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Capitulo 1. Marco tedrico
1.1. Materiales compuestos

Actualmente se requieren materiales con propiedades inusuales que no se pueden
obtener con materiales convencionales como aleaciones metalicas, polimeros o
ceramicos, por lo que se introducen los materiales compuestos 0 compdsitos que son
una de las clases mas importantes de materiales de ingenieria por ofrecer propiedades
extraordinarias, los cuales, a nivel microestructural, estan constituidos por dos o mas
estructuras moleculares o fases diferentes y, a nivel macroestructural, se pueden definir
como un sistema formado de diferentes macroconstituyentes que son quimicamente

diferentes e insolubles entre si [1].

En principio, los materiales compuestos estan formados por cualquier combinacion de
dos 0 mas materiales y, aunque las combinaciones son muy amplias, se puede decir que
la mayoria de los compuestos estan formados por dos fases; la primera es denominada
matriz, la cual es continua y contiene a la otra fase llamada dispersa o material de
refuerzo en forma de particulas o fibras (Figura 1). Los constituyentes conservan su
identidad de tal modo que pueden ser fisicamente identificados y su interaccién da como
resultado un nuevo grupo de propiedades. La forma y el tamafio de los constituyentes
individuales, su arreglo estructural y distribucién, asi como la cantidad relativa de cada
uno de ellos son factores que influyen en el desempefio final del material compuesto [2].

. . . / Matriz

. . +—— Fase
. dispersa

Figura 1. Esquema de estructura de un material compuesto.

En el disefio de materiales compuestos se han disefiado combinaciones de varios

metales, polimeros y ceramicos para el desarrollo de una nueva generacion de materiales

1



gue pueden seleccionarse para proporcionar combinaciones poco usuales de
propiedades mecanicas que encuentran especial aplicacion en la industria aeroespacial,
automotriz y de componentes para la ingenieria y pueden ser clasificados de varias
maneras. Una de ellas se basa en la matriz: materiales compuestos de matriz metalica,

ceramica y polimérica (CMM, CMC y CMP, respectivamente).

Los CMM, como su nombre lo indica, consisten en una matriz metalica reforzada por un
segundo constituyente en forma de particulas ceramicas o fibras de otros materiales

(boro o carbono, por ejemplo) [2].

La matriz tiene varias funciones. Primeramente, es la base del material compuesto;
segundo, mantiene en su lugar a la fase dispersa y tercero, se encarga de distribuir la
carga aplicada a la fase secundaria.

Las funciones que tiene un material reforzante dentro de un CMM son soportar las
tensiones que se ejercen sobre el material, aumentar las caracteristicas mecanicas de la
matriz, su dureza y resistencia al desgaste y frenar o detener la propagacion de grietas a

través del material compuesto [3].

1.2. Interfase
Como los constituyentes son mezclados o combinados, siempre existe una region
contigua llamada intercara, la cual es la superficie que forma la frontera comun entre los
constituyentes y es controlada para poder obtener las propiedades deseadas a partir de
los materiales dados. En la mayoria de los casos, se tiene un limite bidimensional llamado
interfase, la cual es una zona interfacial con grosor finito, llamada interfase o agente de
enlace (figura 2), por lo que existen dos intercaras, una entre cada superficie de éstay el
elemento adyacente. La interaccion entre el reforzante y la matriz es una variable de
disefio y si el agente de enlace no es al menos tan fuerte como la matriz, ocurriran

fracturas y separaciones en la interfase bajo ciertas condiciones [4].

También se puede definir a la interfase como una discontinuidad en la composicion
quimica, moédulo elastico, coeficiente de expansion térmica y/o propiedades

termodindmicas. La interfase es muy importante en todo tipo de materiales compuestos.



En la mayoria de los CMM el refuerzo y la matriz no estaran en equilibrio termodinamico,
es decir, habrad una fuerza motriz termodinamica que reducira la energia del sistema.
Todo esto hace que la interfase tenga una gran influencia en las propiedades del

compuesto.

Particula

/ Matriz

‘\-. Intercara
"I‘___.——"—j

|
+«+—— Interfase

Figura 2. Componentes de un material compuesto.

La interfase estara en equilibrio a altas temperaturas, a las cuales los componentes se
unen. A cualquier otra temperatura, existe un campo de tensién complejo en la zona limite
debido a la falta de coincidencia en el coeficiente de expansion térmica de los materiales.
Estas tensiones son proporcionales a la diferencia en los médulos elasticos de los
componentes y diferencia de coeficientes de contraccion térmica. Hablando
termodindmicamente, las fases en la zona limite tenderdn a cambiar a modo que la
energia libre del sistema sea minimizada. Esto puede implicar la generacion de
dislocaciones, migracion, nucleacion y/o propagacion de grietas. Una interfase ideal en
un material compuesto debe promover la humectacién y unir el refuerzo y la matriz en un

grado deseable [5].

La interfase debe proteger el refuerzo ceramico y permitir la transferencia de carga desde
la matriz metalica blanda hacia el material de refuerzo. Los componentes de un material
compuesto se eligen en funcién de sus caracteristicas mecanicas y fisicas en aislamiento.
Cuando se juntan dos componentes para hacer un compuesto, el sistema rara vez estara
en equilibrio termodinamico. La mayoria de las veces, una fuerza impulsora estara
presente para algun tipo de reaccion interfacial entre los componentes que conduce a un

estado de equilibrio termodinamico. La informacién termodinamica, como los diagramas



de fase, puede ayudar a predecir el estado de equilibrio final del compuesto. Datos sobre
cinética de reaccion, como las difusividades de un componente en otro, pueden

proporcionar informacion sobre la velocidad a la que el sistema tendera a equilibrarse.

1.2.1. Humectacion de particulas
Para obtener una mejora de las propiedades con la produccién de materiales

compuestos, la matriz en estado liquido debe impregnar al refuerzo para poder lograr una

buena unidn en la interfase.

La humectabilidad se define como la capacidad del liquido para extenderse por una
superficie sélida. Una buena humectacion significa que la matriz fluye perfectamente por

la superficie del refuerzo y desplaza al aire [6].

1.3. Materiales compuestos reforzados con particulas

En la mayoria de los materiales compuestos la fase dispersa se encuentra de manera
uniforme dentro de la matriz, ademas de ser mas duray resistente que ésta, las particulas
de refuerzo tienden a restringir el movimiento de la matriz en las proximidades de cada
particula. En esencia, la matriz transfiere parte del esfuerzo aplicado a las particulas, las
cuales soportan parte de la carga. El grado de reforzamiento o de mejora del
comportamiento mecanico depende de la fuerza de cohesion en la intercara matriz —

particula [7].

Los compuestos de matriz metalica son comunmente fabricados con aleaciones de
aluminio, magnesio o titanio como matriz y tienen ventaja en cuanto a aplicaciones al
agregar particulas ceramicas de refuerzo como carburo de silicio (SiC) o carburo de boro
(BC), que tienen como caracteristica que son abrasivos comerciales con buena
resistencia al desgaste, asi como una alta rigidez especifica. Otros elementos como el
carburo de titanio (TiC) o carburo de tungsteno (WC) también han sido aplicados por sus
propiedades fisicas y quimicas. Asi, en afos recientes, los materiales ceramicos han sido
ampliamente utilizados como elementos de refuerzo. Es importante mencionar que los
materiales ceramicos son isotropicos, es decir, tienen las mismas propiedades mecéanicas

en todas las direcciones.



Las particulas de carburo de silicio son atractivas como refuerzo debido a que se utilizan
como abrasivo comercial debido a su disponibilidad y bajo costo. Ademas, ofrece un
aumento en la resistencia mecanica, rigidez y resistencia al desgaste cuando se usan en

un rango de 10 a 40% en volumen [3].

Los materiales de refuerzo se pueden clasificar en tres categorias; fibras continuas,
whiskers y particulas. Estas ultimas son el refuerzo de menor coste econémico y es el
gue permite tener una mayor isotropia de las propiedades. La figura 3 muestra un

esquema de los diferentes tipos de refuerzo [8].

e

Monofilamentos Whiskers/Fibras cortas Particulas

Figura 3. Esquema de material compuesto de matriz metalica con diferentes tipos de refuerzo.

La distribucion de fases en los CMM es determinada por el proceso de fabricacion
utilizado, el cual también tendr& efecto sobre la microestructura de éste. La importancia
de la distribucién de las particulas reforzantes es que las propiedades mecanicas se
veran afectadas por una distribucion anisotropica. Una dispersion de particulas
heterogénea provoca variaciones indeseables en las propiedades. En el peor de los

casos, la aglomeracion de particulas puede provocar fallas prematuras [9].

1.4. Compuesto de Al - SiC

El compuesto de aluminio reforzado con carburo de silicio es tan ligero como el aluminio,
pero con una mayor resistencia y rigidez especifica, asi como una mejor resistencia a la

formacion de grietas, en comparacion con las aleaciones no reforzadas. Las propiedades



caracteristicas de los constituyentes en la microestructura del compuesto se relacionan

directamente a las propiedades resultantes [3].

El uso de materiales compuestos no sélo depende de las propiedades requeridas; el
precio de venta del producto terminado, el cual es influenciado por el costo de las
materias primas y de la manufactura, es un factor crucial en la decision de usar un
compuesto en lugar de un material monolitico de fundicién. Los costos de las materias

primas son mas bajos, dando como resultado altos volumenes de produccion [10].

La fabricacién del material compuesto y del componente final frecuentemente se realiza
en una sola operacion, por lo que las propiedades deseadas, asi como la forma del
componente se deben considerar cuando se selecciona el proceso de fabricacibn mas

adecuado.

El compuesto de aluminio reforzado con carburo de silicio ha sido fabricado generalmente
por la ruta de fundiciébn convencional o a presion, mediante dispersion de las particulas
en el metal liquido, y de ahi resulta el material compuesto que se vacia en los moldes
apropiados. Debido a que las particulas de carburo de silicio son mas densas que el
aluminio (psic = 3.23 g/cm3y pa = 2.7 g/lcm3), éstas tienden asentarse cuando el aluminio
se encuentra fundido, por lo que, debe de haber agitacién del material liquido para evitar
heterogeneidades en la distribucion del carburo de silicio dentro de la matriz de la

aleacion aluminio [4,11].

La pulvimetalurgia se ha convertido en una industria que ha crecido ampliamente en los
diferentes campos de la metalurgia debido a las ventajas que ofrece esta rama en la
fabricacion de partes metalicas que requieren alta precision, como el control de la

porosidad y acabado superficial de alta calidad [12].

Las ventajas de buscar una ruta alterna de la fabricacion de compuestos de matriz
metalica mediante metalurgia de polvos son: poder fabricar piezas que no pueden ser
obtenidos mediante fundicion debido a las limitaciones propias de la técnica como puede

ser la forma de las piezas, incorporacion inadecuada de las particulas, entre otras [13].



1.5. Pulvimetalurgia

La metalurgia de polvos es una rama reciente, pero extremadamente importante en la
tecnologia moderna. Esto se debe a las grandes ventajas que se tienen sobre otros
meétodos en ciertas aplicaciones. Esta rama permite realizar aleaciones de metales que
son insolubles en estado liquido. También es posible producir piezas que contengan
constituyentes no metélicos y metalicos. Una de las ventajas es la posibilidad de obtener

materiales con porosidad controlada, lo que es imposible lograr mediante fundicién [14].

El objetivo de la pulvimetalurgia es la obtencién de un componente metalico a partir de
polvos del metal. Por consiguiente, es natural que las caracteristicas fisicas y quimicas
de dichos polvos repercutan en los procesos de compactacion y sinterizacion, asi como
las propiedades mecanicas que determinaran las propiedades de la pieza final. Es decir,
la calidad del producto y la economia del proceso de fabricacion dependen de las

caracteristicas de los polvos [15].

1.5.1. Obtencién de piezas por pulvimetalurgia
La producciéon de piezas por pulvimetalurgia consiste, basicamente, en las siguientes

operaciones mencionadas segun el orden de la figura 4: [2]

Produccion de polvo

Mezclado y combinacion

Compactaciéon

Sinterizacion

Operaciones secundarias y de acabado

A A

Prensado
Prensado isostatico
Laminado
) Extrusion
Atomizacion Moldeo por inyeccion
Reduccién :
Deposicién electrélitica
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Atmésfera
controlada
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5 Ani Compactacion . N
A\eacmn:mecamca p || Sinterizacién
H en frio
Operaciones
Polvos .
etsli Mezclado — secundariasy
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H Compactacién ]
Aditivos t .
lubricantes en Cahente Amunadu
Forjado
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Tratamiento térmico
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Figura 4. Esquema de los procesos y operaciones para fabricar productos mediante metalurgia de
polvos.



1.6. Métodos de produccioén de polvos

Los polvos metélicos son aleaciones o metales puros finamente divididos en particulas,
producidos por diferentes métodos, cada uno de los cuales les confiere caracteristicas
particulares y en la mayor parte de los casos los polvos se pueden obtener por mas de
un método. La eleccion depende de los requisitos del producto final, lo que significa que
la forma, tamafo, distribucién, porosidad y pureza quimica dependen del proceso
utilizado [2,15].

Practicamente cualquier metal puede reducirse a la forma de polvo. Hay tres métodos
principales para producir comercialmente polvos metalicos, cada uno de los cuales
implica un consumo de energia para incrementar el area superficial del metal [16]. Los
métodos empleados en la produccion de polvos se pueden dividir en las siguientes

categorias: fisicos, quimicos y mecanicos.

1.6.1. Métodos fisicos
El método mas extendido es el electroquimico, el cual es muy utilizado en la preparacién
de polvo de cobre, berilio, hierro y niquel. El ajuste de las condiciones del proceso de
electrodeposicion hace posible que el metal se deposite en forma de escamas en el

catodo. Este método proporciona polvo metalico de alta pureza [13].

1.6.2. Métodos quimicos
Los métodos quimicos hacen uso de reacciones quimicas para producir polvos metalicos
directamente de sus compuestos a temperaturas muy por debajo del punto de fusién de
los metales en cuestién. Los aspectos termodinamicos y cinéticos del proceso son
importantes. Estas reacciones se basan en la reduccion de éxidos, la precipitacion de la
solucion o de una sal, la inestabilidad quimica y la descomposicién térmica de los

compuestos [13].

1.6.3. Métodos mecanicos
Los métodos mecéanicos estan entre los mas empleados para la produccién de polvo e
implican el uso de fuerzas mecanicas como la fuerza de compresion, corte o impacto para
efectuar la reduccion del tamafio de particula. Ejemplos: trituracion, molienda y

atomizacion [13].



1.7. Atomizacion

Dentro de las técnicas mas desarrolladas para producir polvos metalicos no ferrosos esta
el método de atomizaciéon. Practicamente cualquier material que pueda fundirse, puede
atomizarse y convertirse en polvo por medio de la desintegracion del liquido. Este es el
método mas versatil y popular para producir polvos metalicos en la actualidad. La
cantidad de polvos atomizados con aire es proxima a 250,000 toneladas por afio, lo que

hace aplicable este método a casi todos los metales puros o aleaciones [2,16].

1.7.1. Atomizacion con gas
El procedimiento basico empleado es hacer que el material liquido pase a través de un
orificio localizado en el fondo de un crisol e incidir en una corriente de gas en el liquido
del metal que esta fluyendo (figura 5). El impacto del aire sobre el metal liquido y la rapida
solidificaciéon hacen que el metal aparezca en forma de pequefas particulas. Las gotas
en su trayectoria experimentan enfriamiento convectivo. La energia térmica es
intercambiada entre las gotas con el medio, con el subsecuente enfriamiento y

solidificacion mientras se mueven, alcanzando una velocidad de enfriamiento de 106 °C/s.
[2]

Para un determinado material, el proceso de atomizacion involucra muchas variables que
se dividen en cuatro etapas (tabla 1). Estas variables incluyen parametros especificos del
proceso como diametro del caudal y flujo del gas, asi como propiedades fisicas, quimicas
del metal como densidad, viscosidad, punto de fusion y tension superficial. Para una
determinada composicion del metal y un disefio fijo de atomizador, cabe tener en cuenta,
como variables importantes del proceso, el sobrecalentamiento y flujo del metal fundido,
la temperatura, naturaleza y presion del fluido, ademas de otros factores procedentes del

disefio, como las dimensiones de la tobera, la altura de caida, etc. [10,17]

Los polvos atomizados por gas son tipicamente esféricos, con superficies relativamente
lisas con una morfologia celular o dendritica. Una presién mas alta y/o una distancia de

chorro mas pequefia producen polvo mas fino. [16]



Metal fundido ~_

Gas < _—Gas

<4— Polvo
recolectado

Figura 5. Método de atomizacion por gas en donde el metal fluye a través de la boquilla y se atomiza
inmediatamente por el chorro de aire. Los polvos resultantes se recolectan en una cadmara situada abajo.

Tabla 1. Etapas de atomizacién por gas y sus principales variables.
Etapa Variables

1. Fusion Atmosfera
Sobrecalentamiento

2. Atomizacion Diametro del caudal
Densidad
Tension superficial
Viscosidad
Geometria del atomizador
Velocidad del metal y del gas
Flujo masico del gas
Presion del gas

3. Solidificacion Tiempo de solidificacion
Tamafio de particula
Medio de enfriamiento
Trayectoria
Transferencia de calor

4. Recoleccion

1.8. Molienda

Se trata de un proceso de obtencion de polvos con un tamafio extremadamente fino

mediante el impacto del material compuesto con un material mas duro. Consiste en un
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molino lleno de bolas, las cuales, mediante el movimiento del molino, generan un impacto

entre las bolas y el material que se encuentra dentro del molino.

Durante este proceso, el polvo atrapado entre las bolas de molino es plasticamente
deformadas y fracturadas. Las superficies de polvo, nuevas y limpias, creadas por esta
molienda, son soldadas en frio cuando se ponen en contacto y, de esta manera, los
componentes se mezclan mecanicamente para unirse en particulas del material
compuesto. En consecuencia, durante esta etapa, suele aumentar el tamafio de particula.
Conforme el proceso de molienda continua, se obtiene energia introducida por la
deformacion plastica, haciendo que las particulas se endurezcan y se fragilicen, por lo
gue las particulas se rompen cuando son golpeadas por las bolas de acero. Este proceso

de soldadura en frio y fractura se ocurre repetidamente durante el proceso (Figura 6). [18]

o4

|

.V

.4’_6

g

"..,.'-.

(:}%.-':'-

O.

O .-
A . _— "G." ‘ Oc»
¢ <4, O d e . e c:)','-aqd).o_ﬁ 2.0,

Figura 6. Efecto de las bolas de molino sobre el polvo.

Uno de los principales inconvenientes de la molienda es la posible contaminacion del
material, ya que el polvo de ciertos materiales muy duros puede producir el desgaste y
posteriormente la introduccién de pequefias particulas de material de las bolas de molino.

1.8.1. Aleaciones con particulas reforzantes

En la molienda, los metales blandos y ductiles tienden a recubrir y rodear a los materiales
mas duros y fragiles. En general, el material blando tiende a formar una matriz en la que
el material duro se encuentra disperso. Asi, al crear el material compuesto Al — SiC,

habra una dispersién de carburos en la matriz metélica.
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1.9. Propiedades de los polvos

Las propiedades de los polvos procedentes de un mismo metal dependen principalmente
del método de produccion. Las propiedades fundamentales definen basicamente el tipo
de polvo: forma, composicion, tamafio, distribucion y porosidad. [2]

1.9.1. Forma

Dependiendo del método empleado para la obtencién de polvo, se obtiene una geometria
caracteristica de la particula, la cual se puede caracterizar por microscopia Optica o
electrénica de barrido. Las diferentes formas que presentan los polvos se representan en

la figura 7 [15].

Figura 7. Diferentes formas de los polvos metalicos: a) esférica, b) redondeada, c) angular, d) acicular, e) dendritica,
f) irregular, g) microporosa. h) fragmentada.

1.9.2. Tamainio y distribucién

El tamafo se refiere a las dimensiones que tiene las particulas. En los procesos de
obtencién de polvos no se puede obtener un solo tamafio de particula, por lo que se hace
necesario introducir el término de distribucion, que define la desviacion de tamafios del

conjunto y repercute en las caracteristicas secundarias del polvo.

1.9.3. Porosidad

La porosidad se define como la relacion del volumen de los poros (espacios vacios) en

el polvo, la cual puede presentarse debido al método de obtencion empleado.
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Las propiedades secundarias se derivan de las fundamentales, y su determinacion es
importante durante el llenado y el prensado. Entre ellas cabe citar la densidad aparente,

flujo o velocidad de derrame y compresibilidad [2,15].

1.9.4. Densidad relativa

Es la cantidad de material que ocupa cierto volumen comparando dicho valor con la
densidad de otra sustancia que se toma como referencia. Ambas densidades deben estar
expresadas en las mismas unidades y en las mismas condiciones de temperatura y

presion [19].

1.9.5. Densidad aparente

Esta densidad se define como la cantidad de masa de un polvo por unidad de volumen
de esta, incluyendo su porosidad y el espacio entre particulas. Su medida se efectia
pesando un recipiente de volumen conocido enrasado con el polvo, conforme lo indica la
norma ASTM B — 212. Esta medida depende de la forma de las particulas, su distribucién
de tamarnio, asi como de su porosidad, por lo que este valor siempre sera menor al de la

densidad real.

Segun la norma, se llena el flujbmetro Hall con una muestra de 50 g, el cual se coloca a
una determinada altura normalizada de un recipiente de latén de 25 cm? que ha sido
previamente tarado en la balanza (figura 8). A continuacion, se hace fluir el polvo a través
del flujbmetro, llenando y rebosando el recipiente, el cual, posteriormente, se enrasay se
pesa. Finalmente se obtiene la densidad aparente como la relacion entre la masa del

polvo pesada y el volumen de la cubeta [20].

25 mm

=30 mm

10

Figura 8. De lado izquierdo, montaje para determinar la densidad aparente; de lado derecho, esquema de
cubeta cilindrica.
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1.9.6. Velocidad de derrame

La fluidez es la capacidad del polvo de fluir a través de un orificio que se encuentra en la
base de un recipiente conico. Si el polvo fluye, se define la velocidad de derrame como
la razén entre la masa de polvo de la que se parte y el tiempo empleado para que dicha
cantidad de polvo fluya por el orificio. La velocidad de derrame determina el tiempo
necesario para que se llene la cavidad de la matriz para prensado. Para determinar esta
propiedad, segun la norma ASTM B — 213, se parte de una muestra de 50 g libre de
humedad, la cual se coloca en el flujbmetro Hall (figura 9), mientras se mantiene cerrado
el orificio de descarga. Se toma el tiempo de manera simultanea al destapar el orificio
para que el polvo fluya hasta que pase toda la masa. Esta propiedad depende de la forma
y la distribucion de tamafio del polvo, asi como de los fendmenos de superficie que

puedan presentarse [21].

Figura 9. Cono flujometro de Hall.

1.9.7. Compresibilidad

La compresibilidad del polvo es la reduccion de volumen que se obtiene por prensado de
este. Se emplea a fin de obtener una relacion de compresion, definida como el cociente
entre la densidad en verde y la densidad aparente. A mayor presion aplicada, la reduccién

de volumen es mayor, o0 sea una mayor densidad en verde.
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1.10. Mezcla de polvos

Como los polvos fabricados tienen diferentes formas y tamafos, se deben mezclar para
obtener uniformidad. La mezcla ideal es aquella en la que todas las particulas se
distribuyen de manera uniforme. El mezclado puede referirse a la mezcla de polvos de la
misma composicién quimica, pero posiblemente diferente tamafio de particula o a la

mezcla de polvos de diferente composicidén quimica [1,2].

1.11. Compactacion

En esta etapa tiene como objetivo consolidar en la forma y consistencia deseada a los
polvos previamente mezclados, ademas de obtener el nivel deseado de porosidad.
Consiste en aplicar una presion a la masa de polvo colocada dentro de una matriz. La
densidad del comprimido o densidad en verde depende de la carga aplicada; al aumentar

la presion de compactacion, la densidad aumenta (figura 10).

La densidad en verde es de gran importancia para predecir las caracteristicas mecanicas
de la pieza acabada ya que, en la etapa de sinterizacion, dicha densidad apenas varia.

Es por eso por lo que este valor suele estar controlado desde un principio. [2]

100%
(3)
(2

50% — (1)

Densidad

0% >
0
Carga de compactacion

Figura 10.Densidad de los polvos en funcion de la presion.

En el proceso de obtencion de piezas por compactacion se distinguen tres etapas: llenado
del molde, compresion y expulsion (figura 11). En la etapa de llenado, la cavidad de la
matriz se llena de polvo (la cantidad se determina por volumen o peso) a un cierto tiempo

y flujo. En la segunda etapa, la presidon se ejerce con una prensa mecanica o hidraulica
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hasta obtener la densidad en verde deseada. En la tercera etapa se expulsa la pieza

consolidada que puede ser manipulada y esté lista para el proceso de sinterizacion [2,8].

Punzén |
— = _stiperioy: S L |
== |

Compactado

Punzén-{
inferior

S

(a) (6) ¢)
Figura 11. Etapas de método convencional de compactacion de polvos metélicos, a) llenado de matriz, b)
compresion del polvo, c) expulsion.

1.12. Sinterizacion

La sinterizacion es un tratamiento térmico para unir particulas en un sistema coherente y
sélido, a través de eventos de transporte de masa que a menudo ocurren a escala
atomica. La union hace que la pieza tenga mayor resistencia y menor energia del sistema
[22].

Basicamente, los procesos de sinterizacion se dividen en dos tipos: sinterizacion en
estado sélido y en fase liquida. La sinterizacion en estado soélido ocurre cuando el polvo
compacto se densifica completamente en estado sélido a una temperatura de
sinterizacién, mientras que la sinterizacion en fase liquida ocurre cuando hay una fase

liquida en el polvo compacto durante la sinterizacion [23].

Segun el glosario de la norma ASTM B — 443. La sinterizacion sélida es la union de las
superficies de las particulas adyacentes en una masa de polvo previamente

compactadas, por efecto de su calentamiento [24].

La sinterizacién de polvos no puede explicarse de manera simple debido a la diferencia
de tamafios y formas de los polvos. Si se suponen particulas esféricas del mismo tamario,
se puede representar la sinterizacién de polvos compactados, como se muestra en la

figura 12. En esta suposicion, las dos particulas se fusionan para formar una sola esfera
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mas grande con un diametro 1.26 veces el diametro de las particulas esféricas iniciales
[22,24].

Punto
inicial de
D contacto

Particula
esférica
D = diametro
Limite de Etapa inicial del
crecimiento de
cuello (corto
tiempo)

particula

! Crecimiento
: del cuello a
| tiempo

‘ prolongado

Particulas
completamente
fusionadas a
tiempo infinito

Figura 12. Modelo de sinterizacion de dos esferas donde se forma un cuello entre ambas durante la
sinterizacion y crece hasta el punto donde las esferas se fusionan en una séla esfera con un diametro
1.26 veces mayor.

En general, las etapas del proceso de sinterizacion tienen la siguiente secuencia:

Union inicial entre particulas
Crecimiento del cuello
Cierre de canal de poro
Redondeo de poros

Densificacion o contraccion de poros

S T o

Engrosamiento de poros

La fuerza impulsora de la sinterizacion es la reduccion de la energia interfacial total. Esta
reduccion ocurre a través de la densificacion y el crecimiento de granos, como se ilustra
en la figura 13; este es el fendmeno basico de la sinterizacion, por lo cual es necesario

comprender y comprobar las variables involucradas en este proceso [22].
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Punto de ____ Limites de grano

\  contacto

Poro
(1) 2) (3) (4)

Figura 13. Proceso de sinterizacion; (1) la unién de las particulas se inicia en los puntos de contacto, (2)
éstos crecen y se convierten en cuellos, (3) se reduce el tamafio de los poros que hay entre particulas,
(4) se desarrollan limites de grano en las regiones donde habia cuellos.

1.12.2. Variables involucradas en el proceso de sinterizacion
Las principales variables que determinan la sinterizacién y la microestructura de una

pieza de polvo compactada se pueden dividir en dos categorias: variables del material y
variables del proceso (tabla 2). Las variables del material incluyen composicion quimica,
forma y distribucion del tamafio del polvo. Estas variables influyen en la compresibilidad
y sinterizacion del polvo (densificacién y crecimiento del grano). Las otras variables

involucradas en la sinterizacion son principalmente las variables termodinamicas, como

temperatura tiempo y atmaosfera [22].

Tabla 2. Categorias de las variables que afectan la sinterizacion

Polvo:

Forma, distribucion de tamafio, aglomeracion.
Quimica:

Composicion, impurezas

Variables relacionadas con el
material

Temperatura, tiempo, presién, atmosfera,

Variables relacionadas con el . . )
) R velocidad de calentamiento, velocidad de
proceso de sinterizacion o
enfriamiento.

1.12.2.1. Temperatura
Las temperaturas de sinterizado suelen ser de 70 a 90% del punto de fusion del material.

El aumento de la temperatura de sinterizacion aumenta en gran medida la velocidad y la
magnitud de cualquier cambio que ocurra durante el proceso de sinterizacion, ya que da

la energia suficiente para que se activen los mecanismos del transporte de masa [16].
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1.12.2.2. Tamaiio y distribucién de particulas
El uso de polvos con una distribucion de tamafios amplia a menudo resulta en un aumento

en la densidad en verde, lo que reduce la contraccion requerida para la densificacidon
completa, ademas de que aumenta la presencia de poros finos. La densificacion en el
proceso de sinterizacion depende del empaquetamiento de las particulas. Entre mayor

sea el rango de tamafio de particulas, se puede lograr una alta densidad final [22,23].

1.12.2.3. Tiempo
La influencia del tiempo en el proceso de sinterizacion es pequefia en comparacioén con

la dependencia que tiene con la temperatura. Si la temperatura de sinterizaciéon
disminuye, el tiempo necesario para el proceso, aumenta exponencialmente. Es por eso

gue el proceso de sinterizacion debe tener temperaturas altas y tiempos cortos [16].

1.12.2.4. Atmésfera
Casi todos los metales reaccionan con el oxigeno presente en la atmésfera incluso a

temperatura ambiente y este fenbmeno incrementa a altas temperaturas. El controlar la
atmosfera durante el proceso de sinterizacion es para proporcionar proteccién al material
contra la oxidacion de los polvos metalicos. Ademas de evitar la oxidacion, el gas dentro

del horno es el encargado de la transferencia convectiva de calor hacia la pieza [16].

1.12.3. Energia superficial

En términos termodindmicos, la energia superficial es lo que causa la sinterizacion. Se
genera el modelo de una superficie de un cristal ideal (figura 14a) donde los &tomos
ocupan un sitio especifico de forma repetitiva. Entre los atomos hay enlaces,
representados por lineas. Si se rompieran estos enlaces, la superficie resultante
consistiria en enlaces rotos, los cuales proporcionan la interaccién atébmica responsable
de la energia superficial. La figura 14b ilustra este concepto, donde la superficie esta llena
de enlaces rotos. La energia superficial se relaciona con la densidad de enlaces rotos por

unidad de area [22]
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Figura 14. Representacion de la estructura cristalina de un metal donde a) el cristal es perfecto y cada
atomo esta unido a un enlace atémico de forma repetitiva, b) una superficie libre del metal resulta en
enlaces quimicos distribuidos; son los enlaces quimicos sin unién a un atomo los que dan la energia

superficial.

1.12.4. Termodinamica, etapas y mecanismos del transporte de masa

La reduccion de la energia superficial es la fuerza impulsora que promueve la
sinterizacién, pero para que el proceso se complete requiere el transporte de materia. En
sélidos cristalinos, el transporte de material ocurre por difusion de &tomos iones o
movimiento de vacancias a lo largo de caminos definidos por los diferentes mecanismos

de transporte.

Los mecanismos de transporte de masa indican como fluye la masa para disminuir la
energia del sistema durante la sinterizacion. Los poros son grandes acumulaciones de
vacancias, por lo que los mecanismos de sinterizacion describen el transporte de masa
para la eliminacién de vacancias. Las vacancias y los &tomos se mueven a lo largo de
las superficies de las particulas (difusién superficial), a través de los poros, a lo largo de

los limites de grano y a través de la red [20,22].

Los procesos de difusion superficial provocan el crecimiento de cuellos entre particulas,
provocando un cambio en el espacio entre particulas (contraccion o densificacion) ya que
el flujo de masa empieza y termina en la superficie de la particula. Los &tomos se
reorganizan, pero no se eliminan las vacancias. La difusién superficial domina la

sinterizacion a bajas temperaturas.
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Para que ocurra una densificacion, el transporte de masa debe originarse desde el interior
y terminar en el limite de la particula. La eliminacion de vacancias se lleva a cabo en el
limite de particulas mediante la reorganizacion de atomos. Para polvos compactados, la
densidad de dislocaciones inicial es alta, pero los esfuerzos de tension superficial son
generalmente insuficientes para que haya transporte de masa con una trayectoria tan
larga, por lo que se debe someter a un calentamiento para que este mecanismo sea

dominante.

El enlace de particulas sinterizadas es una region critica. Es el punto donde se depositan
los &tomos para reducir la energia superficial. Una vez que el tamafio del cuello alcanza
un equilibrio termodinamico dictado por el angulo dihedral, el cual es el angulo que se
forma por la union de dos particulas (figura 15), no importa cual es el mecanismo de
transporte dominante. A partir de este momento, sigue el crecimiento de grano, los poros

se distorsionan e intentan permanecer en los limites de grano, por lo que empiezan a

HH A

Limite de
Angulo

particula
dihedral

Figura 15. Los poros se ubican en los limites de las particulas. Si el poro tiene diferente curvatura en la
superficie delantera y en la trasera, hay un movimiento entre el poro y el limite de grano.

migrar [23].

Poro

La difusion superficial esta activa durante el calentamiento a la temperatura de
sinterizacién. La energia de activacion para la difusion superficial es menor que la de
otros medios de transporte, en consecuencia, se inicia a baja temperatura. La difusion
superficial se va haciendo lenta conforme se consume la estructura del defecto en la

superficie.

La difusién en volumen depende de la temperatura, composicion y tamafo de particula.
En este mecanismo, el transporte empieza desde el interior de la particula, hasta llegar a

la superficie de ésta. El segundo camino se denomina densificacién de volumen e implica
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gue las vacancias fluyan desde la superficie del cuello al limite de grano. Esto produce

contraccion y densificacion.

Al final del proceso de sinterizacidn, los poros restantes existen como colecciones de
vacancias esféricas. Una diferencia de tamafio entre los poros conduce a un gradiente
de concentracion de vacancias. En consecuencia, se eliminan los poros pequefios y los

grandes se engrosan, los cuales tienden a irse a los limites de grano [21,23].

1.13. Ventajas y desventajas de la metalurgia de polvos
1.13.1. Ventajas

e Porosidad controlada

e Acabado superficial de alta calidad

e Poca o nula pérdida del material

e Alta precision dimensional

1.13.2. Desventajas
e El costo de la produccién es alto
e Equipo costoso

e Se limita a piezas de tamafio pequefio

1.14. Aplicaciones

e Industria automotriz: cojinetes de clutch, ejes, bujes y cojinetes de transmision,
pistones de motor, rotores de bomba, caja del eje de levas, soportes de clutch,
piston de freno, entre otros.

e Materiales porosos: cojinetes lubricantes, electrodo poroso en baterias.

e Materiales antifriccionantes: cojinete de disco de freno, disco de clutch, juntas de
cubierta para friccién, botones para frenos de avion.

e Materiales eléctricos: escobillas industriales de compasitos.

e Productos de forma complicada: engranes, rotores, tuercas.
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1.15. Tribologia

La palabra Tribologia se deriva del término griego tribos, el cual se define como
“frotamiento o rozamiento”, asi que la interpretacion de la palabra puede ser, “la ciencia
del rozamiento”. En general, se define a la tribologia como la ciencia y la tecnologia de la

friccion, el desgaste y la lubricacion.

La tribologia es crucial para la maquinaria moderna que utiliza superficies rodantes y/o
deslizantes. La aplicacion de los conocimientos de la tribologia se deriva en ahorro de

materias primas y aumento en la vida util de las herramientas y maquinaria [25].

Un sistema tribologico esta formado por dos o mas cuerpos en contacto superficial
dinamico o estético, y se generan una vasta clase de fenomenos. La tribologia estudia
entre otras cosas, la adhesion, friccién, desgaste y lubricacion de sélidos en contacto
[12].

1.15.1. Friccion
La friccion se puede definir como la resistencia al movimiento relativo entre dos cuerpos
en contacto. Se requiere fuerza para vencer esta resistencia y ésta se disipa en forma de

energia calorifica que puede tener efectos negativos sobre una operacion [2].

1.16. Desgaste

Es dificil tener una definicion de desgaste que abarque toda la complejidad de este
fendmeno. Una definicion aceptada es la pérdida o remocién progresiva de material a
partir de las superficies de un sistema tribolégico, lo cual implica superficies de dos
sélidos en contacto sometidas a una carga y que se encuentran en movimiento relativo
[26].

El desgaste de las herramientas y maquinaria depende de las condiciones de friccion y
las propiedades del material de la pieza. Hay varios mecanismos en que ocurre el
desgaste. Operan en diferentes proporciones, dependiendo de las condiciones
mecanicas. A continuacion, se describen los principales tipos de desgaste en las

operaciones de manufactura [2,27].
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1.16.1. Desgaste adhesivo
La interaccion ocurre bajo pequefias amplitudes de carga. Se caracteriza por dos
superficies que se deslizan una sobre otra y ocurre la uniéon de asperezas; el movimiento
continuo de las superficies requiere del rompimiento de las juntas enlazadas. Cada vez
gue se mueve un enlace se remueve una pequefia particula (llamada particula de

desgaste) de una de las superficies, causando pérdida de material [2,28].

1.16.2. Desgaste abrasivo
Se produce porque una superficie dura y aspera se desliza sobre otra superficie. Este
tipo de desgaste desprende particulas formando astillas y produce asi el rayado y el
desgaste de la segunda superficie para formar y remover particulas de desgaste,

resultando una progresiva pérdida de material [1,2].

1.16.3. Desgaste por corrosion
En este mecanismo, una delgada pelicula superficial se forma por oxidacién u otras
reacciones quimicas. La pelicula es mas débil que el metal base, lo cual facilita la
remocion de las capas superficiales por abrasion y otras acciones de desgaste. El
mecanismo se repite y desgasta gradualmente la superficie hacia el interior; la remocién
de la pelicula superficial expone una nueva superficie al atague quimico, la cual

reacciona, es removida y asi sucesivamente [2,28].

1.16.4. Desgaste por fatiga
También es llamado desgaste superficial o desgaste por fractura superficial, se produce
cuando la superficie de un material se somete a cargas ciclicas. Las particulas de
desgaste se suelen formar por desprendimiento superficial o por picadura. Otro tipo de
desgaste es la fatiga térmica. Las grietas en la superficie se generan por esfuerzos

térmicos debidos a ciclos térmicos [1].

1.17. Ensayo de desgaste (ASTM G — 99)

Para conocer los parametros tribolégicos se realizan pruebas en equipos que permiten
reproducir determinadas situaciones de desgaste bajo cargas, lubricaciones, humedades

y temperaturas distintas. Mediante dispositivos como el de pin o espiga sobre disco, bola
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en disco, etc., donde una punta o una bola ejerce una carga fija sobre una probeta circular
giratoria, es posible monitorear la fuerza de friccion en tiempo real y evaluar el desgaste
producido al cabo de un cierto nimero de ciclos [29]. En la Figura 16 se presenta una
curva tipica que describe el comportamiento de los metales sometidos a procesos de

desgaste bajo cargas del tipo espiga sobre disco (pin on disk en inglés) [27,30].

wmu

Perdida de peso (g)

Fom————
o | -

tiempo (h)
Figura 16. Curva tipica del ensayo de desgaste que considera la pérdida de peso en funcion del tiempo.

Etapa I. Etapa de asentamiento: no hay equilibrio en el proceso, representa solo una
pequefia porcién del tiempo total de operacion y se caracteriza por seguir una funciéon

exponencial.

Etapa Il. Es la etapa més larga y estable del proceso y se caracteriza por su régimen de

desgaste lineal.

Etapa lll. Es la etapa del desgaste catastrofico y se asume el volumen del material

removido de la superficie como particulas de desgaste.

1.18. Ensayo de dureza

La dureza de un material es la resistencia que opone a la penetracion por un cuerpo mas
duro y esta relacionada con las propiedades elasticas y plasticas del material. La
resistencia se determina introduciendo un cuerpo de forma esférica, conica o piramidal,
por el efecto que produce una fuerza determinada durante cierto tiempo en el cuerpo a

ensayar. Como indicador de dureza se emplea la deformacion plastica. [4]
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Los diferentes métodos para medir la dureza de los materiales consisten en producir una
deformacion local, en el material de estudio, a través de un indentador. Los valores
obtenidos son siempre dependientes de método y las condiciones a las que se realiza el
ensayo. En general, la medicion de la dureza nos sirve para establecer la correlacion con
otras propiedades como resistencia a la abrasion o resistencia al desgaste. Existen

diversas pruebas de dureza, una de las mas comunes es el ensayo de dureza Brinell [31].

1.18.1. Ensayo de dureza Brinell (ASTM E — 10)
El ensayo de dureza Brinell es una prueba de dureza por indentacion que proporciona
informacion sobre materiales metalicos, la cual se puede relacionar con otras

propiedades como resistencia al desgaste o ductilidad.

En este ensayo, segun la norma ASTM — E10, se utiliza una maquina calibrada, llamada
durémetro, la cual fuerza a una esfera de acero templado de diametro D = 2.5, 50 10 mm
contra la superficie del material a ensayar con una carga o fuerza determinada F por un
periodo de tiempo establecido (figura 17). Después de liberar la carga se mide el diametro
de la impresién d generada con un dispositivo amplificador éptico y se calcula el nUmero
o indice de dureza Brinell (abreviado como HB o HBN, por su nombre en inglés) a partir
de la ecuacién que relaciona la carga aplicada con el diametro del indentador y de la

huella generada en el material después de la indentacion: [4,32]

2F

nD (D —D?—-d? ec (1)

HBN =

Carga
aplicada

!

Indentador o
penetrador

Figura 17. Esquema del ensayo de dureza Brinell.
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La fuerza de ensayo debe tomarse de magnitud tal que se forme una huella con un
diametro d = 0.2D a d =0 .7D. Esta fuerza “F" se calcula partiendo de la ecuacion 2 donde
"a" es el grado de carga y "D" el diametro del indentador en mm. En la tabla 3 se
presentan los valores de a, la cual relaciona el diametro del indentador con la carga

aplicada, la cual varia en funcion del tipo de material a estudiar.

F=aD? ec (2)

Tabla 3. Criterio para la relacién de carga en dureza Brinell.

Material a
Ferroso 30

No ferroso duro 10
No ferroso blando 5

27



Capitulo 2. Objetivos

e Obtener un material compuesto de matriz metalica de AI-SIC mediante los
procesos de atomizacion con aire y molienda.

e Determinar las propiedades del material compuesto obtenido por atomizacion,
ofreciendo una ruta alterna para la produccion de dicho material.

e Caracterizar la interfase formada entre la matriz y las particulas reforzantes para
establecer la influencia que ésta tiene sobre las propiedades del material
compuesto.

e Determinar la resistencia al desgaste de una pieza producida por metalurgia de
polvos de un compuesto metélico de Al- SiC por dos métodos de produccion para
comparar sus propiedades mecanicas.
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Capitulo 3. Procedimiento experimental

En este capitulo se describe el procedimiento que se siguié para obtener un material
compuesto de matriz metalica de una aleacion de aluminio reforzada con particulas de
carburo de silicio por dos métodos: atomizacion con aire y molienda, para posteriormente
obtener probetas que fueron compactadas y sinterizadas, las cuales se caracterizaron

metalograficamente y se sometieron a ensayos de desgaste y dureza.

3.1. Atomizacién con aire

Para la produccion de polvos se parte de un compuesto de aluminio con 10% volumen
de carburo de silicio que fue diluido con una aleacion de aluminio A356 hasta llegar a una
composicién de 5% volumen de SiC, aproximadamente, cuya composicion quimica se

presenta en la tabla 4.

Tabla 4. Composicién guimica de la aleacion de aluminio A356.
%Si %Mg %Fe %Cu %Zn %Mn %Ti %Al

6.50-750 0.25-0.45 0.20 max. 0.20 0.10 0.10 0.20 Bal

Se utiliza una tobera de atomizacion de acero inoxidable con dos entradas (figura 18b).
El aire proviene de un compresor, entra'y comienza a circular en el cuerpo del atomizador
y sale por la boquilla de la tobera formando un flujo de aire a cierta velocidad. En la parte
central se tiene el orificio de 3/16” por donde fluye el metal liquido de diametro para entrar
en contacto con el flujo de aire, haciendo que el material, el cual fluye a 33ml/s, se
atomice, solidifique y se recolecte al fondo de la camara de atomizacion (figura 18a).

Para este proceso, el material compuesto y la aleacion de aluminio se funden con un
sobrecalentamiento de 290°C para compensar la pérdida de calor manifestada durante

su traslado del horno a la camara de atomizacion, el cual fue verificado con un pirémetro.

El metal fundido se vacia al crisol que tiene el orificio en el fondo al mismo momento que
el flujo de aire pasa por la tobera para que el liquido y el aire impacten, se formen gotas

de metal que rapidamente solidifican, obteniendo polvo metalico.
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Para obtener polvos de la aleacion A356 de aluminio, se realiza el mismo proceso de

atomizacion, con las mismas condiciones.

Figura 18. a) Camara de atomizacion, b) tobera de atomizacion con dos entradas de gas en las orillas.

3.1. Molienda

A los polvos de aleacion de aluminio obtenidos por atomizacion con aire con intervalo de
tamanfo de 150 a 75 um, se les afiadio polvo de carburo de silicio de 37 um hasta obtener
una composicion de 5% volumen de SiC. El material se mezcl6 y se molié con un mortero
y un pistilo con el objetivo de incrustar las particulas de SiC en el polvo de la aleacion de
aluminio. Cada 15 minutos, el polvo se observé en un microscopio estereografico con el
objetivo de visualizar que la mayoria de las particulas de SiC estuvieran incrustadas en
la superficie del polvo.

3.2. Caracterizacion de polvo
3.2.1. Tamafho y distribucion
Se sigue el procedimiento de la norma ASTM B — 214 en donde se pesa la cantidad total
de polvo obtenida y se divide en muestras representativas de 100 g. Cada muestra se
adiciona a un conjunto de cribas, cuyo tamafio de apertura iba de mayor a menor, y se

colocan en el sistema de clasificacion Ro-Tap con un tiempo de residencia de 15 minutos.
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Al finalizar, se realiza un registro de peso de la cantidad de polvo retenido en cada malla
y asi se obtiene la distribucion de tamafio [33].

3.2.2. Forma
Una cantidad representativa del polvo se observo en el microscopio estereogréfico para
caracterizar su forma, capturando fotografias con el software DinoCapture 2.0 a 10y 30

aumentos.

3.2.3. Densidad relativa
Para determinar la densidad relativa, se pesa un matraz aforado de 10 ml seco (m,,), €l
mismo matraz aforado con alcohol etilico (m,,.,), después con 2 g aproximadamente de
polvo (my..,) ¥, por ultimo, con polvo y aforado con alcohol etilico (mg4,44,), Para aplicar

la siguiente relacion:

_ Mpotvo
Pretativa = ec (3)
|7
polvo
En donde Mpolvo = Mptm — My
_ Mgim + Mp+m — Ma+p+m — M
Vpolvo -

Palcohol

3.2.4. Densidad aparente
Se sigue la metodologia especificada en la norma AST B — 212. Se pesan 11g de polvo,
el cual fluye sobre el flujdmetro a una altura de 5 cm para que caiga sobre un contenedor
con un volumen de 5 cm?® (V,ontencdor) Previamente pesado (Mcontencdor) Y S€ llenara

hasta derramarse de polvo. Este se enrasay se pesa (Myoiwo+contenedor) PAra obtener la

relacion de densidad aparente con base en la siguiente ecuacion:

_ mpolvo+contenedor — Mcontenedor
Paparente = % ec (4)
contenedor

31



3.2.5. Velocidad de derrame
Para la velocidad de derrame se sigue la metodologia especificada en la norma ASTM B
—213. A las mismas condiciones empleadas para obtener la densidad aparente, se toma
el tiempo que el polvo tarda en caer del flujbmetro al contenedor. Los resultados se

obtienen siguiendo la siguiente ecuacién:

. Mpoy
v=% ec (5)

3.3. Mezcla de polvos

Para el material de atomizacién, se mezclan los polvos de las mallas 140y 200 (106 y 75
pum, respectivamente). En el caso del material de molienda, el polvo de aluminio del
mismo intervalo de tamafio se mezcla de forma mecanica con particulas de SiC, con base
en la ecuacion 6 en donde se agrega la cantidad necesaria para llegar a una composicion
de 5% volumen de SiC:

m Mmg;
Veomp = 0.95 (Tﬁ) +0.05 (ﬁ) ec (6)
4

Donde V,,m;, €s el volumen total de polvos de la aleacion de Al — SiC producidos, m la
cantidad de polvo necesaria para combinar y p la densidad de los elementos del material

compuesto.

3.4. Compactacion

Se realiza el proceso de compactacion para obtener piezas de polvo consolidadas
utilizando una maquina de ensayos universales, en la cual se coloca una matriz de dos
punzones para hacer el prensado en frio, usando estearato de zinc para lubricar las
paredes y evitar el que el polvo de la aleacion de aluminio se empaste; se aplica una
carga de 8.5 ton. La figura 19 muestra la matriz utilizada para las probetas del ensayo de

tension, la cual tiene un diametro de 10 mm y la figura 20 presenta la matriz usada para
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las probetas del ensayo de dureza con un diametro de 127 mm, para ambos casos, la

altura de las probetas es de 5 mm.

Con base en las densidades relativa y aparente, en donde la masa y el area de las
probetas son constantes, se realizd el calculo de cantidad de polvo necesaria para

obtener las probetas compactadas con base en la siguiente igualdad:

Mps = My, ec (7)
Se sabe que: m
P
V=A-h
Por lo tanto: ec (8)

Mps = Prelativa A-h

En donde m,; es la cantidad de polvo antes de compactar y m,. después de compactar,

las cuales son constantes durante el proceso, por lo que se utilizan los valores de

densidad relativa (p), la altura (h) y el area de la probeta después de ser compactada (A).

Figura 19. Matriz de dos punzones empleada para probetas de desgaste, a) punzén superior, b) punzén
inferior.
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Figura 20. Matriz de dos punzones empleada para probetas de dureza, a) punzén superior, b) punzén
inferior.

3.5. Sinterizacion

Se construye un reactor de acero (figura 21) el cual se rodea por la parte de afuera de un
tubo de cobre con el fin de que el gas inerte se caliente antes de entrar al reactor y tenga
contacto con las piezas. Se introduce una rejilla de acero inoxidable, la cual sostiene a
las probetas con el objetivo de tener un mejor contacto entre el gas y todas las caras de

las probetas.

El reactor se instala en un horno de resistencia (figura 22) el cual se lleva a una
temperatura de 450°C, dando un tiempo de permanencia a las piezas de 2 horas. Estas

condiciones se escogen con lo relacionado en la literatura [1].
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Figura 22. Horno horizontal de resistencia utilizado para el proceso de sinterizacion.

3.6. Preparaciéon metalogréfica

Para la caracterizacion microestructural del polvo obtenido por atomizacion, 1 g de polvo
se montd sobre baquelita, se preparé6 metalograficamente en donde se desbastd y se

pulié a acabado espejo con pafio fijo y se atacd quimicamente con Tucker II.

Con el fin de estudiar la constitucion y microestructura de las piezas sinterizadas de
aleacion de Al — SiC, se realiza una preparacion metalogréfica, la cual consiste en cortar
de manera transversal las probetas para posteriormente desbastarlas y pulirlas hasta

obtener un acabado espejo con alimina como abrasivo.
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3.7. Analisis por microscopia optica y electronica de barrido

Utilizando un microscopio éptico metalogréafico se realiza un analisis de la superficie de
las probetas para poder apreciar la presencia y la forma de las particulas de carburo de

silicio y la formacion de cuellos entre particulas.

Para la determinacion del nivel de reforzamiento en el material se capturan fotografias en
distintas zonas en las cuales se contabiliza y determina la cantidad de particulas de

carburo en un &rea, relacionando este resultado con el volumen total de las probetas.

Por la técnica de microscopia electrénica de barrido, en la cual se utiliza la sefial de
electrones retrodispersados, se realizaron andlisis semicuantitativos y andlisis lineales en
areas de interés como los distintos microconstituyentes que se observan en el material,
asi como analisis lineales en la interfase que hay entre la matriz y el las particulas de

carburo de silicio.

3.8. Densidad y distribucion de particulas de SiC

Para determinar la distribucion y densidad de las particulas de SiC que estan dentro de
la matriz de aluminio se utiliza un microscopio Optico al cual se le instala una camara con
la cual se obtienen imagenes en determinadas zonas de la superficie a estudiar, en donde
se pueden apreciar los carburos distribuidos homogéneamente o aglomerados. La
captura de imagenes se realiza utilizando un software (DinoCapture 2.0), el cual nos

permite realizar el conteo y determinar la distribucién de las particulas.

Para determinar la distribucion de las particulas, se dividen las imagenes en cuatro partes
iguales que corresponden a un area de 24.88 mm?, como se muestra en la figura 23 en
las cuales se realiza el conteo de particulas en la zona, si la cantidad de particulas no
difiere en las cuatro areas, se dice que la distribucion es homogénea; si la cantidad de

particulas en las cuatro areas es distinta, se tiene una distribucion heterogénea.
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10x molienda

Figura 23. Superficie del material de estudio seccionada en cuatro partes para el conteo y obtencién de
distribucién de particulas de SiC.

3.9. Ensayo de desgaste

Una de las formas estandarizadas para la medicion y evaluacion del desgaste de
materiales, se establece a través de la norma ASTM G — 99, en donde se describe el
procedimiento de laboratorio para determinar el desgaste de dos materiales (un piny un
disco) que se encuentran en movimiento relativo, provocando una trayectoria de
deslizamiento de forma circular sobre el disco. La primera probeta es un pin con punta
redonda, la cual soporta una carga axial y se posiciona de forma perpendicular sobre la
segunda muestra, la cual es un disco circular plano que puede ser orientado horizontal o

verticalmente.

Para la realizacion de esta prueba se hacen modificaciones en las condiciones del ensayo
y se utilizan probetas cilindricas de superficie plana con diametro de 10 mm y altura de 5
mm previamente sinterizadas, las cuales se colocan en un dispositivo que se instala de
forma perpendicular a un rodillo en lugar de un disco plano y soporta una carga de 2.720
Kg. El cilindro se encuentra en movimiento relativo y gira a una velocidad de 250 rpm,

dando como resultado la obtencién de un sistema tribolégico (figura 24), el cual consta
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de las superficies del rodillo y la probeta que estan en contacto movil entre si. El ensayo
se realiza sin lubricantes y a temperatura ambiente. La duracion de cada prueba fue de
4 horas en total, evaluando la pérdida de masa de las probetas cilindricas en intervalos

de 15 minutos.

Figura 24. Sistema tribolégico para el ensayo de desgaste.

3.10. Ensayo de dureza
El ensayo de dureza, el cual se basa en la resistencia a la penetracién permanente bajo
una carga que se le aplica a un material, se realiz6 con base en el procedimiento descrito
en la norma ASTM E -10, en el cual se fuerza un indentador de acero endurecido de 5
mm de diametro en la superficie de las probetas de Al — SiC previamente sinterizadas,
las cuales tienen un didmetro de 127 mm y una altura de 5 mm, a una carga constante
de 125 Kg por un tiempo de 30 s. El valor de dureza Brinell se denota HBN y es funcién
de la magnitud de la carga y del diametro de la huella resultante, la cual se mide con un

microscopio y se obtiene un valor especifico utilizando la siguiente formula:

2F
HBN = ec (1)

D (D — D% — d?)
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Capitulo 4. Resultados y analisis de resultados

En este capitulo se presentan los resultados que se obtuvieron en la realizacion de los
diferentes procedimientos y ensayos para poder caracterizar y comparar las piezas del
compuesto de aleacion de Al — SiC obtenidas por dos métodos: atomizacidén con aire y

atomizacion.

4.1. Caracterizacién del polvo

El lingote utilizado para la fundicién y atomizacién, asi como las piezas compactadas y
sinterizadas del material compuesto se analizaron por la técnica de fluorescencia de
rayos x (FRX) para obtener la composicion final de las piezas, estos resultados se

presentan en la tabla 5.

El lingote analizado fue del material del material compuesto de una aleacion A356
reforzado con particulas de SiC al 5%, el cual fue seccionado y atomizado para obtener
polvo del material compuesto. El porcentaje de silicio es lato debido a que se analiz6 el
presente en la aleacion y el silicio de las particulas reforzantes. El porcentaje de hierro,
el cual es una impureza, también es elevado, este valor, se sale del valor maximo

permitido en una aleacién puede deberse a que el lingote presentaba segregacion.

Para las probetas de polvo de material compuesto obtenidas por los procesos de
atomizacion y molienda, los porcentajes entran dentro del rango para la composicion de
una aleacién A356; el unico valor que es mayor es el del silicio. Esto es por la presencia
de SiC dentro de la matriz. Comparando ambas probetas, la de molienda tiene mayor
cantidad de silicio, lo que indica que se tiene una mayor cantidad de SiC.

Tabla 5. Porcentaje de los elementos presentes analizados por FRX.
%Si %Mg %Fe %Cu %Zn  %Mn %Ti %Al

Lingote 18.12 0.37 159 068 043 031 0.039 Bal
Atomizacion 9.01 049 079 029 050 0.11 0.17 Bal
Molienda  12.34 042 0.74 0.76 527 0.35 0.14 Bal
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Las caracteristicas de los polvos metélicos dependen de su método de obtencién y de
sus propiedades fundamentales (forma y distribucion de tamafo), las cuales definen
basicamente el polvo, ademas de que repercuten en los procesos de compactacion y

sinterizacion.

Los resultados del andlisis granulométrico para la determinacion de la distribucion de
tamanfo de los polvos obtenidos por atomizacion con aire son presentados en la tabla 6,
en donde se puede ver que hay una tendencia senoidal con tendencia a tamafios de

particula mas pequefios, obteniendo la mayor cantidad de polvos en la malla 140 (106

pm).

La representacion grafica de esta distribucion se muestra en la figura 25. Se muestra el
porcentaje acumulado positivo, el cual representa la cantidad de polvo acumulado que

no pasa a través de las mallas.

Relacionando la forma y el tamafio, los polvos con un tamafio mayor a 180 um
representan casi un 50%, son demasiado grandes y de forma irregular para el proceso
de compactacién y sinterizacion; esto podria causar gran porcentaje de porosidad no
deseada. Las particulas con un tamafio menor a 75 um, a pesar de tener forma mas
redonda, son demasiado pequefias para poder trabajar con ellas. Por lo anterior, se toma
la decision trabajar con el polvo con un rango de tamafio menor a 180 um y mayor a 75

pm para determinar las propiedades secundarias.

Tabla 6. Resultados del analisis granulométrico de los polvos obtenidos en atomizacion con aire.

Malla Tamafio (um) Peso (g) % Retenido %AC (+) %AC (-)
30 +600 75.084 12.746 12.746 87.254
45 - 600 +355 66.758 11.332 24.078 75.922
60 -355 +250 76.145 12.926 37.004 62.996
80 -250 +180 72.184 12.254 49.258 50.742
100 -180 +150 55.718 9.458 58.716 41.284
140 -150 +106 90.828 15.418 74.134 25.866
200 -106 +75 68.960 11.706 85.841 14.159
230 -75 +63 25.467 4.323 90.164 9.836
Pan -63 57.944 9.836 100.000 0.000

589.088 100.000
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Figura 25. Distribucién de tamafio de polvos de atomizacion.

La morfologia de los polvos obtenidos por atomizacion con aire de las mallas 140 y 200
(tamafio utilizado para los demas procesos) se presenta en la figura 26. En general, las
particulas son redondeadas y alargadas; esta forma es caracteristica del proceso de

atomizacion.

La forma de los polvos producidos por el proceso de molienda también es redondeada
sin llegar a ser esférica (figura 27), ya que partimos de polvo de aluminio producido por
atomizacion, pero estas particulas son menos alargadas debido a que durante el proceso
de molienda el impacto del pistilo sobre el polvo hizo que se fracturaran y su tamafo
disminuyera. La coloracién también es mas opaca por la presencia de SiC incrustado en

la superficie del polvo.

El sobrecalentamiento de 290 °C se escoge debido a que esta temperatura, el metal
fundido fluye sobre el crisol para atomizarse. A menor temperatura y con la presencia de
SiC, el metal se vuelve pastoso, provocando que no haya fluidez y no se atomice; por el

lado contrario, si se aumenta la temperatura, hay oxidacion del metal fundido.
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El diametro de salida de 3/16” se escoge debido a que un menor diametro impedia que
el metal fundido saliera y a mayor diametro, el metal pasaba a una velocidad que impedia
gue el impacto del flujo de aire lo atomizara.

El proceso de atomizacion del metal liquido produce gotas que se someten a cambios
energéticos bruscos. La forma del polvo no es completamente esférica debido a la tension
superficial y velocidad de solidificacién del material. La tension superficial de los metales
liquidos es alta y una gota una vez formada tiene a adoptar una forma esférica. Cuanto
mayor es la viscosidad del medio de atomizacion, mayor seré la deformacion de la gota.
Cuanto mayor es la velocidad de enfriamiento, mas corto es el tiempo durante el cual la
fuerza de tension superficial puede esferoidizar la gota, por lo que queda una forma
irregular de la particula.

Figura 27. Forma del polvo de Al — SiC obtenido por molienda
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En la figura 28 se presenta la microestructura de los polvos obtenidos, en la cual se
observan dendritas. Durante el proceso de atomizacion el metal liquido presenta un
subenfriamiento, provocando que las gotas atomizadas se encuentren a una temperatura
menor a la de su punto de fusién; en este punto se inicia la nucleacion y crecimiento de
la fase sdlida a partir de la superficie (la cual es la zona en recibir primero el impacto de
aire). El crecimiento del solido libera el calor latente a través de la interfase entre el sélido
y el liquido, provocando la formacion de dendritas que crecen en la direccion del flujo de

calor.

Para el material compuesto obtenido por el proceso de atomizacién, se observa que las
particulas de SiC se incorporaron en los polvos, mientras que, en los polvos utilizados
para la obtencion del material compuesto por molienda, solo se observa la particula de la

aleacion de aluminio empleada, ya que las particulas de SiC se afiadieron despueés.

Figura 28. Microestructura de particulas de polvo a 20x del material compuesto obtenido por a)
atomizacion, b) molienda.

En latabla 7 se presentan los resultados de las mediciones de densidad relativa, aparente

y velocidad de derrame.

La medicion de la densidad relativa se hizo en relacion con la densidad del alcohol, el

cual es un liquido con densidad conocida, asi como los valores conocidos de la masa del
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alcohol y el polvo dentro del matraz, para poder obtener el volumen real del polvo, sin

contar el aire que hay entre cada particula, obteniendo un valor de densidad relativa.

La densidad aparente es la relacién de una cantidad de masa de polvo seco y el volumen
gue ocupa, incluyendo poros y huecos. Esta medicion se realiza llenando completamente

de polvo metalico, que lleva cierto flujo, un contenedor de volumen conocido.

El valor del flujo o velocidad de derrame se obtuvo tomando el tiempo que tarda cierta
cantidad de polvo seco en pasar a través de un orificio estandarizado. Este valor es

necesario al momento de llenar la matriz para el proceso de compactacion.

Tabla 7. Valores promedio de la densidad relativa, densidad aparente y flujo.

p relativa* o p aparente + o .
(g/cm?d) (g/cm?) vo(gls)
Atomizacion  2.647 = 0.095 1.105 £+ 0.009 2.630 £ 0.067
Molienda 2.687 + 0.081 1.199 £ 0.016 2.137 £ 0.060

La densidad relativa se determind con la relacion entre el peso especifico de los polvos
y el peso especifico del alcohol, el cual fue la sustancia que se utilizé de referencia. Este
valor es constante, 0 sea que no depende ni del tamafio, ni de la forma de los polvos,
sino Unicamente de la composicion quimica. En este caso, el aluminio tiene un valor
tedrico de 2.7 g/lcm?y, al afiadir un 5% de carburo de silicio, el cual tiene una densidad
de 3.23 g/cm?, se espera que el polvo producido tenga una densidad de 2.72 g/cm?. El
resultado obtenido es un valor mas bajo al tedrico; esta variacion se debe a la presencia
de huecos llenos de aire que no son llenados completamente con alcohol a la hora de
hacer las mediciones, teniendo un error en los pesos finales. A menor tamafnio de
particula, mas pequefios son los espacios de aire que hay entre cada una de ellas y es
mas dificil llenar dichos huecos. Sin embargo, con los valores obtenidos, los cuales son
practicamente constantes, se puede asegurar que la densidad es del aluminio
principalmente. Los valores de densidad de molienda son mayores a los de atomizacién,
lo que indica que probablemente haya una mayor cantidad de carburos en la matriz 0 una

menor cantidad de poros.
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4.2. Compactacion y sinterizacion

Después de conocer las propiedades fundamentales y secundarias de los polvos se
decidio trabajar con los tamafios de particula de las mallas 140 y 200 para tener un mejor
control en la porosidad. Se realiza el proceso de compactacion por matrices relacionando
la densidad relativa y la densidad aparente para obtener la masa necesaria para llenar
de polvo la matriz y tener como resultado final probetas cilindricas de una altura
aproximada de 5 mm; se aplica una carga de 8.5 ton para obtener una alta densidad en
verde sin sobrepasar el limite elastico, evitando que las piezas se fracturen por un exceso

de deformacion.

El proceso de sinterizacion se realiza a una temperatura de 2/3 la temperatura de fusion
del aluminio, por un tiempo de dos horas con base en lo reportado en la literatura [1,8].
La atmésfera de argon se utiliza para evitar la oxidacion del aluminio y para que la
transferencia de calor fuera homogénea en toda la pieza. Como resultado de este
proceso, se obtuvieron las probetas presentadas en la figura 29, las cuales se utilizaron

para las pruebas de desgaste.

Figura 29. Probetas compactadas y sinterizadas del material compuesto de aleacion Al-SiC al 5% vol.
obtenidas por a) atomizacién, b) molienda.

Los factores mas importantes involucrados en el proceso de sinterizacion son la
temperatura, el tiempo y la atmdsfera del horno. La fuerza impulsora en este proceso es
el exceso de energia libre que tiene la superficie de los polvos, sin embargo, este proceso

conlleva un conjunto de condiciones de sinterizacion con distintos mecanismos de
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transporte de materia. Al incrementar la temperatura de sinterizacion, también se
incrementan la velocidad y la magnitud de los cambios que se dan en el proceso, dando
como resultado el fenébmeno de transporte de masa desde el interior de las particulas
hasta los cuellos formados previamente. El tiempo fue de dos horas, aunque el grado de
sinterizacidbn aumenta con el tiempo, el efecto es pequefio en comparacién con la
dependencia de la temperatura [8]. Se usa una atmdosfera inerte de argon para proteger
contra la oxidacién a los polvos metalicos, ademas de que este gas fue el encargado de
la transferencia de calor hacia la pieza; por esta razén el tubo de cobre se instala
alrededor del tubo de acero, permitiendo que al haber contacto del argdn con la pieza,

éste ya esté a la temperatura necesaria para que ocurra la sinterizacion [21].

4.3. Microscopia Optica

Con el fin de observar la estructura de las probetas sinterizadas, se cortaron
transversalmente las probetas cilindricas, a las cuales se les realiz6 preparacion
metalografica. En la figura 30 se muestran las microestructuras obtenidas por los dos
meétodos estudiados. En la superficie de ambos materiales hay presencia de SiC, pero
hay una mejor distribucion en la probeta de polvo obtenido por el proceso molienda, en
comparacion con la probeta de polvo obtenida por atomizacion, esto sucede porque en
el proceso de molienda, las particulas de SiC se van incrustando en la superficie del polvo
de aluminio con forme se van combinando ambos materiales, mientras que en el proceso
de atomizacion se tiene la dificultad de que al momento de tener el aluminio fundido, las
particulas de SiC se van a la superficie del liquido debido a la falta de humectacion,
ademas de que no se puede controlar la cantidad de particulas que se adhieren a los

polvos de aluminio al momento de la atomizacion.

En la microestructura de la pieza de polvos obtenidos por atomizacion hay presencia de
cuellos entre particulas y poros, donde aun se pueden visualizar particulas de forma
individual. La microestructura de la pieza de polvos obtenidos por molienda presenta poca
porosidad y pérdida de identidad de las particulas, por lo que se tuvo una mejor
densificacion del material, lo cual concuerda con los valores de densidad de sinterizacion

de las piezas.
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La diferencia de las microestructuras de las piezas de material compuesto formado por
polvos obtenidos por los dos métodos de obtencion estudiados, a pesar de que las
condiciones de sinterizacién fueron las mismas, se da porque el material compuesto
obtenido por molienda tiene una mayor acumulacion de energia debido a la deformacion
a la que se sometieron los polvos durante el proceso de obtencion, la cual se aprovecha
en el proceso de sinterizacion, dando como resultado mayor difusion de los elementos

presentes en el material compuesto.

v e 7 5P e

10x molienda 3

Figura 30. Microestructura del compuesto de Al- SiC obtenido por a) atomizacion, b) molienda a 10x.
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Una vez que las probetas fueron compactadas y sinterizadas, se midio la altura y se peso
la masa de cada una; relacionando estos valores, se obtuvo la densidad de sinterizacion
para ambos materiales (tabla 8), con la cual se determind el porcentaje de porosidad

presente en las piezas, tomando como base la densidad relativa de los polvos.

Tabla 8. Densidad y porcentaje de porosidad de las probetas sinterizadas.
p sint+ o (g/lcm3) % Porosidad

Atomizaciobn 2.613 + 0.039 3.222
Molienda 2.641 + 0.038 2.296

4.4. Conteo de particulas

Para determinar la distribucion de las particulas de SiC dentro de la matriz de aluminio,
se capturaron fotografias, las cuales se seccionaron en cuatro partes iguales y, con base
en la escala de la fotografia, se determind que el area de cada seccion en la imagen es
de 24.88 mm?. En cada seccion se realiza el conteo de particulas incrustadas en la
superficie de la pieza para obtener un promedio con su desviacion estandar. Los
resultados del nimero de particulas se presentan en la tabla 9, en donde la desviacion
estandar indica qué tan dispersos estan los datos con respecto al valor promedio; a mayor
desviacion estandar, menor homogeneidad en la distribucion de particulas dentro de la
matriz. El nimero de carburos presentes en la matriz indica la densidad de particulas que

tiene el material compuesto. A mayor numero de particulas, mayor densidad.

Las probetas del material compuesto obtenidas por atomizacién tienen una distribucion
poco homogénea y un nivel de reforzamiento, en comparacion con los resultados de las

probetas del material compuesto obtenido por molienda.

Tabla 9. Promedio del niimero de particulas presentes en un area de 24.88mm?>.

No de particulas + o
Atomizacién 9+ 3.700

Molienda 13 +1.708
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La distribucion de las particulas de carburo de silicio dentro de la matriz de aluminio
influye en las propiedades del material compuesto obtenido porque si se tiene una
distribucion homogénea, las propiedades del material compuesto seran isotrépicas, es

decir que seran las mismas sin importar la direccion en la que se aplican los esfuerzos.

En el proceso de atomizacion, las particulas de SiC son insolubles en el aluminio en
estado liquido, por lo que las particulas no van a poder distribuirse por el metal liquido,
sino que se iran al fondo del crisol debido que su densidad es mayor, habiendo pérdida
de SiC; como consecuencia, la distribucion de las particulas de carburo en los polvos del
material compuesto no es homogénea; hay zonas en la matriz donde hay agrupamientos

de carburos y hay zonas con poca presencia de éstos.

En el proceso de molienda, el polvo de aluminio y las particulas de carburo de silicio se
van mezclando, provocando una mejor distribucién de particulas en la matriz; por esta
razon, las probetas obtenidas por polvo de molienda presentan homogeneidad en la

distribucion de particulas.

4.5. Analisis por microscopia electronica

Por medio de sefial de electrones retrodispersados que da informacién sobre la
composicién quimica del material relacionando tonalidad con la densidad de los
elementos, se analizaron zonas de la superficie preparada metalograficamente de las
piezas de polvos obtenidas por atomizacion y molienda, realizando analisis quimicos

semicuantitativos, lineales y puntuales, ademas de mapeos de zonas de interés.

4.5.1. Atomizacion

En la figura 30a se presenta la matriz de superficie de la probeta de polvos de
atomizacion, en la cual se observa la presencia de poros y cuellos entre particulas, lo que
indica que las condiciones de sinterizacion no fueron 6ptimas para obtener una pieza
densa en donde las particulas pierden su identidad. Las figuras 30c y 30d son las zonas
de interés que muestran un segundo microconstituyente de aspecto brillante en

comparacion con la matriz y el carburo que fueron utilizados para realizar microanalisis,
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respectivamente. Se observan diferentes microconstituyentes en la solucion soélida de
aluminio que migraron a los limites de grano, las cuales se presentan de una colocacion
mas blanca a la matriz, lo cual indica que se trata microconstituyentes de diferente
densidad que se forman debido a que la solubilidad de estos elementos tiende a disminuir
durante el proceso de solidificacion (figura 30b).

TOTAN T A (o 3

- Fo-UshIl
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Figura 31. Microestructura del compuesto de Al-Si obtenido por atomizaciéon en donde hay a) presencia
de poros, b) microconstituyentes en limites de particula, ¢) microconstituyente de coloracion blanca, d)
particula de SiC.

s

Se realiza un mapeo en la superficie del material para obtener resultados de la
distribucion de los elementos principales que hay dentro de una zona donde se identifico
un agrupamiento de particulas de SiC, ademas de la presencia de microconstituyentes
dentro de la matriz de la aleacion de aluminio. La distribucion de los elementos se
presenta en la figura 32, en la cual se evidencia que se tiene una matriz metalica de una

solucién sélida de aluminio (aAl) con zinc y cobre como elementos aleantes los cuales
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se afladen para incrementar propiedades mecanicas, los cuales se presentan de azul y
verde, respectivamente. Dentro de la matriz se encuentran particulas de forma angular
gue muestran una coloracion roja 'y amarilla, que indican la presencia de silicio y carbono,
por lo que se trata del material de refuerzo de carburo de silicio. Las zonas mas brillantes

de la superficie tienen un color anaranjado en el mapeo, el cual representa al hierro [34].

EDS Layered Image 7
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Figura 32. Mapeo composicional obtenido por microanalisis de distintos elementos en una zona
representativa con presencia de carburos de silicio en la matriz de atomizacion.
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Se hace un analisis semicuantitativo en la matriz de la solucién sélida de aluminio y en
una zona mas brillante que da como resultado la presencia de hierro y aluminio,
principalmente, lo que indica la formacion de un segundo microconstituyente de aluminio

— hierro.

La presencia de hierro en los polvos es esperada debido al tipo de aleacién empleada y
se considera una impureza. El hierro es soluble en aluminio en estado liquido, pero esto
va disminuyendo conforme la temperatura baja; por lo tanto, durante la solidificacion
existe una fuerza impulsora para la formacion de compuestos intermetalico rico en hierro
gue contiene aluminio y otros elementos aleantes. La poca solubilidad del Fe en Al en

estado sélido y la velocidad de solidificacion provocan que la fase se retenga [35,36].

La presencia de un compuesto intermetalico dentro de las probetas provoca una
disminucién en las propiedades mecanicas de la aleacion de aluminio, ya que la vuelve

fragil y reduce su ductilidad.

Para una aleacion A356 con altos contenidos de Si y otros elementos aleantes que, en
conjunto con el hierro forman fases complejas, que se caracterizan con diagramas de
fases ternarios o cuaternarios y con base en los resultados de los andlisis de la figura 33,
el intermetélico esta compuesto por Al, Fe y Si, lo cual indica que se trata del compuesto
B-AlsFeSi [7, 37]. Que el intermetalico no esté disperso en la matriz puede provocar

disminucioén de las propiedades mecanicas, haciendo al material anisotrépico.

Al microconstituyente de forma angular y disperso en los limites de granos de las
particulas, se le realizan analisis puntuales, obteniendo presencia de silicio y aluminio
(figura 33), esto significa la formacién del eutéctico de Al — Si, el cual est4 formado por
dos fases solidas, una es la solucion solida a Al y la segunda es una fase rica en silicio

‘3"

52



] Electron Image 153

-

3 'Sectru_m1 £

Spectrum 4
-

Spectrum'8
» ’

50pum

Spectrum 1 Spectrum 2 Spectrum 3 Spectrum 4
W% o Wi% o Wit% o Wit% o
Al 79.0 0.3 Al 512 0.3 Si 656 0.3 Al 46.1 0.2
Si 64 0.1 Fe 19.2 0.2 Al 255 0.2 Si 423 0.2
Zn 37 0.1 Si 82 0.1 Zn 1.0 01 Zn 23 01

Figura 33. Espectros de microanalisis en, matriz metalica, intermetalico y eutéctico.

En la union de la matriz metalica con las particulas de carburo de silicio se realiza un
analisis lineal, el cual empieza en la matriz, cruza una particula de carburo y termina en
la matriz (figura 34); el color violeta representa el analisis de aluminio, el cual disminuye
cuando la trayectoria cruza el carburo de silicio; el espectro de color amarillo representa
la presencia de silicio, el cual tiene un comportamiento contrario al aluminio; al inicio de
la trayectoria, no hay presencia de silicio, pero éste aumenta al momento de que la
trayectoria cruza la particula. Estos cambios de concentracion indican la insolubilidad de
las particulas, lo que indica que debe de haber un material de unién que forme una
interfase y una a ambos elementos, la cual es una fase distinta donde los esfuerzos son

transmitidos entre el reforzamiento y la matriz.
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Figura 34. Microanalisis lineal de una particula de SiC dentro de una matriz metélica de aluminio. De
color amarillo la presencia de silicio y de color violeta la del aluminio.

En la figura 35 se presentan los resultados de un andlisis lineal de la intercara del
composito formado por aluminio y SiC. De color anaranjado se muestra la trayectoria del
magnesio, la cual presenta un pico justo en el limite de la matriz con el carburo, indicando

la presencia de una interfase que sirve como un enlace entre el aluminio y el SiC.

En la pieza del material compuesto obtenido por atomizacion, el magnesio es el elemento
que liga las particulas de carburo con la matriz de aluminio. Esta interfase es una unién
guimica que se crea al momento de tener al material compuesto en estado liquido, en
donde el magnesio humecta las particulas de silicio, lo que significa que se expande por
la superficie del SiC desplazando todo el aire que hay entre la aleacion de aluminio y la
particula debido a su insolubilidad provocando que las particulas puedan unirse al
aluminio en el proceso de atomizacion. Esta es una uniéon quimica que se da ya que el

magnesio es compatible con la matriz y las particulas de SiC.
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Figura 35. Microandlisis lineal de la interfase entre la matriz y la particula de carburo de silicio.

Sin la existencia de una interfase, la union entre el refuerzo y la matriz es débil y al aplicar
una fuerza sobre el material compuesto, las particulas reforzantes se desprenden,
haciendo que la matriz sea la que recibe todo el esfuerzo, dando como resultado que la
incorporacion de particulas de refuerzo sea en vano. Al haber una interfase entre estos
dos componentes como el magnesio, ésta se encargard de unir a las particulas con la

matriz y de transmitir el esfuerzo de la matriz hacia la particula de refuerzo.

4.5.2. Molienda

La superficie del compuesto obtenido por molienda se presenta en la figura 36, en la cual
se observa que las particulas perdieron su identidad, consolidando una pieza con poca
porosidad. Un microconstituyente brillante est4 en los limites de particulas y en la union
entre la matriz y el carburo de silicio; esto, con base en los analisis realizados en el
material de polvos obtenidos por atomizacién, puede tratarse de hierro. De una coloracion
gris clara, se observa un constituyente con forma angular disperso en la matriz de manera

homogénea.
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El cambio de la estructura entre la superficie de la pieza de polvos obtenidos por
atomizacion y la pieza de polvos de molienda se debe a que dos factores. El primer factor
es que al moler el material, se van haciendo particulas mas pequefias de polvo, las cuales
se van mezclando y dispersando. El segundo factor es a que en el proceso de molienda
se fueron deformando las particulas, lo cual hizo que la energia de activacion de las
particulas se incrementara y se aprovechara en el proceso de sinterizacion, haciendo que

los elementos tuvieran mayor difusién.

18xm FO-USAII
B

Figura 36. Microestructura del compuesto de Al-Si obtenido por molienda en donde se aprecia a) matriz
sinterizada de aleacién de Al con particulas de SiC, b) particulas de SiC rodeadas de segundos
microconstituyentes en los limites de particulas, c) microconstituyente de distinta densidad a la matriz, d)

particulas de SiC.

Se realiza un mapeo en la superficie de la probeta de polvos obtenidos por molienda
(figura 37) en donde se aprecia la presencia de los elementos de Cu y Zn de color azul y

verde, respectivamente, los cuales disueltos en la matriz de a Al como elementos

56



aleantes. Se observa una zona rica en zinc presente en los limites de particulas del
material compuesto. Las particulas angulares dispersas en la matriz presentan un color
violeta y rojo; estos colores muestran la presencia de Siy C, respectivamente, por lo que
dichas particulas son los carburos de silicio agregados a la matriz de aluminio como
material de refuerzo. La zona brillante presenta un color anaranjado, que indica la

presencia de hierro disperso en la matriz, con acumulaciones en limites de particulas.

EDS Layered Image 10
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Figura 37. Mapeo composicional obtenido por microanalisis de distintos elementos en una zona
representativa con presencia de carburos de silicio en la matriz de molienda.
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Los andlisis puntuales se realizan en las zonas que presentan un cambio de coloracion
en comparacion con la matriz, dando como resultado un microconstituyentes con hierro
qgue corresponde al intermetalico y un microconstituyente rico en silicio, el cual es el
eutéctico (figura 38). Con base en los resultados del espectro 5, los elementos que
constituyen al compuesto intermetalico son Al, Fe y Mg, lo que corresponde a la fomracién
del B-AlsFeSi, como en el caso de atomizacion. A pesar de que la presencia de este
intermetalico afecta las propiedades del material compuesto, el que esté disperso en la

matriz hace que se vuelva mas isotrépico.
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Figura 38. Espectros de microanalisis en a) matriz metélica, b), ¢) compuesto intermetalico, d) eutéctico.

Para caracterizar las particulas de carburo incrustadas en la superficie de los polvos de
aluminio, se realiza un analisis lineal, el cual cruza una particula de silicio. El color azul
representa el aluminio, el cual est4 presente durante el andlisis de la trayectoria en la

matriz y disminuye al cruzar la particula de carburo. El silicio es representado por el color
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violeta y tiene un comportamiento contrario al aluminio y aumenta al momento de analizar

la particula (figura 39).
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Figura 39. Microanalisis lineal de una particula de SiC dentro de la matriz metdlica de aluminio. De color
violeta la presencia de silicio y de color azul la presencia de aluminio.

Para analizar las zonas brillantes ubicadas entre los limites de particulas e interfases de
la solucion de Al — SiC, se realizan andlisis semicuantitativos puntuales, obteniendo los
resultados de la figura 40, que muestran zonas ricas en hierro, las cuales se refieren al
compuesto intermetalico y zonas ricas en zinc, las cuales se forman debido a la difusion
gue hubo durante el proceso de sinterizacién; esto debido a los factores que influyen en
el método de obtencién de polvos por molienda.

En la figura 41 se observa la diferencia de contraste de los microconstituyentes de hierro
y zinc, las cuales son semejantes debido a que los valores de densidad de ambos
elementos son cercanos, pero teniendo mayor densidad el zinc. Se realizan analisis
guimicos para caracterizar los microconstituyentes presentes. Se observa que, la zona
de mayor brillo es rica en zinc y la zona con menor brillo indica que es el intermetalico de
hierro.
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Figura 40. Analisis puntuales de los microconstituyentes presentes en los limites de las particulas.
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Figura 41. Andlisis para la diferenciacién de microconstituyentes de mayor densidad dentro de la matriz.
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Las particulas de carburo de silicio son rodeadas por un microconstituyente brillante,
creando una interfase que da union entre la matriz y el carburo de silicio (figura 42), la
cual se crea en el proceso de sinterizacion por medio de transporte de masa. Para
caracterizar la interfase, se realiza un analisis lineal (figura 43), en donde el color amarillo
representa la presencia de Zinc, el cual no tiene presencia al inicio del analisis, pero se
va incrementando gradualmente, obteniendo un punto maximo localizado en la interfase
y vuelve a disminuir al inicio de la particula de carburo; este aumento gradual representa

como el zinc fue difundiendo hasta los espacios que habia entre la matriz y el carburo.

En el proceso de molienda, la unién entre la matriz y los carburos de silicio es mecanica;
en esta unién hay un espacio entre ambos elementos, los cuales son ocupados por los
elementos que difunden durante el proceso de sinterizacién. El zinc, el cual estaba
disuelto en los polvos de la aleacion de aluminio, tuvo la energia suficiente para difundir

a los espacios entre la matriz y el carburo, uniéndolos y creando una intefase.

Figura 42. Particulas de SiC rodeadas de una interfase que las une a la matriz de aluminio.
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Figura 43. Andlisis lineal de la interfase del material compuesto de molienda.

4.6. Ensayo de desgaste

Las probetas de 10 mm de didmetro, previamente compactadas y sinterizadas, se
colocaron de manera perpendicular a un rodillo en movimiento continuo a una velocidad
de 250 rpm y soportando una carga de 2.720 Kg para realizar el ensayo de desgaste. En
funcion de la distancia recorrida durante la prueba, se genera una pérdida de masa, la
cual se reporta cada 15 minutos, para obtener las curvas de la figura 44 para la probeta
de polvos obtenidos por atomizacion y molienda, respectivamente. En la tabla 10 se
presentan los resultados del porcentaje de pérdida de masa de las probetas del material
compuesto obtenido por atomizacion y molienda a determinados tiempos y distancias

recorridas.
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Tabla 10. Porcentaje de pérdida de masa del ensayo de desgaste con base en la distancia recorrida.
. % Masa perdida
t (min d (km o .
(min) (km) Atomizacion Molienda

0 0.00 0.00 0.00
15 0.64 1.20 0.89
30 1.28 1.75 1.72
45 1.92 2.55 2.67
60 2.57 3.23 3.80
75 3.21 3.93 4.99
90 3.85 4.53 5.29
105 4.49 5.12 5.76
120 5.13 5.78 6.06
135 5.77 6.36 6.41
150 6.41 7.14 7.01
165 7.05 7.38 8.14
180 7.70 7.62 9.14
210 8.98 8.09 11.40
240 10.26 9.77 13.54

0,250
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0,200
0,175
0,150
0,125

0,100

Pérdida de masa (g)

0,075
0,050

0,025

0,000
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11

Distancia recorrida (km)

Atomizacion e |\lolienda

Figura 44. Pérdida de masa del material de polvos obtenidos por atomizacion y molienda en funcion de la
distancia recorrida.
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Al inicio del ensayo, las probetas tienen una superficie plana y el rodillo tiene una
superficie curva, por lo que el rodillo no tiene contacto con el area total de la probeta, sino
gue se concentra en algunos puntos de contacto y en consecuencia se pierde masa

rapidamente.

En el ensayo de desgaste de la pieza del material de polvos obtenidos por atomizacién,
la primera etapa, clasificada como de asentamiento, se realiza en un tiempo de 2 h 30
min, en donde se calcula que se recorre una distancia de 6.4 km, este valor se obtiene
con la relacion del diametro y la velocidad del rodillo. En esta etapa, se determina que el
material de polvos de atomizacion tiene pérdida de 0.119 g, lo que equivale al 7.14% de

la masa total de la pieza.

En la probeta del material compuesto obtenido por molienda, la etapa de asentamiento
tiene una duracion de 1 h 15 min, habiendo recorrido una distancia de 3.21 km,
determinando que hubo una pérdida de 0.084 g, que es un 4.99% de la masa inicial de

la pieza.

En la segunda etapa del proceso, la pérdida de masa en funcion de la distancia recorrida
disminuye y se tiene un comportamiento lineal debido que el &rea de contacto de la pieza
del material compuesto y el rodillo de acero aumenta. En la prueba de la pieza de polvos
de atomizacion, esta etapa se desarrollé en un tiempo de 45 min, habiendo recorrido una

distancia de 8.98 km, y obteniendo una pérdida del 8.09% del material total de la pieza.

La segunda etapa de la prueba de la pieza de material de polvos de molienda tiene una
duracion de 1h 15 min, en la cual se recorre una distancia de 6.41 km; en esta etapa, la

pieza pierde el 7.01% de su masa inicial.

En esta etapa, la friccion entre el material compuesto y el rodillo genera calor, provocando
que la superficie de la matriz del material comience a deformarse en forma de laminas
delgadas que se empastan en la pieza, y generando auto lubricacion del metal base;
estas laminas también tienen la funcion de cubrir a las particulas de carburo, por lo cual

la pérdida de masa disminuye y tiene un asentamiento.
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Conforme el tiempo transcurre, las laminas se desprenden, arrastrando particulas y
provocando el desprendimiento de las particulas reforzantes debido a la falta de union

con la matriz, teniendo un desgaste catastrofico del material.

En la tercera etapa se tiene un desgaste clasificado como catastrofico, en donde la pieza
se va desgranando y la pérdida de masa se incrementa drasticamente. Al final de las
pruebas, las piezas han recorrido una distancia de 10. 26 km en un tiempo de 4 h, en
donde la probeta del material compuesto de polvos de atomizacion tiene una pérdida de
peso de 9.74% y la probeta del material compuesto de polvos de molienda presenta una
pérdida del 13.5%.

El tipo de desgaste que sufrieron las piezas del material compuesto obtenido por
molienda y atomizacion fue adhesivo, en donde el material compuesto de la aleacion Al
— SiC se somete a una carga y en contacto con el rodillo de acero en movimiento rotatorio
va perdiendo masa. Este proceso sucede debido a que las superficies del rodillo y el
material compuesto estan en contacto; el deslizamiento del rodillo provoca que el material

compuesto se deforme y posteriormente se desprenda.

Se presenta desgaste abrasivo al momento que la particula de carburo de silicio se
desprende de la matriz y queda atrapado entre el rodillo y la matriz, forzandolas a

moverse a lo largo de la superficie, provocando dafio y pérdida del aluminio.

4.7. Ensayo de dureza

Con base en la norma ASTM E — 10, se realiza el ensayo de dureza Brinell a tres piezas
de polvo obtenidas por atomizacion y a tres piezas de polvo obtenidas por molienda.
Cumpliendo con la relacién de P/D?=5 [7,31] se genera una huella en las probetas al
momento de aplicar una carga sobre las probetas con un indentador de 5 mm de diametro
para obtener una huella a la cual se le mide el didmetro para calcular la dureza que se
presenta en la tabla 11, la cual nos muestra que el material obtenido por el proceso de
atomizacion tiene una mayor dureza al compararlo con el valor del material obtenido por

el proceso de molienda. Esta diferencia se puede atribuir a que la densidad de particulas
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de carburo de silicio es mayor en el material compuesto obtenido por molienda, ademas

de presentar una distribucion homogénea

Tabla 11. Resultados de dureza Brinell para ambos métodos de produccion.

d prom (mm) HBN prom iO'
Atomizacion 2.025 37.150 + 0.029
Molienda 1.993 38.417+ 0.035

La dureza de la pieza de polvos obtenidos por molienda es mayor debido a que hay una
mayor densidad y mejor distribucién de carburo de silicio, evitando la deformacion
plastica de la matriz. En general, un material mas duro tiene mejor resistencia al desgaste,
sin embargo, para materiales compuestos, el tipo de interfase matriz — particula tiene
mayor influencia debido a que de ésta depende la resistencia que tendra la combinacion
de ambos componentes porque es la encargada de la transferencia de carga de la matriz

a la particula reforzante.

A pesar de que el material de molienda presenta mayor dureza y tiene el SiC dentro de
la matriz con mejor distribucién, no presenta mejores propiedades de desgaste porque
no hay una buena union matriz — particula, haciendo que, al estar en contacto con otro
material, las particulas de SiC se desprendan y no den el reforzamiento al aluminio que
se desea es decir, la interfase de zinc no da una buena union entre el aluminio y el
carburo, dando como consecuencia que la matriz sea la que soporte la mayor parte de la

tension, haciendo que la funcion de las particulas como refuerzo sea nula.

Por otro lado, sin tener una distribucion homogénea de particulas en la matriz del material
de atomizacién y presentar una menor dureza, la unién que da el magnesio entre la matriz
y las particulas de SiC fue suficiente para que el desgaste de la probeta fuera menor que
en molienda. El magnesio da una mayor fuerza de union entre los materiales para

transmitir los esfuerzos de la matriz de aluminio al SiC.
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Capitulo 5. Conclusiones

e En el proceso de atomizacion se dan velocidades de enfriamiento las cuales no
permiten que haya segregacion o formacién de microconstituyentes en el material,
por lo que los polvos de atomizacion presentan una estructura de una aleaciéon de
aluminio con aleantes como zinc y cobre disueltos con formacién del eutéctico debido
al exceso de Si dentro de la matriz.

e Al deformar las particulas del material compuesto obtenido por el proceso de
molienda, hay una mayor acumulacién de energia de activacién que se aprovecha en
el proceso de sinterizacion, generando mayor difusion, por lo que el zinc difunde y se
concentra creando una interfase en el material compuesto Al — SiC.

e En el material obtenido por el proceso de atomizacion se crea una interfase de
magnesio, mientras que la interfase del material de molienda es de 6xido de zinc. De
estas interfases creadas depende la resistencia al desgaste.

e El material compuesto obtenido por molienda presenta una mayor dureza en
comparacion del material obtenido por atomizacién debido a que el material
compuesto obtenido por molienda presenta una mejor distribucion y mayor densidad
de particulas de SiC.

e Lainterfase de magnesio que se forma en el material compuesto de polvos obtenidos
por atomizacién es una union quimica que se forma cuando el material compuesto
esta en estado liquido previo a la atomizacion.

e La unién de la matriz de aluminio con las particulas de carburo en el material
compuesto obtenido por molienda es mecanica. La interfase de este material se crea
en el proceso de sinterizacion, en donde el zinc difunde al espacio que hay entre las
particulas y la matriz.

e Lainterfase rica en Mg del material compuesto obtenido por atomizacion da una mejor
union entre la matriz de aluminio y los carburos de silicio, en comparacion con la
interfase rica en Zn generada en el material compuesto obtenido por molienda, la cual
tiene menor adherencia, provocando que el material compuesto obtenido por
atomizacion tenga un mejor rendimiento en el ensayo de desgaste, teniendo una

menor pérdida de masa.
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