las composiciones

tienen un deslizamiento en <111> a temperatura ambiente, y ocurre una transición a

<100>{110} cerca de los 600°C, la temperatura a la que ésta toma lugar es función de la

composición química [23].

Las propiedades mecánicas dependen fuertemente del ambiente de prueba, la humedad

[17, 19], e! recocido y la velocidad de enfriamiento, afectan significativamente las

propiedades mecánicas a temperatura ambiente, tales como la dureza y e! límite elástico.
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Este efecto es causado por la retención de concentraciones elevadas de vacancias

térmicas durante el enfriamiento [18f 22, 26, 29], recientemente se ha correlacionado los

cambios de dureza con la concentración calculada de vacancias y han afirmado que las

vacancias producen endurecimiento a través del mecanismo de interacción de

dislocaciones [18,34], la dureza y el límite elástico aumentan pero se reduce la ductilidad e

incrementa la fractura intergranular [22].

2.2.2.1 Propiedades del sistema FeAI.
Son muy sensibles al vapor de agua, una pequeña cantidad de vapor de agua es suficiente

para que presente fragilidad, el oxígeno incrementa la resistencia a la fragilidad

posiblemente por la reacción con el aluminio [19, 20, 21], la humedad en el aire sea el

origen de la fragilidad. El incremento en ductilidad intrínseca es debido a cambios en

comportamiento y/o en el desorden del material [21]. La ductilidad de aluminuros FeAI

dopados con B se mantiene baja debido a que las aleaciones son fragilizadas por el medio

ambiente de prueba (aire) [2].

Estos aíuminuros de Fe han demostrado que son dúctiles a temperatura ambiente y que la

baja ductilidad comúnmente observada en pruebas de aire, se debe a un efecto intrínsico a

temperatura ambiente conocido como fragilidad ambiental [3], esta es inducida por el H2

[32]. Este hecho da cabida a la posibilidad de reducir o limitar la fragilidad mediante el

control de la microestructura y la composición de la aleación [3].

Las adiciones de B también incrementan la resistencia de FeAI a temperaturas elevadas,

especialmente en combinación con Nb y Zr. Por ejemplo la velocidad del deslizamiento es

muy baja por un orden de magnitud a 825°C por la combinación de 0.1% Zr y 0.2% B. La

sustitución parcial de Fe con Ni, mejora las propiedades del deslizamiento del FeAI [2]. La

estequiometría de éstos compuestos intermetálicos muestran un mejor papel en su

ductilidad generalmente con un exceso del elemento más noble, el Fe en el caso del FeAI

[4, 22]. Liu y George [10], estudiaron la influencia de! contenido de Al, tan bueno como la

concentración de! dopante B en la fragilidad ambiental de aleaciones de FeAI forjadas y de

colada, pero según Schmidt [3], la velocidad de crecimiento de grano disminuye con el

16



CAPITULO II

Compuestos Intermetálicos Fe-AMO, Atomizados y Depositados

incremento en e! contenido de Ai. Cerca de la composición estequiométrica de la

estructura B2 ios ¡ntermetáíicos FeAl muestran buenas elongaciones a temperatura

ambiente, mientras los intermetálicos ricos en Fe pueden mostrar mayor porcentaje de

elongación y por ende mayor ductilidad [3].

La ductilidad de los aluminuros probada en aire y en vacío no es diferente a temperaturas

arriba de 427°C, ésta observación está posiblemente relacionada por la formación rápida

de películas de óxido, que inhiben la penetración de oxígeno a lo largo de los límites de

grano. Por otro lado el FeAl no muestra fragilidad ambiental a temperaturas elevadasp,

24].

Las propiedades de los aluminuros FeAl, pueden mejorarse con la adición de algunos

elementos de transición en combinación con un proceso de solidificación rápida [27]. Pero

también es sabido que un cambio en la microestructura, puede modificar algunas

propiedades mecánicas [28]. Ofrecen ventajas para usos estructurales por su excelente

resistencia a la corrosión y bajo costo; tienen baja tenacidad a ia fractura a temperatura

ambiente [30,35]. La observación de la fragilidad ambiental fue reportada por primera vez

por Gaydosh y Nathal [33].

2.2.3 Compuesto intermetálico Fe-AI40.
Estos compuestos generalmente en composiciones de 40 %at.AI en adelante, son

materiales potenciales para uso a altas temperaturas, su resistencia desciende a una

temperatura por arriba de los 427°C, pero introduciendo cerámicos de alta resistencia

como fase de refuerzo es probable incrementar la resistencia a temperaturas elevadas

[16]. Estos compuestos muestran esencialmente fractura intergranular frágil, el modo de

fractura es también sensible a otros parámetros tales como tamaño de grano e impurezas

[2], una transición de deslizamiento en éstos compuestos ocurre a la temperatura

alrededor de los 700°C.

Un estudio reciente encontró que la ductilidad de FeAl con 40 %at. de Al; fue

substancialmente mejorada por aleaciones mecánicas [2] y por solidificación unidireccional
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a todas las temperaturas [11]. La aleación mecánica disminuye el tamaño de grano [18], el

tamaño de grano grande disminuye ia ductilidad intrínseca [17], de éste modo la tendencia

hacia la reducción de la fractura frágil intergranular. A temperatura ambiente fallan por

fractura intergranular con poca ductilidad a la tensión; pequeñas adiciones de B (0.05 a

0.2%) suprime la fractura en el límite de grano y permite un pequeño aumento en ductilidad

(-3%).

Recientemente se ha encontrado que muestras dopadas con B exhiben una alta ductilidad

(18%) probadas en O2 seco evitando a la vez fragilidad ambiental [2], además son

relativamente blandos, con un límite elástico alrededor de 350 MPa [3]. Crimp [18],

reportó un incremento en el límite de fluencia y una disminución en ductilidad con el

aumento de velocidad de enfriamiento en muestras probadas en aire a tensión. El límite de

fluencia máximo fue descubierto y este fue relacionado con la transición de la dirección del

deslizamiento de <111> a <001> por Guo [31].

La susceptibilidad ambiental se reduce considerablemente en aire seco también, como en

O2 seco, presentando fractura intergranular en ambas condiciones. Liu [10], sugiere que

los límites de grano son intrínsecamente frágiles, por esta razón los efectos ambientales

pueden no ser detectados o pueden no existir con contenidos altos de Ai, además sostiene

que con la adición de B el límite de grano se endurece y la ductilidad se incrementa en aire

de 1.2 a 4.3% con un aumento más adelante de 16.8 en O2; esto muestra claramente que

la fragilidad ambiental puede ser cubierta por la intervención de modos de fractura de baja

energía tales como fractura intergranular; cuando tales modos de baja energía son

eliminados, la fragilidad ambiental se manifiesta.
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2.3.3.1 Dependencia de la temperatura del flujo y fractura del Fe-

AI40.
Sainfort [12], fue el primero en examinar la dependencia de temperatura contra límite

elástico del compuesto FeAl, B2. El encontró que ei límite elástico en e! Fe-AI40 de grano

alargado fue independíente de la temperatura, en el rango de temperatura ambiente a

650°C con un valor aproximado de 270 MPa. Por arriba de los 650°C disminuye

rápidamente este valor. En contraste, Mendiratta examinó una aleación de granos finos,

producidos por extrusión en caliente, de polvos fabricados por solidificación rápida y

reportó una disminución en el límite elástico de «500 MPa y 650 MPa a temperatura

ambiente, respectivamente a «400 MPa a 600°C. Por arriba de 600°C e! límite elástico otra

vez disminuye rápidamente, probablemente esto se debió a la contribución dei límite de

grano con relación a la disminución del límite elástico con eí incremento de la temperatura.

2.2.3.2 Optimización de contenido de boro en aleaciones de

FeAl (40at.%AI).
Entre las técnicas empleadas para mejorar la ductilidad, existe la adición de pequeñas

cantidades de B. Como un método que promete un aumento en la ductilidad y en la

resistencia mecánica. La adición de B aumenta la ductilidad de estas aleaciones, se acepta

en la literatura que el B segrega ¡ntergranularmente incrementando la resistencia cohesiva

del límite de grano. A la vez reduciendo la tendencia a la fractura intergranular e

incrementando el modo de fractura transgranuíar [13, 39,40]. Sin embargo, el trabajo de

Crimp [13], muestra ciaramente que, el dopado con B es nocivo para la ductilidad a altas

concentraciones de B en las aleaciones. Aunque la fractura es transgranuíar; tal resultado

fue explicado desde un punto de vista de que el B es un refuerzo intersticial y que

incrementa eí límite elástico de la aleación. Se ha demostrado que la solubilidad del B en

éstas aleaciones es extremadamente baja (<80 wppm). Cuando se excede e! límite de

solubilidad, resulta en !a precipitación de boruros y una distribución heterogénea de B

dentro de !a matriz de FeAl. Además, se ha encontrado que en algunos resultados

19



CAPITULO II

Compuestos Iníermetálicos Fe-A140, Atomizados y Depositados

experimentales de otras investigaciones han reportado formación de precipitados Fe2B y

una fase tetragonai [41, 42]. La temperatura de solubilidad de los precipitados Fe2B es

localizada alrededor de 1050 y 1100°C [43]. Existen diagramas de fase que indican que

solo los boruros carentes de AI (FeB y Fe2B) pueden formarse en el sistema ternario FeAíB

[44]. De acuerdo con Bystrzycki y Varin [45], el tipo de boruros no son bien identificados y

la formación de! estado de esos boruros no esta bien establecida. Ellos encontraron

boruros de 4-8 ^m en una aleación FeAI45 con bajo contenido de B. Por otro lado, la

composición y la existencia de aluminuros ricos en boro son aún cuestionables [46].

Todavía no existe un rango determinado en el contenido de B, que venga a revertiría poca

evidencia que apoye la sugerencia de Webb,Julíet y Lefort [14], que han encontrado la

concentración óptima de B (12wppm) para máxima ductilidad en Fe-40AI a temperatura

ambiente.

2.2.3.3 Papel de las partículas de AI2O3 con el compuesto

intermetálico Fe-40AL
La AI2O3 es un material con alta dureza y una composición o estructura al desgaste,

apropiada para usos tales como abrasivos para pulir, herramientas de corte y también

como revestimientos. El comportamiento de fractura de la AI2O3 en el rango de temperatura

0-300°C, es importante, pues este factor afecta su función como abrasivo, como

revestimiento resistente al impacto y como substratos estables a la corrosión [47]. S. L.

Draper y J. A. Moser [15], estudiaron la compatibilidad química de Fe-40AI con varias fibras

cerámicas. Los resultados mostraron que AI2O3 tienen una compatibilidad perfecta con Fe-

40AI debido a la estabilidad química de la superficie de contacto, motivo por el cual es

considerado buen aspirante como material de refuerzo para la aleación Fe-40AI. Sin

embargo, no hay reacción en medio de AI2O3 y Fe-40AI a la temperatura de los 1227°C. en

el IMCs (Material Compuesto de Matriz Intermetálica) fabricado por proceso en caliente. En

realidad la reacción química moderada y productos de la reacción, son estables a la

temperatura de aplicación en medio de la matriz y el refuerzo, esto es benéfico para el

mejoramiento de la resistencia de la superficie de contacto [15]. Ha sido reportado el papel
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de las partículas de AI2O3 en aleaciones de aluminio y otros materiales de matriz

compuesta, se reporta que la dispersión de la AI2O3 en la matriz intermetálica durante el

proceso de atomización-depositación incrementa la dureza, estabiliza el tamaño de grano y

ayuda a generar un gran número de sitios de nucleación que induce el refinamiento de

tamaño de grano [49, 50]. Saigal y Leisk [51] han reportado los efectos benéficos de las

partículas de Ai2O3, incluyendo el incremento en el módulo elástico, en la tensión de

fluencia y en la resistencia máxima a la tensión, reduciéndose al mismo tiempo la densidad

del material. La adición de elementos aleantes Mg, Nb, y B afectan la humectabilidad del

Fe-40AI con la a-alúmina en diferentes trayectorias, la unión más fuerte de Fe-40AI con la

superficie de contacto a-alúmina puede ser obtenida por el método de procesamiento por

fusión. De acuerdo con la literatura cuando se trata de identificar la fase de AI2O3 presente

resulta un poco difícil, debido a los espacios reticulares idénticos que tienen, puede ocurrir

la fase a-AI2O3 y algunas veces la fase T]-AI2O3 según sea el caso [48].

2.3 Atomización y Depositación.
Los principios básicos implicados en la atomización de metales y aleaciones, consisten en

la desintegración de un material fundido en polvos finos, partículas bajo condiciones altas

de energía [52]. La atomización, la co-inyección y la depositación es una metodología

desarrollada recientemente para síntesis de materiales compuestos de matriz ¡ntermetálica

(MMCs). Esta metodología de síntesis esencialmente implica tres etapas relacionadas

estrechamente. En la primera etapa, eí material matriz es sobrecalentado y desintegrado

en una dispersión de gotas finas con tamaño en eí rango de mieras (atomización) [53,54].

En la segunda etapa, la distribución resultante de las gotas atomizadas es enviada hacia la

superficie (sustrato o molde), durante esta etapa las fases reforzadoras (partículas de

cerámica) serian incorporadas en la dispersión de las gotas atomizadas, usando una

variedad de métodos, el más utilizado implica la co-inyección de partículas de cerámica

por medio de gas inerte a presión [55]. En la tercera y última etapa, la dispersión de las

gotas atomizadas con partículas de cerámica interdispersadas, mezcla de sólido, líquido y

gotas solidificadas parcialmente se depositan en una superficie hasta formar un material

coherente y altamente denso [53, 54, 55].
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La energía que se requiere para la desintegración de! material puede ser obtenida por

distintos medios. Dependiendo en el modo en el cuai la energía es suministrada, el

proceso de atomización puede clasificarse en cuatro categorías principales:

1. Atomización fluida.

2. Atomización centrífuga.

3. Atomización con gas subsónico.

4. Supersónico y otros métodos de energía alta.

El proceso en el cual un gas inerte es usado como fluido para realizar la atomización, es

conocida como atomización por gas. La preferencia de la atmósfera de gas es limitada en

términos de costo y conductividad. El nitrógeno y el argón son gases que se han utilizado

en los procesos de atomización, aunque el uso del helio en procesos de atomización

ofrece un incremento en la magnitud de velocidad promedio de solidificación sobre el

nitrógeno y el argón.

En el caso de la atomización centrífuga la energía inducida al líquido es en forma de fuerza

centrífuga. La aleación fundida en un horno de inducción es dejada caer en la superficie de

un disco que gira a una velocidad alta. La fuerza centrífuga ocasiona que la corriente del

metal fundido se despliegue sobre la periferia, formando gotas finas que solidifican en el

trayecto como partículas esféricas que se van juntando dentro de la cámara de

recolección.

La mayoría de las técnicas de atomización con gas son subsónicas por naturaleza. La

atomización con gas es por mucho el método más popular en la producción de polvos de

metales y aleaciones especiales. Normalmente, nitrógeno, argón y aire son usados como

gas para atomización [52].

Hay otros tipos de procesos de atomización que se estudian recientemente, como los que

utilizan flujos de gas pulsados, vibraciones ultrasónicas, y altas presiones de gas

supersónicos, con el objetivo de incrementar la eficiencia durante la atomización, con lo

cual se provee un grado más grande de refinamiento microestructural [52].
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2.3.1 Penetración de partículas.
Ya anteriormente se había mencionado que en la tercera etapa del proceso de

atomización, sucede el fenómeno de la depositación de las gotas atomizadas con

partículas de cerámica en el sustrato y de las que no quedan adheridas al volumen de

material que se va formando. Los problemas fundamentales formulados por las

interacciones en medio del material matriz y las partículas de cerámica han atraído

considerable interés, por el cambio que sufren las matrices metálicas en su

mícroestructura, por el cual la penetración de las partículas de cerámica en las gotas

atomizadas, es uno de los mecanismos de interacción más importantes.

Los posibles mecanismos de interacción entre las partículas de cerámica y las gotas

metálicas pueden dividirse en tres categorías. Primero, una partícula puede chocar con

una gota y rebotar hacia atrás. Segundo, una partícula puede chocar y pegarse en la

superficie de una gota (rotura de superficie). Tercero, una partícula puede parcial o

completamente penetrar una gota y permanecer dentro. Para el análisis de interacción

gota-partícula se pondrá énfasis en la tercera categoría [56].

Durante la solidificación de las gotas, las partículas de refuerzo que logran penetrar al

interior de las gotas durante el proceso de co-inyeccíón pueden ser rechazadas ó

atrapadas por el avance del frente de solidificación. Cuando un frente de solidificación

alcanza a una partícula, ía ¡nterfase sólido / líquido puede empujar, retener ó sumergir a la

partícula. La partícula es sumergida ó atrapada cuando el crecimiento de la fase sólida

rodea a la partícula de refuerzo hasta que finalmente la partícula queda dentro de la fase

sólida. Si algún tipo de perturbación modifica el frente de solidificación, generando el

crecimiento de dendritas ó crecimiento celular, es posible que !a partícula de refuerzo sea

atrapada por el frente de solidificación ó retenida en los brazos de las dendritas y

finalmente encapsulada entre los espacios interdendríticos. Esto es cierto si convergen dos

frentes de solidificación de dos eventos de nucleación independientes. Una partícula

podría quedar atrapada en la estructura de la fase sólida resultante. Debido a la naturaleza

compleja de este fenómeno, es un reto la predicción exacta de las interacciones entre las
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partículas de segunda fase y e! frente de solidificación en movimiento [57, 58, 59, 60],

Para el estudio de las interacciones de la partícula con la ínterfase líquido-sólido se han

emprendido tres aproximaciones básicas. La primera aproximación esta basada en un

análisis de las condiciones termodinámicas del frente de solidificación y la partícula, esta

predice el atrapamiento cuando el cambio neto de energía libre de la ¡nterfase partícula-

frente de solidificación es negativa [60,61,62]. La segunda aproximación esta basada en

consideraciones estrictamente de carácter térmico entre la partícula y el frente de

solidificación, esta predice el atrapamiento cuando la relación entre la difusividad ó la

conductividad de la partícula y eí líquido es mayor a 1 [63,64,65]. Ei tercer método utiliza

los factores cinéticos involucrados durante la interacción del frente de solidificación y ias

partículas de segunda fase, el objetivo es identificar una velocidad crítica de la ¡nterfase

debajo de la cual una partícula debería ser empujada y por arriba de la cual una partícula

debe ser atrapada [60, 61, 62, 66, 67, 68, 69].

Estas tres metodologías son utilizadas para evaluar el criterio de rechazo ó atrapamiento

de las partículas del FeAI40+B atomizado y depositado. Los resultados de los modelos

termodinámico y cinético deben compararse con la velocidad del frente de solidificación de!

presente sistema, calculada por medio de la siguiente relación [70]:

V,=K

Donde:

AT es ei sobre enfriamiento.

Km es el coeficiente de cinética de crecimiento definido como:

adRTf

Donde:

p es una constante geométrica.

DL es el coeficiente de difusión del líquido.

24



CAPITULO II

Compuestos Intermetálicos Fe~A140, Atomizados y Depositados

R es la constante de los gases.

ades la distancia interatómica.

Ahf es el calor latente de fusión.

Tf es la temperatura de líquidus.

2.3.1.1 Modelo térmico.
Este modelo [57] considera el caso de cuando la relación de las conductividades térmicas

es menor a 1, basándose en el cambio de energía libre de Gibbs, ía ecuación que rige a

este modelo se muestra en la tabla 2.1.

2.3.1.2 Modelo termodinámico.
Este modelo está basado en la formulación de Bolling y Cisse [60], es utilizado para

evaluar si las partículas en las gotas de metal líquido son atrapadas o empujadas por el

frente de solidificación. El análisis resulta en una ecuación que define la velocidad de

solidificación crítica por debajo de la cual las partículas no son atrapadas por el frente de

solidificación, la ecuación que rige a este modelo se muestra en la tabla 2.1.

2.3.1.3 Modelo cinético.
Este modelo está basado en eí modelo desarrollado por Stefanescu et Al. [61, 71] se

calcula la velocidad crítica del frente de solidificación, de acuerdo a este modelo teniendo

todos los parámetros físicos pertinentes ai sistema, muestran que todas las partículas que

logran penetrar en las gotas del metal líquido deben ser atrapadas ó retenidas dentro de

los granos en cuanto que el valor de la velocidad de solidificación es mayor a la velocidad

crítica para todas las condiciones de sobre enfriamiento, la ecuación que rige a este

modelo se muestra en la tabla 2.1.
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Tabla 2.1 Formulas de ios modelos de atrapamientos de partículas.

MODELO

Térmico

Termodinámic
0

Cinético

CRITERIO

Relación de
conductividad,
Energía libre
de Gíbbs.
Velocidad
crítica de
solidificación.

Velocidad
crítica de
solidificación.

PREDICCIÓN

Atrapamiento

Atrapamiento

Atrapamiento

ECUACIONES
GOBERNANTES

AG¡ = C¡y + C2yexp(—^?Ky)

\( \

yl 9tt77 Rp }

_ AcrQa0
cr 6(n-V)7/Rp

o P

REFERENCIA

[57, 58]

[60]

[61,72]

2.4 Sobreatomizado.
El sobreatomizado son las gotas atomizadas con partículas de cerámica interdispersadas,

mezcla de sólido, líquido y gotas solidificadas que no logran depositarse en ía superficie

del sustrato y que no quedan adheridas a! volumen de material que se va formando, y es

en la tercera etapa del proceso de atomización-depositación, en la que tiene lugar el

sobreatomizado [53, 54, 55]. En la figura 3.2 se muestra esquemáticamente, el lugar

dentro del dispositivo de atomización-depositación, en donde se desarrolla el

sobreatomizado.
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3.1 Fabricación del Material.

La presente investigación se realizó en el sistema FeAl ( aluminuros de fierro),

iniciaimente se fabricó una aleación base de Fe-AI40 de colada empleando aluminio y

hierro, ambos con una pureza de 99.99%, primero se fundieron en un horno de

inducción protegido con una atmósfera de argón y posteriormente e! líquido fue vaciado

por gravedad en un moide cilindrico de grafito de 4 cm de diámetro interior, obteniendo

una aleación de composición final FeAI40at.%, de acuerdo al diagrama de fases

mostrado en la Figura 3.1. A partir de esta aleación maestra se fabricaron tres

aleaciones de Fe~AI40 con adiciones de B (boro) y codepositadas con partículas de

alúmina (a-AI2O3), la primera aleación con una composición FeAI40+0.1at.%B, la

segunda con una composición FeAI40+0.2at.%B*Al2O3 y la tercera con una

composición FeAI40+0.4at%B+AI2O3.

PORCENTAJE ATÓMICO DE ALUMINIO

60 70

mrmrr _

- 660.452 °C

?G 30 40 50 60 70
PORCENTAJE EN PUSO DE ALUMINIO

90 100

Al

Figura 3.1 Diagrama de fases del sistema Fe-Al [ 1
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La fabricación de las tres aleaciones por ei método de atomización-depositación se

realizó bajo el siguiente procedimiento: primero se cortaron pequeños trozos del

material de la aleación maestra, que permitieran la alimentación al sistema de

atomización-depositación (ver Figura 3.2), posteriormente los trozos de la aleación

maestra se fundieron dentro de un crisol calentado por una bobina de inducción a las

temperaturas indicadas en !a Tabla 1, se mantuvieron a esa temperatura durante 30

minutos con el fin de asegurar la homogeneización del metal fundido. El metal

sobrecalentado se inyecta a través de una tobera de nitruro de boro colocada en el

centro del dispositivo de atomización de 18 orificios concéntricos, en esta parte es

donde el metal líquido es desintegrado para formar el rocío del atomizado en gotas con

una distribución de tamaños de gota dei orden de mieras, el fluido utilizado para realizar

el atomizado es nitrógeno gaseoso a una presión dinámica de 2.41 MPa y una distancia

de depositación de 25cm. La velocidad de flujo de nitrógeno para atomizar y del metal

liquido son 0.077 Kg/seg y 0.020 Kg/seg respectivamente. El cono atomizado de la

aleación fue depositado sobre un substrato de cobre enfriado con agua, una lista

completa de todas las variables experimentales utilizadas se muestra en la tabla 3.1 y

en el anexo A se muestran las cartas de los experimentos. Para evitar la oxidación de la

aleación durante el proceso de atomización-depositación, todo el proceso se realizó

dentro de una cámara protectora previamente purgada con gas nitrógeno a una presión

de 200 Pa y se establece una presión de nitrógeno de 101 KPa durante todo e! proceso.

El primer experimento se realizó en una presión de vacío de 200 Pa sin la presión de

N2. En la primera aleación Fe-AI40+0.1at.%B, únicamente se le adicionó B en forma de

Fe2B de una pureza de 99.99%. Para la segunda aleación Fe-AI40+0.2at.%B+AI2O3 el

procedimiento es el mismo, aparte de adicionarle boro, en forma de Fe2B de una

pureza de 99.99%, se le adicionaron partículas de 0C-AI2O3 mediante co-inyección. En la

tercera aleación FeAI40+0.4at.%B+AI2O3 se utilizó el mismo procedimiento que las dos

primeras, pero aparte de adicionarle el B, se le adicionaron partículas de alúmina

mediante co-inyección. Las partículas de alúmina usadas como fase de refuerzo fueron

plaquetas comerciales de mono-cristales puros de a-alúmina con 99.99% de pureza,

obtenidas de la empresa MicroGrit Inc. De Westfiel Massachussets. La distribución del

tamaño de las partículas fue del tipo Gaussiano y muestran un tamaño de partícula
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promedio de 3 \xm (d50). Además el 90% de ías partículas muestran un tamaño menor

a 12 fam (d90) y un 10% con tamaños menores a 1p.m (d10) [2].

COLUMNA DEL INYECTOR

W 33

CÁMARA
AMBIENTAL

,AI2O3

A! 2 O 3

SUBSTRATO
DE COBRE
REFRIGERADO
CON AGUA

SALIDA DE GAS INERTE

BOBINA DE
INDUCCIÓN

CRISOL

MOVIMIENTO DE
ROTACiON Y/O
TRASLACIÓN

SEPARADOR CENTRIFUGO

POLVO ATOMIZADO

Figura 3.2 Diagrama del dispositivo de atomízación-depositación, proceso de co-inyeccíón de partículas de

AÍ2O3 y proceso deí sobreatomizado [3,4,5,6].
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TABLA 3.1 Parámetros usados en el proceso de atomización.

VARIABLES

Gas de atomización

Gas de co-inyección

Temperatura de colada

Tiempo de atomización

Peso del deposito

Diámetro del tubo

Presión de atomización

MATERIALES

FeA(40+B

N2

1766K

47s

1046gr

0.3048cm

2.4Mpa

FeA140+2B+AI2O3

N2

N2

1765 K

51s

973gr

0.3048cm

2.4MPa

FeAI40+4B+AI2O3

N2

N2

1767 K

50s

817gr

0.3048cm

2.4MPa

Previo a su co-inyección las partículas de alúmina fueron calentadas en un flujo de

argón por tres horas para remover la humedad y desaglomerarias, esto con el fin de

facilitar el flujo a través de los inyectores, las partículas de alúmina se co-inyectaron

inmediatamente después de iniciada la atomización.

En los experimentos de co-inyección, conforme viajan las gotas solidificadas

parcialmente, desde la boquilla al sustrato refrigerado bajo las fuerzas combinadas de

la fuerza de gravedad y el arrastre del flujo de nitrógeno, se inyectan las partículas de

alúmina por dos tubos posicionados a 180° uno del otro y a 90° en reíación con el eje

del cono generado por las gotas del atomizado. Las partículas son inyectadas con

nitrógeno a una presión de 241 KPa dentro del rocío del atomizado. Basados en los

resultados discutidos en detalle en los trabajos [7, 8, 9] se seleccionó una distancia de

co-inyección de 15 cm, desde el punto de atomización al punto de co-inyección. El

criterio para seleccionar ia presión y la distancia óptimas de co-inyección de las

partículas de alúmina se basaron en que las partículas deberían ser capaces de

alcanzar la línea central del cono de atomización y superar el campo de fuerzas

generado por el nitrógeno y las gotas atomizadas, posteriormente las gotas del material

compuesto con matriz intermetálica FeA!40+B+AI2C>3 son colectadas en forma

coherente. Los tres materiales resultantes del proceso de atomización-depositación
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muestran la forma de un cono gaussiano, en la Figura 3.3 se muestran los tres

materiales.

El porcentaje de partículas de a-AI2O3 contenido en el material Fe-

Ai40+0.2at%B+AI2O3 fue de -4.0% y en el material Fe-AI40+0.4at.%B+AJ2O3 fue de

-4.0%. Este cálculo del porcentaje de partículas de alúmina, se realizó utilizando un

microscopio óptico OLYMPUS PMG3 asistido con un software de análisis de imágenes

IMAGE PRO-PLUS.

i *

Material: Fe-AI40+0.1at.%B

Material: Fe-A!40+0.2at.%B+AI2O3

Material: Fe-AI40+0.4at. %B+A!2O3

Figura 3.3 Se muestran ios tres materiales fabricados por el proceso de atomización-depositación.
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3.2 Sobreatomizado.
Las partículas que no alcanzaron a cohesionarse con la muestra durante el proceso de

atomización, se recolectaron con un ciclón para posteriormente realizar el análisis

granulométrico.

El cribado de estas partículas se realizó usando diferentes tamaños de mallas,

mediante el siguiente procedimiento:

a) Se tomó lectura del peso total de la muestra.

b) Se revisó que las mallas se encontraran en perfecto estado y se procedió a

colocarías en el equipo en orden descendiente de tamaño de abertura, ver Tabla

3.2.

c) Se vació la muestra sobre la malla 30, posteriormente se agitó durante un tiempo

de 10 minutos.

d) Se recoiectaron las muestras de cada malla.

e) Se tomó la lectura del peso de cada malla.

f) Se realizó el mismo procedimiento para los tres materiales.

TABLA 3.2 Diferentes tamaños de malla.
Maíla número

30
40
120
150
180
200
250
300
325

Tamaño (¡am)
500
440
125
106
85
75
60
53
49
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3.3 Metalografía.

3.3.1 Corte del Material.
Eí corte de los tres materiales se realizó por electro-erosión, en muestras con

dimensiones de (10x10x10)mm, como se muestra en la Figura 3.4.

En el ensayo de forja se utilizaron las muestras con estas dimensiones y para el ensayo

de compresión, se cortaron muestras con dimensiones de (10x5x5)mm, utilizando un

disco de 0.38mm de espesor con borde diamantado.

3.3.2 Desbaste del Material.
El abrasivo que se utilizó para quitar la superficie áspera que presenta eí material recién

cortado, fue lija de carburo de silicio del número 80, 120, 240, 320, 400, 500 y 600

sucesivamente.

3.3.3 Pulido del Material.
Eí pulido grueso se realizó con paño de lona y alúmina con un tamaño de grano de

1p,m, el pulido fino se realizó con paño de microcloth de 165mm de diámetro y alúmina

con un tamaño de grano de 1p.m y posteriormente con alúmina de 0.3\xm y de ser

necesario con alúmina de 0.05jam.

3.3.4 Ataque del Material.
Los reactivos utilizados para revelar la microestructura del material, se muestran en la

Tabla 3.3.

TABLA 3.3 Composición química de los reactivos.
REACTIVO

Kéller
Gliceregia

HF (mi)
1.0

HCI (mi)
1.5

16.66

HNO3 (mi)
2.5

33.33

H2O (mi)
95.0

Glicerina (mi)

50
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a) Material: Fe-AI40+0.1at%B.

b) Material: Fe-AI40+0.2at.%B+AI2O3.

L. ±t-
c) Material: Fe-AI40+0.4at%B+AI2O3.

Figura 3.4 Corte de los tres materiales a), b), y c) en cubos de 1cm de arista.
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3.4 Pruebas de Microdureza.

Para ia realización de las pruebas de microdureza del material se ocupó un

microdurómetro Matsuzawa con una carga de 100g, con el cual se evalúo la

microdureza de los tres materiales.

3.5 Pruebas de Forja.

Las muestras que se utilizaron para el ensayo, se cortaron por electro-erosión en cubos

de (10x10x10)mm, posteriormente se deformaron con un martillo de forja de caída libre,

a diferentes temperaturas previo al ensayo de forja en un rango de (700°C-1100°C),

como se índica en la Tabla 3.4. Eí enfriamiento posterior a la forja se realizó al aire. En

la figura 3.5 se muestra el esquema del martillo, el peso del martillo es de 50 Kg, la

energía de impacto se controla con la altura de la muestra al martillo.

El calentamiento previo a la forja se realizó en un horno tipo MUFLA con controlador

automático digital con una precisión de ± 1.0°C, utilizando tres temperaturas y enfriadas

en aire. Se sabe que en el rango de los 700°C se activan los sistemas de deslizamiento

y existe una transición entre ellos.

Del material Fe-AI40+B se ocuparon tres muestras a las cuales se les dio un

tratamiento térmico de 700°C, 900°C y 1100°C.

Del material Fe-AI40+2B+Al2C>3 se ocuparon dos muestras a las cuales se les dio un

tratamiento térmico de 700°C y 900°C.

Del material Fe-AI40+4B*AÍ2O3 se ocupó solamente una muestra a la cual se le dio un

tratamiento térmico de 700°C.
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Tabla 3.4 Condiciones de los tres materiales.

PRUEBAS DE FORJA

MATERIAL

Fe-AI40+B

Fe-AI40+2B+AI2O3

Fe-AI40+4B+A!2O3

MEDIO AMBIENTE

No. 1, aire
No. 2, aire
No. 3, aire
No. 1, aire
No. 2, aire
No. 1, aire

TEMPERATURA
(°C)
700
900
1100
700
900
700

TIEMPO DE
RECOCIDO (HRS.)

1
1
1
1
1
1

Muestra

Figura 3.5 Diagrama esquemático del martillo de caída libre, empleado para realizar ios ensayos de forja

de las tres aleaciones.
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3.6 Pruebas de Compresión.
Las muestras que se utilizaron para ei ensayo de compresión fueron de una dimensión

de (10x5x5)mm, estas muestras se obtuvieron cortando las muestras de dimensiones

(10x10x10)mm, cortadas previamente por electro-erosión.

De! material Fe-AÍ40+0.1at%B se realizaron tres ensayos de compresión con muestras

a temperatura ambiente, del material Fe~AI40+0.2at.%B*Al2O3 se realizaron cuatro

ensayos de compresión con muestras a temperatura ambiente y del material Fe-

AI40+0.4at.%B+AÍ2C>3 se realizaron cuatro ensayos de compresión con muestras a

temperatura ambiente.

Previo a las pruebas de compresión cada una de las muestras fue desbastada con lija

de grado 600, con el fin de obtener las dimensiones de las muestras recomendadas por

la norma ASTM E-9 [10]. Para estos ensayos se utilizó una máquina marca INSTRON

4206 automatizada, utilizando una velocidad de deformación constante de 8.3X10"4 s"\

la deformación de las muestras se midió con un extensómetro, terminado el ensayo las

curvas esfuerzo-deformación se desplegaron automáticamente en la pantalla de la

computadora del equipo de la máquina de ensayo.

3.7 Microscopía Óptica.
Mediante esta técnica se caracterizó la microestructura de las áreas representativas del

material, utilizando un microscopio óptico OLYMPUS PMG3 de exposición automática

con lentes polarizados y pantalla graduada.

3.8 Microscopía Electrónica de Barrido.
Mediante esta técnica se logró profundizar en la caracterización microestructural, en lo

referente a formación de grietas y trayectoria de la fractura, utilizando los microscopios

electrónicos de barrido (MEB) JEOL JSM-T200 y JSM-6400, este último equipado con

un sistema de análisis de energía dispersiva de rayos X (EDS) y de longitud de onda de

rayos X (WDS).
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3.9 Difracción de Rayos X.
Mediante esta técnica se caracterizó la red cristalina de las tres aleaciones, utilizando

un difractómetro de rayos X (SIEMMENS D5000). Para el espectrómetro se utilizó polvo

de la muestra, este se obtuvo con una lima de carburo de tungsteno. Se espera que el

espectrómetro de rayos X mida con gran precisión las intensidades de reflexión,

obteniendo un espectro de los valores de intensidad contra los ángulos de Bragg, que

nos permitirán identificar la estructura B2 del material.

3.10 Microscopía Electrónica de Transmisión.
Las muestras para el microscopio electrónico de transmisión {MET) se prepararon a

partir de las muestras seccionadas por electro-erosión, de estas muestras de dimensión

de (10x10x10)mm, se cortaron laminillas de 3.0mm de espesor utilizando una cortadora

de disco de diamante y luego se procedió a desbastarlas con lija de grado 600, hasta

obtener un espesor de 300¡xm, posteriormente se cortaron discos de 3mm de diámetro

con un cortador de diamante. Los discos de 3mm de diámetro fueron adelgazados

utilizando un equipo de pulido mecánico DIMPLER VCR. empleando suspensiones de

diamante, hasta obtener un espesor de 50|am generando caras cóncavas para inducir la

perforación de ias muestras hacia la región central,. El adelgazado final se realizó

utilizando un equipo de pulido electroquímico TENUPOL de doble chorro TWINJET, con

una solución de ácido perclórico al 10% en alcohol etílico a una temperatura de ~15°C y

un voltaje de 20V. Las muestras adelgazadas se analizaron en un microscopio

eiectrónico de transmisión JEOL JEM-2010, equipado con un detector de energía

dispersiva de rayos X (EDS), operado a 200KV. Este microscopio tiene la característica

que las imágenes generadas no presentan rotación respecto de los patrones de

difracción generados.
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4.1 Microestructura.

La microestructura deí material Fe-AI40+0.1at%B mostrada en ía Figura 4.1, está

caracterizada por el análisis de siete zonas del mismo. En cada zona se observan

importantes diferencias en la distribución de tamaño de grano, en general todas las

zonas presentan un grano grueso con una distribución heterogénea de tamaño de

grano, junto con la presencia de puntos obscuros, algunos poros. El tamaño de grano

promedio es de 194 jam, el tamaño de grano de las siete zonas se muestra en la tabla

4,1. Esta distribución heterogénea del tamaño de grano puede ser producida por varios

factores deí proceso de atomización, dentro de los que se encuentran: la temperatura

del metaí líquido mayor a la ideal y una distancia menor del sustrato a la boquilla [1].

La microestructura del material Fe-AI40+0.2at.%B+Al2C>3 mostrada en la Figura 4.2, se

realizó de la misma forma un análisis en siete zonas. En general se observa en las siete

zonas, una microestructura con un grano más fino y con una distribución homogénea de

tamaño de grano, siendo esta caracterísíica microestructural el efecto de las partículas

de AI2O3 . Además se observa algunas áreas con desprendimiento de granos. La

estabilidad y homogeneidad de la estructura de los granos en el material con partículas

de AI2O3 son consistentes con las observaciones realizadas en otros materiales

compuestos de matriz metálica y se le atribuyen a elevadas velocidades de nucleacíón

para la formación de granos en los sistemas con partículas de AI2O3 [2]. A comparación

de la microestructura del material Fe-AI40+0.1at%B y del material Fe-

AI40+0.4at%B+AbO3, que presentan un grano más grueso.

Pero es evidente también la presencia de puntos obscuros, algunos poros y otros las

partículas de alúmina (Figura 4.2) en la microestructura de este material, puede

observarse que algunas fronteras de grano muestran ondulaciones que coinciden con

los poros ahí presentes. La presencia de poros en materiales depositados ha sido

atribuida a muchos de los parámetros utilizados durante el proceso, propiedades

termodinámicas de los materiales pero principalmente a: atrapamiento de gas,
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contracción de la solidificación y porosidad intersticial [3-6], El aumento de tamaño y

distribución de tamaño de los poros depende de las condiciones del proceso [6].

El promedio aproximado del tamaño de grano de este material es de 53 um, el tamaño

de las siete zonas se presenta en la Tabia 4.1.

La mícroestructura del material Fe-AI40+0.4at.%B+Al2O3 mostrada en la Figura 4.3, se

analizó de la misma forma en las siete zonas. La microestructura que presentan es de

grano grueso con una distribución heterogénea de tamaño de grano, junto con

pequeños puntos obscuros, algunos poros y otros las partículas de alúmina. El

promedio aproximado del tamaño de grano es de 169 um, tamaño de grano más grande

que el presentado por el material Fe-AI40+0.2at.%B+Al2C>3, pero más pequeño que el

presentado por el material Fe-AI40+0.1at%B. El tamaño de grano de las siete zonas

analizadas se presenta en la Tabla 4.1.

De los resultados obtenidos anteriormente mencionados, podemos corroborar que el

compuesto intermetálico reforzado con partículas cerámicas de a-AI2O3, mejoró

significativamente su microestructura, obteniendo un refinamiento del grano y más

homogéneo. Presentando el tamaño de grano más fino el material Fe-AI40+0.2at

%+Ai2O3.

Tabla 4,1 Tamaño de grano de las microestructuras de los tres materiales.

ZONAS

1
2
3
4
5
6
7

MATERIALES
Fe-AÍ40+0.1at%B

195 um
226 um
207 um
156 um
100 um
214 um
256 um

Fe-Ai40-t"0.2at%B+AI2O3

48 um
80 um
49 um
52 um
42 um
49 um
51 um

Fe-AI40+0.4at%B+AI2O3

143 um
143 um
194 um
189 um
125 um
213 um
175 um
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• / \

•300^0!;

Figura 4.1 Materia! Fe-AI40+0.1at%B, A) Material seccionado, B) Microestrucíura.

A) B)

Figura 4.2 Material Fe-A¡40+0.2at.%B+Al2O3, A) Materia! seccionado, B) Microestructura.

A) B)

Figura 4.3 Material Fe~A!40+0.4at.%B+Al2O3, A) Material seccionado, B) Microestructura.
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4.2 Propiedades mecánicas.
4.2.1 Ensayos de forja.

Material: Fe-A!40+0.1at.%B.

Las muestras forjadas a 700°C mostraron las siguientes características: La muestra

forjada a 700°C falló durante el ensayo de forja (ver Tabia 4.2), se observa que se

fragmento casi en forma diagonal, quedando una parte más grande que la otra, causa

que impidió medir el porcentaje de deformación en esta muestra.

Tabla 4,2 Condiciones de las muestras deformadas mediante el ensayo de forja de los tres materiales,

ENSAYOS DE FORJA

MATERIAL TEMPERATURAS
700°C 900°C 1100°C

665 *c íf

666

667

Material 665: Fe-Al40+B, Material 666: Fe-AI40-i~2B+Al2O3, Material 667: Fe-AÍ40+4B+AI2O3

En la Figura 4.4 se muestran aspectos generales de la fractura a 700°C de este

material. En la Figura 4.4(a) se muestra la superficie de fractura; en forma general en

ella se observa un modo de fractura intergranular predominante, con algunas grietas

intergranulares y en algunas zonas presenta modo de fractura transgranular. En esta

fractografía además se observa un aspecto de grano más grueso. A pesar de haber

fallado durante el ensayo de forja, en ia Figura 4.4(b) y 4.4(c) se muestra la superficie

de fractura con más detalle, en ella se encontró evidencia de trazas de deslizamiento,

estas se observan en forma de abanico en el interior de los granos. Estas pueden ser
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generadas por los dos sistemas de deslizamiento que presentan estos compuestos

intermetálicos Fe-A!, uno de ellos es <111> {110} a bajas temperaturas y el otro es

<100> {110} a altas temperaturas como lo indicaron también ( Yamagata, Yoshida,

Umakoshi y Yamaguchi) [7-10]. En todas las composiciones tienen un deslizamiento en

<111> a temperatura ambiente, y ocurre una transición a <100> {110} cerca de los

600°C [9]. El ángulo medido en las imágenes mencionadas anteriormente, es de 55.5°

y el reportado es de 54.7° que corresponde al formado entre los planos (111) y (100),

de acuerdo a lo reportado en la literatura [11].

F l:
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i
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Figura 4.4 Superficie de fractura del material Fe-AI40+0.1at%B deformado mediante forja a 700°C. a)
fractura de tipo intergranular predominante y transgranular en algunas zonas, b) Trazas de deslizamiento

con algunos poros, c) Trazas de deslizamiento mostradas con más detalle.
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Las muestras forjadas a 900°C mostraron las siguientes características: La muestra

forjada a 900°C falló también durante el ensayo de forja ( ver Tabla 4.2), se observa

que quedo inclinada hacia un lado, ía mayor parte del centro de las cuatro aristas

paralelas al ensayo de forja presentan desprendimiento de material, lo que también

impidió medir el porcentaje de deformación en esta muestra.

En la Figura 4.5(a) se muestra la superficie de fractura a 900°C, en ella se observa

fractura de tipo intergranular en su totalidad con pequeñas zonas de fractura

transgranular y algunas grietas intergranulares.

Las muestras forjadas a 1100°C mostraron las siguientes características: En la muestra

forjada a 1100°C (ver Tabla 4.2) se observa que presenta únicamente en las aristas

paralelas al ensayo de forja desprendimiento de material, presentando 27% de

deformación.

En la Figura 4.5(b) se observa ía superficie de fractura a 1100°C, en ella se observa un

modo de fractura mezclado transgranular / intergranular, casi en una mayor proporción

de fractura transgranular.

De los resultados obtenidos mencionados anteriormente, podemos afirmar que las

pruebas de forja del materia! Fe-A!40+0.1at.%B a 700°C, a pesar de haber fallado

durante el ensayo de forja presentaron evidencia de trazas de deslizamiento.

)
* .

s

r

Figura 4.5 Superficie de fractura del material Fe-AI40+0.1at.%B deformado mediante forja, a) A 900°Ct

modo de fractura intergranular con algunas grietas intergranulares y con zonas de modo de fractura
transgranular, b) A 1100°C, modo de fractura intergranular-transgranularcon algunas grietas

iníergranulares.
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Material: Fe-AI40+0.2at%B+AI2O3.

Las muestras forjadas a 700°C presentaron las siguientes características: En la

muestra forjada a 700°C (ver Tabla 4.2) se observa que presenta microagrietamiento en

la parte del centro con desprendimiento de un pedazo de material en una de las aristas

paralela al ensayo de forja, presentando 14% de deformación.

La Figura 4.6(a) muestra la superficie de fractura a 700°C, en ella se observa un

tamaño de grano más fino comparado con el presentado por el material Fe-

Aí40+0.1at.%B+Ai2O3 y por el material Fe-AI40+0.4at.%B+A!2O3. La Figura 4.6(b)

muestra con más detalle un modo de fractura transgranular predominante en su

totalidad y en algunas zonas presenta fractura intergranular.

n>" " í

Figura 4.6 Superficie de fractura del material Fe-AI40+0.2at.%B+Al2O3 deformado mediante forja a 700°C.
Fractografía general en la cual se observa un refinamiento de grano, b) Fractografía que muestra con más

detalle un modo predominante de fractura transgranuiar con algunas zonas de modo de fractura
intergranular.

Las muestras forjadas a 900°C presentaron las siguientes características: En la

muestra forjada a 900°C (ver Tabla 4.2), se observa que presenta un

microagrietamiento en la parte del centro con algunos desprendimientos de material en

una de las aristas, la arista principal de la muestra perpendicular al ensayo de forja

permanece casi íntegra después de la forja con una deformación de 7.3%.
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La Figura 4.7 muestra la superficie de fractura a 900°C, en ella se puede observar un

modo mezclado de fractura transgranular / intergranular, una mayor zona de fractura

transgranular que intergranular.

•»Vk

Figura 4.7 Superficie de fractura de! material Fe-A)40+0,2at.%B+Al2O3 deformado mediante forja a 900°(
Modo de fractura transgranular predominante con pequeñas zonas de modo de fractura intergranular.

Material: Fe-AI40+0.4at.%B+AI2O3.

Las muestras forjadas a 700°C presentaron las siguientes características: En la

muestra forjada a 700°C (ver Tabla 4.2) se observa que presenta un desprendimiento

de material en una de las esquinas de la muestra en la arista inferior con relación al

ensayo de forja, la arista principal se mantiene íntegra después de la forja únicamente

con un desprendimiento pequeño de material en una de las esquinas, presentando 14%

de deformación.

La Figura 4.8(a) muestra la superficie de fractura a 700°C, en elia se observa un modo

de fractura intergranular en su totalidad con pequeñas zonas de fractura transgranular y

algunas grietas intergranulares. En esta fractografía se observa un aspecto de grano

más grueso que el presentado en el material Fe-Ai40+0.2at.%B*AI2O3 . En la Figura

4.8(b) puede asociarse con más detaile el efecto del B, en ella se observa un modo de

fractura intergranular con una grieta intergranular y con pequeñas zonas de fractura

transgranular, reafirmando lo dicho en la literatura que influye en la transición de modo
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de fractura intergranuiar a transgranular, aparte de incrementar ia adhesión

intergranular debido a su tendencia de segregación intergranuiar [12].

i : jy
" v •- ,

*• u.

Figura 4.8 Superficie de fractura del material Fe-AI40+0.4at.%B+Al2O3 deformadas mediante forja a 700°C.
a) Fractografía general, b) Fractografía con más detalle, con modo de fractura intergranular predominante

con grietas intergranulares y pequeñas zonas de modo de fractura transgranular.

Cabe aclarar que este material de estudio únicamente tiene adicionado B, cuando se

fabricó se retardo la co-inyección de partículas de AI2O3 y únicamente se logró co-

inyectar una pequeña parte de todo el material. La muestra que se utilizó no contenía

partículas de AI2O3. En los ensayos de forja de los tres materiales, se hizo más énfasis

a la temperatura de 700°C y 900°C, porque en este rango de temperatura se activan los

dos sistemas de deslizamiento, motivo por el cual no se realizaron los demás ensayos

de forja.

De los resultados obtenidos, mencionados anteriormente. Podemos afirmar que ia

deformación en las pruebas de forja de los materiales Fe-AI40+0.2at.%B-*-AI2O3 y Fe-

AI40+0.4at.%B+AbO3, presentan un mejor comportamiento que eí material Fe-

AI40+0.1at.%B a 700°C, donde la última presenta un mayor grado de disgregación

durante la prueba de forja. La adición de boro incrementa la adhesión entre las

fronteras de grano. Generando un cambio en el modo de falla de intergranular a un

modo mixto intergranular / transgranular.
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4.2.2 Pruebas de Compresión a Temperatura Ambiente.

En la figura 4.9, se muestra el comportamiento de los tres materiales en el ensayo de

compresión a temperatura ambiente. Debe notarse que la ligera curva presentada aí

inicio en cada una de las pruebas, debe corresponder con la aniquilación de poros en

las muestras durante el ensayo de compresión.
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Figura 4.9 Curva esfuerzo deformación del ensayo de compresión de los tres materiales.

Tabla 4.3 Propiedades mecánicas del ensayo de compresión de los tres materiaies.

PROPIEDADES MECÁNICAS

MATERIAL

665
666
667

LIMITE DE
FLUENCIA

(MPa)
1075
1185
1001

ULTIMA
RESISTENCIA A LA

COMPRESIÓN (MPa)
1355
1844
1359

MODULO
DE YOUNG

(MPa)
238
355
312

%DE
DEFORMACIÓN

5.7
11.3
8.0

MICRODUREZA
(HV0.2)

448
456
450

Nota: Material (665): Fe-AI40+0.1at%B, Material (666): Fe~AI40+0.2at.%B+ AI2O3l Material
(667): Fe-A¡40 +0.4at.%B+AI2O3.
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Material: Fe-AI40+0.1at.%B.

Se observa un incremento en sus propiedades mecánicas por e! efecto de la adición

del B, una de las propiedades que más se modificó fue el límite de fluencia (ver Tabla

4.3). En las demás propiedades, se observa un mejoramiento mecánico normal.

En la Figura 4.10 se muestra la superficie de fractura después del ensayo de

compresión. En la figura 4.10(a) se observa una superficie de fractura intergranular

junto con algunas grietas intergranuiares y pequeños indicios de fractura transgranular.

En esta fractografia se observa un aspecto de grano grueso distribuido en forma

heterogénea. En la Figura 4.10(b) se muestra con más detalle el modo de fractura

intergranular junto con algunas grietas intergranulares.

a)

Figura 4.10 Superficie de fractura del material Fe-AI40+0.1at.%B deformado mediante compresión a
temperatura ambiente, a) Se observa la fractografia general del materia!, b) Se muestra la fractografia con

más detalle, en ella se observa un modo de fractura intergranular predominante con algunas grietas
intergranulares y una pequeña zona de modo de fractura transgranular.

Material: Fe-Af40+0.2at%B+AI2O3.

Se observa el efecto de la adición de B y de las partículas de AÍ2O3 en el mejoramiento

del comportamiento mecánico. Este comportamiento mecánico se ve reflejado en e!

incremento de los valores obtenidos mostrados en la Tabla 4.3, referente a las

propiedades mecánicas tales como: límite de fluencia, última resistencia a la

compresión, módulo de Young. Este mejoramiento obtenido en propiedades mecánicas
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es consistente con lo reportado por Saigal y Leisk, ellos reportan un incremento en el

módulo de Young, en el límite de fluencia y en la última resistencia a la tensión,

mientras que ai mismo tiempo se reduce la densidad de los materiales [13].

La superficie de fractura se muestra en la Figura 4.11. En la Figura 4.11 (a) se observa

el modo de fractura en forma general, sobresaliendo en esta fractografia un aspecto de

grano más fino distribuido en forma homogénea. En la Figura 4.11(b) se observa con

más detalle el modo de fractura, en el cual se observa una superficie de fractura

mezclado transgranular/ intergranular y algunas partículas de alúmina en los granos.

7
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Figura 4.11 Superficie de fractura del material Fe-AÍ40+0.2at.%B+AÍ2O3 deformadas mediante compresión
a temperatura ambiente, a) Fractografia general del material, b) Fractografia que muestra con más detalle,

un modo de fractura mezclado transgranular/ intergranular.

Material: Fe-AI40+0.4at.%B+Al2O3.

Se observa el efecto del B en un mejoramiento en e! comportamiento mecánico con

respecto al material Fe-AI40+0.1at.%B. Las propiedades mecánicas donde presenta un

incremento son: última resistencia a la compresión y móduio de Young con excepción

del límite de fluencia que presenta una disminución en su valor (ver Tabla 4.3). Este

mejoramiento en propiedades mecánicas es consistente con lo reportado por otros

investigadores [14-19], es evidente que el B contribuye a mejorar la cohesión de las

fronteras de grano y promueve la transferencia de planos de deslizamiento a través de

éstas.
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Cabe mencionar que el material utilizado aparentemente no contiene AI2O3, la co-

inyección de partículas de AI2O3 se retardo, motivo por el cual solo se distribuyó en la

región superior del material. La muestra que se tomó para su estudio fue de la zona que

no contenía AI2O3.

La superficie de fractura se muestra en la Figura 4.12. En la Figura 4.12(a) se observa

un modo de fractura intergranular predominante con algunas grietas intergranuiares y

con algunas zonas de fractura transgranular. Esta fractografia presenta un aspecto de

grano grueso, menos grueso que el presentado por eí material Fe~AI40+0.1at.%B. En ía

Figura 4.12(b) se observa con más detalle el modo de fractura, en e! cua! se observa

una de fractura intergranular predominante con algunas grietas intergranulares, pero

presenta más zonas de fractura transgranuiar que las presentadas por el material Fe-

AI40+0.1at.%B.

- d!" " 1
r

Figura 4.12 Superficie de fractura del material Fe-AI40+0.4at %B+Al2Ü3 deformadas mediante compresión
a temperatura ambiente, a) Fractografia general del material, b) Fractografia que muestra un modo de

fractura intergranular predominante con algunas grietas intergranulares y con algunas zonas de fractura
transgranular.

De los resultados obtenidos en los ensayos de compresión, podemos afirmar que el

material Fe-AI40*0.2at. %+AI2O3 en pruebas de compresión a temperatura ambiente,

presenta un mejor comportamiento mecánico.

Además podemos mencionar que la adición de boro en estos materiales, incrementa la

adhesión entre las fronteras de grano. Generando un cambio en el modo de falla de

intergranular a un modo mixto intergranular/transgranular.
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4.2.3 Pruebas de Microdureza.

Se realizaron a cada material cerca de 20 identaciones en dos sentidos, en forma

vertical y en forma horizontal con respecto al material, posteriormente se obtuvieron los

promedios de cada medición. Estos resultados se muestran en la Tabla 4.3. Estos

resultados muestran que la adición de B a los tres materiales fabricados por el proceso

de atomización- depositación afecta la microdureza del material, podemos observar el

valor de microdureza del materia! Fe-AI40+0.1at.%B es ligeramente mayor al valor de

microdureza obtenido del material Fe-AI40+0.4at.%B. Podemos también notar que la

co-inyección de partículas de AI2O3 incrementa el valor de microdureza a! material Fe-

AI40+0.2at.%B+AbO3 , este presenta un mayor valor de microdureza entre los tres

materiales, (ver Tabla 4.3).
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4.3 Sobreatomizado.

4.3.1 Morfología del sobreatomizado.

Para el estudio de la morfología del sobreatomizado, se analizó e! comportamiento en

tres zonas durante el proceso de cribado, escogiendo la criba más gruesa, la más fina y

la criba media entre estas dos. En la Figura 4.13 se muestra el comportamiento del

sobreatomizado presentado en los tres materiaíes. Normalmente el sobreatomizado

resultante de una atomización mediante un gas inerte exhibe una morfología esferoidal

[20], como el que se muestra en el análisis del sobreatomizado realizado en la criba

más fina, características totalmente de una morfología esferoidal, en la criba media la

morfología presentada en e! sobreatomizado es mezclada, esferoidal y de hojuelas

alargadas pero predominando la forma de hojuelas alargadas, y en la criba más gruesa

el sobreatomizado presenta una sola morfología la de hojuelas alargadas.

HOJUELA

V-
SUBSTRATO .
DE COBRE / A

O

B) C)

Figura 4.13 Morfología del sobreatomizado. A) Forma esferoidal, B) Forma de hojuela alargada, C) Forma
mezclada esferoidai-hojuela.
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Es importante mencionar también lo referente a la microestructura que puede presentar

el sobreatomizado al momento de! impacto con el substrato, la cual consiste en una ó

una combinación de las siguientes morfologías: celular sin brazos secundarios,

dendritas y estructuras equiaxiadas, dependiendo de las condiciones de crecimiento

del frente de solidificación [21]. En la Figura 4.14 se muestra la microestructura de

solidificación del sobreatomizado. En la Figura 4.14(a) se observan partículas de

sobreatomizado con una microestructura dendrítica. En ia Figura 4.14(b) se observa

una sola partícula del sobreatomizado, mostrando con más detalle la microestructura

dendrítica, en ella se alcanzan a observar los brazos dendríticos primarios. La presencia

de dendritas indica que el material depositado en esta región experimentó un

enfriamiento rápido [22, 23, 24].

a) b)
Figura 4.14 Microestructura del sobreatomizado de partículas con morfología

esferoidal, a) Se observa una microesíructura dendrítica en varias partículas del sobreatomizado, b) Se
muestra con más detalle la microestructura dendrítica en una sola partícula, se alcanzan a observar los

brazos dendríticos primarios.

En la Figura 4.15 se muestra la gráfica de !a distribución del tamaño del

sobreatomizado aproximado de los tres materiales. En esta gráfica se observa ei

comportamiento de ías tres curvas, de !a relación entre tamaño de partícula y el % en

peso. Las curvas fueron obtenidas de realizar el análisis granulométrico de los polvos

sobreatomizados en cada uno de los experimentos. Las partículas más finas presentan

una morfología esferoidal y tamaños mayores del sobreatomizado con una morfología
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de hojuelas alargadas, así sucesivamente hasta el úitimo valor. Según R. M. Germán

[25] clasifica a las diferentes morfologías, en un rango de tamaño que va desde 10^m -

40}am -200íim hasta 400¡¿m. Las de morfología esferoidal tienen un tamaño de ~10p,m

y las de morfología de hojuelas alargadas tienen un tamaño de ~400|xm.
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Figura 4.15 Gráfica que muestra el comportamiento de la relación entre el peso y tamaño de las partículas.

4.3.2 Localízación de las partículas de alúmina co-inyectadas.

En general la localización final de una partícula en una gota depende de varios factores,

taíes como: la presión de inyección y temperatura, fluido y resistencia al arrastre

durante la penetración y geometría de la partícula. De cualquier modo hay típicamente

más de una partícula distribuida adentro de una gota, una masa equivalente puede ser

definida como !a suma de varias partículas en una gota [26]. De acuerdo a los modelos

anteriormente descritos: térmico [27, 28], termodinámico [29] y cinético [30, 31]. Los tres
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modelos predicen el atrapamiento de las partículas de AÍ2O3 por el frente de

solidificación. Basándose en los resultados de los tres modelos puede inferirse que a

menos que se establezca un equilibrio térmico y de fuerzas, entre el frente de

solidificación y la partícula, la partícula debe ser atrapada. Debido a que el proceso de

atomización es sinónimo de solidificación rápida, siempre esta presente un frente de

solidificación de desplazamiento rápido. Por lo tanto, el resultado obtenido en el

modelado del frente de solidificación y la partícula no es inesperado. Las partículas de

AI2O3 penetran al interior de las gotas durante el proceso de co-inyección y la

microestructura resultante es una distribución homogénea de las partículas de refuerzo;

localizadas principalmente en e! interior de los granos, como resultado del atrapamiento

de las partículas por el frente de la solidificación predicha por los modelos descritos. En

la Figura 4.16 se muestra la evidencia del atrapamiento de partículas de AI2O3 en el

interior de las gotas atomizadas, indicadas por las flechas, que no se integraron en el

material final, el cual tiene forma de un cono gaussiano.

Otra característica importante que cabe mencionar es el efecto del choque térmico.

Sucede que una partícula de refuerzo en este caso de AI2O3 de tamaño grande

suministra un efecto de choque térmico grande, incrementando la probabilidad de

nucleación. Esas partículas grandes son probables que induzcan la nucleación en la

superficie donde la partícula inicialmente viene en contacto con la gota, y

consecuentemente queda en la superficie externa. Sin embargo para las partículas de

AI2O3 pequeñas, el efecto de! choque térmico no es muy efectivo y la partícula no

actuaría como catalizador de nucieación, pero puede penetrar en el interior de la gota.

Aquí la partícula ¡nteractuaría con la solidificación hasta la terminación de la

solidificación [26]. En la Figura 4.17 se muestra la evidencia de este fenómeno, en

ella se observa a las partículas grandes de AI2O3 que quedan ancladas en la superficie

externa de las gotas atomizadas que no se integraron en el material final, indicadas por

las flechas, el cual tiene forma de un cono gaussiano.
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Figura 4.16 Análisis de ía sección transversal de algunos polvos del sobreatomizado. Se observan
partículas de alúmina en ¡e interior de los polvos, confirmando la penetración de las partículas de alúmina

durante el tiempo de vuelo desde la boquilla de inyección hasta el sustrato enfriado por agua.

- 1 *
1/

^ .A •nlh J

4.1 / Miiansis UÜ ia su^wnwo KAitíiiur de IUS polvos del sobreatomizado. Se observan partículas de
alúmina en la superficie exterior de los polvos, confirmando el andamiento de las partículas de tamaño

grande en la superficie externa.

De los resultados obtenidos del sobreatomizado mencionados anteriormente, podemos

afirmar que durante el proceso de co-inyección de las partículas de A^C^, estas

penetran dentro de las gotas, las de mayor tamaño quedan atrapadas en el exterior de

ia gota. Resultando en una mejor microestructura, con partículas uniformemente

distribuidas en el interior de los granos, como resultado de! atrapamiento de las

partículas por el frente de solidificación; como fue predicho por los modelos de

atrapamiento de partículas.
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4.4 Difracción de Rayos X,
Mediante la técnica de Difracción los rayos X, se obtuvieron los espectros uno para

cada material. En la Figura 4,18 se muestra el difractograma obtenido del materia! Fe-

Ai40+0.1at.%B, en el cual se identifican los planos de cada pico correspondientes a la

estructura B2 de! sistema FeAI. En la Figura 4.19 se muestra ei difractograma obtenido

del material Fe-AI40+0.2at.%+AÍ2O3, en el cuaí se identifican ios planos de cada pico

correspondientes a la estructura B2 del sistema FeAI. En la Figura 4.20 se muestra el

difractograma obtenido del material Fe-AI40+0.4at.%+Al2O3, en el cual se identifican los

planos de cada pico correspondientes a la estructura B2. Comprobando de esta manera

que a pesar de haberse fabricado los tres materiales por eí proceso de atomización-

depositación, que implica una alta velocidad de solidificación, sigue prevaleciendo la

estructura ordenada B2 y no la fase desordenada a, tarjetas 33-20 y 45-982 del JCPDS

[32], El silicio que aparece en los tres difractogramas, corresponde al Si empleado como

estándar en los análisis de difracción de rayos X, para realizar ías mediciones de las

distancias interplanares del FeAI.

20

29
Figura 4.18 Espectro de difracción de rayos x del material Fe-AI40+0.1at%B. En este espectro se indican

los picos que corresponden a la estructura B2.
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Figura 4.19 Espectro de difracción de rayos x del material Fe-AI40+0.2aí.%B+A¡2O3. En este espectro se
indican ios picos que corresponden a la estructura B2.
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Figura 4.20 Espectro de difracción de rayos x de! material Fe-AI40+0.4at.%B+Al2O3. En este espectro se
indican ios picos que corresponden a la estructura B2.
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4.5 Microscopía Electrónica de Transmisión.

En la Figura 4.21 se muestra la indexación de un patrón de difracción del material Fe-

AI40+0.1at.%B. En la Figura 4.21(a) se observa el contorno de extinción y en la figura

4.21 (b) se muestra su patrón de difracción, ei cuaí corresponde a la dirección [110]. En

el patrón de difracción se observan líneas de puntos con una mayor y menor intensidad,

estos últimos corresponden a la super-red de la estructura B2, se indican con !as letras

A y B en el patrón de difracción. El patrón de difracción fue indexado como se muestra

en la Tabla 4.4.

Tabla 4.4. Análisis del patrón de difracción de la figura 4.21

Vector

OX

OY

OZ

Radio

cm

0.9833

1.225

0.72

R2

0.9668

1.50

0.5184

Relación

2

3

1

Ángulo

OY=36°

OZ=54°

OX=90°

índices

posibles

{1 1 0}

{1 1 1}

{1 0 0}

Índices

especifico

(no)

(1T1)

(001)

Ángulo

(l Ti) = 35.27°

(001) = 54.73°

(no)=90°

a)

.100 nm

Figura 4.21 Indexación de! patrón de difracción del material Fe-Ai40+0.1at% B. (a) Se observa el contorno
de extinción y (b) su patrón de difracción correspondiente a la dirección [110].
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En la Figura 4.22 se observan dislocaciones presentes en la matriz, dentro de estas

dislocaciones resalta la aparición de una dislocación de tornillo, idéntica a la reportada

en la literatura [33], fenómeno que ocurre cuando dos dislocaciones se mueven en

planos distintos y se interceptan, se forma un escalón o codo en la línea de la

dislocación. Usualmente este codo tiene un carácter diferente (es decir, si la dislocación

es de borde, el codo es de tornillo), lo que hace que el codo no se deslice junto con la

dislocación. Este tipo de dislocación de tornillo se ha encontrado que es metaestable en

el sistema FeAl con estructura B2, identificándola completa en la dirección <111> en

simulaciones realizadas [42].

Figura 4.22 Muestra la dislocación de tornillo, Junto con otras dislocaciones.

En la fase B2 la cual implica un ordenamiento, la configuración de la dislocación puede

teóricamente consistir de dos dislocaciones 1/2ao <111> unidas por un límite de antifase

1/2a0 <111>, donde a0 es el parámetro de red de la celda unitaria B2 [43]. De acuerdo a

esta teoría se realizó el análisis de dislocaciones, aplicando el criterio de invisibilidad

para determinar sí son visibles o invisibles. Para determinar el criterio de invisibilidad b,
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el g -b =0 fue aplicado a varias reflexiones fundamentales mostradas en la Tabla 4.5,

por ejemplo en ia figura 4.23 comienza este análisis, la Figura 4.23(a) muestra la

reflexión en el plano (000), en ella se observan dislocaciones presentes en la matriz y

en la Figura 4.23(b) su patrón indexado en la dirección [111], además se marcan los

seis puntos de análisis correspondientes a la familia de planos {110}.

Tabla 4.5 Muestra

^ ^ B

[OH]

[iTo]

[10T]

[Olí]

[TÍO]

[T01]

[001]

[oio]
[00T]

[OTO]

el criterio de invisibii dad para ¡as dislocaciones <111>/2 aplicado en ia reflexión
indicada.

g b

±-[in1
2 l J

0

0

0

0

0

0

±1/2

±1/2

± ( -1 /2 )

0

+ h i il
-L 1 l i l i

2L

0

_̂

0

0

1

1

±1/2

±1/2

±(-1/2)

±(-1/2)

1 r i

2L J

1

1

0

-1

_*(

0

±1/2

±(-1/2)

±(-1/2)

±1/2

1 r ~t
±-lll]

2L J

-1

0

1

1

0

-1

±(-1/2)

±1/2

±1/2

±(-1/2)
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- j - la

a) b)

Figura 4.23 a) Dislocaciones en ía matriz, zona en el plano (000) y b) patrón indexado en la dirección [111'

En ia Figura 4.24(a) se observa una gran densidad de dislocaciones, en el cual se

aplicó el criterio de invisibilidad con g = [OT1] y un vector de Burgers

6 = ±l/2[Tl l ]dando como resultado g • b =0, este resultado nos indica que la

dislocación analizada en este punto no es visible, analizando la Figura 4.24(b) también

se observa una gran densidad de dislocaciones, que al aplicar el criterio de invisibilidad

con g =[T01] y un vector de Burgers ¿ = ±1/2[T 11] se obtiene un valor de g -b =1, este

resultado indica que la dislocación analizada en este punto es visible, esta dislocación

es indicada con una flecha en la imagen. Finalmente este análisis obtenido comprueban

!a consistencia del análisis realizado, aplicando de la misma forma e! criterio de

invisibilidad reportados en la literatura [44],
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* • ir*
1

01

g

ím.

a) b)

Figura 4.24(a)Disíocaciones junio con la dislocación no visible en esa dirección y (b) dislocaciones Junio
con la dislocación visible en esa dirección indicada por la flecha blanca.

Nuevamente se realizó un análisis en las dislocaciones mostradas en ia Figura 4.25(a),

basado en e! criterio de invisibüidad b el g • b =0 aplicado a varias reflexiones

fundamentales mostradas en la Tabia 4.5, este análisis comienza en la Figura 4.25(a)

en la que se observan dislocaciones presentes en la matriz, siendo esta reflexión en el

plano (000), y en la Figura 4.25(b) se muestra su patrón indexado en la dirección [100],

además se marcan los cuatro puntos de análisis correspondientes a la familia de planos

{100}.
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[100]
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012 , 020
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002 . 010
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021 _ off
020

.HlOnm

a) b)

Figura 4.25 a) Dislocaciones en la matriz, zona en et plano (000) y b) patrón indexado en la dirección [100]

En la Figura 4.26(a) se observa dislocaciones, en la cual se aplicó el criterio de

invisibilidad con [oTo] y un vector de Burgers b = ± l /2 [ l l l ] dando como resultado g -b

=0, este resultado nos indica que la dislocación analizada en este punto no es visible,

analizando la Figura 4.26(b) también se observan algunas de dislocaciones, que a!

aplicar ei criterio de invisibilidad con g = [oio] y un vector de Burgers b = ± l /2 [ l l l ] se

obtiene un valor de g -b =±1/2, este resultado indica que la dislocación analizada en

este punto es visible, esta dislocación es indicada con una flecha en la imagen.

Finalmente este análisis obtenido comprueba la consistencia del análisis realizado, de

acuerdo al criterio de invisibiíidad reportado en la literatura [44].
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.100 nm

' I

a) b)

Figura 4.26(a) Dislocaciones Junto con la dislocación no visible en esa dirección y (b) dislocaciones junto
con la dislocación visible en esa dirección indicada por la flecha blanca.

En la Figura 4.27 se muestra la indexación del patrón de difracción del material Fe-

AI40+0.2at.%B+AI2O3. En la Figura 4.27(a) se observa el contorno de extinción y en la

Figura 4.27(b) se muestra su patrón de difracción, el cual corresponde a la dirección

[110]. En el patrón de difracción se observan líneas de puntos con una mayor

intensidad y menor intensidad, estos últimos corresponden a la super-red de la

estructura B2, se indican con las letras A y B en el patrón de difracción. El patrón de

difracción de la Figura 4.27 fue indexado como se muestra en la Tabla 4.6.
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Tabla 4.6. Análisis de! patrón de difracción de ¡a figura 4.27

Vector

OX

OY

OZ

Radio

Cm

1.0

1.225

0.7142

R2

1.0

1.50

0.510

Relación

2

3

1

Ángulo

OY=36°

OZ=54°

OX=90°

índices

posibles

{1 1 0}

{1 1 1}

{1 0 0}

índice

específico

(1T0)

(111)

(001)

Ángulo

(l Ti) = 35.27°

(00l) = 54.73°

(lTo) = 9O°

tuu hMl

a) b)

Figura 4.27 Indexación del patrón de difracción del material Fe-AI40+0.2at%B+Al2O3. (a) Se observa ei
contorno de extinción y (b) su patrón de difracción correspondiente a ¡a dirección [110].

En la Figura 4.28 se muestra la indexación del patrón de difracción del material Fe-

AI40+0.4at%B+AÍ2C>3. En la Figura 4.28(a) se observa un contorno de extinción y en la

Figura 4.28(b) se muestra su patrón de difracción, el cual corresponde a la dirección

[110], En eí patrón de difracción se observan líneas de puntos con mayor y menor

intensidad, estos corresponden a la super-red de la estructura B2, se indican con las

letras A y B en el patrón de difracción. El patrón de difracción de la figura 4.28 fue

indexado como se muestra en la tabla 4.7.
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Tabla 4,7, Análisis del patrón de difracción de la figura 4,28

Radio _ índices índice
Vector R Relación Ángulo Ángulo

Cm posibles específico

OX

OY

OZ

1.233

1.525

0.866

1.52

2.32

0.750

2

3

1

OY=35°

02=54°

OX=90°

{1 1 0}

{1 1 1}

{1 0 0}

(110)

(1T1)

(001)

(l 11) = 35.27°

(001) = 54.73°

(lT0)=90°

'• I *

r

/

i »•.- '

a)

200 nm

222 112 002 112

222 112 002 112 222

b)

Figura 4.28 Indexación del patrón de difracción del materia! Fe-AI40+0.4at.%B+Al2O3. (a) Se observa el
contorno de extinción y en (b) su patrón de difracción correspondiente a ia dirección [110].

De los resultados obtenidos de microscopía electrónica de transmisión, mencionados

anteriormente podemos afirmar que sigue prevaleciendo ía estructura B2, en los tres

materiaies atomizados y depositados, utilizados en esta investigación.
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4.6 Microscopía Electrónica de Transmisión de Alta Resolución [45].

Mediante la técnica de HRTEM se iogró identificar varias fases en el compuesto

intermetálico Fe-AI40+0.4at. %B+AfeO3. La Figura 4.29(a) muestra las nanopartículas

encontradas en la matriz del Fe~A!40+0.4at. %B*AI2O3, esas partículas tienen tamaños

alrededor de 10 nm a 40 nm de diámetro. La Figura 4.29(b) muestra una imagen de aíta

resolución, en la cual se observa la matriz B2 del compuesto intermetáíico Fe-AI40.

Ai I

10 nm

a) b)
Figura 4.29. a) Nanopartículas presentes en la matriz del Fe-AI40. b) imagen de HRTEM que muestra la

matriz del compuesto intermetálico Fe-AI40.

La presencia de nanopartículas en la matriz del Fe-Ai40+0.4at%B+AÍ2C>3 es de

diferentes ciases y son asociadas a diferentes fenómenos. Las Figuras 4.30 y 4.31

muestran una imagen de alta resolución, en la cual se observa la presencia de

pequeñas partículas de a-AfeOa localizadas en la matriz del compuesto intermetálico. La

Figura 4.30 muestra las partículas de 0C-AI2O3 observadas en la dirección [1T00] y la

Figura 4.31 muestra las partículas de a-AI2O3 observadas en la dirección [TlOO].
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La presencia intergranular de esas partículas pequeñas es asociada a una ligera

oxidación durante el proceso de atomización y debido también a que esta fase a-AI2O3

presenta una mayor estabilidad que las fases: Chi, Eta, Gamma, Kappa, Theta, Delta

[34]. Esta fase se identificó utilizando las tarjetas JCPDS [35], sin embargo se menciona

en ía literatura, que en la identificación de fases de AI2O3 se ha presentado algo de

dificultad, debido a los espacios reticulares idénticos que tienen ias fases (X-AI2O3 y t)-

AI2O3, tanto puede ocurrir una como la otra [36].

.i- Al O

-. •,
•» T

• . i . 1 - ; , -

Figura 4.30 Imagen de HRTEM que muestra nanopartículas de (X-AI2O3 en la dirección [lToo], en la
matriz del compuesto intermetálico Fe-AI40+0.4at. %B+Al2O3.

Los boruros identificados por HRTEM fueron Fe3B y FeB. La Figura 4.32 muestra una

imagen de alta resolución, en la cual se observan nanopartículas de Fe3B en la

dirección [37T], y en la Figura 4.33 se observan nanopartículas de FeB en la dirección

[1T2]. Estudios previos en este compuesto intermetálico encontraron que la adición de

B, resulta en la formación de precipitados de Fe2B y una fase tetragonal [37, 38]. El

Fe2B no se encontró dentro de estos precipitados. Esto es posible por la temperatura de

solubilidad de esta clase de precipitados, que se encuentra aproximadamente entre

1050y1100°C[39].
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I .
u ALO,

" 1 1 2

Figura 4.31 Imagen de HRTEM que muestra nanopartículas de CC-AI2O3 en la dirección [TlOO], en la
matriz del compuesto intermetálico Fe-AI40+0.4at, %B+AÍ2O3.

De acuerdo con ios resultados encontrados por Pang y Kumar [39], ellos encontraron

que esa fase no precipita en ambas condiciones, enfriamiento rápido y enfriamiento en

aire. Sin embargo no hay evidencia de la fase tetragonal. Se cree que esa fase es un

precursor de ía fase Fe2B [39]. Existen diagramas de fase que indican que solo los

boruros pobres en contenido de aluminio (FeB y Fe2B) deben formarse en sistemas

ternarios FeAIB [40], De acuerdo con Bystrzycki y Varin [41], la clase de boruros no son

bien identificados y la formación del estado de esos boruros no esta bien establecido.

Ellos encontraron boruros de 4-8jam en una aleación de FeAÍ45 con bajo contenido de

B. Ei FesB es una fase metaestable que es posible se forme durante el proceso de

solidificación rápida.

De los resultados obtenidos de HRTEM, podemos afirmar que se identificó la presencia

de nanopartículas de (X-AI2O3 en ía matriz del compuesto intermetálico Fe-AI40+0.4at.

%B+AbO3- Podemos mencionar también que el proceso de atomización-depositación

no es suficiente para inhibir la precipitación del B en el compuesto intermetálico Fe-

AI40. Los boruros formados no son Fe2B como se esperaba en condiciones de

equilibrio. Los boruros identificados mediante HRTEM fueron FesB y FeB. El proceso de

solidificación en el proceso de atomización-depositación influyó en este resultado

obtenido.
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Figura 4.32 Imagen de HRTEM que muestra la identificación de nanopartículas de Fe3B en la matriz del
compuesto intermetálico Fe-AI40+0.4at. %B+AÍ2O3, en la dirección [37T].

7 * \
* ~, • * " 1 T i

5 nm

Figura 4.33 Imagen de HRTEM que muestra la identificación de nanopartículas de FeB en la matriz del
compuesto iníermetálico Fe-A!40+0.4at. %B+Al2O3, en la dirección [ l T 2 ] .
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Conclusiones.

a E! compuesto intermetálico reforzado con partículas cerámicas de a-AI2O3

mejoró significativamente su microestructura, obteniendo un refinamiento del

grano y más homogéneo.

a El material Fe-AI40+0.2at.%B+Aí2O3 presentó un tamaño de grano más fino que

los otros dos materiales.

• La deformación en las pruebas de forja de los materiales Fe-

AI40+0.2at.%B+AI2O3 y Fe-AI40*0.4at%B+AI2O3, presentan un mejor

comportamiento que el material Fe-AI40+0.1at.%B a 700°C, donde la última

presenta un mayor grado de disgregación durante la prueba de forja.

a En pruebas de forja del material Fe-AI40+0.1at.%B a 700°C, a pesar de haber

fallado durante el ensayo de forja presentaron evidencia de trazas de

deslizamiento.

a La adición de boro en el compuesto intermetalico Fe-AI40 atomizado y

depositado incrementa la adhesión entre las fronteras de grano. Generando un

cambio en el modo de falla de intergranular a un modo mixto intergranular /

transgranular.

a En pruebas de compresión a temperatura ambiente del material Fe-

AI40+0.2at.%B+AI2O3 presenta un mejor comportamiento mecánico.

a Durante el proceso de co-inyección de las partículas de AI2O3, estas penetran

dentro de las gotas, las de mayor tamaño quedan atrapadas en el exterior de la

gota, resultando en una mejor microestructura con partículas uniformemente

distribuidas. En el interior de los granos como resultado del atrapamiento de las
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partículas, por el frente de solidificación; como fue predicho por ios modelos de

atrapamiento de partículas.

a En el estudio realizado por microscopía electrónica de transmisión de alta

resolución, se identificó la presencia de nanopartículas de a-AI2O3 en la matriz

del compuesto intermetálico Fe-AI40+0.4at%B+Al2C>3.

• Mediante TEM se comprobó que sigue prevaleciendo la estructura B2 en los tres

materiales atomizados y depositados, utilizados en esta investigación.

o El proceso de atomización-depositación no es suficiente para omitir la

precipitación del boro en eí compuesto intermetálico Fe-AI40. Los boruros

formados no son Fe2B como se esperaba en condiciones de equilibrio. Los

boruros identificados mediante HRTEM fueron Fe3B y FeB. El proceso de

solidificación en el proceso de atomización-depositación influyó en este resultado

experimental obtenido.
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