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“INTRODUCCION.

en el .desarrollo industrial a obtenido nuevos i

El ombre’.
4muterialea metAlicos para un mejor funcionamiento de los
:,‘eq’uipos, aparatos y herramientas metdlicas requeridas por las
‘V‘nua‘\ias tecnologias con mejores propiedades mecdnicas y térmicas.
El tipo de materiales gue pueden dar estas ventajas en la
industria son las aleaciones compuestas en las que sus
componantes son de caracteristicas diferentes, siendo unos
constituyentes totalmente metdlicos y otros con caracteristicas
no metdlicas, pero conjuntando a estos materiales con propiedades
diferentes en condiciones apropiadas se obtiene materiales con
propiedades superiores a las de sus componentes individuales.

Una de las mejorias que proporcionan estos materiales es la
reduccién en peso del material, otra ventaja que tienen estas
aleaciones es su gran resistencia a altas temperaturas.

Es por esto que las nuevas aleaciones compuestas son ahora la
materia prims para fabricar piezas metdlicas que deban ser usadas
en condicicnes de temperaturas elevadas.

Esto se origina por las grandes nececidades de la Industria
naval, espacial, aérea, automotriz, eléctrica y otras. El
desarrollo de nuevos sistemas metdlicos rigidos, resistentes,
ligeros, esta iniciandose, donde materiales cerdmicos como SiCp
mezclados a una matriz metdlica por ejemplo aleaciones de Al-
Ti, se utilizan como fase reforzante para procesar este tipo de

materiales compuestos incremetando las propiedades mecénicas de




'l‘a aleacidn; la elaboracidén de estos materiales compuestos se -ha'
‘raa‘lizado,por el proceso de atomizacién, siendo esta una nueva
técnica para procesar materiales con matriz metdlica.

En este trabajo se estudia la microestructura de la aleacidn
compueata: Al-23T1i-4%vol.SiC por medio de microscopila electrénica
de barrido, en la que se identifica la morfologia superficial del
mafarial; se utiliza microscopio electrénico de transmisién
psra estudiar la microestructura e identificar las fases que
existen en el material con ayuda de los patrones de difraccion:
también se identifican las fases y los paArametros de red por
difraccién de rayos X.

La morfologla superficial que presenta la aleacidén Al-2%Ti-
4%v0l.SiC es de tipo equiaxial, las fases que se observan en el
material son: Al fcc, intermetdlico Al3Ti tetragonal con
morfologia rectangular, SiCp fcc que presenta una morfologia
irregular, se presentan dislocaciones en los contornos de SiCp. .
Se obtiene para Al fcc el pArametro de red a = 4.047 + 0.0023 A,”
para el Al3Ti tetragonal a = 3.830 + 0.0327 A: para elysftc fecc el
valor de a = 4.370 + 0.0169 A. e o

Se analiza el tipo de fractura que presenta el matekiq

esta de tipo ductil.




CAPITULO

i REVISION DE LA LITERATRURA

‘. 21 FiATEﬁiALES COMPUESTOS.
?ara'loa requisitos actuales y futurosk de la industria en
~general, los materiales usados a altas temperaturas deberin
desarrollarse materiales con ciertas caracteristicas adecuadas a
los retos industriales. El desarrollo e implementacidn de
aleaciones de Al a altas temperaturas reduce el peso del equipo,
reemplazando a aleaciones convencionales como son Ti y acero
usados en sistemas primarios y sistemas auxiliares de
propulsién; las aleaciones de Ti funcionan bien a estas
condiciones pero son 67% mds densas que el Al y son muy costosas,
aproximadamente la mitad de la composicién en las mAqguinas de
propulsién es de Ti (42% en peso), el reemplazo de la mitad de
Ti con Al podria significar una reduccidén de peso en el equipo de
un 21%. Sin embargo las aleaciones de Al deben mantener su
resistencia a temperaturas mayores de 375°C, a la corrosién,
tener un alto mddulo de elasticidad y tener una resistencia
mayor a la fractura. Estas aleaciones deberdn resistir
déform&ciones y tener microestructuras térmicamente estables.
Las aleaciones de Al-Ti han demostrado su aplicacidn en sistemas
aéreos é temperaturas de 200°C a 300°C, estas aleaciones deben su
';exelente,ductilidad, esfuerzo, y resistencia a la deformacién a
su ést?uécura de grano y fina dispersién de particulas Al3Ti.
Pafa feduéit éi tamafio de las particulas de AlzTi, la

solidifiqééibﬁ rdpida puede emplearse para aumentar la
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" solubilidad del Ti en Al e
2.2 'DESCRIPCION DE ‘LOS
METALICA. (MMCs) -
Las investigaciones en e,st;):s;i’stemas metadlicos son nuavas; se ha
enfocado mucho la atencidn  a este tipok de materiales compuestos
con matriz metdlica (MMCs), ya que tienen singular ventaja en sus
propiedades mecAnicas y térmicas sobre materiales totalmente
metdlicos, como aleaciones.

Los MMCs tienen un gran médulo eldstico, alta resistencia a la
tensidn, resistencia al desgaste y a la fatiga, tienen buenas
propiedades a altas temperaturas, pueden trabajarse a
temparaturas de 300°C, sin sufrir deformaciones.

Sus propiedades son proporcionales a la morfologia, cantidad de
fase reforzante mezclada a la aleacidn, y proceso de fabricacién.
En las aleaciones de Aluminio, el carburo de silicio (SiC), es de
los principales materiales que se mezclan y se procesan para la
fabricacién de los materiales compuestos con matriz metadlica;

estos compuestos de Al/SiC son relativamente econémicos.

2.3 TECNICAS DE FABRICACION.

Las propiedades de estos materiales a altas temperaturas se
pueden incrementar introduciendo una dispersidén secundaria de
carburos en la matriz de Al-Ti. )

Hay varias técnicas que se han desarrollado para la fabricacidn
de materiales compueatos (MMCs); estas se pueden clasificar en:
a) Proceso de fasge sélida.

b) Proceso de fase liquida.



c) Proceso de dos fases, dependiendo de la temperatura,

Los procesos de fase sélida involucran la oxidacidén de una mezcla
metal fundido\fase reforzante, y procesos de polvos metaldrgicos
(PM).

Los procesos de fase liquida involucran una mezcla colada de
matriz liquida y sélido ceramico reforzador.

En las tecnicas de PM existe una limitacidn para asociar el
contenido de fase reforzante con superficies grandes,
particularmente cuando se usan aleacidénes oxidables como Mg, Al,
i, si, Ti, etc,.

Recientemente los procesos de 2 fases se han utilizado con exito
para procesar materiales compuestos con mAtriz metdlica (MMCs).
Esto incluye una atomizacidén y un proceso de deposicién. Este
grupo de procesos involucra la adicidn de particulas reforzantes

a la matriz parcilalmente solidificada (sdlido-liquido). Gupta y
colaboradores (Ref. 6), usaron una técnica conocida como
codepositacién variable de materiales multifasicos (CVMM), para
incorporar mas de 20% en volumen de particulas de SiC de 3
micrémetros, dentro de una matriz de Al-Ti.

El proceso CVMM fue desarrollado en vista de los buenos
resultados reportados sobre las estructuras y propiedades de los

MMCs por el proceso de atomizacién y deposicion.

2.4 EL PROCESO DE CODEPOSITACION VARIABLE DE MATERIALES
MULTIFASICOS (CVMM).
purante el proceso de CVMM la aleacitén Al-Ti es desintegrada por

medio de una dispersién fina de gotas usando gas inerte a alta



.fédéfiéhlus Sié;_son inyectada
b&;diaiﬁéﬁte sblidlfiCaéé);ﬁ‘:
‘ﬁElg;dﬁ¥fbi interfacial es reslizado por inyeccisn ° de las
'hafticulas>reforzuntes en areas determinadas donde la matriz
atomizada posee una cantidad limitada de fraccién volumen del
liquido, por lo tanto el tiempo de contacto y la exposicién
térmica de las particulas de SiCp con la matriz parcialmente
solidificada son minimos y las reacciones interfaciales puede
ser controladas, asl mismo el control del medioc ambiente durante
el proceso asegura una oxidacién minima.
El comportamiento de los MMCs depende de las propiedades
individuales de los componentes, el carburo de silicio puede
tener diferentes morfologlias, como fibras, hilos cortos o
largos, particulas redondas, o una combinacién de estas; una
interfase matriz-SiCp de enlaces débiles resulta de las
reacciones interfaciales durante el proceso.
La interfase matriz-SiCp tiene el papel mAs importante en el
comportamiento de los materiales compuestos con matriz metdlica,
la interfase puede poseer un espesor de elgunos cilentos de
micrémetros, y puede presentar una capa de reaccién y contener
una o mAs fases nuavas; la interfase se define como la zona que
separa a la matriz de SiCp.
Degsafortunadamente la tecnologia para la fabricacidén de los
materiales compuestos con matriz metdlica permanece en un estado
relativamente inmaduro, el progreso en el procesamiento de los

materiales compuestos con matriz metAlica ha sido impedido por la



) al;a_reacﬁividad quimica y 1la pobreicabécfdgd;ﬁéradhérenC1d
s-comunmente encontrada entre la matriz y SiCp. ‘ S
El  factor mds importante que determina la estabilidad de los
materiales compuestos con matriz metadlica es la naturaleza
quimica y fisica de la interfase; las reacciones quimicas en la
interfase se deben a la inestabilidad termodindmica de 1la
diferencia de potenciales quimicos de la matriz y SiCp.
El objetivo de éste estudio es presentar resultados preliminares
sobre la caracterizacién de la microestructura, asi como
identificar las fases de la aleacidn Al-2%Ti/SiC procesada por
atomizacién y deposicién (CVMM).
Se utiliza el microscopio electrénico de barrido como primer
herramienta para observar la morfologia superficial del material
depositado, conoccer la distribucién de las particulas de SiCp,
analizar e identificar las posibles fases presentes de acuerdo a
las diferentes morfologias que hay dentro del material,
determinar el tamafio de cada fase.
El microscopio electrdénico de transmisidén se emplea para
identificar las fases y orientaciones que presentan estas en el
material depositado utilizando patrones de difraccién, asi como
el sistema cristalino al que pertenece cada fase.
La difraccién de rayos-X y la ley de Bragg cenjuntamente se
‘utilizan para ldentificar las fases, la estructura cristalina que
poseen, los planos que difractan, el pardmetro de red que
presenta cada fase en la aleacién depositada Al-Ti/siC.
En el capitulo 3 se describen las tecnicas empleadas para

desarrollar este trabajo.
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FIGURA 2.1 DIAGRAMA ESQUEMATICO DEL EQUIPO EXPERIMENTAL.

DESCRIPCION:

1.~ Termopar. 8.- Cono de Atomizacién.

2.~ Tapdn. 9.- CAmara.

3.- Crisol de Zirconio. 10.- Material depositado.

4.~ Bobina de induccién. =~ 1l.~- Sustrato. iy
5.~ Aleacién fundida. 12.~ Control Neumdtico horizontal.
6.~ Atomizador. 13.~ Agua presurizada.

7.= Control Neumdtico vertical.
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" CAPITULO 3. .
PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL. .
3.1 INTRODUCCION.

Diagrama de bloques que describe el procedimiento experimental a

seguir en este trabajo.

DE_TRABAJO [

MICROSCOPIO ELECTRONICO DE BARRIDO

MICROSCOPIO ELECTRONICO DE TRANSMISION DESCRIPCION

DIFRACTOMETRO

[ TECNICAS EXPERIMENTALES |

PREPARACION PULIDO MICROSCOPIA DE BARRIDO ]
DE LA ELECTROPULIDO J——¥ MICROSCOPIA DE TRANSMISION ]
MUESTRA METODO DE_POLVOS }—¥ DIFRACCION DE RAYOS X |

:

| DESARROLLO EXPERIMENTAL |

DISTRIBUCION DE SiCp |—{MORFOLOGIA SUPERFICIAL |—{ FRACTURA |

[FASES Y ORIENTACIONES |—PATRONES DE DIFRACCION |

DIFRACTOGRAMA
IFASES, PLANOS, PARAMETRO DE RED
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3.2. MATERIALES PARA LA FAﬁRICACION DE LA ALEACION Al-2wt$Ti-
4%volsicC.

La composicién de la aleacidn de Al-Ti usada en el experimento
fue obtenida mezclando una aleacién maestra de Al-63Ti con Al de
pureza comercial (99.99%), obteniendo 2 tipos de aleaciones con
la siguiente composicién: Al-1%Ti y Al-2%Ti (% en peso).

La aleacidén fue lentamente calentada en un crisol de Zirconio

a 1300°C bajoc una atmdsfera de nitrdgeno para promover la
disolucidn de la fase intermetdlica AlaTi.

Las particulas de SiCp se llevarén al vaclo a 800°C por 30
minutos antes del proceso de atomizacidén y deposicién.

La aleacién fundida que se encuentra en el crisol de Zirconio con
un orificio en su base se fragmenta en pequefias gotas al pasar a
trdves de un atomizador usando gas inerte a altas velocidades;
El tamafio de las gotas depende de la rapidez de flujo del gas
inerte y de la velocidad de flujo del fundido.

El proceso de inyeccién de las particulas SiCp es simultanec a
la atomizacidén, empleandose una cama de fluidizacidén con gas
inerte, conectada de forma adecuada a la camara de atomizacidén y
deposicién (figura 3a), finalmente el material se deposita en el
sustrato (figuras 2.1); esta aleacidn se fabricéd en 1la

universidad de Irvine, California.
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3.3. DESCRIFCION DEL EQUIPO UTILIZADO PARA LA CARACTERIZACION D

LA ALEACION DEPOSITADA.

3.3.1 MICROSCOPIO ELECTRONICO DE BARRIDO. (MEB).

El microscopio electrénico de Barrido consta de cuatro partes
principales que son: Columna electrénica, CAmara de la muestra,
Sistema de vaclo, Control electronico y sistema de imagen.
COLUMNA ELECTRONICA.

Esta columna produce un haz divergente estrecho de electrones
exactamente en el ceéntro de la columna, la fuente de electrones
es un filamento de tungsteno con diAmetro de 0.25 micrémetros,
el cual es calentado aproximadamente a 2500°C, existiendo por lo
tanto una emisidén termoidnica y los electrones son atraidos por
el anodo que tiene un voltaje positivo relativo al del filamento
en un rango de 5-30 KV, este voltaje lo puede controlar el
operador, en general se mantiene a 20 kV.

Los lentes magnéticos se encuentran dentro de la columna
electrénica siendo dos condensadores y un objetivo los cuales
tienen como funcién reducir el didmetro del haz electrénico;
también es funcidn del tercer lente enfocar el haz sobre la
muestra y en este punto el haz tiene un tamaflo aproximado a 10
nanémetros.

SISTEMA DE VACIO.

La columna y la cdmara de la muestra deben ser operadas en
condicones de vacio pues el haz de electrones puede ser
dispersado por Atomos de gas, siendo esto adverso al buen

funcionamiento del microscopio; al incertar la muestra al
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ﬁictoscopio se hace vacio. v

CGNTROL ELECTRONICC Y SISTEMA DE IMAGEN.

Permite controlar el cafién de electrones, la observacidn en la
pantalla, el enfoque de la imagen, el tamafio de la imagen, el
cambio de imagen, el voltaje de aceleracidén, el contraste y
brillantez de la imagen, la resolucidén del microscopio. En la
£igura 3.1. se presenta un esquema de las partes gque conscituyén

el microscopio electrénico de barrido.

3.3.2 MICROSCOPIO ELECTRONICO DE TRANSMISION. (MET)

El micréscopio electrénico de transmisidén estd costituido por .

una columna de electrones, gue puede ser dividida en dos
sistemas: el cafién de electrones y los lentes electromagnéticos.
{figura 3.2).

CARON DE ELECTRONES.

El cafién de electrones es la fuente de electrones de alta
energla, este se compone de un filamento de tungsteno con un
didmetro aproximado a 50 micrémetros, el filamento se calienta a
2700K por una resistencia aelédctrica y los electrones son
emitidos por emisidén termoidnica a trdves de la columna de
electrones, estos golpean a la pelicula delgada de la muastra
sufriendo algunas interacciones; una de estas interacciones es la
difraccién por la serie periddica de planos atdmicos en la
muastra, finalmente se produce el contraste que permite observar
los detalles de la estructura de la.muestra: los electrones que
no son difractados por la muestra son los electrones

transmitidos.
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"LENTES ELECTROMAGNETICOS.

Su funcidén es controlar el haz de electrones generando una
imagen)yla trayectoria del haz electrénico a tridves del MET.

El sistema de lentes incluye los lentes condensadores y el medio
superior de los lentes objetivos; el sistema de imagen incluye
lentes intermedios, el medio inferior de los objetivos, lentes de
aumento y el lente de proyeccidn; estos lentes actian en serie
para obtener una imagen aumentada, que se cobserva en la pantalla
fluorescente; la resolucidén tedrica en una imagen de MET. se
aproxima a la longitud de onda del haz incidente, aunque en
realidad esta resolucidén no se alcanza totalments, debido a los
defectos de los lentes; los limites de resolicidén entre linea y
linea en un MET. son arpoximadamente de 0.15 nm.

El microscopio electrénico de transmisidén opera con voltajes
superiores a 60kV, 100kv, 120kv ¢ 200kV; y es capaz de presentar
una simple imagen y la generacién de patrones de difraccién en
Areas seleccionadas de la muestra.

Las imagenes formadas usando solamente los electrones
transmitidos son conocidas como imagenes de campo claro; las
imagenes formadas usando haces difractados son llamadas imagenes
de campo oscuro.

Los patrones de difraccién asociados a las imagenes, pueden
observarse en la pantalla fluorescente y/o en una pelicula
fotogrAfica. Los patrones de difraccién son usados para
identificar la estructura de las fases que hay en la.muestra,
determina la identidad y orientacién de estas fases, tambien

determina la relacién de orientacidn entre dos fases
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‘coexistentes.

3.3.3 DIFRACTOMETRO Y RAYOS X.

‘Los rayos x son rauiaciones electromagnéticas de longitud ds onda
: corca, en al espec elactromagnético se encuentran en el rango

de 0.5- 2 5 Angstroms (A), entre los rayos gamma Y las~rayos,’ B

ultravioletas. v'

Los ray s x se generan solamente mediante transiciones en las que 

intervienen los electtones mags cercanos al nbicleo. Si un haz de.

,rayos X incide sobre un metal se producen 1nteracciones que

provocan que 10s electrones de los Atomos del metal emitan
radiacibn electromagnética de la misma longitud de onda, que el

“ha; cidente, 1o que produce un efecto de difraccidn; si se

lconsidera Que planos enterxos de Atomos pueden actuar como espejos
al reflejar un haz de rayos X, dicha refleccién se produce a un
Ang‘lo 6 dado por la ley de Bragg: nh = 2dsen®:; donde n = orden

'a teflexién (1,2,3,etc.), Nes 1a longitud de onda de los

X y d el aspaciamiento de los planos paralelos (hkl).

ayos x son producidos cuando una particula cargada con

‘ suficianta energia cinética es rapidamente dasacelerada. Estas
parciculas cargadas son generalmente los electrones; los rayos. X
sa presentan en el momento en que las particulas golpean al

material an estudio, entonces hay radiaciones en

‘direcciones. Para producir los rayos x se necesi

que. es “un filamento de Cuncon un alto potenci

/"‘,‘16”‘




kV,fy el dnodo que es el material en estudio.
E*istgn diversas técnicas de difraccién de rayos X que difieren
vén que se haga variar ) o © en la ecuacién de la ley de Bragg y
en el empleo de muestras monocristalinas o policristalinas. Hay 3
técnicas principales de andlisis por rayos X: a) Maétodo de Laue,
b) Método de polvos, y c) Difractémetro.
DIFRACTOMETRO.
El difractémetro es un instrumento que se utiliza para estudiar a
los materiales cristalinos y no cristalinos. Haciendo mediciones
de la forma en que estos materiales difractan los rayos X de
longitud de onda conocida, la intensidad de un haz difractado es
medido directamente en este aparato.
El difractdmetro consta de (figura 3.3), una camara con una
fuente de rayos X (S), una placa plana (H), donde se coloca la
muestra en polvo (C); la placa H puede hacerse girar de 0° a
1809; los rayos divergen desde la fuente de ®lectrones (S), y son
difractados por la muestra para formar un haz difractado
convergente enfocado por la rejilla (F) para pasar al detector o
medidor (G). (A) es la rejilla que dirige el haz incidente; (B)
es la raejilla que colima el haz difractado. El detector esta
colocado en el soporte (E), el cual puede ser girado de manera
que su posicién angular 2© se lea sobre la escala graduada (K).
L.os soportes (E) y (H) estdn mecAnicamente acoplados para que un
giro del contador de un nuimero de grados 2x, automdticamente se
acompafie del giro de la muestra de un nimero de grados x. Este
acoplamiento asegura que los Angulos de incidencia sobre la

muestra y difraccién desde la muestra sean siempre igual el uno
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Al @;ro,ﬂé igualra 1/2 del #&ngulo total de difraccién 28; arreglo
heceéQrid p&ia congervar las condiciones de enfoque. El detector
‘se gira a ﬁna velocidad constante alrededor del eje del
idifractématro.

La geflal de los rayos X difractados, captados por el detector
(G), es enviada a un registrador (no mostrado en la figura3.3),
en el cual se grafica la intensidad de los haces difractados
contra el angulo 20 en papel escalado que se desliza a velocidad

congtante.
3.4 TECNICAS EXPERIMENTALES

3.4.1 PREPARACION DE LA MUESTRA PARA MET,
Hay tres tipos de muestras que Se utilizan para ser observadas en -
el MET., que son @ 7 :
a) Muestra de cuerpo.

b) Muestra en particulas finas.

c) Muestra en pelicula delgada.

En este trabajo se utiliza la muestra en pelicula delgada, que
ge prepara por el método de electropulido:; este método es el mds
Jtilizado para producir regiones electrotransparentes, muchos de
los electrolitos usados son Acidos y son muy agresivos y muy
oxidantes,capaces de provocar severas quemaduras, otros
electrélitos son explosivos y deben ser tratados con precaucién.
La técnica es completamente seqgura en manos experimentadas pero
puede no serlo para novatos.

La muestra se sujeta a un soporte que es fabricado con un
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,material de Fluorocarbono, - en el siste'

(fig ra 3 4) hay unb

rb—catodo construido comunmente de platino la mue: tra act&a como el

dnodo; ‘una bomba hace pasar al- al a través de dos

orificios, situados a los ladOS‘de u 5trgjep }a’miama
direccidén, golpeando a la mueﬁtra’por cada.lado;

la muestra es pulida.

perforacién, la muestra es tapidamen

enjuaga muy bien con etanol{” qoﬁd;ciones del

eléctropulido pueden ser conttolaééé,ﬁéléé‘éomo el voltaje, :la
velocidad de flujo del electrblitb'y,ia temperatura del
electrdlito; este debe permanecer a' una temperatura aproximada a
09C, agregando hielo seco o nitrégeno liquido se puede controlar
esta condicidén, si no se tiene precaucidn en el control de la
temperatura del electrdlito, entonces la réaccidén es violenta y
la perforacién de la muestra puedé ocurrir mds rdpido de lo
requerido obteniendose una area de perforacion muy grande e

inadecuada para ser observéda‘al,miqroscopio electrénico de

transmisién; la preparacién

30 segundos y 12 mA

Se considera‘adecqu

perforacibn, para obtener: muestra

realizar varias cdndicones del

deesta. forma -



" muestra.

3.4:2 METODO 'DE. POLV PARA pxrn@ccmn DE RAYosx
L#lfé#nléh‘ufiiizéda de 'difrascion de‘iayos'ky en este trabajo
‘.eé'elfmétodo de polves, en el cual la variable e; el Angulo
manteniendose constante la longitud de onda segin la ley de
- Bragg. El1 material a examinar es reducido a particulas pequeilas
hasta obtener polvos muy finos. Cada particula de los polvos es
un pequefiisimo cristal o un grupo de cristales orientados al azar
con respecto a el -haz incidente.

‘ El método de difraccién de rayos X es practico y sencillo para
poder identificar las diferentes fases y la cristalografia que
presentan estas en los materiales cristalinos; auxiliandose con
tarjetas en las que se reportan datos sobre el espaciamiento
interplanar "d", los indices de Miller (hkl) y utilizando la Ley
de Bragg de difraccién: nh « 2dsen®.

Los difractégramas se pueden analizar e indexar para identificar

las fases que estan presentes en el material cristalino.

3.5 DESARROLLO EXPERIMENTAL

.Caracterizacion de la aleacion de Al-2wt3Ti-4$VolsicC

3.5.1 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO. (MEB)
El microscopio electrénico de barrido permite estudiar los
detalles mds finos de la microestructure de materiales que en el

microscopio optico; el poder de resolucién del MEB se determina
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por . medio del ' tamafio.del haz de electrones qus’incide sobra
muéstia, un tamafio menor de haz alcanza un'maer
. resolucién-en el microscopioc alcanzando éumeﬁtos

40,000x. Es capaz de resolver distancias de 3 a 10 nm

evalua la orientacidn cristalografica de granqsvin V. du, \eé
precipitados etc,.

Una de las grandes ventajas del MEB. con rsépecto ai7microscopid
éptico, es su mayor profundidad de foco, esta éaracteiistica
permite analizar superficies con gran relleve, como superficies
de fractura. El1 tamafio de muestra que se utiliza es limitado por
el microscopio electrédnico disponible.

La preparacidén de la muestra es pulido y ataque metalégrafico.
Con el microscopio electrénico de barrido se identifican los
tipos de fases que se presentan en el material, la morfologia y

el tamafio de grano.

3.5.2 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE TRANSMISION. (MET)

Las muestras preparadas para el MET son laminas del material
bastante delgadas que permiten la penetracién del haz
electrénico. La técnica de pelicula delgada es una gran ayuda
Qara estudiar las caracteristicas mas pequefilas de la
microestructura; también proporciona informacidn sobre los
defectos presentes en el material, y la orientacidédn
cristalogradfica de regiones pequefias de la muestra.

La pelicula delgada de la muestra, permite al haz de electrones
difractarse al incidir en esta y como en la difraccidn de rayos

X, el haz se difracta sf existe alguna familia de planos hkl que
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éatiafagan 15 ecuacion de Bragg. Los rayos difractados por la
 muestra son bloqueados fuera de la imagen transmitida por la
uberfura del objetivo a un cierto &ngulo y son enfocados al plano
focal traserc del lente objetivo, este plano presenta un arreglo
de puntos de difraccidn (patrén de difracciédn), . donde cada punto
producido es una familia de planos hkl gque satisface la ecuacidn
de Bragg; a partir de los patrones de difraccidn se determinan
direcciones cristalograficas y planos.

La técnica de indexacién en los patrones de defraccidn obtenidos
an este trabajo es:

Se congidera el punto mas brillante en el patrén como referencia
pues este es el punto de incidencia del haz electrdnico sobre la
muestra 1os otros puntos que son mAs pequefios Y menos
brillantes representan la difraccién del haz en diferentes
direcciones, se consider al patrén como un planc y su respectivo
sistema de coordenadas donde el punto de incidencia es el origen
de este sistema. Se hacen mediciones de las distancias que hay
entre cada punto en el plano con respecto al origen (radios),
tomando dos puntos cualesquiera en el plano con distancia al
origen de R; y Rz respectivamente, se obtiene la razdon entre
estos dos valores de R] y Ry al cuadrado, (R1)2/(R2)2 resultando
un namero < 1l; antes de continuar este procedimiento se debe
saber que estructura cristalina tienen las fases que presenta el
patrén de difraccidn, en este caso se tiene Aluminio fcc (Cubico
centrado en la cara), AlzTi Tetragonal y SiC que tiene una
estructura igual a la del Aluminio fcc. El valor obtenido de

(Rl)Z/(Rz)2 se multiplica por los valores enteros 1,2,3,4, etc,
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de acuerdo‘alvést;ugtutq ,alina Hasta que 'se obtenga un

nnmaro entaro, ééfé"iidf pot”el éh;l se‘multiplica la fraccidn
1es la relacion que da la suma de los indices de Miller al
cuadrado (-h2.04 k2 + 12 .}y corresponde a un plano (hkl);
determipado segin sea la estructura cristalina de la que se
tr&te; se consulta la terjeta de la fase analizada para conocer
él valor del espaciamiento interplanar "d" que corresponde al
.plano (hkl)j, utilizando este valor de "d" en la férmula de
éspaciamiento enterplanar de la estructura cristalina adecusada;
para la estructura cibica la férmula es: 1/d2 « (h2 + k2 =+
12)/52, para obtener el valor del pardmetro de red "a;“. Despues
de obtener el plano al que corresponde éste punto que tiene una
distancia de R; se consultan los patrones de difraccidn que estéan
reportados en la literatura, estudiando bien el patrén de
difraccidén experimental se compara con el patrén teédrico y asi
obtener el valor del plano (hkl) que corresponde al segundo
punto con una distancia de Rp; y se calcula el valor de "az".

As! es como se obtiene la indexacidn de los patrones de

difraccién.

3.5.3 DIFRACCION DE RAYOS X.

El difractégrama es una grafica de I/Io contra 28, donde I/Io es
la intensidad relativa y 20 es el valor del angulo al que se
presenta la difraccién del haz incidente.

Una vez determinado el valor de 20 para cada pico del
difractdgrama; se utiliza ia ecuacién de Bragg de difraccién

(nh = 2dsen®), para calcular el valor de "d" (espaciamiento
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interplanar), de cada pico. Los valores conocidos son: longitud
de onda = 1.5418A, senQ.
Los valores obtenidos de "d" se tabulan y comparan con los
reportados en la literatura (International JCPDS vol. 1 y 2).
Correspondiendo a cada valor de "d" un valor de (hkl).
Ya que el Aluminio tiene una estructura fcc (cubico centrado en
la cara), para calcular el valor del pardmetro de red "a" se
utiliza la siguiente formula:

1742 = (h? + k2 + 12)/a2
donde: d = espaciamiento interplanar.

hkl = indice de Miller.

a = pardmetro de red.

se tabulan los valores de "a", para cada valor de "d" obtenido y
se calcula el valor promedio del pardmetro de red.
Para obtener el valor de I/Io se hace una escala en el
difractégrama sobre las ordenadas tomando como punto de
raferencia el pico mads grande que se presenta, y se considera
como el 100% de intensidad, y respacto a este se determina la
intensidad relativa I/Io de los picos restantes.
Se sigue el mismo mecanismo anterior para identificar los valores
correspondientes de "d", (hkl), y "a" para el Al3Ti considerando
la estructura del AlzTi como Tetragonal se utiliza la foérmula:

1/d2 = (h2 + k2)/a2 + 12/c2
donde: c = 8.61 es una constante.
De esta forma se calculan los valores correspondientes al

pardmetro de red "a" y su valor promedio.
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3.5.4 FRACTOGRAFIA.

Andlisis de Fractura.

Para analizar el tipo de fractura que presenta el material se
utiliza el microscopio electrénico de barrido; Una muestra de
3X3x30mm fue tomada del material, se observo al microscopio, se

tomaron fotografias de la fractura en diferentes areas.
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Gotas de la Matriz Gas de Atomizacidn,

- Ato?ds :

Sicp..;

sicp-

Superficie de Deposicidn.,

FIGURA 3a. CAMARRA DE ATOMIZACION Y DEPOSICION.‘(RJaf.' 1)

26



FIGURA :3.1 COMPONENTES BASICOS DE UN MICROSCOPIO’ELECTRONICO DE

BARRIDO. (Ref. 18)

DESCRIPCION:

1.- COLUMNA ELECTRONICA.
2.- CAMARA DE LA MUESTRA.
3.- SISTEMA DE VACIO.

4.- CONTROL ELECTRONICO Y SISTEMA DE IMAGEN.
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e e 1

- FIGURA 3.2  SISTEMA DE ILUMINACION EN EL MET. (Ref. 8)

DBESCRIPCION:

“1,~ FUENTE DE ELECTRONES.
3.~ 2do. LENTE CONDENSADOR.
5.~ MUESTRA.

7.~ PLANO FOCAL TRASERO.
9.- ler. LENTE PROYECTOR.
11.- PANTALLA FLUORESCENTE.

2.- ler. LENTE CONDESADOR.

4.- LENTE OBJETIVO MEDIO SUPERIOR.
6.- LENTE OBJETIVO MEDIO INFERIdR.
8.- APERTURA DEL LENTE OBJETIVO.
10.- 2do. LENTE PROYECTOR.

12,- SISTEMA FOTOGRAFICO.
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FIGURA 3.3 GEOMETRIA DEL DIFRACTOMETRO. (Ref.”12) .

_ DESCRIPCION:

(H) SOPORTE DE LA MUESTRA. E '(C) MUESTRA.
(S) FUENTE DE RAYOS X. (F) REJILLA DE RECEPCION.
(E) SOPORTE DEL DETECTOR. (G) . DETECTOR.

(A) REJILLA QUE DIRIGE EL HAZ INCIDENTE.
(B) REJILLA QUE COLIMA EL HAZ DIFRACTADO.
(K) ESCALA GRADUADA.
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" . FIGURA 3.4 ESQUEMA

' DESCRIPCION:

L (8) - MUESTRA, "o i

(J) JETS.
(C) CATODO. ;
(P) BOMBA DE ELECTROLITO.
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CAPITULO "4 "7

RESULTADOS Y'DISCUSION.,

4.1. MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO,

Caracterizacién de la aleacién de Al-2wt3Ti-4%vol.SiC depositada
por atomizacién.

Microscopio electréonico de barrido. JEOL JSM T-200.

La superficie de la muestra fue observada, la morfologia de la
aleacidén Al-Ti-SiC depositada, se presenta en las figuras:

4.1 y 4.2 la morfrologia del material depositado por atomizacidn
de particulas esféricas, cada particula esférica presenta un
modo de solidificacién celular.

Una saccidén transversal de la muestra fue pulida, como se
presenta en la figura 4.3 y 4.4, los limites de las particulas
esféricas son decorados con particulas irregulares, las cuales
son de SiCp (sefialadas por una flecha), el tamafio promedio de
estas particulas es de 3 micrémetros; por una obsevacidn
cuidadosa de estas particulas esfericas, una microastructura
equiaxial interna es visible.

Dentro de los limites de grano una segunda fase en forma de
floreg fue obsevada, siendo esta fase intermetdlica AlzTi
{sefialadas por una flecha), su tamafio es de 1.5-1.9 micrémetros;
en la figura 4.5 se presenta la fotomicrografia del intermetdlico
Al3Ti, observandose su morfologia, la cual consiste de placas
rectangulares largas que cuando llegan a unirse dan la apariencia

de una flor.
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4.2 MICROSCOPIO ELECTRONICO DE TRANSMISION.

Microscopio electronico de transmisidén. JEOL STEM cx-100;E
Las hojas delgadas obtenidas del material depositadoiéo%
atomizacidén, usando el método de electropulido, c;niﬁhah
solucién de Acido perclérico al 5% en etanol a 0°C, O.lzyah;éré

y 25 volts, se observarén al MET.

Se describen a continuacién las micrografias obtenidas.
La figura 4.6 presenta una fotomicrografia en la qgue se pdédévb
observar en la parte superior a la derecha de la fotografia uﬁa
particula de SiCp, 18 cual fue identificada utilizando su patrén
de difraccién.

En la matriz se cbservan particulas esféricas de una segunda
fase, estas particulas son acopladas por dislocaciones formando
subgranos, como se muestra en la figura 4.7; por medio de su
patrén de difraccién se identificd a esta fase como SiC. Le
figura 4.8 presenta con mAs detalle estas observaciones. La
figura 4.9 presenta particulas en forma de placas que
corresponden & otra fase, la cual es identificada como
intermetdlico Al3Ti Tetragonal utilizando su patrén de

difraccién presentado en la figura 4.10.

4.3. DIFRACCION DE RAYOS X.

Difractémetro Siemmens D-500.
De 1la muestra una peguena cantidad de material (1g) fue‘
pulverizado para llevar a cabo el trabajo de rayos X. »
El difractograma obtenido se presenta en la figura 4.11. Los

principales picos corresponden a la matriz de Al, Alj3Ti
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téttagonal; los picos de SiC no fuexfon"" fa‘g‘:,illme;\cé,:tdent;ificados
debido a la falta de datos de "d", (hkl) y 1/Io;’ otro problema
con la identificacién del SiC en el difractdgrama es la
naturaleza de esta fase. )

La tabla 4.1 (pagina 42) presenta los resultados dbtenidos del
difractdgrama que identifican al Aluminio fcc (Cabico centrado
en la cara); los valores obtenidos de "d" y los valores de
intensidades a las que se presenta cada pico se comparan con los
reportados en la literatura que presenta la tabla 4.2. (pAg. 42).
Los datos obtenidos para la fase de Al3Ti se nuestran en la tabla
4.3 (pdg. 42), en la tabla 4.4 (pAg. 43) se comparan los valores
tedricos con los experimentales.

La identificacidén de la fase de SiC en el difractdgrama es
complicada pues realmente no hay ningun pico representativo de
esta fase en el difractograma, solo se pudo analizar dos picos

como se presenta en la tabla 4.5 y 4.6. (pdg. 43).

4.4 FRACTOGRAFIA.

El tipo de fractura que presenta el material se observa en las
figura.s 4.12 y 4.13; en estas fotografias se puede observar que
la fractura del material es duictil; en el fondo de los hoyos
aparecen grandes concentraciones de particulas de SiC que son

las zonas blancas.

33



Figura 4.2 Particula (esfera) de Al-Ti-SiCp la cual presenta una

morfologia equiaxiada en su superficie.
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Figura 4.3 Distribucién de particulas de SiCp en la matriz.

bordes de grano, zonas brillantes; intermetadlico AlzTi en forma

de rosetas dentro de la matriz.
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Figura 4.5 Intermetalico AlgTi,

con morfologia rectangular.

Figura 4.6 Micrografia de Transmisién electronica de Al-Ti-SiC,
sentando en la parte superior derecha una particula de SiCp

ligada'a dislocaciones, la cual fue identificada por su patrén

cidn como. SiC fcc.




Figura 4.7 Particulas SiCp ligadas a dislocaciones formando
subgranos. {MET)

" Figura 4.8 Presencia de dislocaciones en la aleacion Al-Ti/sic. {
L (MET) ‘
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Figura 4.9 Particula del intermetdlico AlzTi. (MET)




Figura 4.11 Difractdgrama que presentu‘las'fésés‘prGSentes en el

material y los planos cortespondientes.ir
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Figura 4.12 microestructura caracteristica de la fractura

dictil, que presenta la aleacién.

Figura 4.13 Particulas de SiCp que aparecen en el fondo de los

hoyuelos.




“de ted del SiCp.

':El Angulo antre los planos (1 -1 1)y
El angulo entre los planos (l <1, 1)y (1, -

Diagrama-de indexacibnfdel/pétf 'f

az
.3647:|4.3647

Ry | Ry | (R1Z/(RpIZ)S
1.3.§/1.3. ] LA

“rvet s 4. 3547 " 4.3545

1.4 7106 4. 36 4358

El valor promedio de a3 es =
corresponden al parametro de red del siCp

El &ngulo entre los plenos (-1,3, -1)

El angulo entre los planos (0,0,2) y
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T

% a
38.55 19.275 - 4.045
4.8 224 2.023 4.0¢6
65.2  32.6 - 1.43 4.045
‘78.28  39.14  1.221 311 4.0496
82.5 4125  1.169 3 22 4.0495

El: valor promedio del parahet;b'da rad: 74,047 % 0.0023A -

TABLA 42

EXPERIMENTAL
a4 . 1/Io(%):
2:335 10077

“2.028 Tils2

RPN
39.15  "19.58
47.05 23.525
65.60 32,80 -“-1742
69.69 '34.85 - 1.35 ..’ vi'?gei i ,,‘,f; -3.817

82.2 41.10 1.17 7 13v04 T T M2 30843
El valor promedio del parametro dé red eh el‘A13Ti que resulta

es: a = 3.830 + 0.0327 A,
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.El-valor. promedio del parAmatré de'red. deliSi

Yaa74.3707+ 0.0169A .

TABLA 4.6

EXPERIMENTAL

a I/I0(%) .
2.53 8.69 "
1.00 8.70
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4.5 DISCUSION DE RESULTADOS. ‘

‘ La morfologla de grano que presenta el material de la aleacidn
Al~-2%T1-4%v0lSiC es equiaxiai, de acuerdo a los resultados
obtenidos, esta formaciédn de grano durante la deposicidn del
material se debe principalmente a las velocidades de enfriamiento
(103K/s). La precencia del intermetdlico Al3Ti se debe a la
cantidad de Ti que no alcanza a solubilizar en Al (ver el
diagrama de fases de Al-Ti, figura 4.14); observandose en forma
de rosetas como se presenta en la figura 4.5. Esta fase pudo

' haberse formado por solidificacidén primaria y transformacidn
peritectica a 9389K y menor a 1,3%wtTi donde se realiza la
transformacién: L + U{Al3Ti)—#xAl. EL % en pesoc preciso de Ti
contenido en el primer sdélido a formar, esta reportado entre
1.15%-1.3%,intervalo en el cusl se presenta la reaccidn
peritectica (ref. 1); la fase J(Al3Ti) formada durante el vuelo
o después del impacto con el sustrato, reaccionara con la matriz
liquida circundante hasta que la temperatuté llegue a mer tan
baja para que la reaccidn proceda. La distribucién de las
particulas de SiCp en la aleacidn se determina por la posicién de
inyeccién de estas particulas al atomizado y al estado de la
gotas, si son gotas presolidificadas se presenta una mayor
aglomeracién y unién de SiC. En la figura 4.4 se observa que las
particulas de SiC fueron distribuidas aleatorismente a través de
la matriz; aunque la mayor proporcién de estas se encuentra en
los bordes de grancs de la matriz.

También se observa gran cantidad de dislocaciones que estdn

ligadas a las particulas de SiC, probablemente algunas de estas
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patticulas originan gue se formen dislocaciones en el momento

que se incrustan a la matriz metélica, el o_r

inherente a la solidificacién rapida.

Las orientaciones que presentan las pa:tiéulas'dejsic con
iespecto a la matriz son principqlmenﬁé (111Y, (131)
determinadas por los patrones de difraccién, la orientacién que
presenta la fase de Al3Ti es (200) y (101), principalmente.

Los patrones de difraccidn obtenidos del SiC (fcc) se comparan
con los tedricos (ver apéndice, pAg. 50), determinando los
angulos que hay entre los planos, asi se pudo comprobar que
planos son los que se presentan en los patrones de difraccidédn
experimentales. El patrén de difraccibn de la fase intermetalica
AlaTi se indexd de la siguiente forma:

Una vez conocidos los planos (hkl) (aunque no se siguio el
mecanismo descrito en el capitulo 3, ya que los patrones de
difraccidén para 1la red tetragonal tedricos no estan determinados
totalmente), que puede difractar la red del AlazTi (101), (002),
(103), eté, y asumiendo que el haz de electrones incide sobre la
muestra en la direccién (000} se debe cumplir la condicidn de
[000](hkl) = O, lo cual se cumple con los valores de indices mas
pequefios (101) y (002), se calcula el tamaflo de los vectores
(indices) y se mide el Angulo entre estos dos vectores;
calculando con esta informacién el pardmetro de red del AlaTi. El
valor asi obtenido (8 = 3.8528) se compard con el reportado en la
literatura (a = 3.8537) identificando asi este intermetdlico.
Por difraccién de rayos X se determina los planos que difractan

el haz incidente, para el Al son los planos (111), (200), (220),
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(’311),"‘(22’2); ya q'uewelk Al e_stéef\ypéyér bropbrcibn en el
material se-deteminar‘o.n es'i:bsy‘_ixyfes;x;taabs con mucha praesicién,
coincidinedo bien con los ‘vyaloras tedricos, como se muestra en
la tabla 4.2, Para el Aia’x‘i los planos que difractan son: (112),
(200), (204), (220), y (312), los valores experimentales del
espaciamiento interplanar "d" coinciden bien con los valores
tedricos aunque los valores de intensidad relativa no, ya que
estos datos se calcularon con respecto a los valores de
intensidad relativa del pico mds grande que presenta al
difractograma correspondiente al Al; esto se muestra en la tabla
4.4; para el SiC no se pudieron determinar bien los planos que
difractan, soloc se pudieron analizar en el difractograma los
valores de los planos (1ll1) y (331), esto podria ser por la
proporcidn pequefla de esta fase en la muestra metdlica que se
vanalizb: la comparacidn de estos valores experimentales con los
tedricos se muestra en la tabla 4.6.

El tipo de fractura que presenta el material es ductil (figura
4.12 y 4.13), en el fondo de hoyuelos se observan particulas de

SicC.
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Figura 4.14 Diagrama de fases del sistema Al-Ti.
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CONCLUSIONES

"Pp;fibg fésultadoérobtanidds en este trabajo se presantah ias
rraiéﬁiehtea‘conclusiones:
1) ia morfologia superficial que presenta la aleacién Al-Ti-SiC
es equiaxial, de acuerdo al estudio de microscopia electrénica de
barrido.
- 2) Hay tres fases diferentes que componen la microestructura del
material que son Al, Al3Ti, y SiC; La matriz metédlica la
componen Al-Ti, el intermetdlico AlzTi que presenta morfologia
de-una flor (roseta), y SiCp que tiene una morfologia irregular,
observandose gran cantidad de estas particulas en los bordes de
grano de la matriz.
3) La red cristalina que presentan las diferentes fases son:
Aluminio (fcc), SiCp (fcc), Al3Ti (tetragonal): la orientacidn de
las particulas de SiCp es: (111}, (-1,3,1), (-1,3,3) v (0,0,2).
Para el intermetdlico Al3Ti las orientaciones obtenidas son:
(1,0,1) y (0,0,2); determinados por los patrones de difraccidn;
de acuaerdo al estudio de microscopla electrénica de transmisién.
4) Se observan dislocaciones en los contornos de les particulas
de SiCp formando subgranos; se supone que las particulas de SiC
son las que originan las dislocaciones, aungue se sabe que los
materiales que se obtienen por solidificacién rapida presentan
dislocaciones debido a este proceso.
5) Los planos que difractan los rayos X para el Aluminio (fcc)

son: {111), (200), (220), (311), (222); y el parAmetro de red
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gST4 TESIS HO ODEBE
SAUR BE LA BIBLINTECA

e 4,047; F

“para ‘el Ala'r'i’ (tetragonal) son: (112), (200), (204), (220),

£(312), el ‘parsmetro de red a = 3.83.

-§95t5'91 S1iC (fcc) son: (111) y (331); el parémetro de red

a = 4.37.

6)‘ El tipo de fractura que presenta la aleacién Al-Ti-SiC es
déctil, hay zonas de la fractura en las que se observan
cavidades y en el fondo de estas se observan algunas particulas

de SiCp.
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APENDICE: :
Pationes de difraccién tedricos de 1la red~cris€al na;feé,duéi'

correéponden al SiCp. (ref. 9).

TN



Tablas . JCPDS para las estructuras cristalinas de Al fcc, Al3Ti-
tetragonal y SiCp fcc, utilizadas para interpretar Difraccién de,

Rayos X y los patrones de difraccién. (Ref. 15)
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Ecuaciones de la Geometria de redes cristalinas. utilizadas para

determinar los valores de espaciamineto interplanar, parametrxo de

. 17)

(ref

red 'y los dngulos entre 1los planos.
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