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RESUMEN

Una via prometedora para modificar y obtener aleaciones con mayor resistencia en las
aleaciones de Fe-TiB2, también denominados aceros de alto médulo (HMS), es utilizar
adiciones de elementos aleantes con el fin de modificar los constituyentes. En el presente
trabajo se estudiaron 5 aleaciones: La aleacion base Fe-TiB2, y aleaciones Fe-TiB2-Y con
adiciones de 1, 2, 3y 4 wt. % de itrio. Fabricadas mediante el uso de un horno de arco
eléctrico en una atmoésfera controlada. El objetivo de este trabajo es observar el efecto del
Itrio en las particulas de TiB2 en las aleaciones de Fe-TiB2. Se realiz6 un anlisis
microestructural a las aleaciones producidas, mediante el uso del microscopio éptico y
microscopio electronico de barrido (MEB), posteriormente con las micrografias obtenidas se
utilizé el software Image Pro Plus® para cuantificar y dimensionar las particulas primarias de
TiB2. Finalmente, por medio de un analisis de difraccion de rayos X se determinaron las fases

de la aleacion.
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Introduccion

Los compuestos de matriz metdlica (MMC) basados en hierro (Fe) tienen ventajas
prometedoras, debido a la presencia particulas ceramicas, que suelen ser livianas, de alta
dureza, resistentes a temperaturas elevadas, rigidas y con una disponibilidad para lograr un
rendimiento de excelencia. Diferentes investigadores han realizado estudios en la posibilidad
de aumentar el mdédulo especifico de la matriz de hierro mediante la adicion de particulas de
TiB2. Este nuevo tipo de aceros ha sido denominado como: aceros de alto modulo (HMS;
High Modulus Steels), basados en el sistema Fe-TiB2. Suelen ser producidos por medio de
la metalurgia liquida, su principal caracteristica es que contiene una fraccién en volumen de

particulas de diboruro de titanio (TiB2), dispersas en una matriz de hierro.

Este tipo de aceros se pueden emplear en aplicaciones estructurales, sistemas de transporte
y en los campos de la industria, con criterios de disefio ligeros y con alta rigidez, por ejemplo,
en la industria automotriz, material para turbinas edlicas, herramientas utilizadas en mineria,

entre otras mas. La aplicacion inicial de Fe-TiBz, fue el uso de aceros resistentes al desgaste.

Las caracteristicas microestructurales principales en este tipo de aceros, son las
particulas primarias gruesas de TiBz, presentandose con unamorfologia cuadrada, triangular
o hexagonal. También se identifican los componentes eutécticos de TiB2, principalmente en
forma de laminas o tiras de bordes afilados y delgados, ademas de 'rosetas' irregulares o
formas de estrella. Sin embargo, algunas particulas primarias de TiB2 no son cristales
individuales debido a que hay diferentes orientaciones de grano, y posibles configuraciones

espaciales

También se han realizado investigaciones que han sefialado que los elementos aleantes
comunmente utilizados en el acero pueden modificar el tamafio y la morfologia de las
particulas. Persistiendo en la blisqueda de un elemento de aleacién que pueda tener un
efecto favorable en la formacion y morfologia de las particulas de TiB2, se ha puesto interés
en el itrio, ya que tiene antecedes en el efecto de la morfologia de algunas aleaciones, entre

otras propiedades, ademas de no haber sido investigado en este sistema.

9|Pagina


https://www-sciencedirect-com.pbidi.unam.mx:2443/topics/physics-and-astronomy/eutectics

Hipotesis
La morfologia, tamafio y dispersion de las particulas de TiB2 en aleaciones Fe-TiB2 se veran

afectadas por las diferentes adiciones de itrio, mejorando sus propiedades

microestructurales.

Objetivos
General:

v" Observar el efecto del Itrio en las particulas de TiB2 en las aleaciones de alto médulo
de Young Fe-TiB2

Particulares:

v Fabricar una aleacion hipereutéctica base Fe-TiB2 por medio del uso de un horno de
arco eléctrico.

v Fabricar aleaciones hipereutécticas Fe-TiB:2 adicionando diversas cantidades de itrio
(1, 2, 3y 4 wt. %)

v’ Caracterizar microestructuralmente las aleaciones Fe-TiB2-Y por medio de técnicas
de caracterizacion de microscopia Optica, de barrido (MEB) y difraccion de rayos X
(XRD).

v' Analizar sistematicamente el efecto del itrio (Y) sobre las propiedades
microestructurales del sistema Fe-TiB2, analizando efectos tanto en la particula

ceramica como en la matriz de dicho material compuesto.
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Capitulo 1. Marco tedrico
1.1 Materiales Compuestos.
Los materiales compuestos se obtienen combinando materiales que tienen diferentes

propiedades y formas para obtener nuevas propiedades que cada constituyente no tiene [1].

Los componentes de estos materiales son la matriz y el refuerzo, donde la matriz es la fase
continua en la que el refuerzo queda “embebido”t; mientras que el material de refuerzo es la
fase discontinua (o dispersa) que se agrega a la matriz para incrementar la resistencia y
propiedades mecénicas [2]. Existen diferentes tipos de refuerzo, pero el de mayor interés,
es de tipo particula [3]. En la Figura 1 [4], se muestran algunas de las propiedades de las

particulas de carburos y boruros [3].

Elp =120 GPa
1000 1 I I l” 1 1 1]
800 |- Boruros de K .
S alto modulo A
O
Y 00 welE
g i TiB, 10
3 Mo,C 8
; T|C Cr C " = n
T 400 pe AE MgCs - 4 &
3 Ve P M7C -~
o ’ ZrBQ o
< / OTaB,
200 VB, O x £ |
,’I Jar Carburos en acero comin
e Fe,;C
ok=" | ] 1 1 ] | !

0 2 4 6 8 10 12 14 16
Densidad p, g/cm®

Figura 1. Mapeo de propiedades de carburos y boruros en aceros de alto médulo [4].

Entre los boruros, debido a sus propiedades, se ha identificado como el mejor refuerzo para
compuestos de acero de alto modulo de Young al diboruro de titanio (TiB2) [4], ya que es el
mas estable de los compuestos de titanio-boro, principalmente por las siguientes dos
razones: (1) exhibe un médulo especifico? extremadamente alto de 120 GPa/ Mg m~3 (530

GPa) y, por lo tanto, seria deseable en aplicaciones donde el peso del componente y la

1 Embebido: Dispersion de un s6lido en una matriz s6lida “homogéneamente”.
2 Médulo especifico: Modulo de Young dividido por la densidad.
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rigidez son importantes; (2) a diferencia de la mayoria de los otros refuerzos ceramicos, que
son reactivos en hierro fundido, el TiBz es estable en Fe liquido. Aparte de estos puntos, el
TiB2 también es conocido por su alta dureza (3400 HV o 33 GPa), que es mayor que el
carburo de tungsteno (WC) mas comunmente usado (2000 HV) y es casi tan alto como el de
carburo de silicio (SiC) (3500 HV) y sus excelentes propiedades triboldgicas. Ademas, tiene
una alta conductividad térmica (~110 Wm™K™ a 25 °C) y un coeficiente de expansion
térmica significativamente menor que el acero (~13x107®K™!para acero y ~7.2 x10"
6 K1 para TiB2), baja densidad (4.451 g/cm?), alta resistencia a temperaturas elevadas; alto
punto de fusion (3225 °C), y buena humectabilidad [3]. El TiB2 no se produce de forma natural
en la naturaleza. Existen diversas rutas y reacciones de sintesis para preparar diboruro de

titanio mas fino en gran cantidad [5].

Dentro de los compuestos de matriz metélica, los basados en hierro (Fe), también
denominados aceros de alto médulo de Young (HMS, por sus siglas en inglés: High Modulus
Steels). Son especialmente atractivos, ya que ofrecen propiedades mecanicas ampliamente
escalables debido a sus transformaciones de fase de equilibrio y no equilibrio, y tiene bajos
costos de produccion [6]. Debido a que se mezclan con particulas ceramicas rigidas y de

baja densidad, con aceros fuertes, ductiles y tenaces [7].

En especial, los aceros de alto médulo de Young (HMS) basados en el sistema Fe-TiB2
producidos por medio de la metalurgia liquida, poseen una matriz de hierro, el cual es un
elemento alotropico®, maleable, tenaz, de color gris plateado, magnético, que tiene un alto
punto de fusién (1538°C), alta densidad (7.87 g/cm?), dureza Brinell en un rango de 200 —
1180 MPa, mdodulo de Young de 211 GPa [8], [9], y ademas, contiene una fraccion en
volumen de particulas de diboruro de titanio (TiB2), las cuales han recibido una atencion
considerable como material de refuerzo para el disefio de HMS, ya que es muy eficaz, debido
a que puede formar una interfaz fuerte con las matrices de acero [7] y, lo mas importante,
puede precipitarse de una fusidbn homogénea in situ de Fe-Ti-B siguiendo una reaccion

eutéctica pseudobinaria (Figura 2) [10].

8 Alotrépico: Dependiendo de la temperatura y presion atmosférica puede existir en mas de una forma cristalina.
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Figura 2. Diagrama de fases del sistema Fe-TiB2 [10]

La produccidn in situ por medio de metalurgia liquida de dichos HMS base Fe-TiB: es facil
de producir, aunque la disminucion de la ductilidad de tales materiales compuestos sigue
siendo un desafio importante. Hay una variedad de efectos que conllevan fragilidad de los
aceros compuestos de matriz metalica in situ: la fraccion de gran volumen de la fase
ceramica (TiBz), particulas caracterizadas en formas afiladas que pueden promover el inicio
del dafio, ademas, las particulas formadas in situ en la matriz de acero tienden a engrosarse

durante la sintesis, lo que facilita la fractura de particulas al aplicar una carga [7].

El proceso de fusidén in situ, para la obtencion de este sistema en composiciones
hipereutécticas comienza con la formacién de particulas primarias de TiB2 seguidas de una
nucleacion heterogénea de dendritas de hierro a. La reaccion eutéctica transforma el liquido
en hierro a y TiB2, y la solidificaciéon se completa con la desaparicion de la fase liquida. El
diagrama de fase mostrado en Figura 2 indica que, segun la composicién, el TiB2 precipitara
en la masa fundida (particulas primarias) y la fase eutéctica de TiB2 sera formado por la
reaccion eutéctica. Como resultado, esto conduce a una distribucion relativamente

homogénea de particulas, con poca aglomeracion, y dado que las particulas se forman in
situ, se presenta una fuerte union interfacial.
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Como consecuencia, la microestructura obtenida consiste en cristales primarios de TiB2
rodeados por una mezcla eutéctica de ferrita y TiB2 distribuidas en la matriz (Figura 3); estas
particulas aparecen en contraste oscuro [11]. A velocidades bajas de solidificacion se han
observado aglomeraciones de particulas primarias causadas por la flotacién inducida por las

diferencias de densidad y/o la nucleacion entre la matriz y las particulas [7].

_TiB2 primario

Figura 3. Representacién esquematica de la distribucion de particulas de TiB2 en la matriz.
Se identifican el TiB2 primario y eutéctico [11].

Para identificar los diferentes componentes microestructurales solidificados (fase), las
siguientes figuras muestran los distintos tipos de particulas de TiB2 con diferentes
morfologias en el HMS hiper-eutéctico. Las particulas de color negro en las imagenes, se
identifican como particulas de TiB2. Aquellas particulas mas grandes, que tienen un tamafio
de hasta decenas de micrometros, y en forma cubica o hexagonal, se consideran las
particulas primarias de TiB2 que deberian precipitarse del liquido, estas particulas a menudo
se encuentran en contacto parcial con los grandes halos de ferrita, que son grises. Las
particulas de TiB2 mas pequefias se consideran particulas eutécticas de TiB2. Los boruros
de titanio exhiben principalmente morfologias hexagonales o prismaticas, caracteristicas de
la simetria de diboruro de titanio hexagonal. En algunas zonas de la matriz eutéctica que
entran en contacto directo con los diboruros de titanio primarios, estan casi desprovistas de
particulas de diboruro eutéctico. En investigaciones realizadas en estos sistemas, se han
observado particulas primarias gruesas de TiB2 en formas cuadradas, triangulares,
hexagonales, y los componentes eutécticos de TiB2, principalmente en forma de laminas de
bordes afilados, asi como en ‘flor’ irregular o formas de estrella, como las observadas en la

Figura 4, las cuales fueron obtenidas por medio de la fundicion en horno de arco eléctrico

[7].

14|Pagina


https://www-sciencedirect-com.pbidi.unam.mx:2443/topics/physics-and-astronomy/nucleation

»Particulas
eutécticas
Particulas ‘?’

prlmarlas g

Figura 4. Micrografia por MEB de una aleamon Fe- Tle (a) a 500x y (b) a 1000x [7].

La Figura 5 (d1, en sefial de retrodispersados - d2, en sefial de secundarios), proyecta las
imagenes de las morfologias tridimensionales por medio del MEB con mayores aumentos,
donde se muestran las particulas primarias de TiB2, unidas entre si y de manera
independiente, en foma de cristales hexagonales de particulas grandes de TiB2. Mientras
que en la Figura 5 (e1, en sefial de restrodispersados - €2, en sefial de secundarios) muestra

el ejemplo de dos particulas unidas de TiB2.

Figura 5. Morfologlas trldlmensmnales de partlculas prlmarlas de Tle en imagenes SEM, en
sefal de retrodispersados y secundarios [12].

En la siguiente micrografia (Figura 6), se muestran particulas de TiB2 mas pequefias, que
tienen morfologias con forma de tornillo o de fibra, y se consideran como el primer producto
eutéctico (f1, gl y hl). La Figura 6 (f1, en sefial de retrodispersados - f2, en sefial de

secundarios) presenta una morfologia de fibra de la particula eutéctica de TiB2, mientras que
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en la Figura 6 (gl y hl,en sefial de retrodispersados - g2 y h2, en sefial de secundarios)
presenta una morfologia similar de fibra que crecio desde la superficie lateral de un particula
hexagonal de TiB2. Por el contrario, las particulas laminares de TiB2 parecen tener el tamafio
mas fino, Figura 6 (i1, en sefial de retrodispersados - i2, en sefial de secundarios),

presumiblemente como resultado de la segunda reaccion eutéctica [12].

10pm

Figura 6 Morfologias tridimensionales de particulas de TiB2 en imagenes SEM. (i1, i2)
Particulas laminares de TiBz [12].

La morfologia y el tamafio de las particulas de TiB2 se observan cominmente utilizando un
microscopio 6ptico o electrénico, que solo puede proporcionar una seccién transversal
bidimensional (2D) de las particulas. Sin embargo, estas particulas de TiB2 tienen varias
relaciones de aspecto en el espacio tridimensional (3D). No obstante, algunas particulas
primarias de TiB2 no son cristales individuales. Hay diferentes orientaciones de grano, y las
posibles configuraciones espaciales de estos cristales se reconstruyen esquematicamente
como se revela en la Figura 7. En este caso, los granos B y C crecen a partir de los
siguientes dos planos prismaticos mas cercanos del grano A [13].
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Figura 7. Celdas cristalinas de los granos A, By C, y la posible configuracion espacial [13].

Por otro lado, si la fraccion de TiB2 se eleva por encima del 12% en volumen (~ 6.3% en
mol), la aleacién esta por encima de la concentracion eutéctica de TiB2 (Figura 2), y como
consecuencia, resultan morfologias de TiB2 mecanicamente desfavorables. Es decir,
particulas gruesas derivadas de la solidificacion primaria adicional a las laminas ya afiladas
de la descomposicién eutéctica. Sin embargo, un HMS procesado con 20% en volumen de
TiB2 muestra un mas alto médulo de Young y baja densidad (~ 243 GPay ~7.2 g cm =3
respectivamente). A porcentajes en volumen mayores de TiB2 como fase de refuerzo
(>20%), estos compuestos tienen una mayor rigidez, dureza y resistencia al desgaste, junto
con un coeficiente reducido de expansion térmica y una disminucion moderada de las
propiedades de conductividad térmica. Por lo que el modulo especifico de HMS esta

determinado por la fraccion de volumen de TiB:z (Figura 8) [10].
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Figura 8. Prediccion del modulo de Young (modelo Halpin-Tsai) y la densidad de Fe para
diferentes fracciones de volumen de TiB: [10].

Ademas, la formacion de fases adicionales ricas en Ti, ya sea en el estado de fundicién o
durante los procesos de recocido, puede disminuir la fraccion de particulas de TiBzy, en

consecuencia, conducir a la formacion de otros boruros [7].

1.2 Elementos aleantes en las aleaciones Fe-TiB,.

Una via prometedora para mejorar la ductilidad de los HMSs base Fe-TiB2, es utilizar
adiciones de elementos aleantes con el fin de modificar la constitucién y el rendimiento
mecanico de la matriz de acero, superando las propiedades de una matriz de referencia de
hierro (ferrita). Sin embargo, el efecto de los elementos aleantes sobre la morfologia de las
particulas es limitado, asi que el desafio sigue siendo lograr una forma, tamafio y dispersion
de TiB2 mecanicamente mas compatible. Como las particulas de TiB2 representan productos
de solidificacion y son termodinamicamente estables en el HMS sélido, su morfologia no
puede verse afectada significativamente a través de procesos de disolucion y reprecipitacion,
como se aplica comunmente, por ejemplo, a carburos de aleacidbn en aceros para

herramientas [10].

Se tienen antecendentes sobre investigaciones de los efectos de adiciones de 5% en peso
de cromo (Cr), niquel (Ni), cobalto (Co), molibdeno (Mo), tungsteno (W), manganeso (Mn),

aluminio (Al), silicio (Si), vanadio (V), tantalo (Ta), niobio (Nb) y circonio (Zr) [7]. Dichos
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elementos fueron seleccionados porque representan a los elementos aleantes comunes de
aceros y se esperaba que interactuaran en los mecanismos de formacion de TiB2
modificando la morfologia, tamafio y dispersion de las particulas. Los resultados reportados
en dicha investigacion son mostrados en los sets de micrografias donde se puede observar

al microconstituyente primario de TiB2 (Figura 9) y el eutéctico (Figura 10) con los diferentes

elementos aleantes.

N

S — MO o
Cap—— oy

o)

Figura 9. Micrografias MEB BEC de aceros a base de Fe-TiBz con diferentes elementos de
aleacién. Aumento: 500x. Voltaje de aceleracion: 15 kV [7].
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Figura 10. Micrografias de las &reas eutécticas de aceros compuestos a base de Fe-TiB: con
diferentes elementos de aleacion. Aumento: 1000x. Voltaje de aceleracién 15 kV [7].

De acuerdo a las micrografias y analisis composicionales por medio de espectroscopia de
dispersion por longitud de onda (WDS, por sus siglas en inglés: Wavelength-Dispersive X-
ray Spectroscopy), los autores lograron identificar diversos efectos de los elementos
aleantes sobre la morfologia, tamafio y dispersiéon de la particula de TiB2. Dichos efectos

fueron resumidos de la siguiente manera:
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1. Todos los elementos de aleacion condujeron a particulas de TiB2 primarias mas
gruesas y grandes, en comparacion con la aleacion base que se sintetizé sin ninguna
adicion. Sin embargo, el cobalto produjo una distribucion de tamafio mas uniforme.

2. Las particulas eutécticas con todos los elementos de aleacidn resultaron ser mas
pequefias que en la aleacion base, a excepcion con las adiciones de Ni. Por otro lado,
el Mo, Mn, Al, V, Ta y Cr, produjeron unarelacion de aspecto* mas
pequefia, indicativo de una morfologia mas redondeada, ademas de que el Cr dio una
distribucion mas homogénea en la muestra.

3. Por medio del analisis WDS se observé que el Ni, Co, Mn, Al y Si, no se disolvieron
notablemente por las particulas de TiB2, mientras que Cr y Mo se distribuyeron
homogéneamente y el W, V, Ta, Nb y Zr se distribuyeron gradualmente dentro de
ellas.

4. No se observé una relacion clara entre la composicidén quimica, la estructura cristalina
y las propiedades mecanicas de las particulas con la adicion de los elementos

aleantes.

De acuerdo a lo anterior, se puede mencionar que ninguno de los elementos aleantes
analizados logr6é modificar la morfologia, tamafio y dispersion de la particula TiB2 de manera

considerable [7].

Siguiendo en la busqueda de un elemento aleante que pueda tener un efecto mas favorable
en la formacion de las particulas de TiB2 se ha observado que el itrio es uno de los elementos
usados en conjunto con las tierras raras, que tiene efecto en la morfologia de algunas
aleaciones, aumenta la resistencia a la oxidaciéon a altas temperaturas debido al desarrollo
de una capa de 6xido superficial que limita la degradacién de un metal puro o de una
aleacion, y que no ha sido investigado en este sistema.

El itrio (Y) tiene un efecto significativo tanto en aleaciones ferrosas como no ferrosas. Por
ejemplo, en aleaciones ferrosas es utilizado para mejorar la resistencia a altas temperaturas
del acero, los oxidos (tipicamente Y203) se dispersan en la microestructura para producir

aceros reforzados con dispersién de 6xido (ODS, por su siglas en inglés: Oxide Dispersion-

4 Relacion de aspecto: reporta la relacion entre el eje mayor y el eje menor equivalente al objeto, segun lo determinado
por el eje mayor / eje menor, el aspecto siempre es mayor que 1.
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Strengthened). Por lo que las particulas de 6xido en la matriz de aceros ODS dificultan el
crecimiento del grano a través de la fijacion del limite del grano y actian como lugares de
captura para defectos inducidos por la irradiacion para mejorar la resistencia a la traccion a
alta temperatura y la resistencia a la irradiacion del material. A su vez, la resistencia a la
traccion del acero mejora después de la adicion de Y203, tanto en los estados forjados como
tratados térmicamente, la mejora en la resistencia se atribuye a la prevencion del
deslizamiento de la dislocacion en la matriz de aleacion por los 6xidos. Estos efectos estan
asociados con el refinamiento del tamafio de grano y la purificacion de los limites de grano
[14]. En cuanto a aleaciones no ferrosas, el Itrio también tiene un efecto significativo, por
ejemplo en aleaciones de magnesio mejora la resistencia a altas temperaturas y a la

termofluencia por encima de los 300°C [15].

Para el caso de las aleaciones Mg-Al, forma intermetalicos con Al, debido a una gran
diferencia de electronegatividad; actua como sitio de nucleacion heterogénea para la fase a-
Mg (matriz) debido su similitud estructural; refina y cambia la morfologia del grano, formando
granos equiaxiales junto con pequefias fases en forma de varilla dispersas en los limites de
grano. Hay un aumento en la resistencia a la traccion (UTS, por sus siglas en inglés: Ultimate
Tensile Strength) y la elongacion debido al refinamiento de grano y la formacion de una fase
secundaria estable que ejerce un efecto de endurecimiento por dispersion. En aleaciones
Mg-Zn-Y-Zr, la adicion de Itrio conduce a un aumento en la temperatura eutéctica y el
volumen de la fase secundaria tiene un efecto refinador; disminuye la curva de solidus y
acorta el tiempo de nucleacion, por lo tanto reduce el tamafio de grano. La formacion de las
fases Mg-Zn-Y pueden restringir el crecimiento del grano. La baja difusibilidad del Itrio

contribuye a suprimir el crecimiento de grano [16].

Para el caso de la aleacion de magnesio Mg-8Al-1Zn, conduce a la formacién de compuestos
de alto punto de fusién Al2Y y Al2Nd, lo que refina significativamente los granos de a-Mg. De
igual manera se descubrié que la adicion del elemento Y puede mejorar efectivamente la
dureza de la aleacion de magnesio Mg-9Al-1Zn, debido a la dispersion uniforme de la fase
Al2Y en la matriz que puede refinar los granos de la matriz [17].

Para el caso de las superaleaciones base Ni, utilizadas para materiales a altas temperaturas,

se han investigado para mejorar sus propiedades, ya que el itrio es conocido por la mejora
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de las propiedades mecénicas de alta temperatura y resistencia a la oxidacion en varios
tipos de aleaciones resistentes al calor. Sin embargo, el exceso de adicién de itrio da lugar
a una gran segregacion formando fases perjudiciales, como los compuestos intermetalicos
a lo largo del limite del grano. Ademas, la adicién de itrio en un 0.05% se presenta un
aumento en el tamafio de los granos, mientras que en la adicién de 0.09% de itrio resulta en

una disminucion de los mismos [18].

El uso de itrio como elemento aleante no ha sido investigado, ni analizado en la modificacion
de la morfologia y el tamafio de las particulas cerdmicas del sistema Fe-TiB2. Considerando
el efecto que éste tiene en algunos tipos de aleaciones, es de esperarse que el efecto en las

particulas de diboruro tenga resultados positivos en términos microestructurales.

1.3 Técnica de fusion (Horno de Arco Eléctrico).

Los hornos de arco eléctrico (Figura 11), son dispositivos utilizados para realizar fusion de
materiales metalicos con un electrodo no consumible. Poseen como ventajas comparativas
frente a otros tipos de hornos las siguientes: regulacion y control de la temperatura de fusion;
un mejor control de la calidad del bafio fundido y mayor rapidez de operacion, evitan la
mezcla de materiales combustibles con el bafio fundido, impidiendo que lleguen impurezas
indeseables, entre ellas gases contaminantes dificiles de controlar; minimizan los residuos
de combustién y de fusion durante la operacion, aumentan la repetibilidad de operaciones
de fusién. Debe realizarse preferentemente en atmdsfera inerte que puede estar constituida
por argén puro, helio o una mezcla de ambos. Las técnicas de fusion por arco eléctrico y
solidificacion rapida, dan como resultado de un deterioro de la morfologia de las particulas
en comparacion, con las obtenidas en condiciones de equilibrio (especialmente de
componentes eutécticos). Por otro lado, representan condiciones de solidificacion
industrialmente realistas y lo que es mas importante, aseguran una distribucién relativamente

uniforme de las particulas primarias [19].
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Figura 11. Horno de arco eléctrico MAM-1® [19].

1.4 Técnicas de caracterizacion

Las técnicas de caracterizacion a utilizar en el presente trabajo son las siguientes:

1.4.1 Microscopio optico

Es un tipo de microscopio que comunmente usa luz visible y un sistema de lentes para
ampliar imagenes. Es una herramienta importante para el estudio de la microestructura,
permitiendo ampliarlas hasta 1000 veces [20]. El aumento total del microscopio se obtiene
multiplicando el aumento del ocular (10x o 15x) por el aumento del objetivo (4x, 10x, 20x,
40x y 100x) [21]. Los microscopios de luz, compuestos u Opticos (Figura 12), son los mas

utilizados para observacion de las microestructuras.

Ocular -

Revolver _,.

¢ s s ~Brazo
w4
Objetivo -/ /Ai i
Platina [
Diafragma condensador Tornillo macrométrico

—Base

Figura 12. Representacion esquematica de las partes del microscopio optico [21].
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1.4.2 Microscopio electronico de barrido (MEB).

El microscopio electrénico de barrido (MEB) (Figura 13) [22], es un instrumento que crea
imagenes ampliadas que revelan informacién a escala microscopica sobre el tamafio,
topografia (forma), estructura cristalina, incluidos limites de grano, defectos de cristal y

efectos de deformacion cristalina, microestructura magnética, entre otros [26].

Figlj-ré 13. Equipo de microscopia electronica de barrido [22]

También permite obtener la composicion por medio de analisis elemental por rayos X
caracteristicos [27]. Por tanto, es uno de los instrumentos mas versatiles para investigar la
microestructura de materiales metalicos. De modo que, en comparacion con el microscopio
optico, expande el rango de resolucion. Ofrece posibilidades para la formacién de imagenes
gue generalmente son faciles de interpretar y revelan imagenes claras de secciones

transversales talladas y pulidas, asi como superficies rugosas [24].

La informacién en las imagenes, sobre las propiedades de la muestra se transmite cuando
se crea contraste en las sefales de electrones retrodispersados y/o secundarios por
diferencias en la interaccion de los electrones del haz entre una caracteristica de la muestra
y sus alrededores [31]. Derivado de la interaccion entre el haz de electrones y la superficie

de la muestra se pueden obtener sefales de:

1. Electrones retrodispersados (BSE, por sus siglas en inglés: Back Scattered Electrons):

son electrones de haz que emergen de la muestra con una gran fraccién de su energia
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incidente. Generan imagenes con diferente brillantez en funcién de la composicion
quimica superficial. Ejemplo de una imagen obtenida mediante este tipo de sefial se
muestra en la Figura 14 a).

2. Electrones secundarios (SE, por sus siglas en inglés: Secondary Electrons): son
electrones que escapan de la superficie de la muestra después de que los electrones
del haz los expulsan de los atomos de la muestra; proporcionan informacion sobre la
morfologia superficial de la muestra. Ejemplo de una imagen obtenida mediante este

tipo de sefal se muestra en la Figura 14 b) [32].

Figura 14. a) Imagen de |quel Rney, medlante el M B usandoB ImagenEB de alta
resolucion tomada con energia de haz bajo (EO= 0.8 keV) de zeolita (sin recubrimiento)
usando un detector SE [32].

1.4.3 Difraccion de rayos X (XRD).

La difraccion de rayos X es otra técnica utilizada para determinar la estructura, pero
centrandose en la ordenacién geométrica de los atomos y en la distribucion de los electrones
[23]. La difraccion de rayos X, abreviada frecuentemente como XRD (por sus siglas eninglés:
X-Ray Diffraction), es un método de prueba no destructivo que se utiliza para analizar la
estructura de los materiales cristalinos. La informacion obtenida de la interaccion entre los
rayos X y los cristales se basa en la difraccion producida por un conjunto de atomos en un
arreglo ordenado [24]. La identificacion de las fases se logra mediante la comparacion de los
datos adquiridos con los de las bases de datos de referencia [25]. Los rayos X son una parte

del amplio espectro de energia denominado radiacion electromagnética. Son radiacion
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electromagnética de la misma naturaleza que la luz, pero de longitud de onda mucho mas
corta [26].

1.4.3.1 Ley de Bragg

Una descripcion simple del proceso de difraccion de rayos X se logra mediante la ley de
Bragg [24]. En 1913, Lawrence y W.H Bragg emplearon la idea de los cristales como rejillas
para analizar los patrones de difraccion de los rayos X. Basados en una geometria simétrica

con reflexion, se obtuvo una relacién que es llamada Ley de Bragg [27].

El objetivo principal de la difraccion de rayos X, es conocer la condicion particular en la que
los rayos X dispersos de los atomos y los rayos X incidentes estan completamente en fase®
y se refuerzan entre si para producir un haz de difraccion detectable. Por lo que implica medir
la intensidad de los rayos X difractados en varios angulos. Esta intensidad difractada
depende de la intensidad del haz incidente y de la concentracion de electrones a lo largo de
un plano dado en el cristal. La intensidad de los rayos X difractados se obtiene en funcién
del &ngulo de difraccién. A partir de esta informacion, Es posible determinar la estructura del
material [28]. Por lo que un difractograma (o patréon de difraccion) (Figura 15) es una
representacion de la intensidad frente al angulo de difraccion, que contrasta con otros

espectros, y representa la intensidad frente a la energia o la longitud de onda [29].

En difraccion de rayos X, la A de los rayos X es fija, y cada plano de atomos produce un pico
de difraccién en un angulo 6 especifico. En un difractograma cada pico de difraccion es
producido por una familia de planos atdbmicos, la posicién de cada pico indica la distancia
interplanar dhkl entre los planos atomicos del cristal. Cuando se analiza una muestra, la
posicion de los picos no varia, pero si su intensidad (cuantificada como la altura o el area
del pico) [30]. La intensidad del pico de difraccion esta asociado a los atomos que estan

presentes y la ubicacién de éstos en los planos atémicos [31].

5 Si la diferencia en las longitudes de la trayectoria es cero o un multiplo entero de la longitud de onda.
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Perfil (ancho y forma pico) Intensidad (1)
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grupos espaciales
Analisis de fases

Figura 15. Informacion basica que proporciona un difractograma [28].

28|Pagina



Capitulo 2. Metodologia de trabajo

El proyecto estd basado en la sintesis y caracterizacion de aleaciones base Fe-TiB2
hipereutécticas (~20% volumen) con diferentes adiciones de Itrio. El procedimiento general

llevado a cabo se sintetiza en el siguiente diagrama de flujo (Figura 16):

Método
de trabajo
Corte de material
de llegada
Preparacion Balance de :
del material —_— . Pesaje del
LEUSIE material
ii imoi N 2° pesaje del
_ Lijado y limpieza &=p

material
Fusion por » _
medio del horno mssssy ~ Obtencion del set de piezas, con
de arco eléctrico diferentes composiciones
l Corte y montaje en baquelita
Preparacion
metalografica

Desbaste y pulido
- Microscopio 6ptico

Caracterizacion -  MEB
i tructural
microestruc - YRD

~— Cuantificaciéon de particulas

Anéalisis de
resultados

E====) Conclusiones

Figura 16. Diagrama de flujo de la sintesis y caracterizacion de aleaciones Fe-TiB> con
diferentes adiciones de Y.
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Para llevar a cabo la fusion de los elementos dentro del horno de arco se llevan a cabo los

siguientes pasos especificos:

I.  El material de llegada (Fe, Ti, B, Y), es cortado en trozos muy pequefos.

Il.  Se realizan los calculos necesarios del balance de materia, para la obtencion
de una pieza de 5 gramos. Los gramos de cada elemento son: 0.505 g de Ti,
0.193 g de B, 0.05-0.2 g de Y, y el balance de Fe.

lll.  Se realiza un primer pesaje y una limpieza que consiste en un ligero desbaste
para retirar el 6xido superficial.

IV. Para determinar si hubo pérdida de material debido al desbaste, se realiza un
segundo pesaje.

V. Corroborado el peso de los elementos, se limpian con acetona en un bafio
ultrasénico durante ~10 minutos. Una vez limpio, el material es colocado en los
orificios del crisol (placa de cobre) dentro del horno. Ademéas de los elementos,
se coloca un botdn de titanio en el centro, el cual nos permitira captar todo el

oxigeno posible dentro de la camara (Figura 17).

Electrodo

Fe -Ti-B-Y
Titanio

Figura 17. Representacion de la zona de fusion para la obtencion de Fe-TiB..

VI. Una vez que se tienen los elementos dentro de la camara perfectamente
sellada, se lleva a cabo un primer vacio por un tiempo de ~20 minutos. Pasado

este tiempo se realiza una purga inyectando gas Argon seguido de otros 20
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VII.

VIII.

minutos de vacio. El procedimiento se repite tres veces para asegurar que no
se tiene restos de aire dentro de la camara.

El crisol cuenta con un sistema de refrigeracion con agua, el cual permanece
a una presion de 20 a 25 psi.

Para comenzar la fusion se llena la cAmara con gas Argon manteniendo una
presion de -0.2 bar (presion necesaria para el correcto funcionamiento del
electrodo). El primer paso de la fusion es determinar que no hay presencia de
oxidos, para lo cual se hace la fusion del titanio puro. Después se realiza la
fusion del material, una vez que se observe que no hay presencia de éxido en
el titanio.

La fusion del material se lleva a cabo tres veces para asegurar la

homogeneizacion en la composicion.

Obtenidas las piezas del horno de arco eléctrico se aplicaron las técnicas de metalografia

por medio de los siguientes pasos:

A. Obtenidas las piezas del horno de arco, se realiz6 el corte transversal en un

equipo de corte y con un disco de nitruro de boro (Figura 18).

Figura 18. Corte de una probeta con disco de nitruro de boro.
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B. Una vez cortadas, se montaron en baquelita (Figura 19).

Zona Zona centro
superior
Zona
inferior

Figura 19. Pieza montada en baquelita.

C. Se realizd el desbaste con lijas de SiC (carburo de silicio), con diferentes
granulometrias (desde namero 80 hasta 2000). Posteriormente se llevé a cabo
un pulido a espejo mediante un equipo para pulir, un pafio, agua y alimina de

1y 0.05 pm (Figura 20).

Figura 20. Equipo y materiales para pulido.

D. Finalmente se desmonta la pieza de la baquelita, y se realiza una limpieza en
un bafio ultrasénico, como el mostrado en la Figura 21, con acetona por 20

minutos.

<
)
14
i
| 2]

Figura 21. Equipo para limpieza ultrasonica.
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X.  La caracterizacion de las probetas preparadas por las técnicas metalograficas
se llevo a cabo por microscopia, por medio de:
a) Microscopio éptico.
1) Obtencion de imagenes de la microestructura, mediante el microscopio optico
Zeiss Axio Vert. A1® (Figura 22) y por medio del software DinoCapture 2.0® en

los aumentos de 50x y 500x, utilizando campo claro y campo oscuro:

Figura 22. Microscopio 6ptico Zeiss Axio Vert. A1®.

b) Microscopio electrénico de barrido.

2) Obtencion de micrografias en los aumentos de: 50x, 100x, 200x, 500x y 1000x.
En sefales: secundarios (SE) y retrodispersados (BSE), con un voltaje de

aceleracion de 15 kV, mediante el equipo JCM6000 PLUS® (Figura 23).
AR Bl

PR A - -
Figura 23. Microscopio electrénico de barrido JCM6000 PLUS®.
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Xl.  Obteniendo las micrografias por medio del MEB, en diferentes aumentos se
realiz6 la cuantificacion de las particulas de diboruro de titanio (TiBz2) mediante
el software Image Pro plus®, para determinar el nimero de particulas, el area,
diametro promedio, y relacion aspecto de la particula primaria de TiB2 en las

micrografias a 200x aumentos en sefial de secundarios y retrodispersados.
A continuacion, se muestra la metodologia de manejo del software Image Pro plus®.

1. Abrir el software y anexar la imagen a trabajar. El software se encuentra previamente
calibrado en unidades de micrometros.

2. Dar click en “Active Spatial Calibration” y seleccionar el aumento que se trabajara,
gue en este caso es a 200x.

3. Dar click en “Count/size”, luego dar click en “edit” y posteriormente seleccionar la

funcién “Draw/Merge Objects” (Figura 24).

1" Count/ Size - X
i Count/ Size — X . =
File Edit View Measure Image
File Edit View Measure Image Inte Split Objects..
Intensity Range Selection : ount
Count Cuim Auto-Split
Current Range  [0...128) o Watershed Split
™ Manuak |:| ~ Limited Watershed Split ons.
(" Automatic Bright Objects Options... ‘ Y Draw/Merge Objects...
i Atomatic D ark, Objects Convert AQI(s) To Object(s)
Wt Srooth Objects...
W Measure Objects Total Count: 0 v ¢ Remove Holes
¥ Apply Filter Ranges In Range: 0 v ¢
PRy : Toggle Objects On/Off
¥ Accumulate Count W Display Objects Delete Hidden (Off) Objects

Figura 24. Funcion Count/Size y seleccion de la funcion "Count / Size” del software
Image pro plus®.

4. Al desplegarse la funcion “Draw/Merge Obijects”, seleccionar “Irregular AOI” y dibujar
el contorno de la particula, asi como se muestra en la (Figura 25), dar clic en la parte
derecha del mouse al finalizar el contorno, este obtendra un color verde. Realizar este
mismo procedimiento a cada particula primaria de TiB2 de la micrografia. Una vez

dibujado todas las particulas dar click en el botén de “OK” de la funcion.
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42 Image-Pro Plus - A2YA20191025,000011 - copia,jpg (1/1) - 8 X
File Edt Acquire Sequence Enhance Process Measure Macro Window Help

SHEwCOHRR 2 HOOERV A2 i ARl BN lsLEOd BES

Y

Draw the oufine or select an ADI
and chok the nght mouse buton,

Figura 25. Funcion “Draw/Merge Objects” para dibujar el contorno de las particulas
primarias.

5. Dar click de nuevo en “Count/size”, luego dar click en “Measure” y posteriormente dar

click en la funcion “Select Measurements” (Figura 26).

|87 Count / Size — X

File Edit View Measure Image

Intensity Range Se I Select Measuremenis...l

Current Range [0, Population Density...

 Manual: Urake
] Auto-Classification...
 Automatic Brighl
Single Variable Class...

& Automatic Dark.
I
Figura 26. Seleccion de la funcion “Select Measurements ™ del software Image pro plus®.

Una vez desplegada la funcion “Select Measurements”, aparecen todas las
mediciones que tiene el software, se seleccionan las mediciones: Area, Aspecto y el
didmetro promedio. Al finalizar la seleccion dar click en el botén “Measure” (Figura
27).

Select Measurements X
Measurements: Filter B anges: Area
Area [polygon) 0220415 220414
Azpect 1 1000000
Diameter [mean) 0 4694836

Area of object. Does not
include holes' area if <Fill
Holes» option is turned off,

Bowx Height

B wiidth

Bow st

Center

Center [mass)

Center-v

Center- [mass) A

Select Al | Start ID—
Select None | B ID—

Reset Ranges Edit Fange

Meazure |

Filter Objects |
Ok I

Figura 27. Seleccion de mediciones para la cuantificacion de la particula primaria.
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7. Dar click en “Count/size”, luego dar click en “View” y posteriormente dar click en la
funcion “Measurement Data”. Al desplegarse la funcién "Measurement Data", aparece
el listado de los valores de las mediciones seleccionadas para la cuantificacion de la
particula primaria en unidades de micrometros y el conteo total de las particulas

mediante la funcién Count/size”.

XIl.  Difraccion de rayos X para la determinacion de las fases en las aleaciones Fe-
TiB2 y Fe-TiB2-Y. Se empled un difractometro Bruker Advance D8, usando
radiacion CuKa de A= 1.5406 A, operado a 35 kV y 25 mA. Los difractogramas
se tomaron en 26 con un intervalo de 20° a 90°. Se empleo un tiempo de 1.0 s

por paso, con un tamafio de paso de 0.02°.
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Capitulo 3. Resultados y discusion

3.1 Caracterizacion microestructural

Los andlisis de resultados se basaron en imagenes obtenidas mediante el microscopio 6ptico
Zeiss Axio Vert.A1®, utilizando bajos aumentos para analizar la morfologia, dispersion y
tamafio de las particulas. Para el mejor andlisis de particulas primarias, particulas eutécticas

y observacion de posibles fases presentes se utilizé el MEB JCM6000 PLUS®.

El andlisis de la microestructura comenzo con el uso del microscopio éptico. La aleacion Fe-
TiB2 con adicion de 1% de itrio, es mostrada Figura 28 (a), usando contraste en campo
oscuro (DF) a 50x aumentos. La aleacion base Fe-TiB:2 (sin adiciones de aleacion), es
mostrada en la Figura 28 (b) en contraste claro (BF). Haciendo una comparacion de ambas
micrografias se observa que la microestructura es mas visible utilizando campo claro, debido
a la tonalidad que presenta este contraste, que es mas brillosa y homogénea. Ya que, al
usar campo oscuro, lo que se espera ver son estructuras brillantes sobre un fondo oscuro,
pero este tipo de estructura no fue visible en la micrografia obtenida. Por lo que en las

siguientes micrografias se utiliza campo claro.

Las microestructuras de la aleacion base Fe-TiB2 y con adiciones de 1 a 4 % peso de itrio,
son mostradas en la Figura 28; en ella se identificaron las particulas primarias de TiB2z que
crecieron en forma de triangulos, cuadrados, hexagonos y rectangulos, esto debido a que el
TiB2 crece en planos cristalograficos principalmente hexagonales que es su plano basal,
planos piramidales y prismaticos. Dichas particulas se encuentran distribuidas en una matriz
de ferrita, y en algunas, se observan bordes oscuros que sobresalen de esta matriz, lo que
puede indicar que esta matriz es mas blanda que las particulas. Al agregar las diferentes
cantidades de itrio estos bordes van disminuyendo, de tal manera que, puede ser un

indicativo de que la matriz se esta endureciendo y la superficie es mas homogénea.

La Figura 28 (b) corresponde a la microestructura de la aleacion base mostrando una gran
densidad de particulas distribuidas homogéneamente. La Figura 28 (c) muestra la aleacion
con 1% de itrio. La densidad de particulas, asi como los bordes oscuros han disminuido
notablemente. En el caso de la Figura 28 (d), aleacion con 2% de Y, la disminucion de estos

bordes ha disminuido aun mas y la distribucion de las particulas se observa de manera
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similar al resto de las microestructuras con diferentes composiciones donde se observan
algunas zonas de aglomeracion de las mismas. La aleacion con 3% de itrio se muestra en
la Figura 28 (e), se puede apreciar un comportamiento en el crecimiento de las particulas
muy semejante a las mostradas con composiciones inferiores e inclusive con una cantidad
de aglomeracibn mas marcada que en los casos anteriores. El crecimiento sigue siendo
predominantemente prismatico. Finalmente, en la Figura 28 (f) se muestra la aleacion con
4% de itrio, donde se muestran las particulas en mucho menor cantidad y con un tamafio

notablemente menor que en las anteriores.

En todas las micrografias, alrededor de las particulas primarias de TiB2 se han observado
granos de ferrita o halos. La formacién del halo es lo que indica que una fase eutéctica
actuara como un sitio de nucleacion heterogéneo. Esto es debido a que, durante la
solidificacion, primero se forman las particulas primarias de TiB2. Ya que la concentracién
de soluto del liquido alrededor de las particulas primarias disminuira siguiendo la linea de
liquido hasta la formacion de halo de ferrita. Cabe mencionar, que es indispensable hacer
una observacion general de las muestras previo a la toma de las micrografias, esto debido
a la identificacién de zonas con un incremento en cantidad de particulas ceramicas, que,
gracias a su densidad, tienden a flotar a la zona superior de la muestra durante el proceso
de solidificacion. Debido a lo anterior, todos los analisis microestructurales se llevaron a cabo

en la parte central de las muestras.

Para un mejor andlisis de la microestructura, se tomaron micrografias a mayores aumentos
(500x), como se muestra en la Figura 29. En ella se observan las particulas primarias con
una morfologia hexagonal y triangular, ademas de las particulas eutécticas de Fe-TiBz, las
cuales se identifican por su morfologia de laminas aciculares, tal como han sido reportadas

en la literatura.
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Matriz de
ferrita

Particulas
IMERES
TiB2

Particulas
primarias TiB2

10.0 um 10.0 um

Fira 28. Microestructura de la aleacion F—TiBz. Aumentos 50x. (a) Aleacion base,
contraste: campo oscuro (DF). (b) Aleacion base, (c) 1% Itrio, (d) 2% ltrio, (e) 3% Itrio y (f)
4% lItrio. Contraste: campo claro (BF).
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Fe-TiB2 500

Figura 29. Microestructura de una aleacion base Fe-TiB2. Aumentos 500x. Contraste: Campo
claro (BF).

Dado que, con el microscopio Optico, no se puede analizar a mayores aumentos y la
definicibn de los detalles microestructurales son muy pobres, se llevo a cabo la

caracterizacioén utilizando el microscopio electrénico de barrido.

Estas imagenes muestran micrografias obtenidas por MEB a 50x aumentos en sefial de
electrones secundarios. Se observa una microestructura que consiste en una mezcla de
particulas de TiB2 con una morfologia de triangulos, cuadrados, hexagonos y rectangulos
distribuidas en la matriz de ferrita. En ellas se puede observar que, al ir adicionando el itrio,
las particulas se van distribuyendo y homogeneizando en toda la muestra. La Figura 30 (a)
corresponde a la aleacién base, mostrando una gran densidad de particulas y distribucion
heterogénea. La Figura 30 (b), muestra la aleacion con 1% de itrio, indicando una dispersién
y tamafio de particulas mas homogéneo. La aleacion con 2% de itrio, se muestra en la Figura
30 (c). Aqui se identifica que el tamafio de las particulas ha incrementado y la dispersién de
estas particulas sigue siendo homogénea. La Figura 30 (d) muestra la aleacion con 3 % de
itrio. Aqui se encontr6 que, el tamafio de las particulas primarias ha disminuido en
comparacion con las micrografias de 1 y 2 % con itrio, en la parte inferior izquierda se

identifica un tipo de morfologia rectangular mas alargada y la dispersién se ve homogénea

40| Pagina



en la matriz. Finalmente, la aleacién con 4% de itrio, (Figura 30 e)), el tamafio de la particula
y la dispersién tienen un cambio mas significativo, ya que comparando con la aleacion base,

el tamafio disminuyo notablemente y la dispersién es mucho mas homogénea.

En la Figura 31, se compilan las micrografias tomadas por MEB a 50x aumentos, en sefial
de electrones retrodispersados. En estas micrografias se observa la modificacion y variacion
del tamafio de la particula primaria. La Figura 31 (a) muestra la aleacion base, en ella se
observa que la dispersion y tamafio de las particulas no es muy homogénea en la matriz. Al
agregar 1% de itrio, (Figura 31 b)), se observaron pequefios aglomerados de algunas
particulas. En la Figura 31 c), con 2% de itrio se observa un aumento en el tamafio de la
particula con respecto a la de la aleacion base, una mayor densidad de particulas, junto con
la presencia de un camulo de particulas en la parte inferior derecha de la imagen. Al agregar
3% de itrio a la aleacién, Figura 31 d), se puede apreciar una disminucion en el tamafio de
las particulas y un aumento en la densidad de particulas. Finalmente, para el caso de adicién
de 4% de itrio, (Figura 31 e), se identific6 una mejor dispersion y un tamafo
significativamente menor de las particulas, en comparacién de la aleacién base y anteriores

adiciones de itrio.
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Figura 30. Micrografias MEB-SE-50x JCM6000 PLUS® de una aleacion Fe-TiB.. Sefial
secundarios (SED). Voltaje de aceleracion 15 kV. Aumentos 50x. (a) Aleacion base, (b) 1%
Itrio, (c) 2% ltrio, (d) 3% Itrioy (e) 4% lItrio.
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Figura 31. Micrografias MEB-BES-50x (a) Aleacion base, (b) 1% lItrio, (c) 2% ltrio, (d)
3% ltrio y (e) 4% Itrio.
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A continuacion, se presenta un analisis a mayores aumentos para mejorar la observaciéon
microestructural. La Figura 32 compila las micrografias del MEB a 100x aumentos en sefial
de retrodispersados, en las cuales nuevamente se observa la microestructura de
microconstituyentes primarios y se comienzan a identificar los microconstituyentes
eutécticos que se encuentran embebidos en una matriz ferritica. En la Figura 32 (a) se
muestra la micrografia de la aleacion base, en la cual ademas es perceptible la presencia
del microconstituyente eutéctico. Esto se debe a que se presenta en formas irregulares junto
con las morfologias tipicas del crecimiento del microconstituyente primario dentro de la
matriz de ferrita. En la Figura 32 (b), al afiadir 1% de itrio, es mas notoria la morfologia del
eutéctico, la forma de las particulas primarias sigue presentandose en forma cuadrangular,
rectangular y hexagonal; con una dispersion mas homogénea en la matriz. En la aleacion
con 2% de itrio (Figura 32 (c)) la diferencia en los diferentes contrastes en la matriz de la
aleacion indica la presencia de fases aun desconocidas, la morfologia del eutéctico reflejada
en forma de colonias aumentd su tamafo. En la Figura 32 (d), se muestra la aleacion con
3% de itrio afladido y se observa una disminucion tanto en las zonas de colonias eutécticas
como en el tamafio de las particulas primarias, probablemente, por ese motivo, la formacion
del halo de ferrita también se ve disminuida. La densidad de las particulas primarias aumento
y la dispersion es mucho mas homogénea. En la Figura 32 (e) se muestra la aleacién con
4% de itrio y se observa una mayor disminucion en el tamafio de las particulas primarias y
de colonias eutécticas. Los cambios en las tonalidades de la micrografia pueden ser
indicativo de la formacion de otras fases, las cuales pueden ser la causa para la disminucion

de los microconstituyentes primarios y eutécticos.
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Figura 32. Micrografias MEB-BES-100x (a) Aleacion base, (b) 1% Itrio, (c) 2% Itrio, (d)
3% ltrio y (e) 4% ltrio.
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Con una magnificacion mayor, se puede observar y analizar mejor la microestructura, la
Figura 33 compila las micrografias del MEB a 200x aumentos en sefial de retrodispersados,
identificAndose nuevamente la microestructura caracteristica de los microconstituyentes
primarios con su morfologia cuadrangular, triangular, hexagonal y los eutécticos embebidos
en una matriz ferritica. La aleacion base se muestra en la Figura 33 (a), aqui se observa la
microestructura del microconstituyente eutéctico en forma de laminas con bordes afilados o
aciculares, colonias con formas irregulares y las morfologias caracteristicas del crecimiento
del microconstituyente primario (TiBz) dentro de la matriz o halo de ferrita. En la Figura 33
(b) (1% de itrio) se observa cémo la morfologia del eutéctico se ve modificada debido a que
se presenta como colonias fibras eutécticas de TiBzdispersas en la matriz. Observandose la
formacion de la fase o las fases nuevas aun desconocidas, debido a la aparicion de zonas
con una tonalidad mas clara. También se puede apreciar que alrededor el eutéctico, hay una
formacién de pequefnas dendritas de la fase de ferrita que rodea a las particulas primarias.
En el caso de las particulas primarias sigue presentando la misma morfologia caracteristica
con una dispersion mas homogénea en la matriz que en la aleacion base. En aleacion con
2% de itrio, mostrada en la Figura 33 (c), se presentan diferentes contrastes en la matriz de
la aleacion que pueden indicar la presencia de colonias del eutéctico con una morfologia
fibrosa irregular y de laminas aciculares. Las dendritas fueron mas visibles debido al
aumento de su tamafio. En la Figura 33 (d) se muestra la aleacion con 3% de itrio se percibe
una disminuciéon en las zonas de colonias eutécticas y en las particulas primarias, la
formacion del halo de ferrita se ve disminuido, mientras que la dispersion de las particulas
es mucho mas homogénea en la matriz. En la Figura 33 (e) se muestra la aleacion con 4%
de itrio, se observa una disminucién mas drastica en el tamafio de las particulas primarias y
de las colonias eutécticas. La presencia de cambios en las tonalidades de la micrografia

indica la formacién de otras fases.
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La Figura 34 compila las micrografias del MEB a 500x aumentos en sefial de
retrodispersados, en las cuales nuevamente se observa la microestructura caracteristica de
las aleaciones, consisten de microconstituyentes primarios y eutécticos embebidos en una
matriz ferritica. En la Figura 34 (a) se observa una microestructura del microconstituyente
eutéctico en forma de laminas con bordes afilados o aciculares, y formas irregulares
parecidas a una roseta; ademas de las morfologias tipicas del crecimiento del
microconstituyente primario dentro de la matriz de ferrita. En la Figura 34 (b), al afadir 1%
de itrio, se observa como la morfologia del eutéctico se ve modificada debido a que se
presenta como fibras eutécticas de TiB2. Este patron de crecimiento ya ha sido reportado en
la literatura en donde se indica que la morfologia de fibras eutécticas se da debido a que
pueden nuclear en los planos las particulas primarias de TiB2, por lo que crecen dentro de
una colonia eutéctica. Al afiadir solo 1% de itrio ya se puede observar la formacion de fases
nuevas aun desconocidas, debido a la aparicion de zonas con una tonalidad mas clara,
observandose claramente una o dos fases diferenciadas. Se puede apreciar también,
alrededor el eutéctico, la formacion de dendritas de la fase de ferrita que rodea a las
particulas primarias. En aleacion de 2% de itrio, mostrada en la Figura 34 (c) hay presencia
de diferentes contrastes en la matriz de la aleacion que pueden indicar la presencia de mayor
cantidad de fases, ademas de que las colonias del eutéctico aumentaron su tamafo, y la
morfologia en forma de laminas aciculares es mas visible. La Figura 34 (d) muestra la
aleacion de 3% de itrio, se observa una disminucion en las zonas de colonias eutécticas y
en el tamafo de las particulas primarias, probablemente, debido a ello, la formacién del halo
de ferrita se ve disminuida. También se observa una mayor presencia de las fases o la fase
desconocida, junto con una dispersion mucho mas homogénea en la matriz. En la Figura 34
(e) 4% de itrio se observa un decremento drastico en el tamafio de las particulas y de
colonias eutécticas. La presencia de cambios en las tonalidades de la micrografia indica la
formacion de mas fases las cuales pueden ser la causa para la disminuciéon de los

microconstituyentes primarios y eutécticos.
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Figura 34. Micrografias MEB-BES-500x (a) Aleacion base, (b) 1% ltrio, (c) 2% ltrio, (d)
3% Itrio y (e) 4% ltrio.
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3.2 Cuantificacién de particulas primarias.

A continuacion, se muestran los resultados de la cuantificacion de la particula primaria (TiB2)
del compuesto Fe-TiB2, por medio del software Image pro plus® determinando el nimero de
particulas en la micrografia, area (poligono), diametro promedio, y relacidon aspecto de la

particula de TiB2.

Las imagenes analizadas a continuacion fueron obtenidas por medio del MEB en sefial de
electrones secundarios a 200x. La Figura 35 corresponde a la cuantificacion de la aleacion
base con un total de 79 particulas primarias de TiB2. La Figura 36 corresponde a la
cuantificacion de las particulas de la aleacion Fe-TiB2 con 1% de adicién de itrio con un total
de 89 particulas primarias de TiB2. La Figura 37 corresponde a la cuantificacion de las
particulas de la aleacion Fe-TiB2 con 2% de adicion de itrio con un total de 37 particulas
primarias de TiB2. La Figura 38 corresponde a la cuantificacion de la aleacion Fe-TiB2 con
3% de adicion de itrio con un total de 135 particulas primarias de TiB2. Para la aleacion Fe-
TiB2 con 4% de adicion de itrio, la cuantificacion corresponde a la Figura 39 de la con un
total de 93 particulas primarias de TiB2. La cuantificacion de las imagenes se realizé en un

area de 2.7x10° um?2.
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Figura 35. Cuantificacion de particulas primarias (TiB>), de la aleacion base. La micrografia
analizada fue obtenida en sefial de secundarios con un aumento de 200x.
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Figura 36. Cuantificacion de particulas primarias (TiBz), de la aleacion con 1% de Y. La
micrografia analizada fue obtenida en sefial de secundarios con un aumento de 200x.
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Figura 37. Cuantificacion de particulas primarias (TiB2), de la aleacion con 2% de Y. La
micrografia analizada fue obtenida en sefial de secundarios con un aumento de 200x.
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Figura 38. Cuantificacion de particulas primarias (Tle) de la aleacion con 3% de Y. La
micrografia analizada fue obtenida en sefial de secundarios con un aumento de 200x.
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Figura 39. Cuantificacion de particulas primarias (TiBz), de la aleacioén con 4% de Y. La
micrografia analizada fue obtenida en sefial de secundarios con un aumento de 200x.
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Los datos de la cuantificacion de las particulas fueron recopilados en graficos, expresando
los valores promedio, sea el caso para el area, diametro promedio y aspecto de la particula

primaria de TiBa2.

El Gréafico 1 muestra la cuantificacion del area (poligono)® de las particulas, en micrémetros,
para cada aleacion, comenzando con la aleacidon base y posteriormente las aleaciones con
adiciones de itrio. Por ende, analizando el grafico, se determina que el area de las particulas
primarias en las aleaciones con adiciones de itrio se vio afectada por las adiciones de este
elemento a la aleacion, debido a que el area de la particula fue disminuyendo conforme se
fue aumentando la adicion de itrio. Sin embargo, se presenta una heterogeneidad en la
aleacién con 2% de itrio, debido a que present6 valores mayores a comparacion con la
aleacion base (sin adicién de itrio). Estos cambios o alteraciones pueden ser debido a que
las micrografias obtenidas, el enfoque pudo haber estado en una zona con particulas mas
grandes y con una mayor densidad de las particulas-matriz.

Graéfico 1. Valores promedio del area (poligono) de las particulas primarias de TiB: de la
aleacion base y con diferentes adiciones de itrio.
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6 Reporta el area del poligono que define el contorno del objeto.
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El Grafico 2 muestra los valores del didmetro de las particulas para cada aleacion. Al igual
que en el gréafico anterior, se observa una afectacion en el diametro las particulas primarias
de TiB2, disminuyendo en aquellas aleaciones con adiciones de itrio. Sin embargo, también

se presentd una heterogeneidad en el caso de los valores de la aleacion con 2% de itrio.

Gréfico 2. Valores promedios del didmetro promedio de las particulas primarias de TiB>
de la aleacion base y con diferentes adiciones de itrio.
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El Grafico 3 muestra los valores promedio de la relacion de aspecto de las particulas
primarias de TiB2 para cada aleacion, comenzando con la aleacion base y posteriormente
las aleaciones con las adiciones de itrio. Para una mejor calidad o proporcion de la
morfologia de las particulas, los valores de aspecto deben ser menores a 5y cercanas a 1
[32]. Por lo que, al analizar la relacion de aspecto de las particulas primarias, se percibe
también el efecto de las adiciones de itrio a la aleacion. Sin embargo, en el gréafico se observa
gue estos valores han sido modificados, a partir de la aleacion con 1% de itrio, esto puede
ser un indicio de que la morfologia ha sido modificada.
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Graéfico 3. Valores promedio de la relacion aspecto de las particulas primarias de TiB>
de la aleacion base y con diferentes adiciones de itrio.
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Las imagenes analizadas y cuantificadas que se muestran a continuacién, fueron obtenidas
por medio del Microscopio Electronico de Barrido (MEB) en sefial de electrones
retrodispersados a 200x y utilizando el software Image Pro Plus® para realizar la
cuantificacion de las particulas primarias de TiB2. Comenzando con la Figura 40, que
corresponde a la cuantificacion de la aleacién base con un total de 97 particulas primarias
de TiB2. La Figura 41 muestra una cuantificacion de 99 particulas primarias de TiB2, que
corresponde a la aleacion con 1% de itrio
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Figura 40. Cuantificacion de particulas primarias (TiB>), de la aleacion base Fe-TiB>. La
micrografia analizada fue obtenida en sefial de retrodispersados con un aumento de 200x.
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Figura 41. Cuantificacion de particulas primarias (TiB3), de la aleacién con 1% de Y. La
micrografia analizada fue obtenida en sefial de retrodispersados con un aumento de 200x.
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Para el caso de la aleacion con 2% de itrio (Figura 42) se observa una cuantificacion de 37
particulas primarias. La Figura 43 muestra la cuantificacion de la aleacion con el 3% de
adicion de itrio con 134 particulas primarias, y finalmente en la Figura 44 se muestra la
cuantificacion de la aleacién con 4% de itrio con un total de 97 particulas primarias. Las

cuantificaciones se realizaron en un area de 2.7x10° pm?2.
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Figura 42. Cuantificacion de particulas primarias (:l-iB‘z), de la aleacion con 2% de Y. La
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Figura 43. Cuantificacién de particulas primarias (TiBz), de la aleacion con 3% de Y. La
micrografia analizada fue obtenida en sefial de retrodispersados con un aumento de 200x.
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Figura 44. Cuantificacion de particulas primarias (TiB), de la aleacién con 4% de Y. La
micrografia analizada fue obtenida en sefial de retrodispersados con un aumento de 200x.

Los datos de la cuantificacion de las particulas en sefial de retrodispersados, fueron
recopilados en gréaficos, expresando los valores promedio, sea el caso para el area, diametro

promedio y aspecto de la particula primaria de TiB2.

El Grafico 4 muestra la cuantificacion del area (poligono) de las particulas, en micrémetros,
para cada aleacion, primero se presenta la aleacién base y posteriormente las aleaciones
con las adiciones de itrio. El Grafico 5 presenta los valores del diametro promedio de las
particulas para cada aleacion. En ambos gréaficos se observa que al ir aumentando las
cantidades de itrio hay una modificacion en el area y diametro de las particulas primarias, ya
que los valores obtenidos de las aleaciones con itrio, fueron disminuyendo, no obstante, para
el caso de la aleacidén con 2% de itrio estos valores son mayores a los presentados en la
aleacién base. Los valores promedio de la relacion de aspecto de las particulas para cada
aleacion se presentan en el Grafico 6, igualmente se observa una modificacion en las
particulas primarias por las aleaciones con adiciones de itrio, ya que los valores fueron
incrementando gradualmente. Esto indica que la proporcion de la morfologia de las
particulas se altero.
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Gréfico 4. Valores promedio del area de las particulas primarias de TiB> de la
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Gréfico 5. Valores promedio del diametro promedio de las particulas primarias de TiB>

de la aleacion base y con diferentes adiciones de itrio.
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Gréfico 6. Valores promedio de la relacidn de aspecto de las particulas primarias

de TiB2 para diferentes adiciones de itrio.
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Haciendo la comparacion de los graficos de las particulas primarias analizadas en las

micrografias obtenidas en sefial de secundarios y retrodispersados, se identificd que

presentan una tendencia similar sea el caso para el area, didmetro y aspecto de las

particulas.
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3.3 Resultados de difraccion de rayos X.

Los difractogramas correspondientes de las aleaciones estudiadas de Fe-TiB2 y Fe-TiB2-Y,
se muestran a continuacién en la Figura 45, el primer difractograma corresponde a la
aleacion base Fe-TiBz2, los siguientes difractogramas corresponden a las aleaciones Fe-TiB2
con 1%, 2%, 3% y 4% de Y. Las fases identificadas en la aleacion base fueron
FeOo.975TiOo0.025 y TiB2. Para el caso de las aleaciones de Fe-TiB2 con adiciones de itrio, las
fases identificadas fueron las siguientes: FeQo.975TiOo0.025, TiB2 y FeuTiY. En los
difractogramas también se observa que al irse incrementando la cantidad de itrio los valores

de intensidad de cada difractograma fueron disminuyendo.

Con respecto a la fase FeOo.975TiO0.025, que esta presente en todas las aleaciones y hacer
una comparacion con los resultados reportados en la literatura, se identificé una variacion
en la composicién debido a que hay presencia de oxigeno que puede ser resultado de una

posible contaminacion o filtracion de oxigeno en la preparacion.
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Figura 45. Difractograma de la aleacion base Fe-TiB2, y aleaciones Fe-TiB2-Y.
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Capitulo 4. Conclusiones

v" Por medio del uso de un horno de arco eléctrico, se fabricaron aleaciones

hipereutécticas base Fe-TiBz, con diferentes adiciones de itrio.
v' Se identific6 que al ir aumentando las cantidades de itrio a la aleaciéon Fe-TiBz, la
morfologia, el tamafio, relacién aspecto y la dispersion de las particulas de TiB2 en su

constituyente primario y eutéctico, fueron modificados.

v El afiadir el itrio como elemento aleante dio lugar a una refinacién de las particulas de

TiB2, en comparacion con la aleacion de referencia.

v' Se observo la formacién de una nueva fase (Fe1w1TiY), que ayudara al analisis de los

mecanismos de formacion de las aleaciones Fe-TiB>.
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