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RESUMEN

En este trabajo se estudié una nueva técnica de sintesis del material compuesto Al-
ZrQ,. Esta técnica involucra a los procesos de metalurgia de polvos del aluminio y al sol-
gel del 6xido de zirconio.

En una primera etapa, el estudio consistié en obtener una matriz de aluminio con
porosidad interconectada de aproximadamente 20%, y dimensiones: largo 31.75 mm, ancho
12.7 mm y espesor 6.35 mm. Las condiciones ¢ptimas de sinterizacién para estas probetas,
son: temperatura 600°C y tiempo 60 minutos en una atmésfera inerte de argon.

Posteriormente, se obtuvo el gel de hidréxide de zirconio. Esta es una parte
importante de! trabajo debido a que durante la formacién del hidréxido de zirconio s puede
obtener aglomeracion del gel o precipitados de gran tamafio, los cuales no podrian ser
infiltrados en la matriz de atuminio.

La siguiente etapa del trabajo conmsistié en realizar la infiltracion det gel de
hidréxido de zirconio en la matriz de aluminio, mediante la inmersién de las muestras
porosas en Ja solucidén que contiene el gel.

Se realiz6 una serie de ensayos mecénicos para determinar la resistencia 2 la
penetracion, resistencia a la flexion, resistencia & la compresion y resistencia al desgaste del
material compuesto obtenido. Se encontrs que los valores de todas las propiedades, excepto
la resistencia a la penetracion, se incrementaron con respecto a los valores encontrados en
la matriz metdlica sin reforzante.



ABSTRACT

Through this work we have developed a new metal-matrix composite (MMC) using

aluminium as the metallic base and zirconia {Zr();) as the reinforcement material.

The fabrication method consisted of a combination of powder metallurgy followed by a sol-
gel procedure. This is a new route to fabricate a MMC.

The metallic matrix was produced in the form of a “parallelepid” (length=31.75 mm,
width=12.7 mm, thickness=6.35mm), with a porosity of 20 *fo. The optimal conditions for
the sintering process were: hold at 600°C during 60 minutes.

The sol-gel procedure consisted of two steps: (1) production amorphous zirconium
hydroxide particles of suitable size, and (2) incorporation of these particles into the matrix,

by immersion.

The mechanica! properties of the composite (hardness, bending strength, compresion
strength, and wear resistence) were compared to those of the metal-matrix. In all cases,
except hardness, the composite showed higher values of the mechanical properties

measured.



I. INTRODUCCION

El potencial de los materiales compuestos de matriz metalica (MCMM) para
mejorar las propiedades de las aleaciones convencionales es ampliamente reconocido. Este
tipo de materiales se fabrican utilizando diferentes técnicas como son: co-depositacion en
rocio o atomizacién, fundicién y metalurgia de polvos. El beneficio de utilizar materiales
compuestos de matriz metalica radica en la combinacién de las propicdades de la matriz y
el reforzante, lo cual tiene como consecuencia mejores propiedades.

El atractivo que presenta la metalurgia de polvos se basa en que permite la
fabricacién, de una manera econdmica, de piezas de alta calidad, estructuraimente
homogéneas y con buena tolerancia. Aunque los métodos que utilizan Ia metalurgia de
polvos involucran un mayor tiempo de proceso, es més econdmico para la fabricacion de
piezas complejas y objetos pequetios. De hecho, todas las herramientas de corte de tamafio
pequeiio se fabrican por este método.

Existen muchas razones para seleccionar materiales compuestos de matriz de
aluminio o de aleaciones de aluminio: buena resistencia a la corrosion, baja densidad y
mejor resistencia. Un gran nimero de investigaciones se han enfocado 2 utilizar como
reforzante carburo de silicio y alimina ya que presentan gran compatibilidad con la matriz
de aluminio.

La obtencién de materiales compuestos de matriz metdlica de aluminio elaborados
por metalurgia de polvos, utiliza convencionalmente la operacion o etapa de mezclado para
incorporar las particulas del material de refuerzo con ¢l polvo de aluminio, eplicAndose
posteriormente Ia compactacién y la sinterizacion de las piezas (1).

En trabajos desarrollados anteriormente para la obtencién del material compuesto
aluminjo-oxido de zirconio mediante la técnica convencional de metalurgia de polvos, se
observa que las piezas resultantes no presentan mejoria en sus propiedades (2,3).




El objetivo del presente trabajo es: desarrollar una nueva tecnologia para lograr la
sintesis del material compuesto de matriz metalica de aluminio utilizando como reforzante
el 6xido de zirconio.

Esta nueva técnica experimental involucra la obtencion de la matriz de aluminio por
metalurgia de polvos y la incorporacion del zirconio mediante el proceso sol-gel,
considerando los siguientes pasos:

o La matriz metslica debe presentar un cierto grado de porosidad interconectada, ¢l cual
se controla durante la etapa de compactacion.

+ La incorporacién del reforzante se realiza mediante la infiltracién de! hidréxido de
zirconio obtenido por el proceso sol-gel.

e Durante la etapa de sinterizacién se realiza simultancamente la consolidacién de la

matriz de aluminio y la transformacion del hidréxido de zirconio a oxide de zirconio.

Finalmente las propiedades mecdnicas del material compuesto aluminio-dxide de

zirconio sintetizado mediante esta nueva técnica fueron evaluadas.



II. ANTECEDENTES

2.1  Materiales Compuestos de Matriz Metilica

Los metales son, por mucho los materiales ingenieriles més versatiles. Son fuertes y
resistentes, pueden ser deformados plisticamente y atn pueden ser reforzados por una
amplia variedad de métodos.

Un material compuesto puede ser definido como una combinacién macroscopica de
dos o més materiales distintos que presentan una interfase reconocible entre ellos, es decir
que se observa que son mutuamente insolubles (4). Debido a que los materiales compuestos
son generalmente utilizados por sus propiedades estructurales, Ia definicién puede
restringirse a incluir inicamente a aquellos materiales que contengan elementos
reforzantes, ya sea en forma de fibras, esferas, hojuelas, agregados cortos, particulas, dentro
de un material que sirve de soporte, conocido como matriz.

Los materiales compuestos contienen una fase discontinua que es el reforzante la
cual es mds dura y resistente respecto a la fase continua que es la matriz, incrementandose
asi las propiedades finales del material.

La produccién de materiales compuestos se clasificaba principalmente de acuerdo
al estado fisico de la matriz al momento de incorporar el reforzante a la matriz (5):
I.- Métodos en estado liquido (fundicidn);
2.. Métodos en estado solido, en donde se mezclan polvos metilices con polvos ceramicos
(reforzantes) y ambos se prensan para obtener un producto final {pulvimetalurgia).

Actualmente existe otra clasificacion pera los procesos de fabricacion de materiales
compuestos:
1.- Ex-situ. Que involucra aquellos procesos en donde la fabricacion del compésito se
realiza mediante mezclado {métodos en estado sélido y liquido).
7 In-situ. En donde la fase reforzante se sintetiza dentro de la matriz durante las

fabricacién del material compuesto.



Los procesos in-situ pueden crear una variedad de morfologias del reforzante, que
pueden ir de discontinuo a continuo y permiten que el reforzante pueda ser una fase dactil
0 cerdmica.

Existe un gran nimero de procesos y clases de materiales compuestos in-situ,
incluyendo los procesos donde la precipitacién del reforzante ocurre en estado liquido y
procesos donde la precipitacién ocurre en estadio sélido.

Generalmente el reforzante en compositos in-situ de matriz metilica o intermetalica
se encuentra en el intervalo de tamafios de 0.5-5 micrémetros y las fracciones en volumen
en el rango de 0-0.50. Las ventajas potenciales de los compdsites in-situ comparados con
los compésitos producidos por métodos ex-situ son:

a) Menor tamafio de la particula reforzante;

b) Interfases particula-matriz libres de oxidacién;

¢) Particulas termodindmicamente estables;

d) Mejor distribucion del tamafta de las particulas.

La sintesis de los materiales compuestos in-situ se realiza tipicamente mediante
procesos de precipitacién y la eleccion del reforzante estd limitada a particulas
termodindmicamente estables dentro de la matriz en particular. El tamafio y la forma de la
particula estdn controlados por los procesos de nucleacién y crecimiento durante el proceso

y la sintesis (6).

Las propiedades mecénicas de los materiales compuestos son el resultado del
comportamiento combinado de los siguientes componentes:
1) reforzante;
2) matriz;

3) interfase entre el reforzante y la matriz.

Una buena adhesion entre la matriz y el reforzante implica que se formen uniones
atémicas o moleculares uniformes a lo largo de !a interfase. La resistencia de la unién



puede variar desde los enlaces débiles fipo Van der Waals hasta los enlaces covalentes

fuertes. Ei contacto intimo a nivel atémico o molecular ayuda 2 la adhesion.

Es de gran importancia el poder controlar el grado de unién entre la matriz y el
reforzante. Para esto, es necesario conocer los diferentes tipos de unién, que pueden actuar

en cualquier instante.

Unién Mecdnica.
El simple efecto de Iz adhesion mecénica entre dos superficies puede conducir a un grado
considerable de union, aunque en la mayoria de los casos Ia union mecénica por si sola no

es suficiente. La unién mecénica puede ser incrementada en presencia de la unién quimica.

Uni6én Quimica.

1.- Unién por disolucion y humectabilidad En este caso, la interaccion entre los
componentes se efectia a escala electronica. Debido a que este tipo de interaccion es de
rango corto s importante que los componentes s¢ encuentren en contacto a escala atdmica,
lo que implica que las superficies deben estar apropiadamente preparadas para remover las
impurezas. Cualquier tipo de contaminacién de la superficie del reforzante impedira el
contacto intimo entre los componentes.

2.-Unién por Reaccitn. En este caso, existe un transporte de dtomos desde uno o ambos
componentes en el sitio de la reaccidn, es decir la interfase. Este transporte atémico esta
controlado por un proceso difusional. En los sistemas metélicos se encuentra cominmente

Ja formacion de soluciones solidas y compuestos intermetalices (7).

2.1.1 Procesado de Materiales Compuestos Base Aluminio.

Algunos investigadores han revisado la sintesis de materiales compuestos de matriz
metélica (8,9,10) y especialmente los materiales compuestos de matriz de afuminio (8,10-
12). El proceso tradicional de metal fundido involucra una gran variedad de métodos,
algunos de estos son: mezclado/vortice, infiltracién, y reocolads, algunas de estas rutas

involucran un proceso secundario como la extrusion, Existen otros métodos de fabricacion



o sintesis de materiales compuestos, dentro de los cuales podemos citar: metalurgia de

polvos, atomizacién/codepositacion y procesos in-situ.

Mezclado/Vortice.

En el método de mezclado/vértice el pretratamiento y la preparacion de la fase de
relleno que es introducida en forma continua en la matriz fundida’ durante su agitacion y
posteriormente colada. El uso de atmésfera inerte o vacio es esencial para evitar el
atrapamiento de gases. El mezclado puede ser afectado ultrasénicamente o por la bara
mezcladora, centrifugado o por procesos de gravedad-cero que utilizan ultra alto vacto y
altas temperaturas durante tiempos prolongados. Se ha descubierto un método de inyeccion
inercial para estos procesos (13). En este tipo de proceso las dificultades que se presentan
son: segregacion, aparicion de una fase secundaria en la matriz, aglomeracion de las
particulas cerdmicas, fractura de las particulas durante la agitacion y reacciones
interfaciales. Comercialmente el proceso DURAL incorpora mediante este método
particulas de SiC y Al;(; en el aluminio fundido(14).

Infiltracion.

En la infiltracién, ¢! metal findido penetra en una preforma o cama de particulas
pretratadas mediante la aplicacion de presion o sin clla. En este altimo caso el metal
fundido se incorpora en el reforzante por filtracion. Este método se leva a cabo
normalmente al aire, gas inerte o atmodsfera evacuada. Mortensen et al.(15) han asociado
esta técnica con desventajas tales como: reforzamiento, contacto del reforzante, distorsion
estructural de la preforma, gran tamafio de grano y reacciones interfaciales indeseables.
Estas desventajas culminan en heterogeneidad estructural.

La primera aplicacion comercial fue la fabricacion de pistones para diese!
utilizando aleaciones de zluminio con fibras cortas de alimina por Toyota Motor
Corporation (9, 16,17). La aleacién de aluminio fundido es vertida en una preforma de
fibras cortas de alimina, la cual se encuentra dentro de un molde pretratado y
posteriormente se aplica presién para el lenado. Los pistones de material compuesto tienen
mejores atributos que aquellos que no contiene el reforzante.



Reocolada.

La reocolada permite la introduccién por agitacién de particulas o fibras cortas
pretratadas en la matriz fundida solidificante de alta viscosidad y suspensién dendritica
tixotrépica. De esta forma se atrapa mecdnicamente el refuerzo cerdmico y se evita
cualquier tipo de segregacion. Con la agitacion continua se reduce la viscosidad de Ja masa,
teniéndose una suspension no dendritica, de tal forma que se obtiene una interaccién entre
la matriz fundida y la fase de relleno, con lo cual se incrementa la adhesién y la
humectacién enire estas dos fases.

Una caracteristica fundamental de esta técnica es que la aleacion de la matriz s
mantiene isotérmicamente dentro del rango de solidificacién junto con el reforzante y s
mecanicamente agitado. La agitacion ayuda a romper la fase solida en formas més

pequefias, evitAndose la formacion de aglomerados.

Metalurgia de polvos.

La metalurgia de polvos es utilizada tanto en la sintesis de materiales compuestos
de matriz de aluminio como en materiales compuestos de matriz cerimica debido a los
métodos de relativo bajo costo, como son: compactacion simple, doble compactacién y la
deformacién mecénica que sigue al prensando en caliente. También es posible utilizar
métodos de alto costo como son: compactacién isostitica e hidrostdtica, compactacién
dindmica en caliente y compactacion explosiva. La metalurgia de polvos involucra la
mezcla de los polvos de la matriz y el reforzante discontinuo, la compactacién a bajo
condiciones ambientales o en caliente y la consolidacion o sinterizacion. En esta técnica de
estado sélido, durante la consolidacién se alcanzan intervalos de temperatura de subfusién
para obtener resultados éptimos. Dependiendo de la morfologia del reforzante o de las
propiedades deseadas se puede aplicar un procesado posterior mediante mecanismos de
deformaciéon mecanica.

Fjiofor el al. (18) en investigaciones recientes han obtenido materiales compuestos

zircon/Al-Si, los cuales presentan alta resistencia al desgaste, utilizando la compactacion en



frio de la mezcla de polvos elementales pretratados y el reforzante, scguido de las

condiciones éptimas de consolidacién.

Atomizacién/Codepositacion.

La atomizacién/codepositacién ha ganado recomocimicnto en la sintesis de
materiales compuestos de matriz metalica reforzado discontinuamente (19, 20-22). Este
proceso involucra la incorporacién de particulas finas de cerdmico en el gas inerte utilizado
para la atomizacién del metal fundido de la matriz, de tal forma que el metal de la matriz
presenta ambas fases, liquido y sélido. El material de la matriz es finamente disperso en
pequeiias goms por la alta velocidad con la cual se inyecta el gas.

Las ventajas de este proceso radican en la posibilidad de sintetizar materiales con
matriz de multiples fases o reforzantes discontinuos en zonas especificas. Se evitan
reacciones no deseadas debido a que el tiempo de contacto y la exposicién térmica entre las
particulas y las fases de la matriz parcialmente solidificada se reduce.

Produccién in-situ.

La produccidn in-sita, es otra ruta mediante la cual un gran nimero de
investigadores buscan realizar el reforzamiento de la matriz con particulas (8, 23-25).
Muchos de estos investigadores han reportado uniformidad en la distribucién de Ia fase
reforzante. Ademas se pueden utilizar muchos procesos para producir el reforzante in-situ,
incluyendo la formacion de compuestos y su descomposicion, reacciones redox, cambios
de fase, nucleacion y recristalizacion.

En esta ruta de produccion, las particulas se obtienen en el solvente (el cual puede
existir en cualquiera de los tres estados de la materia) debido a las reacciones quimicas o

de difusién que se llevan a cabo generalmente en condiciones isotérmicas.
2.1.2 Materiales de Refuerzo en Aleaciones Base Aluminio

A continuacién, s presenta una discusi6n sobre los resultados obtenidos durante ¢l
desarrollo experimental, asi como la comparacién de éstos con los reportados en la

10



literatura para los diferentes sistemas de aleaciones aluminio-silicio que se utilizan

comdnmente para la fabricacién de materiales compuestos.

Sistema Al-Si/SiC

Los materiales compuestos de matriz de aluminio reforzados con 5iC presentan un
potencial considerable en ingenieria de materiales. El SiC retienc a temperatura ambiente
su ductilidad e incrementa su rigidez y resistencia a alta temperatura de las aleaciones Al-
Si, asi como también la provee de resistencia al desgaste a temperatura ambiente (26). En
contraste con el carbén y 1a altmina, el SiC mantiene buena estabilidad térmica y quimica
durante la sintesis, bajo severas condiciones de servicio, y presenta buena resistencia
mecénica (27). Sin embargo, el SiC es termodindmicamente inestable er la mayoria de las
aleaciones fundidas de aluminio y puede reaccionar formando el carburo de aluminio.

Por otro lado, se conoce que la reproducibilidad de las propiedades en los
materiales compuestos obtenidos por colada estin determinadas por la distribucién
uniforme de 1a segunda fase en la matriz. Esta distribucién es controlada inicialmente por
la solidificacién y puede ser modificada posteriormente durante un proceso secundario. De
manera similar, la humectacién del reforzante por el liquido metdlico, tiene gran
importancia; por lo que, se mejora esta condicién mediante tratamientos superficiales de
“adaptacién™ mecdnicos, térmicos ¢ fisicoquimicos.

En el caso del material compuesto Al-Si/SiC, se prepara Ja superficie del SiCp
ultrasdnicamente, con acetona, y después de un fuerte calentamiento se obtiene
exitosamente la remocién de los gases adsorbidos en la superficie de las particulas. Por lo
que, al incorporar el 15% en peso de SiCp a la aleacién fundida de aluminio A356,
adicionada con 3% ¢n peso de magnesio, se obtienc un material compuesto colado el cual
presenta un incremento en la resistencia a la traccién de 110 a 130 MPa y 2% de
elongacioén (27).

En otro desarrollo, el material compueste Duralcan® con 20% en volumen de SiCp
en la matriz Al-7Si, presenta desgaste por Ia fractura de las particulas de silicio mientras
que ¢l SiC se mantiene intacto. A 200°C el desgaste esta controlado por la deformacion de

11



la subsuperficie de la matriz junto con la fragmentacion tanto del silicio como del SiC que

se encuentran cerca de la superficie de rozamiento(28).

Fjiofor y Reddy han reportado recientemente mecanismos similares de desgaste
(29), en estos materiales, en donde el desgaste especifico se ha incrementado hasta
aproximadamente 140 m*/m.N X10™.

Ramani et al.(30), en cambio, han reportado la relacion directa entre el aumento de
la porosidad y el porcentaje en volumen de SiC adicionado.

Sistema Al-Sif ALO;

La alimina como reforzante en aleaciones fundidas de aluminio que no contengan
magnesio es termodindmicamente estable. La humectacion del material de refuerzo y unién
alcanzada entre la matriz y el reforzante es el resultado de los cambios quimicos en la
superficie del reforzante. Una buena adhesion se ha logrado al calentar la alimina a 900°C
antes de ser introducida mecénicamente por agitacién, al bafio metilico de la alsacién
hipereutéctica Al-Si que se encventra a 780°C (31) Mediante la colada en molde
permanente a la temperatura 6ptima de 700°C las particulas de alimina se distribuyen
homogéneamente. La adicion del 3% en peso de alimina (con tamafio de particula de 100
micrémetros aproximadamente) ha incrementado la dureza Brinnell desde 27 HBN hasta
37 HBN y la resistencia a la traccién desde 75 MPa hasta 93 MPa.

Estos resultados concuerdan con los presentados por Plate (32), quien reporta un
incremento de 1a resistencia a la traccion del aluminio y una disminucién de la resistencia a
la tension de la aleacién Al-12Si adicionada con particulas de alimina. La resistencia al
desgaste del Al-16Si/A1,0; es mayor que la del Al-11.85i/ AL O;, la cual a su vez es mayor
que 1a del A/ALO; con 1-5% en peso de alimina. Shrivanath (33) ha reportado resultados

similares en trabajos recientes con ligeras variaciones en las condiciones experimentales.
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Sistema Al-Si/grafito

El método mas comn para sintetizar materiales compuesto Al-Si/grafito, se basa en
la dispersién del grafito en la matriz fundida mediante la generacién del vortice creado por
la agitacién (34-37). Es frecuente el uso de moldes permanentes y la colada centrifuga. La
distribucién de particulas de grafito en la matriz de aleacién de Al-Si la provee de
propiedades antifriccionantes, buenas propiedades de desgaste, altas caracteristicas de
amortiguamiento y buena maquinabilidad. La mayoria de los estudios relacionados con est2
clase de material compuesto se han enfocado al estudio de su microestructura y de sus
caracteristicas tribolégicas mas que en sus propiedades mecinicas.

Las matrices que més se han estudiado son LM13 (Al-11.08i-1.5Ni-1.0Cu-1.0Mg-
0.8Fe-0-5Mn) y LM30 (Al-17.0Si-4.5Cu-0.5Mg-0. 1Ni-0.3Fe-0.1Mn). La aleacion LM13 es
la aleacion estandar utilizada para la fabricacién de pistones, mientras que la aleacion
LM30 presenta un gran potencial para su uso como revestimiento de cilindros en maquinas
de combustion en lugar del hierro colado, que es més pesado.

La mayor dificultad para la preparacién de este material compuesto por colada se
presenta debido a la falta de humectacion del grafito por la aleacién de aluminio fundida.
El dngulo de contacto entre el grafito y el aluminio es aproximadamente de 155° y se
reporta que este valor se mantiene entre la temperatura de fusion del aluminio y 1085°C
(38), por 1o que no hay humectacién entre la matrizy ¢l reforzante.

La sintesis de este tipo de material compuesto se ha logrado mediante el tratamiento
superficial de las particulas de grafito (recubrimiento), 1as cuales se inyectan con gas en el
vértice de la aleacion fundida de aluminio, o con s ayuda de agitacién ultrasénica y la
adicién de elementos interfacialmente activos (39,40). Mediante estas técnicas se han
obtenido buenos resultados, aunque estén asociadas con elevados costos indirectos.

Por lo que, se ha logrado dispersar hasta 3% en peso de particulas de grafito con un
porcentaje de recuperacién del 98% en la aleacién colada. Las pruchas mecdnicas del
material compueste conteniendo el 3% en peso de particulas de grafito han mostrado que
es adecuado para algunas aplicaciones tribolégicas (36).

Otros investigadores (35) han preparado el material compuesto IM13 y

LM30/grafito mediante €l método del vortice y colando Ia ateacion en moldes permanentes.
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Con Ia adicion de magnesio a la aleacién fundida se encuentra una adecuada dispersion del
grafito (3% en peso). Posteriormente el material compuesto es tratado térmicamente (T6)
antes de ser sometido a las pruebas de desgaste. Los materiales compuestos LM13 y
LM30/grafito tratados térmicamente muestras los menores valores de desgaste en seca para
todas las presiones utilizadas, los coeficientes de friccion presentan una reduccion desde
0.125 hasta 0.059 (para LMI3) y desde 0.172 hasta 0.071 (para LM30). Utilizando
condiciones de lubricacion parcial ambos materiales compuestos (con tratamiento térmico

T6) presentaron un comportamiento superior.

Sistema Al-Si/ZrSiO,

La reduccién del zircén (ZrSiO,) a zirconio metalico es un proceso costoso y de
gran requerimiento de energia. El zircon es un mineral abundante en la corteza tersestre y
¢s utilizado con mayor frecuencia como arena de moldeo, es sabido que posee un elevado
médulo de elasticidad, alta dureza y una excelente estabilidad térmica. Debido a estas
caracteristicas se ha estudiado como material de refuerzo en compuestos de matriz de
aluminio, para la fabricacién de partes donde existe contacto y estin en movimiento
relativo.

En ¢l desarrollo de este tipo de material compuesto se ha encontrado que como el
zirconio tiene un peso relativamente mayor que otras particulas cerdmicas, no requiere de
1a formacion del vértice en la aleacién de aluminio fundida para su incorporacién. La
sintesis de este material compuesto se ha logrado teniendo la aleacién Al-11.88i-3Mg
supercalentads e introduciendo simultincamente las particulas de zirconio precalentadas
junto con la inyeccién de N, para desgasificar, y colando a presién este material
utilizande un crisol de salida inferior (41).

2.1.3 Desgaste en Materiales Compuestos Base Aluminio

Las aleaciones de aluminio son descables en aquellas aplicaciones donde se
requiere ligereza en peso, como en pistones, miltiples de escape, cabezal del monobloque,
tambor de freno, etc., en la industria automotriz, pero no son muy utilizadas debido a su
pobre resistenéia al desgaslc; ya que esta f)ropiedad es proporcional a la dureza y a Ia
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cantidad de carburos, nitruros, boruros, siliciuros y otros compuestos dures dispersos en la
matriz. Sin embargo, es muy dificil formar tales precipitados en las aleaciones basc
aluminio. No obstante, es posible fabricar compuestos con aleaciones de aluminio, a las
cuales se les pueden agregar particulas duras como éxido de aluminio, carburo de silicio,
nitruros de boro, etc., con el propdsito de reunir los requerimientos necesarios para que
tengan un mejor comportamiento ante la friccidn y el desgaste.

Los compuestos de matriz metalica conteniendo una alta fraccién en volumen de
particulas reforzantes, son frecuentemente los materiales scleccionados para aplicaciones
en las que se requicre alta resistencia al desgaste; ya que son las particulas de segunda fase
las que le dan al compuesto de matriz metalica su resistencia superior.

Los compuestos de matriz metalica con reforzantes discontinuos, en forma de
fibras, whiskers, plaquetas o particutas, muestran aplicaciones ingenieriles potenciales,
debido a su bajo costo v a los métodos de procesamicnto, ya que se utilizan para su
produccién técnicas metalfirgicas convencionales, tales como: colada, metalurgia de
polvos, extrusion y formado en caliente (42).

Se han realizado estudios de resistencia al desgaste de materiales compuestos en los
cuales han encontrado que compuestos que contienen cantidades mayores a 10% en peso
de particulas, muestran excelente resistencia al desgaste en comparacion 2 las aleaciones
base, ademas de encontrar que los compuestos con aliimina tienen una mejor resistencia
que los compuestos que contienen carburo de silicio (43).

Wilson y Ball (44) quienes estudiaron el desgaste de materiales compuestos Al-
6061/720%SiC y de la aleacion Al-6061, encontraron que siempre el compuesto sufiia
menor desgaste que la aleacion base. En la fabricacion de materiales compuestos de matriz
metalica, un punto importante a considerar es el tamafio de las particulas que se utilizan
como material de refuerzo, pues tienen un papel predominante en las pruebas de desgaste.
Por ejemplo, compuestos de aluminio conteniendo particulas grandes de alimina, de 142
micrémetros, mostraron una pérdida de peso menor al de compuestos conieniendo
particulas de alimina mas pequeilas, de 16 micrémetros. En todos los casos reportados, el

desgaste de los materiales compuestos fue menor al de sus aleaciones.
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22  Metalurgia de Polvos

La metalurgia de polvos se ha convertido en una industria que se desarrolla
ampliamente en los diferentes campos de Ia metalurgia, debido a un intenso y sistemitico
estudio de sus caracteristicas y posibilidades. Esto llevé a la metalurgia de polvos en su

tiempo & ser considerada como: “la nueva dimension en tecnologia de materiales™ (45).

La metalurgia de polvos abarca las etapas comprendidas desde la obtencién de
polvos metalicos hasta las piezas acabadas; es decir: produccién de polvos metalicos,

mezclado, aglomeracion o compactacion, sinterizacion y acabados.

Los polvos metilicos son aleaciones o metales puros finamente divididos en
particulas, que son producidos por diferentes métodos, cada uno con sus propias
caracteristicas. Los métodos empleados para 1a produccion de polvos pueden ser divididos
en las siguientes categorias:

a) Métodos mecénicos. El principio basico de estos métodos es suministrar energia
por medios mecanicos para lograr la separacion del metal en particulas
(atomizacidn).

b) Métodos fisicoquimicos. Son procesos que de una u otra manera involucra
cambios fisicoquimicos, reacciones, descomposiciones, etc., para la produccidn
de polvos (electrolisis, pirdlisis, condensacion).

Cada uno de los métodos de produccion de polvos tiene caracteristicas tales como

economia, limpieza, flexibilidad, propiedades fisicoquimicas, etc., que lo hacen el
adecuado para diferentes propdsitos.

Fl objetivo de la pulvimetalurgia es la obtencién de componentes metalicos a partir
de polvos del metal. Por consiguiente es natural que las caracteristicas de dichos polvos
determinen las propiedades finales del componente y repercutan en las etapas de
compactacién y sinterizacién. Las principales caracteristicas son:
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a) Caracteristicas del material: estructura, densidad tedrica, punto de fusion,
plasticidad, elasticidad y pureza.

b) Caracteristicas debidas al proceso de fabricacion: densidad (porosidad), tamafio
de particula, forma, drea superficial, microestructura, reactividad, tipo y cantidad
de defectos de red y cantidad de superficie oxidada.

¢) Caracteristicas del polvo obtenido: tamafio medio de particula, distribucién de
tamafios, forma promedio de particula, distribucita de las formas, superficie
especifica, densidad aparente, densidad semicompactada, fluidez vy
compresibilidad.

Una operacion comin, anterior a la compactacion, ¢s ¢l mezclado. Mediante esta
operacidn se preparan los polvos para una compactacion Optima. Las condiciones de
mezclado deben ser tales que permitan la obtencién de las caracteristicas deseadas sin
detrimente de otras. Asi pues el propdsito del mezclado es:

a) Obtener una distribucion uniforme del tamafio y forma de las particulas.

b) Controlar propiedades como Ia densidad aparente, la fluidez, etc.

¢) Incorporar lubricantes al polvo.

d) Mezclar polvos de materiales diferentes.

En la compactacion, las condiciones de friccién juegan un papel muy importante en
la compresibilidad de los polvos, el desgaste de la herramienta y la eficiencia del prensado;
por lo tanto se desea una lubricacion adecuada con la finalidad de incrementar la fluidez
del sistema para obtener una densidad mds homogénea del compactado. La lubricacidn se

puede realizar de dos maneras: lubricacién del molde y adicién de lubricantes al polvo.

La compactacion es la etapa de la metalurgia de polvos que tiene por objetivo, dar
forma y consistencia a la masa de polvo para su manipulacion desde su expulsién de la
matriz hasta el paso por el homo de sinterizacién (46). La importancia de la compactacién
radica en que se forman 4reas de contacto entre las particulas de polvo, estos puntos son el
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producto de etapas sucesivas durante la aplicacién de la presion, Jos cuaies pueden surgir
ya sea por difusién, entrelazamiento de particulas o adhesi6n.

Durante la compactacion se distinguen tres fases:

a) Lienado. La cavidad de la matriz que es el negativo de Ia pieza acabada, se llena
de polvo previamente mezclado.

b) Compresién. Al polvo confinado en la matriz se le aplica presién mediante
prensas mecénicas o hidraulicas.

¢) La fase de expulsién. Se realiza aplicando presion con el punzén inferior o por

desplazamiento de la matriz.

El sinterizado (47) es un proceso que reduce el rea superficial de las particulas de
polvo. En este caso la fuerza motriz es el exceso de la energia libre en la superficie de los
polvos. El sinterizado ocurre cuando los polvos compactados en frio son calentados a una
temperatura cercana a su purto de fusién, las particulas se “sucldan” unas contra otras y la
densidad de! compacto cambia con respecto al tiempo.

En la sinterizacion se distinguen tres etapas:

1) Elprimer fenémeno observado en la evolucién de un compacto que se estd sinterizando
es el crecimiento de los puentes de enlace. Las dreas de contacto de las particulas de
polvo aumentan ya que s¢ “sueldan intimamente”. Las dimensiones del compacto
varian ligeramente porque los centros de las particulas se aproximan, y la resistencia
aumenta.

2) En la ctapa de densificacién y crecimiento de grano, las particulas independientes
empiezan a perder su identidad aumentando la densidad y los cambios dimensionales
de la pieza. '

3) En la etapa final aparecen poros aislados debido a la coalescencia de las particulas. Los
poros se redondean y desaparecen los mis pequefios, en tanto que los mayores crecen.
Los cambios dimensionales y de densidad apenas son perceptibles.
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Aunque una de las principales ventajas econémicas de la metalurgia de polvos es la
produccién de piezas con tolerancias aceptables después de la sinterizacion, las
necesidades actuales requieren muchas veces que las piezas producidas sean sometidas a

tratamientos posteriores.

23 EiOxido de Zirconio (ZrOy).

El ZrO, muestra tres estructuras cristalinas bien definidas: monoclinica, tetragonal y
cbica. La estructura monoclinica cs estable desde temperatura ambiente hasta 1170°C
aproximadamente. La estructura tetragonal se estabiliza entre 1170 y 2370°C. A
temperaturas mayores y hasta su punto de fusién (2680°C) la fase estable es cibica.

ZrO(mon )« ZrO,(tetra)« 2 Zr (), (cub) 225 Liquido

La transformacion de ZrQ,(mon.)«—> ZrO,(tefra.) tiene gran importancia debido 2 que
esta asociada con un gran cambio volumétrico (3-5%), o que provoca que un Ceramico a
base de ZrQO, se agricte al ocurrir esta transformacién. Sin embargo, la expansion
volumétrica de la transformacién puede utilizarce en forma ventajosa para sumentar la
dureza y tesistencia de algunos ceramicos, de tal forma que estos pueden substituir a

ciertos aceros en herramientas de corte.

En 1975 Garvie et al (48) establecieron el potencial del ZrO, para sumentar la
resistencia mecanica y la dureza de cerAmicos que contienen este dxido, utilizando la

transformacion de fase monoclinica-tetragonal.

El primer requerimiento para la fabricacién de un cermico de alta calidad
utilizando 1a metalurgia de polvos es ia disponibilidad de buenos polvos. Dichos polvos no
solo deben tener la pureza requerida para el proceso, sino también poseer caracteristicas
tales como: alta densidad de empaguetamiento y un buen poder de sinterizacién. Dos de los
procesos mas utilizados hoy dia para obtener polvos ceramicos activos son la molienda
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intensiva y el método sol-gel. En ceramica ¢l término “polvos activos™ se refiere a polvos
que tengan un gran poder de sinterizacion, es decir, una buena respuesta a los efectos de la

temperatura.

Los métodos sol-gel usando alcoxidos han sido ampliamente utilizados para
producir polvos activos de ZrO, (49-55), sin embargo, el precio de los alcdxidos es
elevado; por lo cual, es preferible trabajar con sales que contengan al ion que forme el
éxido de interés. Uno de los trabajos que destaca en este campo, es el desarrollado en ¢l
Instituto Fraunhover fiir Silicatforschung (Wirzburg, Alemania), en donde se prepararon
polvos de ZrQ, esféricos, mediante la precipitacién del hidréxido de zirconio con la técnica
sol-gel (56).

Para obtener polvos ultrafinos de ZrQ; de alta pureza con buenas propiedades de
sinterizacion y particulas uniformes de tamafios menores de un micrémetro, las técnicas

quimicas son las mas adecuadas.
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II1l. DESARROLLO EXPERIMENTAL

El desarroflo experimenta! se dividié en cuatro etapas:

Etapa L. Obtencién de la matriz de aluminio.
Esta etapa tiene como fin el obtener una matriz de aluminio con el porcentaje
apropiado de porosidad interconectada.

Etapa II. Proceso sol-gel del éxido de zirconio.
En esta etapa se prepara el sol y posteriormente el gel de zirconio, el cual debe tener
¢l tamafio de particula adecuado para poder infiltrarse en la matriz porosa de
aluminio.

Etapa ITI. Incorporacién del gel de zirconio en la matriz de aluminio.
Esta etapa tiene como objetivo el incorporar el gel de zirconio en la matriz de
aluminio, wtilizando como via los poros interconectados, por los cuales se hace
pasar el gel de zirconio.

Etapa I'V. Caracterizacién del material compuesto aluminio-6xido de zirconio.
Esta etapa final tiene como objetivo caracterizar el material compuesto obtenido en
términos de resistencia a la penetracién, resistencia a la flexién, resistencia a la

compresion y resistencia al desgaste.

3.1 Etapa I. Obtencién de da Matriz de Aluminio.

E! primer paso en esta etapa fue la caracterizacion del polve de aluminio evaluando
su forma, tamafio, densidad real, densidad aparente y velocidad de flujo o derrame. En
segundo término, se establecieron las condiciones de compactacion de los polvos, de tat
forma que se obtengan las relaciones de carga contra densidad en verde o porcentaje de
porosidad total, y carga contra porosidad interconectada de la pieza compactada; de tal
forma que, conociendo Ia influencia de la carga sobre la porosidad interconectada se pueda
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establecer la carga de trabajo para la fabricacion de las probetas. Finalmente, s establecen
las condiciones éptimas de sinterizacion de las piezas compactadas.

Para el trabajo de esta etapa se decidio, a partir de prucbas realizadas previamente,
utilizar polvo de aluminio con una clasificacién granulométrica que varia entre las malla

Tyler -80 y +100, es decir, con tamafios en el imtervalo de 150 a 180 micrémetros.

3.1.1 Determinacién de da Forma del Polvo Metalico.

La forma indica la geometria de la perticula. Dicha geometria depende del método
empleado para obtener el polvo. La forma puede determinarse directamenie por
observacion microscopica éptica o por microscopia electronica de barrido (SEM). Dado
que 1a forma de las particulas incide en las caracteristicas secundarias del polvo (velocidad
de derrame, compresibilidad, etc.), entonces su conocimiento cuslitativo es importante
desde ¢! punto de vista prictico.

Para determinar la forma de las particulas se toma una pequefia cantidad de polvo y
bajo observacion en el microscopio estereografico s¢ compara con la carta estindar que
muestra las diferentes formas de los polvos (apéndice L).

La técnica experimental detallada para la determinacion de la forma de la particula
se describe en el apéndice 1.1

3.1.2 Determinacién de Ia Densidad Real del Polvo Metilico.

La densidad real de un polvo metalico se determina basindose en el principio de
desplazamiento, esto es, a partir def volumen que ocupa una masa conocida de un sélido de
forma irregular. La importancia de la densidad real radica en la determinacién del
porcentaje de porosidad total en las muestras compactadas, asi como, en el calculo de la
cantidad de polvo metalico que se debe utilizar en la elaboracién de las piezas para obtener
12 curva de compresibilidad.

En este caso, la determinacion de la densidad real, se realizd colocando uma
pequefia cantidad de polvo de aluminio en un matraz aforado, el cual posteriormente es
llenado con agua destilada y mediante las determinaciones de los pesos se calcula el valor
de la densidad del polvo metalico.
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La técnica experimental para determinar la densidad real, asi como los cdlculos se
describen en el apéndice 1.2.

3.1.3 Determinacion de la Densidad Aparente de Polvos Metilicos.

La densidad aparente se define como la relacion entre el peso en gramos y el
volumen en centimetros ciibicos de una masa pulverizada, bajo las condiciones de Jlenado
libre, es decir, no se debe aplicar ningin tipo de compactacton sobre los polvos. La
determinacion de la densidad aparente depende de la forma y tamafio de las particulas, asi
como la porosidad propia de las particulas del polve. La importancia de la densidad
aparente reside en el hecho de que las matrices normalmente se llenan con un volumen fijo
de polvo, por lo que la densidad indica la profundidad con la cual deben disefiarse.

La determinacién de la densidad aparente se realiza haciendo pasar el polvo
metalico a través de un embudo cuyo didmetro de salida se encuentra establecido en la
norma comespondiente, el polvo cae en un conteredor de volumen conocido y
posteriormente se pesa la cantidad de polvo que ocupé el contenedor.

La técnica experimental para el desarrollo de esta prueba se basa en la norma
ASTM B 212, la cual se describe en el apéndice 1.3.

3.1.4 Determinacion de la Velocidad de Derrame de Polvos Metilicos.

Se define 1a velocidad de derrame a pastir del tiempo necesario para que pase una
cantidad fija de polvo a través de un orificio de dimensiones normalizadas. La velocidad de
derrame depende de la forma, del tamafio y de la distribucién de las particulas de polvo. El
interés préctico de esta caracteristica reside en que proporciona una orientacién acerca del
tiempo de llenado de los moldes.

La determinacién de la velocidad de derrame se realiza haciendo pasar una masa
conocida de polvo metélico a través de un embudo cuyo didmetro de salida se encuentra
estandarizado, midiéndose ¢l tiempo que tarda en pasar todo el polvo al contenedor.

La técnica experimental para el desarrollo de esta prucba se basa en la norma
ASTM B 213, 1a cual se describe en el apéndice 1.4.
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3.1.5 Determinacién de la Curva de Compresibilidad del Polvo Metilico.

Este método se utiliza para determinar la compactabilidad o compresibilidad de
polvos metilicos mediante la generacion de la grafica densidad en verde contra carga
aplicada. En esta prucba el polvo estd sujeto a una compactacion uniaxial en una matriz
estandarizada de seccion rectangular.

La determinacién de la curva de compresibilidad se realiza mediante la
compactacién de una masa establecida de polvo de aluminio bajo diferentes cargas.
Posteriormente se miden las dimensiones de la pieza resultante de la compactacién y se
determina el valor de su densidad en verde, generande de esta forma la curva antes
mencionada.

El desarrollo de esta prueba s¢ basa en la norma ASTM B 331, la cual se describe
en el apéndice 1.5.

3.1.6 Determinacién de la Porosidad Interconectada y Densidad de Polvo

Metilico Compactado.

Este método cubre la determinacion de Ia porosidad interconectada y la densidad de
piezas de polvo metalico compactado, basandose en la medicion de los pesos de la muestra
seca y de la muestra impregnada en aceite.

La determinacioén de la porosidad interconectada se realiza utilizando una muestra
de polvo metilico compactado de dimensiones estandarizadas, la cual se pesa en seco y
posteriormente se introduce en aceite caliente durante el tiempo establecido en la norma.
Posteriormente Ia muestra se enfria introduciéndola en aceite a temperatura ambiente. Una
vez fria, la muestra se pesa suspendida en el aire y sumergida en agua. Con los datos
obtenidos se calcula el porcentaje de porosidad interconectada.

El desarrollo de esta prueba se basa en la norma ASTM B 328, ]a cual se describe
en el apéndice 1.6
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3.1.7 Determinacion de Ia Resistencia en Verde de Polves Metilicos

Compactados.

Este método se utiliza para determinar la resistencia en verde de probetas de polve
metdlico compactadas ¥ no sinterizadas. El término resistencia en verde define la carga
{calculada a partir de la formula de flexion) requerida para fracturar una probeta.

La determinacion de la resistencia en verde se realiza colocando una pieza de polvo
metalico compactado de dimensiones estandarizadas sobre dos soportes, que se encuentran
colocados en los extremos de la cara inferior de Ia pieza. Sobre la cara superior y al centro
de la pieza se aplica la carga de prueba la cual se incrementa uniformemente hasta alcanzar
su ruptura.

El desarrollo de esta prucba se basa en la norma ASTM B 312, la cual se describe

en el apéndice 1.7.

3.1.8 Determinacién de la Temperatura y Tiempo de Sinterizacién de Las

Probetas Compactadas de Polvo Metilico.

La masa de polvo metalico que se ha compactado resulta poco resistente debido a la
débil unién entre particulas. Para remediarlo se recurre a la sinterizacidn, que consiste en
calentar la masa de polvo a temperatura inferior & su punto de fusién durante un tiempo
suficiente para que las particulas se unan y ] componente resultante, muchas veces poroso,
adquiera una buena resistencia mecanica.

Primeramente la temperatura de sinterizacion se fija en 600°C, ésto debido a
anteriores evidencias experimentales (57). Para determinar el tiempo de sinterizacién se
utilizaron piezas rectangulares con Ias dimensiones requeridas por la prueba de resistencia
en verde. Estas piezas se introducen en un homo de tubo y se dejan por tiempos
determinados a la temperatura establecida. La sinterizacién se realizd en dos atmosferas
diferentes: aire y argdn. Posterionments las piezas se sometieron a Ia prueba de resistencia a
Ia flexion (siguiendo la misma metodologia utilizada para determinar la resistencia en

verde).
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3.1.9 Obtencién de la Matriz Porosa de Aluminio.

Una vez realizada la caracterizacién de las propiedades del polvo de aluminio y la
determinacién de los parimetros operativos para obtener una pieza de atuminio con la
porosidad interconectada que se desea para ¢l trabajo experimental, se procede a fabricar
las piezas porosas (matriz) las cuales presentan la forma de un paralelepipedo cuyas
dimensiones son: ancho 12.7 mm (0.500 in), longitud 31.75 mm (1.250 in) y espesor 6.35
mm (0.250 in).

La sinterizacion de las piczas se realiza después de haber incorporado el hidréxido
de zirconio, esto con la finalidad de realizar al mismo tiempo la transformacién a dxido de

zirconio y la sinterizacidn de la matriz de aluminio.

3.2 Etapa IL Proceso Sol-Gel del Oxido de Zirconio.

Esta etapa tiene como finalidad obtener particulas finas de hidréxido de zirconio
suspendidas en un medio acuoso. La obtencion se realiza mediante el proceso denominado
sol-gel partiendo del carbonato bésico de zirconio. En primer lugar, se establecen las
reacciones quimicas que sc realizan durante €! proceso sol-gel y se¢ determina el porcentaje
de humedad presente en ef carbonato bisico. En segundo lugar, se realiza la obtencion del
sol de oxicloruro de zirconio mediante la adicién de 4cido clorhidrico al carbonato basico.
Por tltimo, se obtiene y caracteriza el gel de hidréxide de zirconio ¢l cual representa el

compuesto que seré incorporado a la matriz porosa de aluminio.

3.2.1 Determinacién del Porcentaje de Humedad en el Carbonato Bisico

de Zirconio.
Es necesario conocer el porcentaje de humedad contenido en el carbonato basico de
zirconio para establecer las cantidades estequiométricas que se deben utilizar en la reaccion

quimica para la formacién del oxicloruro de zirconio.
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Para la determinacién del porcentaje de humedad primeramente es necesario tener
un crisol a peso constante, Posteriormente se pesan 5 gramos de carbonato basico y se
colocan en el crisol. Ambos son introducidos en una estufa para calentarlos a 45°C durante
periodos de 2 horas, transcurrido el tiempo se pesa el criso! y se determina el cambio de
peso, la operacion se debe repetir hasta que la variacion del peso del carbonato bésico no
seca mayor de 5 miligramos. Con los pesos inicial y final se determina el porcentaje de

humedad contenido en el carbonato basico de zirconio.

3.2.2 Obtencion del Sol de Oxicloruro de Zirconio.
Conociendo el porcentaje de humedad que contiene el carbonato basico de zirconio
se establece la relacidn estequiométrica para el 4cido clorhidrico que se debe adicionar al

carbonato siguiendo la reaccidén quimica que se presenta a continuacion:
(Zr0, -CO, -4H,0)+ 6HCI — 3ZrOCI, + 3C0, +15H,0

En basc a esta reaccidn s¢ determina que la cantidad de é4cido clorhidrico
concentrado que se necesita adicionar es de 9 mililitros, los cuales se agregan gota a gota a
un vaso de precipitados, el cual contiene 20 gramos de carbonato bdsico de zirconie y se
encuentra bajo agitacion moderada, utilizando para esto un agitador magnético. Al
completarse Ia reaccidn el producto obtenido debe ser una solucion incolora y transhicida,
con un pH 4cido (pH=1).

3.2.3 Obtencién del Gel de Hidréxido de Zirconio.

La obtencién del gel de hidréxido de zirconio es la parte de este trabajo que
requieré de mayor cuidado ya que, dependiendo del tamafio de las particulas que se formen
durante la precipitacién del hidroxido de zirconio, se establece la factibilidad para que
pueda incorporarse en la matriz porosa de aluminio que se utiliza como matriz del material
compuesto que se desea obtener.

Para formar el gel deseado se adiciona hidréxido de amonio a la solucién de

oxicloruro de zirconio obtenida previamente. Se realizaron tres pruebas de adicion de
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hidroxido de amonio, siendo la concentracion de éste 100%, 50% y 20% en volumen. La
adicion se efectia gota a gota, de tal forma que el efecto de la agitacion que se aplica al
sisterna sea capaz de dispersar el gel formado. La reaccién quimica que se efectiia durante

la formacion del gel de hidréxido de zirconio se presenta a continuacion.

ZrOCL, + 4NH,OH — Zr(OH), + 2NH,Cl + 2NH, + H,0

Para determinar la cantidad méxima de hidréxido de amonio que se debe agregar al
sistema, se parte de la inmersién de piezas porosas de aluminio a la solucién que contiene
et gel formado con diferentes cantidades de solucién de hidréxido de amonio. Los niveles
adicionados de hidréxido de amoenio son 50, 52, 54, 56, 58 y 60 mililitros; las piezas son
sumergidas por un lapso de 2 minutos y posteriormente se introducen a la estufa a 45°C
durante 4 horas. Las piezas secas se observan en ¢l microscopio estereoscopico y
dependiendo de! grado de incorporacion del ge! formado en la matriz porosa de aluminio
que presenta cada una de las piezas, se establece la cantidad de hidréxido de amonio que
debera ser adicionada finalmente af sistema de trabajo. Cuando se presentan aglomerados
en la superficie de la muestra indicari que la cantidad de hidréxido de amonio adicionado

provoca la formacion de gel cuyo tamafio no permite su infiltracion.

3.2.4 Caracterizacién del Hidréxido de Zirconio.

La caracterizacion det hidroxido de zirconio obtenido se puede realizar mediante la
aplicacién de varias técnicas dentro de las cuales se encuentran: andlisis térmico diferencial
{DTA), anilisis termogravimétrico (TGA), difraccion de rayos-X y microscopia optica.

Para la caracterizacion de!l hidréxido de zirconio formado mediante el proceso sol-
gel, se debe realizar la gelacion completa de 1a solucién de oxicloruro de zirconio que se
tiene. El producto de la gelacion es secado en una estufa a 45°C durante 4 horas. Este
producto se presenta como un precipitado fino de color blanco.

Del precipitado obtenido se tomé una pequefia cantidad, aproximadamente §
gramos, y se realizaron tanto el Amdilisis Térmico Diferencial como el Anilisis

Termogravimétrico. Estas determinaciones se realizaron en la Unidad de Servicios de
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Apoyo a la Investigacion (USAI) de la Facultad de Quimica, UNAM. De estos analisis se
obtuvieron termogramas en los cuales se puede establecer, mediante cambios en las
pendientes de calentamiento y de cambios en el peso, las transformaciones que se
presentan en el sistema bajo estudio cuando se somete a un calentamiento hasta 700°C en
una atmésfera de nitrégeno y con una rapidez de calentamiento de 10°C por minuto. La
temperatura mAxima durante los analisis térmicos se define en base a que la sinterizacidn
de las piezas de aluminio se realizé a 600°C. para asegurar la transformacién del hidroxido
de zirconio a su 6xido el cual es el material que se busca como refuerzo de la matriz.

Otra técnica utilizada para la caracterizacién del hidroxido de zirconio obtenido fue
la difraccién de rayos-X, realizada en el Instituto de Investigacion de Materiales de la
UNAM. En los difractogramas que se obtuvieron s¢ puede observar la presencia de los
compuestos existentes en el precipitado sometido a estudio.

El tamafio de las particulas formadas, tanto en cada cantidad adicionada de
hidréxido de amonio, como una vez realizada la gelacion total de la solucién de oxicloruro

de zirconio se determiné mediante microscopia optica.

3.3  Etapa IIL Incorporacién del Gel de Zirconio en Ia Matriz

de Aluminio.
Esta es 1a etapa critica del trabajo, debido a que, dependiendo de la incorporacion
que se logre de hidréxido de zirconio en la matriz porosa de aluminio, se verdn afectadas

las propiedades finales del material compuesto obtenido.

3.3.1 Incorporaciéon Mediante Inmersion.

Una vez establecidas tanto la concentracion como el volumen que se debe adicionar
de hidréxido de amonio a la solucién de oxicloruro de zirconio, se procedid a incorporar el
gel de hidréxido de zitconio en 1a mairiz porosa de aluminio, para lo cual se establecio ¢l

siguiente método experimental:
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Primero se pesan las piezas en seco, posteriormente se introducen en la solucién
que contiene el gel y permanecen sumergidas en ésta por un lapso de dos minutos, tiempo
suficiente para desplazar el aire contenido en la muestra, posteriormente s¢ sacan y s&
pesan. Una vez que el exceso de solucién ha sido eliminado, las piezas se iﬁtroducen en la
estufa a 45°C y permanecen ahi por un periodo de 2 horas. Concluido el tiempo de secado
se pesan de nuevo y se establece su incremento en peso.

Este procedimiento se repite en varias ocasiones para la misma pieza, teniéndose al
fina] piezas con 1, 2, 3,....n, inmersiones, con lo cual se pretende establecer el grado
méximo de incorporacion que se puede lograr al realizar inmersiones sucesivas de las

piczas en la solucidn que contiene el ge! de zirconio.

3.3.2 Incorporacién Mediante Impregnacién al Vacio.

Para lograrlo se disefié un dispositivo en el cual la pieza es colocada y aislada por
sus cuatro cantos y sélo las superficies superior e inferior quedan descubiertas. La solucién
se deposita en la parte superior de la pieza y se hace pasar el gel a través de la muestra
aplicando vacio por la parte inferior.

34 Etapa IV. Caracterizacién del Material Compuesto Al-
Zl’Oz.

La caracterizacion del material compuesto obtenido se realizé mediante prucbas
mecénicas. Las propiedades mecénicas evaluadas fueron: la resistencia a la penetracion, la
sesistencia a 1a flexién, la resistencia a la compresion y la resistencia al desgaste. Aunado a
estas pruebas se realizd la caracterizacién por microscopia dptica, microscopia electronica
y difraccion de rayos-X.

3.4.1 Determinacién de la Dureza del Material Compuesto AFZrO..

La determinacién de la resistencia a la penetracién involucra la medicién de la
dureza rockwell HRL, en la cual se utiliza un penetrador esférico de Y% de pulgada de
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dismetro y una carga de 60 kg, siguiendo el procedimiento descrito en la norma ASTM E-
18.

Se coloca la muestra en el yunque planc y se aplica la precarga de 10 kg,
posteriormente se acciona el durémetro y se aplica la carga total, leyéndose en el indicador

digital del equipo el valor de la dureza del material.

3.4.2 Determinacién de la Resistencia a la Flexién del Material
Compuesto AFZrO,.
La determinacién de esta prueba mecdnica se realiza de acuerdo al procedimiento
mostrado en la primera etapa de este trabajo, en donde se determind la resistencia en verde

de polvos metdlicos.

3.4.3 Determinacién de la Resistencia a Ia Compresién del Material

Compuesto Al-Zr0O;.

La resistencia a la compresion se determiné en muestras de base cuadrada y cuya
relacién de altura - base es por lo menos de 2:1 con respecto a un lado de la base. La prueba
se realizé en el Instituto de Investigacién en Materiales de la UNAM. Esta prueba se realizo
a una velocidad de desplazamiento de 0.5 mm por minuto.

Para la realizacién de Is prueba se aplica la carga sobre la base cuadrada hasta la

ruptura de la muestra y posteriormente se calcula la resistencia al punto de ruptura en MPa.

3.4.4 Determinacion de la Resistencia al Desgaste del Material

Compuesto Al-ZrO,.

La resistencia al desgaste, se evalia con la finalidad de establecer la velocidad con
que ¢l material compuesto fabricado pierde peso con respecto al tiempo, cuando es
sometido a Ia accidn de rozamiento estando en contacto con una superficie de acero que se
encuentra en movimiento.

La determinacion de la resistencia al desgaste se realizd colocando una muestra de

base cuadrada, de 12 mm por lado y 6 mm de espesor. La muestra es colocada en un
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dispositivo fabricado expresamente para dicha prueba, en donde ¢l drea mayor se pone en
contacto con la superficie longitudinal de un redillo de acero 4140 templado y revenido
con una dureza de 52 HRC. El rodillo gira sobre su eje longitudinal y la muestra se coloca
en contacto con el rodillo, la velocidad del rodillo fue de aproximadamente 350 r.p.m. y ¢l
peso que se aplica a la muestra fue de 9.81 N (1 kgf). Para establecer la velocidad de
desgaste la muestra se pesa al inicio de la prueba y posteriormente se pesa de nucvo una
vez transcurrido €l tiempo establecido de prueba para la misma. Los intervalos de tiempe
utilizados durante la prueba son: los primeros 10 minutos se pesa la muestra cada 2
minutos, 10s siguientes intervalos son cada 5 minutos {5 veces), después cada 10 minutos 5
veces) y por tltimo 20 minutos, dando un total de 16 mediciones y un tiempo total de
prueba de 105 minutos.

Esta prucba se realiz6 para cada uno de los materiales compuestos fabricados, de tal

forma que se obtienen curvas de pérdida de peso contra tiempo de la prueba.

3.4.5. Observacién Metalografica del Material Compuesto Al-ZrO;.

Para la observacién metalogrifica se realiza la preparacién convencional de las
muestras, es decir, montaje de la seccion correspondiente al corte transversal de las
muestras, desbaste con lijas desde grado 240 hasta grado 600, pulido con alimina de 1
micrémetro en pafio de pelo sintético y corto.

La observacion se realiza mediante microscopia Optica para establecer la
distribucién y el tamafio de los poros en la matriz de aluminio, y para observar el llenado
del reforzante en los poros de la matriz.

La observacién por microscopia electrénica de barrido se realiza principalmente
para obscrvar ¢l reforzante depositado en los poros de la matriz; utilizando el andlisis
puntual mediante espectrometria de energia dispersiva (EDS, por su definicién en inglés)

se establece la presencia del éxido de zirconio en la pieza de aluminio porosa mediante

Tapeo.
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IV. RESULTADOS

41 ETAPAL
Los resultados obtenidos durante la caracterizacién del polvo metalico que se utiliz6

para la fabricacién de la matriz porosa de aluminio se presentan en la tabla I,

Tabla 1. Caracterizaci6n del Polve de Aluminio.

Tamafio Tamafio Forma del | Densidad | Densidad Velocidad |
Del Polvo Del Polvo Polvo Real Aparente | de Derrame
(Malla Tyler) | (um) (gfem®) | (glom’) (g/s)
-80 +100 150 - 180 Irregular 2.692 1.081 95.46

Como se puede observar en la tabla 1, la forma del polve de aluminio es irregular y
su contorno esta redondeado (Figura 1). Por otra parte, la densidad real presenta un valor

muy cercano a la densidad teérica del aluminio (2.699 g/cm’).

Figura 1. Forma de las particulas del polvo de aluminio.
La curva de compresibilidad del polvo de aluminio utilizado se realizé aplicando

diferentes cargas, desde 5 kN hasta 50 kN, como se muestra en la tabla 2. En esta tabla
también se presentan los resultados obtenidos de la medici6n de la porosidad total v la
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porosidad interconectada asociada a cada carga de prueba, asi como de la resistencia en
verde del espécimen compactado.

Tabla 2. Compresibilidad del Polvo de Aluminio.

Carga Densidad | Porcentaje de | Porcentaje de | Resistencia
Aplicada | en Verde | Porosidad Porosidad en Verde
[Lan)) ﬁmﬁ) Total Interconectada {MPa)
5 1.582 4140 38.53 0
15 1.761 34.77 28.62 1.028
25 2.066 2345 20.93 2975
35 2215 17.94 16.10 5.090
45 2326 13.80 12.76 7.123
50 2.366 12.36 11.45 9.520
Nota: La porosidad total se calcula con relacidn a la densidad tednica del aluminio
purg (2.699 g[cm’L

En base 2 los resultados anteriores, se establecen las condiciones para obtener la
porosidad interconectada que se desea durante la fabricacion de las probetas que serviran
como matriz en la sintesis de los compasitos Al-ZrQ,. La porosidad interconectada deberd
ser de 20 % aproximadamente, tomando como criterio para esta seleccion que la cantidad
miéxima que se podria obtener de reforzante es del 20 % en volumen, en el caso de que
todos los poros pudieran ser llenados con el 6xido de zirconie, que es el material reforzante
que se desea utilizar.

En base a los resultados de Ia curva de compresibilidad (Figura 2} se observa que
para lograr el porcentaje de porosidad interconectada deseado, se debe aplicar una carga de
25 kN durante la compactacion de los polvos.

La sinterizacién de las probetas fabricadas, con el grado de porosidad interconectada
deseado, se realizd en dos atmésferas diferentes: aire y argon, ambas a una temperatura de
600°C, utilizando los tiempos indicados en la tabla 3. Ademas en esta tabla se presentan los
resultados de la resistencia a la flexién para cada uno de los tiempos de sinterizacién
utilizados,
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Figura 2. Comportamiento del polvo de aluminio al ser sometido a diferentes cargas de
compactacion.

La prueba de resistencia a la flexion se utilizé para establecer el tiempo que se
deben mantener las piezas en el horno para alcanzar su grado dptimo de sinterizacién. En la
tabla 3 se presenta el valor de la resistencia en verde, la cual corresponde a! primer dato
reportado (tiempo = 0 minutos), para establecer el incremento de la resistencia conforme

transcurre el tiempo de sinterizacién.
El tiempo de sinterizacién resultante fue de 60 minutos, ya que el incremento de

tesistencia a la flexién con respecto a la muestra en verde (sin sinterizar) corresponde a un

300%, estando las muestras sometidas durante este proceso a una atmésfera de argon.
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Tabla 3. Tiempo de Sinterizacion de la Matriz Compactada.

Tiempo de Resistenciaala | Resistenciaala
Sinterizacién Flexién Flexién
(minutos) MPafAIRE) | MPa{ARGON)
0 2.975 2.975
30 7.649 9.345
60 7.699 12.111
120 9.110 9.6075
180 11.623 11.4735
240 10.880 11.3015

Nota: En la tabla se indica el valor de resistencia en verde para

fines de comparacion.
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4.2 ETAPAIL

Partiendo del carbonate bésico de zircomio, cuya formula quimica es
210, COy-xH20, se determiné experimentalmente ¢l porcentaje de humedad contenido en
la sal que se utiliza. La determinacion se efectué gravimétricamente, obteniéndose un
resultado de 40,68 % de humedad.

Determinade el porcentaje de humedad que contiene la sal, s¢ puede calcular la
cantidad estequiométrica de acido clorhidrico que sc requiere para que se lleve a cabo fa
reaccién mediante la cual se obtiene el oxicloruro de zirconio. El célculo estequiométrico
de la cantidad de 4cido clothidrco requerido se realiza a partir de la siguiente reaccién

quimica.
Xzr0, - CO, - 4H,0) , +6HCl,py —> 3ZrOCly ) +3C0y, +15H,0,,)

Fl resultado obtenido indica que se deben agregar 8.04 ml de 4cido clorhidrico (de
concentracion 38.5%).

Se agregé un pequefio exceso para que la reaccion se llevara en su totalidad y que el
carbonato bdsico de zirconio fuera el reactivo limitante de Ja reaccion. Este pequeiio exceso
sirve para que la reaceién se lleve a cabo més rapidamente, €sto debido a las observaciones
previamente realizadas durante la disolucion de carbonato basico. En total se agregaron 9
m| de 4cido clorhidrico al 38.5%.

También se realizaron pruebas para la disolucion a dos temperaturas diferentes, la
primera a 25°C y la segunda a 60°C. De estas pruebas se encontr que para la segunda
temperatura el tiempo que tarda en disolverse totalmente el carbonato es menor,
aproximadamente una quinta parste del tiempo que tarda en disolverse cuando se utiliza la
primera temperatusa.

La obtenci6n del gel de zirconio se realizd a partir de la solucién de oxicloruro de
zirconio, agregando hidréxido de amonio para formar e! gel de acuerdo a la siguiente

reacci6én quimica:
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ZrOClyyy+ 4NH OH ) > Zr(OH )y + 2NH Cliagy + 2NH iy + H:0,

El hidréxido de amonio se utiliza en diferentes concentraciones: 20%, 50% y 100%
en volumen.

Los resultados encontrados a partir de estas concentraciones muestran que cuando
se utiliza el hidréxido de amonio al 100%, se forma un gran precipitado de hidréxido de
zirconio, el cual no se dispersa en la solucién y por lo tanto su tamaiio no es apropiado para
poder ser infiltrado en la matriz porosa de aluminio. Para el caso de la concentracién del
50%, también se presenta el precipitado de hidréxido de zirconio y aunque su tamafio es
menor que el obtenido en el caso anterior, la agitacién que se utiliza no es suficiente para
poder separar el aglomerado de particulas que forman el precipitado. La concentracion de
20% resultd ser la més adecuada, ya que en este caso no se forma el precipitado, sino que el
hidréxido de zirconio se presenta en forma de gel, el cual se dispersa adecuadamente con la
agitacién que se aplica durante todo el proceso. En Ia figura 3, se cbservan los precipitados
formados con las concentraciones de hidroxido de amonio de 100% y 50% en volumen.

Para el iltimo caso, es decir la concentracion de 20% en volumen de hidroxido de

amonio, se realizd una prueba a 60°C y se observd que el tiempo que se requiere para una
dispersion total del gel es aproximadamente una décima parte del tiempo utilizado en la
dispersién a 25°C.

Figura 3. Gel formado con diferentes concentraciones de hidroxido de amonio. a) 50%, b)

100% en volumen,
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Para la caracterizacion del gel de hidraxido de zirconio se realizé la gelacion total
de Iz solucién; esto requirié de 110 ml de hidréxido de amonio al 20% en volumen. El gel
obtenido fue secado a 45°C durante 24 horas. Una vez seco, se tomé una muestra la cual fue
sometida a anslisis térmico, en sus modalidades de anélisis termogravimétrico (TGA) y
anilisis térmico diferencial (DTA), asi como difraccién de rayos-X.

En el termograma (Figura 4) correspondiente al analisis termogravimétrico (TGA),
se observa que la grifica de peso (%) contra temperatura (°C) presenta una curva de pérdida
de peso, la cual se incrementa conforme aumenta la temperatura, alcanzando una pérdida
total de 43.5%. Esta curva se divide bisicamente en cuatro secciones. La primera, ocupa el
intervalo de temperatura ambiente hasta 153°C en donde la pérdida de peso (15.7%). L=
segunda seccién se establece desde 153°C hasta 275°C, en la cual la pérdida de peso
(15.3%). La tercera scccion desde 275°C hasta 500°C, en donde la pérdida de peso es de
11%. La cuarta y Gltima seccion que estd comprendida entre 500°C y 700°C, en donde la
pérdida de peso sélo es de 1.5%.

En la figura 4 se puede observar la curva correspondiente a la derivada del peso
(%/min.) con respecto al tiempo, en donde se aprecian dos cambios importantes: el primezo
en 77.40°C y el segundo en 232.21°C; cada uno de estos picos se encucnira localizade
dentro del intervalo de las dos primeras secciones de la curva de pérdida de peso, indicando
de esta manera que existié una evolucién répida en la pérdida de peso tanto para la
humedad de la muestra como para la descomposicién de los cloruros.
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Figura 4. Termograma del gel de zirconio, obtenido por andlisis termogravimétrico.

En el termograma (Figura 5) del andlisis térmico diferencial (DTA) se presentan tres
puntos importantes: 139.06°C, 268.75°C y 400.00°C. El primero de ellos al final de una
meseta que comienza aproximadamente en 75°C y donde el cambio de la diferencia de la
temperatura no es mayor de 0.15 °C/mg. El segundo punto corresponde a otra meseta que se
presenta entre 210°C y 268°C, en este caso la diferencia de temperatura es pricticamente
nula, Para el tercer punto del termograma (400°C) se observa que existe un pequeiio pico, €l
cual corresponde a una transformacion de tipo endotérmica, ademds de una pequefia meseta
comprendida entre 425°C y 480°C.

40



Saaple: HIDROXIDO DE ZIRCON DTA File: C HZNIDTA
Size:. 2.0000 mg Operator: WP
Method: HIDROXIOD DE IYACON
Commant: WSO C/AMIH ATW. ~HITROGEND

4.0

3.5
!.P‘ E
2.9
2.0+

1.54

Tomparaturs Differsnce (“C/mg)

c “100 260 30 %0 500 500 700
Tamperature (“C) Ganeral V4.1C OuPont 2000

Figura 5. Termograma del gel de zirconio, obtenido por andlisis térmico diferencial,

Tomando como base los resultados de los termogramas (TGA y DTA) se realizaron
anilisis por difraccién de rayos-X a la muestra de gel de zirconio, el cual fue calentado a
diferentes temperaturas.

La primera temperatura utilizada fue de 45°C, es decir teniendo exclusivamente ¢]
gel seco, la sepunda fue a 400°C en donde la cvaporacidn de la bumedad y la
descomposici6n de los cloruros residuales ya se hubiera presentado, ademés de que en esta
temperatusa se presenta la transformacién del hidréxido a éxido de zirconio. Por iltimo, se
calenté el gel de zirconio a 600°C ya que en esta temperatura se realiza la sinterizacién de
la matriz porosa de aluminio.

En las siguientes figuras se presentan los difractogramas correspondientes a cada
una de las temperaturas indicadas anteriormente. Para el caso del gel calentado a 45°C
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(Figura 6), se observan los picos o seflales caracteristicas del cloruro de amonio Y una zona
en la base del difractograma que indica la presencia de un compuesto amorfo. En la muestra
tratada a 400°C (Figura 7) se observa la presencia de la sefial del 6xido de zirconio. Y por
ultimo, en el difractograma de la muestra de 600°C (Figura 8) se observa que coexisten el
éxido de zirconio y la badaleyita, que representa otra forma de cristalizacion del oxido de

zirconio.
2-Tiwis - Buals ‘lll'!l‘llm OX INUSBTISACICHES BY MATERIALES, S6-tay-1990 18:51
".i v T T k| T T T T L) ¥ T 13 T
3 ‘ NH.C!

NHCL NH,C]

Figura 6. Difractograma del gel de zirconio calentado a 45°C.
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Figura 7. Diftactograma del gel de zirconio calentado a 400°C.
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Figura 8. Difractograma del gel de zirconio calentado a 600°C.
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43 ETAPAIIL
El gel de hidréxido de zirconio se produjo adicionando diferentes cantidades de

hidréxido de amonio (20% en volumen) a la solucién de oxicloruro de zirconio. Los
volimenes utilizados fueron: 52, 54, 56, 58 y 60 ml.

En cada una de las soluciones, con diferente cantidad de gel formado, se
introdujeron piezas porosas de polvo de aluminio durante dos minutos aproximadamente,
que es el tiempo medido para la evolucién del aire contenido en la pieza fabricada. Al
término de este tiempo las muestras se secaron por espacio de 60 minutos a 45°C y se
determiné el incremento en peso correspondiente a cada muestra. Los incrementos se

presentan en la tabla 4.

Tabla 4. Incrementos de peso en funcién del volumen hidréxido de amonio adicionado.

Volumen adicionado de Incremento
NH,OH (m!) en peso (g)

52 0.127

54 0.143

56 0.142

58 0.164

60 0.100

Como se puede observar en la tabla 4, €l incremento de peso de cada muestra estd
relacionado con la cantidad de hidréxido de amonio adicionado a la solucién, para el caso
de 54 y 56 ml la diferencia en el incremento de peso fue practicamente nulo, teniéndose

como excepeion el dltimo caso (60 ml), en donde el incremento de peso fue el menor.

Las piezas de aluminio impregnadas fueron observadas al microscopio
estereoscopico en donde se determind que para el caso de los tres primeros niveles de
hidréxido de amonio adicionado, el hidréxido de zirconio se¢ presenta como una sal blanca
que esté llenando las cavidades presentes en la pieza, mientras que para ¢! caso de las
{ihimas dos se presentan pequefias aglomeraciones en la superficie de la pieza, figuras 92 y
of.
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Figura 9. Forma de la impregnacién lograda en cada nivel de hidr6xido de amonio
adicionado en la superficie de las muestras.
a) Al solo, b) 52 ml, ¢) 54 mi, d) 56 ml, ¢) 58 ml y f) 60 mL

De los resultados mostrados en la tabla 4 y 1a figura 9, se decidi6 trabajar con 56 ml
de hidréxido de amonio al 20% ¢n volumen, ya que presenté el mayor incremente de peso
y no se aglomerd el gel en la superficie de la muestra. Ademds, en la figura 9 se observa
que el depésito del hidréxido de zirconio en la superficie es el més homogéneo.
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Tomando como referencia este volumen de hidroxido de amonio adicionado, se
realizaron pruebas de inmersién consecutivas de la probeta obteniéndose los resultados

mostrados en la tabla 5.

En la figura 10, se puede observar que ¢! cambic de pese expresado en porcentaje
presenta una tendencia creciente hasta practicamente la séptima inmersion; después de ésta,

¢l incremento en porcentaje no presenta gran cambio.
Por otro lado, los resultados obtenidos de la prueba de impregnacién utilizando el
sistema de vacio no fueron adecuados, ya que los niveles retenidos de hidréxido de zirconio

fueron practicamente nulos.

Tabla 5. Incremento de peso en funcion del nimero de inmersiones aplicadas a cada pieza.

Inmersion | Incremento ! Incremento | Diferencia de
De peso (g) | de peso (%) | Incremento

0 0.000 0.000

|1 0.142 2.65 2,65
2 0.242 451 1.86
3 0.295 5.50 0.99
4 0.330 6.15 0.65
5 0.353 6.56 0.41
6 0.387 7.21 0.65
7 0.411 7.66 0.45
8 0.420 7.83 0.17
9 0.427 7.96 0.13
10 0.434 8.09 0.13
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Figura 10. Retencién del hidréxido de zirconio en funcién del nimero de inmersiones.
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44 ETAPATLV.

Para realizar la caracterizacion del compésito se utilizaron cuatro niveles diferentes
de 6xido de zirconio infiltrados en 12 matriz porosa de aluminio. Para esto se tomé como
base la curva presentada en la figura 10, en donde se observa que después de la séptima
inmersion el incremento de peso en porciento no suffe un cambio considerable.

Los niveles utilizados en la elaboracién de los materiales compuestos para su
caracterizacién se presentar en la tabla 6.

La determinacién del porcentaje de ZrO; se¢ realizé mediante el célculo
estequiométrico de la siguiente reaccion quimica, y ademés por medicion directa del
cambio de peso al catentar 2 600°C el Zr(OH), para transformarlo a ZrQ;.

A
ZF(OH)‘(W’) + ZNH“C[(GQ) + ZNH3(3) + HEO(M)M)ZrOZ(s)

Tabla 6. Niveles de ZrO, utilizados como reforzante para la fabricacion del material

compuesto.
Incremento de Peso | Incremento de Peso | Nivel de Reforzante
Zr(OH), Zr(OH), Zr0,
® (%) (% en peso)

0.295 5.50 3.36
0.330 6.15 3.75
0.353 6.56 4.00
0.387 7.21 4 40 R

Para evaluar el material compuesto obfenido primero se realizé la sinterizacién de

las piezas a 600°C durante un tiempo de 60 min. en una atmésfera de argén.
Los resultados de la evaluacidén del material compuesto obtenido se presentan en

esta seccién. Las principales propiedades evaluadas fueron: resistencia a la penetracion

(dureza), resistencia a la flexion, resistencia a la compresién y resistencia al desgaste.
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4.4.1 RESISTENCIA A LA PENETRACION (DUREZA) DEL MATERIAL

COMPUESTO Al-ZrO..

Se realizaron mediciones de dureza Rockwell en 1a escala “L”, cuyas condiciones
operativas son: penetrador de bola de acero de % de pulgada de didmetro, precarga de 10
kgf y carga total de 60 kgf.

Los resultados obtenidos en la medicion de dureza HRL presentaron una diversidad
de valores dentro de una misma muestra, por o que debido a la gran incertidumbre en la
medicion experimental no pueden ser considerados para su analisis, esta diversidad de
valores se presentan debido a que la matriz es de aluminio y éste tiene una gran ductilidad
lo que provoca que el tiempo de aplicacion de la carga (30 segundos para materiales
suaves) no sea suficiente para que la medicién sea precisa. Para solucionar este
inconveniente se realizé un cambio en ¢l tipo de dureza que se mide al material fabricado,
siendo este nuevo tipo de dureza el célculo de la resistencia a la penetracién que presenta el
material, tomando como referenciz la formula mediante la cual se calcula la dureza
Brinnell, teniendo en consideracion los cambios realizados tanto en la carga como en ¢l
didmetro del indentador,

L

(o 7

HEB =

donde: L = carga de prueba, 60 kgf.
D = diametro de 1a bola del indentador, 6.35 mm.
d = didmetro de la impresion, mm

Los resultados obtenidos en la pruecba de resistencia a la penetracién bajo las

condiciones antes indicadas se presentan en la tabla 7.
Los resultados presentados en la tabla 7 muestran que existe un pequefio aumento en

12 resistencia a la penetracién (dureza), conforme se incrementa el contenido de reforzante

incorporado
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Tabla 7. Resistencia a la penetracion de] material compuesto Al-ZrQ,.

Nivel de Resistenciaala Incremento de
Reforzanic Penetracién Resistencia

Crw) (kg/mm’) (%)

0.00 3.64 0.00

3.36 8.75 1.27

3.75 8.87 2.66

4.00 9.40 8.80

4.40 9.11 5.44
Nota: El incremento de la resistencia a la penetracion se calcula tomando como base el
valor de la resistencia a la penetracion de la muestra que no tiene oxido de Zirconio
como material de refuerzo.

E{ valor de resistencia a la penetracién equivale a la dureza Brinnell (HB).

4.4.2 RESISTENCIA A LA FLEXION DEL MATERIAL COMPUESTO Al-ZrO;.

La resistencia a la flexién tanto del aluminio como del material compuesto obtenido
se evaluaron siguiendo la metodologia descrita en el apéndice I (norma ASTM B 312). Los
resultados obtenidos se presentan en la tabla 8.

De los resultados mostrados en la tabla 8 se puede observar que el incremento en la
resistencia a la flexion tienc una relacién directa con la cantidad de oxido de zirconio
retenide, notandose que este incremento varia entre 40 y 60%. También se puede observar
que cuando el incremento de peso en porcentaje es de 4.40% la resistencia a la flexion

presenta una ligera disminucion, aproximadamente de 3 puntos porcentuales.

Tabla 8. Resistencia a la flexidn del material compuesto Al-ZrO,.

Nivel de Resistenciaala| Resistenciaa Incremento de
Reforzante Flexiém la Flexién Resistencia

{1w) (N) (MPa) (%)

(.00 0.17 12.111 0.00

3.36 0.24 17.355 43.30

3.75 0.25 17.946 48.18

4.00 0.27 19.578 61.66

440 0.27 19.192 5847
Nota: El incremento de 1a resistencia a la flexion se calcula tomando como base el valor
de 1a resistencia a In flexion de la muestra que no tiene 6xido de zirconio como material
de refuerzo.
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443 RESISTENCIA A LA COMPRESION DEL MATERIAL COMPUESTO Al-
ZrO,.

La resistencia a la compresion de! material compuesto se evalué utilizando probetas
de base cuadrada, en las cuales la relacion altura-base que se utiliz6 es de 2:1 y la velocidad
de avance en la prueba fue de 0.5 mm/min.

Como se puede observar en los resultados presentados en la tabla 9, el incremento
de la resistencia 2 la compresién para el material compuesto obtenido esté por encima del
100%, aunque para la muestra correspondiente al Gltimo caso presenta un decremento con

respecto a las muestras anteriores.

Tabla 9. Resistencia maxima a la compresion del material compuesto Al-ZrO;.

Nivel de Resistencia ala Incremento de
Reforzante Compresion Resistencia

Crw) (MPa) (%)

0.00 26.0% 0.00

3.36 59.15 126.72

3.75 63.27 142,51

4.00 63.96 145.15

4.40 54.64 109.43
Nota: El incremento de In resistencia a la compresion se calcula tomando como base el
valor de la resistencia s la compresion de la muestra que no tiene 6xido de Zirconio como
material de refuerzo.

44.4 RESISTENCIA AL DESGASTE DEL MATERIAL COMPUESTO Al-ZrO,.

La resistencia al desgaste tanto del aluminio como del material compuesto obtenido
se evaluaron siguiendo la metodologfa descrita en el apéndice I (norma ASTM B 312). Los
resultados obtenidos para la evaluacién de la pérdida de peso con respecto al tiempo de la
prueba se presentan en la figura 11.

Como se puede observar en la figura 11, la resistencia al desgaste de las muestras
presenta un comportamiento lineal, siguiendo el patrén mostrado por la muestra que no

tiene éxido de zirconio.
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La resistencia al desgaste se evalia como la relacién que existe entre la pérdida de
peso con respecto al tiempo de la prueba, es decir comesponde a la pendiente calculada para
cada muestra sometida a 1a prueba, tabla 10

336%

4.40%
375%
.00 %

0 20 40 60 80 100 120
Tiempo de prueba (min.)

Figura 11. Pérdida de peso en funcién del tiempo de la prueba para cada nivel de

reforzante.

Tabla 10. Resistencia al desgaste del material compuesto Al-ZrO,.

Nivel de Resistencia al

Reforzante Desgaste
(rw) {g/min.)
0.00 0,0011
3.36 0.0009
3.75 0.0006
4.00 0.0005
4.40 0.0006
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445 OBSERVACION METALOGRAFICA DEL MATERIAL COMPUESTO Al-

Zr0a.

La observacion metalografica se realizé en un corte transversal de las muestras. La
muestra correspondiente a la matriz de aluminjo presenta porosidad uniformemente
distribuida. Donde el tamafio de los poros s¢ presenté bésicamente en dos intervalos; el
primero con didmetros promedio de 17 micrémetros y el segundo con didmetros promedio
de 44 micrémetros. En las muestras que contienen el reforzante (6xido de zirconio) se
observé que éste se encuentra llenando principalmente los poros de menor didmetro y en
los canales que quedan debido a las uniones de las particulas del polvo de aluminio (Figura
12).

Figura 12. Fotografia de microscopio éptico: a) Matriz porosa de aluminio, b} Material
compuesto Al-ZrOz (4.00 */w).

Para ¢l caso de los poros de mayor diémetro el reforzante sélo estaba depositado en
12 superficie de las particulas del polvo de aluminio que forman el poro, figura 13.
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Figura 13. Fotografia de microscopio electrénico de barrido del material compuesto Al-
Zr0; (4.00%w).

La observacién metalogrifica realizada en el microscopio electrénico de barrido,
mostrd que el éxido de zirconio esté presente en los poros de la matriz y en los canales que
deja la unién entre particulas de polvo de aluminio. Lo anterior se corroboré utilizando el
anilisis mediante la técnica de EDS, mostrdndose en los mapeos correspondientes la
presencia del 6xido de zirconio en los compdsitos sintetizades mediante esta técnica,

figuras 14 y 15.

Figura 14. Fotografia de microscopio electrénico de barrido y andlisis puntual (mapeo) del
material compuesto ARZrO; (4.40% en peso), 1200X.
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Figura 15. Fotografia de microscopio electrénico de barrido y anélisis puntual (mapeo) del
material compuesto Al-ZrQ; (4.40% en peso), 2200X.
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V. ANALISIS DE RESULTADOS

5.1 Obtencitn de la Matriz de Aluminio.

La forma que presentd el polvo de aluminio (irregular y de contorno redondeado)
permite que al momento de realizar su compactacién la mayoria de los poros que resultan
se presenten como porosidad interconectada y mo aislada, lo que presentaria un
inconveniente para Jograr la impregnacion del material de refuerzo que se desea incorporar.

La densidad real del polvo de aluminio (2.692 g/em®) que se evalué, durante la fase
experimental, permite establecer que la porosidad en cada particula de polvo de aluminio es
practicamente nula.

Con la finalidad de establecer un criterio para determinar el tiempo de consolidacidn
de las piezas compactadas de aluminio se utilizé la prueba de resistencia a la flexion,

Considerando los tesultados de la tabla 3 se observa que, para el caso dec la
sinterizacién en aire la méxima resistencia a la flexion (11.623 MPa) sc presenté al tiempo
de 180 minutos, mientras que para cl caso de la sinterizacion en argén el valor maximo
(12.111 MPa) se presenté en 60 minutos. Fsta disminucién que se presentd con respecto al
méximo valor registrado no debe considerarse realmente significativa, cuando se comparan
estos resultados. Sin embargo, se puede cbservar que, la resistencia 2 la flexion se
incrementa mas répidamente cuando se utiliza argén durante ¢l proceso de sinterizacion.
Este comportamiento se debe principalmente a 1a reduccién del deterioro que por oxidacién
sufren las muestras cuando se wtiliza aire, lo cual provoca que se incremente el tiempo
requerido para lograr la consolidacién de las muestras.

5.2 Proceso Sol-Gel del Oxido de Zirconio.

De los resultados obtenidos mediante el andlisis termogravimétrico se observaron
cuatro etapas bésicamente. La primera, en donde la pérdida de peso fue de 15.7%,
debiéndose principalmente a la eliminacién de la humedad residual en lz muestra. La
segunda etapa, con una pérdida de peso de 15.3%, donde se presenté la descomposicion de
los cloruros residuales contenidos en la muestra. La tercera etapa, en donde la pérdida de
peso fue de 11%, corresponde 2 1a transformacién del hidroxido a Oxido de zirconio. La
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cuarta y dltima etapa, en donde la pérdida de peso solo fue 1.5%, y comresponde a la
evolucion del agua molecular “remanente™ en la muestra.

De la informacién obtenida en los termogramas (TGA y DTA) sc observd que
bésicamente ocurren tres fendmenos. El primero, se presentd en el intervalo comprendido
entre 75°C y hasta 140°C, en donde la humedad contenida en la muestra fue evaporada. El
segundo fendmeno se presentd desde 210°C y hasta 268°C, en donde los cloruros residuales
en la muestra se descomponen y se evaporan. Por Gltimo, entre 400°C y 480°C se presentd
la transformacién del hidréxido de zirconio en 6xido de zircomio, siendo este Gltimo el
compuesto que s¢ desea como material reforzante en la matriz de aluminio.

Los resultados de los anélisis por difraccion de rayos-X de la muestra calentadas a
400 y 600°C confirmaron la descomposicién y evaporacién de los cloruros residuales asi
como la transformacién del hidroxido de zirconio a 6xido de zirconio.

Con estos resultados se tiene la seguridad de que al someter al material compuesto a
su proceso de sinterizacion a 600°C se obtendréin simultineamente la descomposicion de
los ¢loruros residuales y la formacion del éxido de zirconio.

Aunado a estos resultados se observd que el éxide de zirconio obtenido a 400°C
presentd una estructura cristalina cibica y el obtenido a 600°C presentd dos formas
cristalograficas, siendo la primera cibica y la segunda monoclinica.

Estos resultados comprueban la factibilidad de lograr las transformaciones del 6xido
de zirconioc muy por debajo de sus temperaturas “normales de transformacion” al utilizar
polvos ultrafinos obtenidos mediante el proceso sol-gel.

5.3 Incorporacién del Gel de Zirconio a Ia Matriz de Aluminio.

Cuando se utilizd el sistema de vacié para incorporar el hidréxido de zirconio a la
matriz porosa, se observo que el incremento de peso de la matriz de aluminio préicticamente
no cambié, ya que el gel de hidréxido de zirconio no se retuvo en el interior de la matriz
debido al movimiento violento de la solucidn provocado por la de la diferencia de presion.
Esto es, la suspensién pasa libremente por los poros de la matriz sin permitir que el gel de
hidréxido de zirconio quede retenido en esta Gltima.

Por lo que, la técnica apropiada para incorporar el hidréxido de zirconio 2 la matriz
de aluminio fue la inmersién de la matriz en la solucion del gel de zirconio. Ademis la
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cantidad de gel que se logrd incorporar esta en relacion con €l niimero de inmersiones a que
s¢ somete la matriz.

5.4 Caracterizacién del Material Compuesto Al-ZrO,.
Las propiedades mecdnicas que se evaluaron durante el desarrolio del presente
trabajo estan enfocadas en mostrar el efecto que tiene el 6xido de zirconio, al ser infiltrado

mediante el proceso de sol-gel, sobre la matriz porosa de aluminio.

5.4.1 Resistencia a la Penetracion.

El efecto del reforzante incorporado en la matriz porosa es ligeramente apreciable,
ya que los cambios obtenidos presentan una diferencia mdxima de 0.76 kg/mm’, entre la
matriz obtenida (sinterizada) y el material compuesto sintetizado.

La principal razoén por la que el material compuesto sintetizado, por la via propuesta
en este trabajo, presenta menores valores que e! aluminio {obtenido por la metalurgia de
polvos convencional o por colada) se debe al alto nivel de porosidad que implica la téenica
utilizada para lograr la incorporacion del reforzante.

5.4.2 Resistencia 2 la Flexion,

En general los valores de resistencia a la flexién presentaron incremento con
respecto al nivel incorporado de reforzante.

El valor correspondiente a la muestra que present¢ 4.40% de reforzante (19.192
MPa) difiere tan solo en 0.386 MPa con respecto a la muestra que tiene 4.00% que s la que
presentd mayor resistencia a la flexion. Considerando que, esta diferencia en la resistencia a
la flexién no implica realmente una disminucién real de la propiedad evaluada. Aunque se
puede explicar en funcion de la cantidad de 6xido de zirconio incorporado, definiendo que

este nivel de 6xido de zirconio impide la adecuada sinterizacion de la matriz de aluminio.

5.4.3 Resistencia a Is Compresién.

Los resultados mostraron que ¢l valor maximo (63.96 MPa) se obtiene cuando se
incorpora 4.00% de 6xido de zirconio y se presenta una disminucitn de 9.32 MPa cuando
el nivel de reforzante es de 4.40%, Esta disminucidn se puede deber a que la cantidad de
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éxido de zirconio ¢s tal que se encuentra recubriendo casi en su totalidad a las particulas del

polvo de aluminio y no permite su adecuada sinterizacién.

5.4.4 Resistencia al Desgaste.

Como se puede observar en la figura 11, el efecto del reforzante en la matriz se hace
presente al disminuir la pérdida de peso de las mucstras conforme se incrementa el
porcentaje del reforzante retenido en cada muestra, alcanzandose e! mejor valor cuando se
incorpor6 el 4.00% (0.0005 g/min.). Para la ultima muestra (4.40%) se presentd un aumento
en la velocidad de pérdida de peso (0.0006 g/min.). Este comportamiento puede deberse 2
una posible falta de adherencia entre el reforzante y la matriz; propiciando que el 0xido de
zirconio actie como abrasivo en lugar de coadyuvar a la matriz para que no se desgaste.

La resistencia al desgaste se evalia como la relacién que existe entre la pérdida de
peso con respecto al tiempo de la prueba, es decir comesponde 2 la pendiente calculada para
cada muestra sometida a la prueba. En la tabla 10 se puede observar que la velocidad de
desgaste se reduce al incrementar el nivel del reforzante; por lo tanto, se establece el

aumento de su resistencia.

5.4.5 Observacién Metalogréfica.

La observacion metalografica mostré evidencia de la presencia del oxido de
zirconio el cual se encontraba recubriendo las particulas de alurninio, dando como resultado
1a presencia del reforzante en forma continua.

Para el caso de la muestra con 4.40% de reforzante, se observo que no existia

“continuidad” del oxido de zirconio (ver figura 15).
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VI. CONCLUSIONES

Es factible realizar la sintesis y fabricacién del material compuesto Al-ZrO; por la
via propuesta, que involucra la fabricacién de la matriz de aluminio con porosidad
interconectada y controlada por metalurgia de polvos y la obtencidn del dxido de zirconio
utilizando el proceso sol-gel.

La metodologia seguida presenta flexibilidad en el control de los parametros
involucrados durante la sintesis del material compuesto, esto es, eleccidn de Ia porosidad
interconectada, control sobre la formacién del hidréxido de zirconio y el grado de
incorporacién del reforzante en a matriz.

La incorporacién del reforzante se logra mediante la técnica de inmersién de la

matriz en la solucién que contiene el hdroxido de zirconio.

La técnica de impregnacion al vacio no resulté ser la adecuada para las condiciones

de porosidad interconectada que se establecieron para este trabajo.

De manera general se puede establecer que las propiedades mecinicas se
incrementan debido a la incorporacion del material de refuerzo en fa matriz con respecto al
material base. Esto es, la resistencia a la flexién se incrementa aproximadamente 60%, la
resistencia a la compresién se incrementa 145%, la resistencia al desgaste sc mejora en un
50% y la resistencia a la penetracién present6 un ligero incremento (del 8%).

Las mejores propiedades mecdnicas se obtienen cuando el material de refuerzo
infiltrado constituye el 4.00% en peso del total.
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APENDICE

METODOLOGIAS APLICADAS
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1.- DETERMINACION DE LA FORMA DEL POLVQ METALICO

Metodologia:

1. Tomar una pequefla cantidad de polvo metélico con la punta de 12 espatula y colocarla
en la platina del microscopio estereoscépico.

2. Observar la morfologia de las particulas y compararlas con la figura siguiente.

3. Reportar la motfologia de a\acuerdo a la figura (ISO 3252).

{ni

a) Acicular, ) Angular, c¢)Dendritica, d) Fibrosa,
e)Hojuela, f) Granular, g} Irregular,
k) Nodular, i) Esferoidal.
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2.- DETERMINACION DE LA DENSIDAD REAL DEL POLVQ
METALICO

Metodelogia:

1. Lavar el matraz aforade de 10 mi y enjuagarlo con agua destilada, posteriormente
colocarlo en una estufa 2 80°C durante 50 minutos; una vez seco el matraz tener cuidado
de no manipulario sin guantes.

2. Comprobar la capacidad del matraz (volumen total del matraz), para ello se procede de
la siguiente manera: a) Se pesa el matvaz vacio {WP,,J; b) Se llena ¢l matraz hasta el

aforo con agua destilada y se pesa (qu)
3. Calcular el volumen real del matraz utilizande 1a siguiente férmula:
W_-W

Volumen real = 22—

Pagua

4. Conociendo el volumen real del matraz, se procede a pesar aproximadamente 5 gramos
del polvo metalico.

5. Se agrega agua al matraz, aproximadamente 1/3 parte de su volumen, posteriormente se
adiciona el polvo que se pesd v se humecta bien; teniendo esto se procede 2 llenar en su
totalidad el volumen del matraz con agua destilada, teniendo cuidado de no exceder el
aforo, y por dltimo se pesa el matraz con su contenido (Wx).

6. Calcular Iz densidad real del polve metdlico y reportarla en glem3.
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3.- DETERMINACION DE LA DENSIDAD APARENTE DE POLVOS

METALICOS
(ASTM B 212)

Metodologia:

L.

Colocar en un embudo suficiente polvo para poder exceder el volumen del recipiente

inferior.

. Colocar el polvo en el medidor de flujo y permitir la descarga por el orificio hacia el

recipiente de volumen conocido.

. Cuando halla terminado de salir todo el polvo se quita el excedente (rasAndolo). Se

debe tener cuidado de NO VIBRAR el recipiente.
Transferir el polvo del recipiente rasado a la balanza y pesarto,

5. Calcular la densidad del polvo en estas condiciones (densidad aparente). Reportar la

densidad en g/cm3.
La determinacitn se debe realizar por quintuplicado.

Disposiﬁvo utilizado para la deferminacién de la densidad aparente.
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4.- DETERMINACION DE LA VELOCIDAD DE DERRAME DE
POLVOS METALICOS
(ASTM B-213)

Metodologia:

L
2
3.

Pesar 50 g (+/- 0.1) de polvo metalico.

Colocar el polvo en el medidor de flujo manteniendo cerrado el orificio de descarga.
Accionar el cronémetro simultineamente con la apertura del orificio de descarga y
pararlo en el momento en que el dltimo polvo deje el embudo, anotar el tiempo
transcurrido en segundos.

. Calcular la rapidez de flujo utitizando fa férmula:

_ Fe .
470933 ¢
Fc =31.466

donde: R, = Velocidad de flujo en segundos., Fc = Factor de correccion., {7 = tiempo de
descarga en segundos.

. La rapidez de flujo se reporta en segundos.
. Realizar Iz prueba por quintuplicado.

El factor de correccion {Fc) se calcula tomando en cuenta el dngulo formado por las
paredes del embudo y su didmetro de salida.

El dispositivo utilizado para la determinacion de la velocidad de derrame es el mismo que

se utiliza para la determinacion de la densidad aparente.
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5.- DETERMINACION DE LA COMPRESIBILIDAD DEL POLVO
METALICO
(ASTM B 331)

Metodologia:

1. Pesar 6.0 gramos de polvo de aluminio.

2. Insertar ¢l punzén inferior en la matriz, colocar separadores entre la base de la matriz y
I base de la maquina de compresion.

3. Colocar la muestra en el interior de la matriz, teniendo cuidado de que el polvo se
encuentre uniformemente distribuido.

4. Insertar el punzén superior y aplicar una carga preliminar de 35 MPa; remover los
separadores del dado y aplicar la carga final. La velocidad de compactacién no debe
exceder de 415 MPa/min.

5. Expulsar la muestra compactada, pesarla con una precisién de 0.01 g y medir todas sus
dimensiones con una precision de 0.01 mm.

6. Calcular la densidad en verde, utilizando la siguiente expresion:
p, = Densidad en Verde, g/cnt’ =1000 (M/L *W*¢)
donde: M = Masa del compacto, g
L =Longitud del compacto, mm

W= Ancho del compacto, mm
£ = Espesor del compacto, mm
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6.- DETERMINACION DE LA POROSIDAD INTERCONECTADA Y
DENSIDAD DE POLVO METALICO COMPACTADO
(ASTM B 328)

Metodologia:

1. Utilizando una balanza analitica obtener ¢l peso seco y el impregnado de las muestras
suspendidas en el aire. Estos pesos y los subsccuentes deben tener una precisién de
0.001g. Impregnaci6n de la muestra: Sumergir la muestra por lo menos cuatro horas en
aceite (con viscosidad aproximada de 43 cSt a 38°C), a una temperatura de 82 & 5°C,
posteriormente enfriar a temperatura ambiente por inmersion en aceite a temperatura
ambiente.

2. Seleccionar un alambre que tenga un didmetro menor a 0.25 mm para soportar las
muestras en un recipiente con agua destilada mientras son suspendidas del gancho de la
balanza.

3. Utitizar un agente humectante (en cantidades de 0.1 a 0.2 %) para reducir los efectos de
la tension superficial.

4. Anudar la muestra con el alambre, suspenderla del gancho de la balanza e introducirla
completamente en el agua. El agua debe cubrir la muesira por lo menos 6.4 mm asi
como el nudo del alambre. Tener cuidado de que no existan burbujas de aire adheridas
en la muestra y/o en el nudo.

5. Pesar la muestra y al alambre en el agua.

6. Remover la muestra y pesar el alambre en el agua, sumergido hasta el mismo punto de
antes,

7. Para determinar la porosidad interconectada, medir Ja temperatura durante la prucba
para determinar la gravedad especifica del impregnante.

8. Calcular la densidad utilizando Ja siguiente expresion:

pe A ___ 4
B-C+E B-(C+E)

9. Calcular la porosidad interconectada o el contenido de aceitc por volumen utilizando:
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e Bz B4 o
(B_C+E)*S [B—(C-E)*S

donde: D = Densidad, g/cm’
P = Porosidad interconectada, %
A = Peso de la muestra en aire libre de aceite, g
B = Peso de la muestra impregnada de aceite, g
C = Peso de la muestra impregnada en aceite y del alambre en agua, g
£ = Peso del alambre en agua, g
§ = Gravedad especifica del impregnante a la temperatura de prueba.
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7.- DETERMINACION DE LA RESISTENCIA EN VERDE DE

POLVOS METALICOS COMPACTADOS
(ASTM B 312)

Metodologia:

1. Determinar la cantidad de polvo necesario para obtener una probeta cuyas dimensiones

sean: ancho 12.7 mm (0.500 in), longitud 31.75 mm (1.250 in) y espesor 6.35 mm (0.250

in), utilizando la densidad en verde calculada para cada carga del punto anterior

(compresibilidad del polve).

2. Fabricar la probeta para el ensayo de resistencia en verde siguiendo el procedimiento que

se describe:

Lubricar tanto las paredes de la matriz asi como los dos punzones que se utilizan.
Colocar el punzdn base (corto) en una de los extremos de la matriz.

Colocar la cantidad determinada del polvo metilico en el interior de la matriz
Asegurarse de que la distribucion del polvo metalico sea uniforme a lo targo de
la cavidad de la matriz.

Colocar el punzdn de carga (largo) tapando el polvo metalico.

Colocar el dispositivo (matriz y punzones) en la maquina de compresion,
incluyendo un par de separadores entre la base de la matriz y el soporte de la
méquina de compresion.

Aplicar una presién inicial de 34 MPa y retirar los separadores de la base de la
matriz (sin retirar la carga inicial).

Continuar aplicando la presién hasta alcanzar la presion seleccionada a una
velocidad de 414 MPa/min.

Una vez alcanzada la presion requerida, retirar la carga.

Expulsar la pieza de la matriz teniendo cuidado de identificar la parte superior de
la probeta.

74



* Medir las dimensiones de la probeta, las cuales no deben de variar mas alld de
4/-0.13mm (+/- 0.005in).
3. Cuantificar la porosidad de las probetas fabricadas utilizando el microscopio
estereogrifico y el equipo de anilisis de imdgenes.
4. Cuantificar la distribucién de los tamafios de los poros.
5. Realizar la prueba de resistencia en verde siguiendo el procedimiento que se describe:
o Colocar la superficie marcada hacia artiba en la maquina de ruptura.
» Aplicar una fuerza uniforme a una velocidad de 89 N/min. hasta que ocurra la
fuptura.
6. Calcular la resistencia de las probetas utilizando de siguiente formula;
g = (3*pr*L)
donde: S = Resistencia en verde (MPa)
P = Fuerza requerida para romper la probeta (N)
L = Longitud de prueba del dispositivo {mm)
w = Ancho de la probeta (mm)
¢t = Espesor de [a probeta (mm)

. .

75



8.- DETERMINACION DE LA TEMPERATURA Y TIEMPO DE
SINTERIZACION DE LAS PROBETAS COMPACTADAS DE POLVO
METALICO

Metodologia:

1. La temperatura de sinterizacién se establecié a 600°C (973 K), basindose en
experiencias experimentales anteriores.

2. Se fabrican probetas con la carga seleccionada para obtener la porosidad interconectada
ya establecida, bajo las condiciones utilizadas para la prucba de resistencia en verde.

3. Introducir las muestras en un horno tubular.

4, Cerrar los extremos del homo y desplazar el oxigeno presente utilizando argdn como
medio inerte de sinterizacién.

5. Calentar hasta la temperatura seleccionada de sinterizacion durante el tiempe
establecido.

6. Repetir los pasos anteriores (3 a 5) para los diferentes tiempes a utilizar, para este caso
los tiempos son de 30, 60, 120, 180 y 240 minutos.

7. Una vez obtenidas todas las muestras de sinterizacién reelizar la prueba de resistencia a
1a flexion de acuerdo a la metodologia descrita anteriommente (resistencia en verds).

8. Medir la dureza de cada una de las muestras utilizando las escalas de dureza Superficial
Rockwell “X* y “Y™, siguiendo Ia metodologia descrita en la norma ASTM B 347-85.
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9.- DETERMINACION DEL PORCENTAJE DE HUMEDAD EN EL
CARBONATO BASICO DE ZIRCONIO

Metodologia:

1. Pesar el crisol.

2. Introducir en la mufla a 800°C durante 2 horas.

3. Volver a pesar el crisol.

4. Si la variacién de peso es mayor a 0.005 gramos repetir los pasos 1 a 3.

5. Si la variacién es menor (peso constante del crisol), se pesan 5.000 gramos de carbonato
basico de zirconio.

6. Repetir los pasos 1 a 3 hasta que la variacién de peso sea menor a 0.005 gramos.

7. Calcular ¢! porcentaje de agua contenido en el carbonato basico de zirconio de acuerdo
a 1a siguiente expresion:

Wm— Wms

% de Agua =
6 de Agua m

Donde: Wm = Peso de 1a muestra inicial

Wms = Peso de 1a muestra seca (peso constante).
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10.- OBTENCION DEL SOL DE OXICLORURO DE ZIRCONIO

Metodologia:

1. Colocar 20 gramos de carbonato bésico de zirconio en un vaso de precipitado.

2. Agregar agua destilada (aproximadamente 9 ml).

3. Colocar el vaso en una placa de agitacion magnética, regulando la agitacion de tal
forma que sea moderada.

4. Agregar gota a gota e! 4cido clorhidrico hasta alcanzar la disotucion total del carbonato
basico de zirconio.

5. La solucién obtenida debe presentarse en forma incolora y trashicida.
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11.- OBTENCION DEL GEL DE HIDROXIDO DE ZIRCONIO

Metodologia:

1. Continuar con la agitacién utilizada para obtener el sol.

2. Adicionar al sol obtenido el hidroxido de amonio gota a gota,

3. Observar la formacion del gel y determinar la habilidad del gel para dispersarce en la
solucién (debido a la agitacion).

4. Repetir los paso ! a 3 para diferentes concentraciones de hidréxide de amonio.

ESTA TESIS MO OEBE

MR BE LA istioER)
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12.- INCORPORACION MEDIANTE INMERSION

Metodologia:

L
2.
. Retirar la muestra de la solucién, una vez que la aparicién de burbujas haya terminado

V-JN- NS R ST N

Pesar Las muestras en seco.

Introducir las muestras eh la solucion que contiene el gel de zirconio.

(aproximadamente 2 minutos).

. Eliminar el exceso de sotucion con ayuda de una espatula.

. Pesar Ia muestra después de la inmersion.

Secar la muestra en la estufa 2 45°C durante una hora.

. Pesar Ia muestra seca.
. Calcular el incremento de peso de [a muestra con respecto al aluminio solo.

. Para las siguientes inmersiones se repiten los pasos 1 a &.

80



13.- INCORPORACION MEDIANTE IMPREGNACION AL VACIO

Metodologia:

1. Pesar las muestras en seco.

2. Colocar la muestra en el dispositivo fabricado para introducir el gel de zirconio en las
muestra.

3. Aplicar el vacio a la muestra.

4. Colocar la solucion de que contiene el gel de zirconio en la parte expuesta de la pieza.

w

. Cuando la solucién comienza a salir por el extremo contrario al de la aplicacién,
suspender el vacio.

. Retirar la muestra del dispositivo.

. Eliminar el exceso de solucién con ayuda de una espatula,

. Pesat la muestra después de la inmersion.

=B - - TN R«

. Secar la muestra en la estufa a 45°C durante una hora.
10 Pesar la muestra seca.

11.Calcular el incremento de peso de la muestra con respecto al aluminio solo.
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