. UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO
FACULTAD DE QUIMICA

FABRICACION Y CARACTERIZACION DE MATERIALES
COMPUESTOS DE MATRIZ METALICA 6061
REFORZADOS CON PARTICULAS CERAMICAS
MEDIANTE METALURGIA DE POLVOS

QUE PARA OBTENER EL TI'TL]LO DE
INGENIERIO QUIMICO METALURGICO

PRESENTAN
HERRERA PEREZ ESTEFANY
ZARATE TREJO OSCAR ARTURO

DIRECTORA DE TESIS
M. en I. MARIA GABRIELA GONZALEZ FLORES

CDMX ANO 2021




e e

Universidad Nacional - J ~  Biblioteca Central
Auténoma de México -

Direccion General de Bibliotecas de la UNAM
Swmie 1 Bpg L IR

UNAM - Direccion General de Bibliotecas
Tesis Digitales
Restricciones de uso

DERECHOS RESERVADQOS ©
PROHIBIDA SU REPRODUCCION TOTAL O PARCIAL

Todo el material contenido en esta tesis esta protegido por la Ley Federal
del Derecho de Autor (LFDA) de los Estados Unidos Mexicanos (México).

El uso de imagenes, fragmentos de videos, y demas material que sea
objeto de proteccion de los derechos de autor, serd exclusivamente para
fines educativos e informativos y debera citar la fuente donde la obtuvo
mencionando el autor o autores. Cualquier uso distinto como el lucro,
reproduccion, edicion o modificacion, sera perseguido y sancionado por el
respectivo titular de los Derechos de Autor.



JURADO ASIGNADO:

PRESIDENTE: Profesor: MARIA GABRIELA GONZALEZ FLORES
VOCAL: Profesor: VICTOR ANTONIO ARANDA VILLADA
SECRETARIO: Profesor: IGNACIO ALEJANDRO FIGUEROA VARGAS

ler. SUPLENTE: Profesor: HECTOR ISRAEL QUIROGA HERRERA

2° SUPLENTE: Profesor: JOSE ALEJANDRO GARCIA HINOJOSA

SITIO DONDE SE DESARROLLO EL TEMA:
FACULTAD DE QUIMICA, EDIFICIO “D” DEPARTAMENTO DE
INGENIERIA METALURGICA.

ASESOR DEL TEMA:
M. en I. MARIA GABRIELA GONZALEZ FLORES

SUPERVISOR TECNICO:
Dr. JOSE ALEJANDRO GARCIA HINOJOSA

SUSTENTANTE (S):
HERRERA PEREZ ESTEFANY

ZARATE TREJO OSCAR ARTURO



Herrera Pérez Estefany & Zarate Trejo Oscar Arturo Facultad de Quimica
UNAM

indice
RESUMEN. .o e e e e s s r e e e e e e s s e n e e e e e e e e e s s annnrnn e et e e e e s s annnnnes 12
(0T 01111 1o 100 KPR PPRRRPR 13
T goTo [FTele] o] o AN TR TP PUPPPPRPTPIN 13
11 Requerimiento para la Seleccion de Materiales. ..........ccccovvveiiiiiiiiiee i 13
1.2 Demandas del MErCado. ..........ocuuriiiiiiiiieeiieie e 15
1.3 Aplicaciones de los Materiales Compuestos de Matriz Metalica. ....................... 16
14 Ventajas Y LIMItACIONES. .....ccoiuiiiieiiiiiie ettt 17
15 ProblematiCa ACLUAL...........coouiiii e 19
1.6 [ [T oL0 (=TT £ TP UPTRRPPO 20
1.7 (0] 0] 1=] 1)/ 01U EUU PRSP 21
1.7.1  ODJEtiVO GENEIAL ....ccciiiiiieiiiiie e 21
1.7.2  ODbJetivOS PariCUIAIES. .......coiiieeii it e e e 21
(0= 01110 1o 102U PPSSRPP 22
1Y E= T oTo i I =To ol e F TR TUPPPUPPPOPPTPIN 22
2.1 MaterialeS COMPUESTOS. .......uiiiiiiiiee ittt nae e e nees 22
2.1.1  Aleaciones de Aluminio como Matriz Metalica. ............cccevvveeiiieeniiieeniieene 24
2.1.2  PrOCESAMIENTO......ciiiiiiiitiieeiiee ettt ettt ettt ettt e e e e e e 26
2.2 Proceso de Fase LiQUida. .........ccueeeiiiiiiiiiiiiiie et 29
2.3 Proceso de Fase LiQUida. ........cccuiiiiiiiiiiiiiie et 32
2.3.1 Métodos de ProduccCion de POIVOS...........ccoiiiiiiiiieiiiiieiiiee e 33
2.3.2  ATOMUZACION. ..eiiiiiiiiiiie ettt 33
2.3.3  Atomizacion por Gas (INErte 0 AIr€). ......occuuereiiiiiiee e 33
2.3.4  CaracterizaCion de POIVOS...........c.cooiiiiiiiie e 34
2.3.4.1 Morfologia de PartiCula. .........ccooociiiiieiie e 34
2.3.4.2 Densidad Aparente y Densidad Real............ccccccvveeieiiiiicciiiiecee e, 35
2.3.4.3  Velocidad de FlUJO........ceeiiiiiiiieiiiie e 36
2.3.5  Mezclado de POIVOS. .......oooiiiiiiiiiiiieeee et 36
P22 T T 0] 4] o - Td v= Lox (o ] o P PRSP 36
2.3.6.1  Compactacion CON PreSioN. ........ccccuuveeiieeei i e e 37
2.3.6.1.1 Presion aplicada en una direccion y dos direcciones....................... 37
2.3.6.2  Comportamiento del Polvo en la Compactacion. ............ccccceceeerieeennnnn. 37
2.3.6.3  LUBIICACION. ...ttt 38



2.4 Y01 (S (2= o]0 ] VTP 38

2.4.1  Mecanismos de SINtEriZACION. ........ccceiiiieiiiieiiiee e 39

2.5 Técnicas de Caracterizacion MICroSCOPICA. ........cccvvveeeeeeeeiiiiiiiieeeee e 41
T R Y [T (0 Y=YoTo ) oYL= YK @ o1 - VR 41
2.5.2  Microscopia Electronica de Barrido (MEB). .........coooiiiiiiiiiiie e 42

2.6 Métodos de Cuantificacion de Particulas............cccccoevveriiiieniene e 43
2.6.1 Metodo del CUAAraNte. ........cuiiiiiieiiiie et 44
2.6.2  Método del Camino LiDre. ......c.ooiiiiiiieiiieie e 44
2.6.3  Método de la Distancia entre el Vecino mas Cercano.............ccceeevervveereennne 44
2.6.4  Método de Analisis de Homogeneidad. ..........cccoceeiieeiiiiiiiiiieeece e, 45

2.7 Propiedades TribolGgICas. ........ccuuviiiiiiiiicce e 46
2.7. 1 DESOASIE. ...t e e e e aas 46
2.7.1.1  ENSAYO 0€ DESGASIE. ....ceeiiiiiiieiiiiiie ettt 47
2.7.1.2 Curva de Desgaste-Carga Aplicada. ..............ccoeeeeeeeee 48

2.8 Propiedades MECANICAS. .........ccuviiiieei et e e e e naneees 49
2.8.1  ENSAY0 de COMPIESION. ...eeiiiiiiiiieiiiiiee ettt e s sbeeee e 49
(OF=T 11 (1] [0 T JA TP PROUPROURPROPIN 51
Desarrollo EXPErMENTAl..........c.uuviiiiiii et e e e e re e e e e e e s e eannnees 51
3.1 Propiedades MECANICAS. ........coiiuiriieiiiiie ettt e e 51
3.1.1  DensSidad APAIENTE. ....ccoiiuuiiieiiiieie ettt ettt 52
3.1.2  Densidad REAL .........oeiiiiiiiie e 52
3.1.3  Velocidad de FIUJO. ...c.cccooiiiiiiiieiee et 52

3.2 MEZCIAS A& POIVOS. .....eiiiiiiiiii ettt 53
3.3 [@70]17] o= Tex 7= Lol To ] o USSP U PP UPRTPRRTTI 53
3.4 SINEEMZACION. ...ttt sb e e e snbe e e annee e 54
3.5 Caracterizacion y Preparacion Microestructural. ...........cccccvvevveeeeiiiiiiiinieeeee e, 54
3.6 Microscopia Electrénica de Barrido (MEB). .........cooviiiiiiiiiiiic e 55
3.7 Cuantificacién y Distribucion de Refuerzo Ceramico. .........ccccceeeviiieeeesiieneeenne 55
3.8 ENSAY0 dE DESQASTE. ....uuuuuuiiiiiiiiiiiiiii s aan s sanannnnrnrnnnnnnnnn 56
3.9 ENsayo de COMPIESION. .......ccocuviiieiieiee e e e e e e e e s r e e e e e s s e 57
(OF=T 11 (1] [0 1R S TR TPRURRPIN 58
Resultados y Analisis de ReSUIAAOS. ............cooiiiiiiiiiiie e 58
4.1 Caracterizacion de POIVOS...........cciiiiiiiiiic e 58



Herrera Pérez Estefany & Zarate Trejo Oscar Arturo Facultad de Quimica
UNAM

4.1.1  ANALISIS QUIMICO. ..eiiiiiiiee ettt e e e e e e et e e e e nnnneeas 58
4.1.2 Densidad Aparente, Densidad Real y Velocidad de Flujo.............cccceeevinneen. 58
4.2 Microscopia Electrénica de Barrido (MEB). .........ccooiviiiiiieiiieeee e, 60
4.2.1 Microanalisis de Energia Dispersiva por Rayos X (EDX)......ccccccovvvverininnnnn. 67
4.3 Mezclado, Compactacion y SINterizacion. .........ccccocveeiieeeiiiee e 69
G Tt R Y/ [ o] -V [0 PR 69
4.3.2  COMPACIACION. ...t e s e e e e e e e e e e s s seabbrareeaaaeeeans 69
e T0C T S 1 ] (=1 2 Tox [0 1R PRSP 70
4.4 MICrOSCOPIA OPHCA. .....vvevevieieeeieteteeeee ettt ettt ettt ee et s et ese e e s 73
4.4.1 Cuantificacién y Distribucion de Particulas en la Matriz............cccoovveeeeeennn. 84
4.5 ENSAY0 A€ DESHASIE. ..uveviiiecii it 90
4.6 ENsSayo de COMPIreSION. .......oiii it 98
(@72 11 (1] (o 1 PSR OUPSRSPRRR 102
CONCIUSIONES. ..ottt ettt e e e e e e e ettt e e e e e e e e s e nbbbeeeeeeeeeeeaansnbneeeeaaeeaans 102
AANIEXOS ..ttt ettt ettt e e oo oo b e b e et e et e e e e e b b e et et e e e e e e e et b be e e e e ae e e e e aanennes 104
Anexo A. 1. Caélculo de los distintos porcentajes de refuerzo. ...........ccccvveeriieenieeenne 104
Anexo A.2. Célculo para obtener la Bpromedio mediante el método de analisis de
(ToTaqToTo =T T=T o b= o A0SR 105
Anexo B. Uso del software de andlisis (Image Pro Plus) para la cuantificacién de
PArtICUIAS €N 18 MALMZ. ...oeeiiiiiie e 106
(0T 01110 1[0 1K J PP RO OOOPPRRRP 110
2] o] oTe | = - VAP PR O PPRRRR 110



INDICE DE FIGURAS.

Figura 1.1 Produccion de las distintas familias de materiales en funcién al precio por

unidad de volumen y densidad (propiedad del software CES edupack 2019). .................. 13
Figura 1.2 Caracteristicas importantes en el mercado mundial de los materiales
(o0 10] 01U L=TS] (o LRSS 14
Figura 1.3. Demanda Global de los Materiales Compuestos de Matriz Metalica (MMC’s)®.
.............................................................................................................................................. 16
Figura 1.4 Limite elastico de las distintas aleaciones en funcion de la densidad propiedad
del software CES edupack 2019).......cccuuiiiiiiiiiieiiii et 18
Figura 1.5. Comportamiento de los distintos materiales en funcién del esfuerzo a la fatiga
y corrosion (propiedad del software CES edupack 2019). ......ccccceeeeiiiiiiiiieieeee e 19
Figura 2.1. Estructura de un compuesto natural (la madera de arboles). ...........c............ 22
Figura 2.2 Clasificacién de los materiales compuestos por los distintos tipos de matrices.
.............................................................................................................................................. 23
Figura 2.3 Clasificacion del tipo de refuerzo por la forma que presentan...............c.ccuuueeee. 24

Figura 2.4 Procesos de fabricacion de materiales compuestos de matriz metélica
empleados en 10S UIMOS 10 A0S . ......cceciiiiiiieiiiceee ettt et veearee s 27

Figura 2.5. Diagrama de los procesos para la fabricacion de materiales compuestos base
= 11 1Yo SRR 28

Figura 2.6. Diagrama del equipo utilizado por el proceso de fundicién por agitacion?......29

Figura 2.7. Esquema del proceso de utilizacion de aire para la produccion de polvos de

AIUMINIOBY. L.ttt ettt et e et e et e et eebeeete et e eteeeteeteeseeateeeeeneeereenee e 34
Figura 2.8. Morfologia de las particulas dependiendo su método de produccién®............ 35
Figura 2.9. Equipo de Hall utilizado para determinar la densidad aparente®®..................... 35
Figura 2.10. Distribucién de las particulas debido al proceso de mezclado®. ................... 36

Figura 2.11. Secuencia de la compactacion de los polvos mediante sus cuatro fases®®...37
Figura 2.12. Compactacion en una direccion y dos direcciones36. ..........ccccccvveeeerivvereennnne 37

Figura 2.13 Esquema representativo de las fases del proceso de sinterizacion, (1) union
de particulas y formacion de puntos de contactos, (2) crecimiento de cuellos, (3) reduccion
del tamafio de poro y (4) crecimiento de limite de grano*. ...........c..ccoeeeeieeieeie e 39

Figura 2.14 Gréfica representativa entre el tiempo, temperatura de sinterizacion y la
[0 L= 0 E] [0 F=To RSSO 39

Figura 2.15 Representacion esquematica de los mecanismos de sinterizacion en un
sistema de 3 particulas, 1) Difusion de superficie, 2) Difusion de red (desde la superficie),
3) Transporte de vapor, 4) Difusién de limite de grano, 5) Difusién de red (limite de grano)
Y 6) FIUJO PIASHICO® . ... .ottt e e et e e e e et e e te e eneeaaeeaneeas 41

Figura 2.16 Esquema interno del microscopio Optico*. .........cccvcievieieiie i 42

6



Herrera Pérez Estefany & Zarate Trejo Oscar Arturo Facultad de Quimica
UNAM

Figura 2.17. Esquema interno del microscopio electrénico de barrido®...............c.ccceeveeee. 42

Figura 2.18 llustracion esquemética del meétodo de andlisis para cuantificacion de
distribucion en el material COMPUESTIO?®. ...........oocuiiiiiece et ee e 45

Figura 2.19. Pruebas de desgaste abrasivo, (a) deslizamiento de disco, (b) deslizamiento
rectilineo, (c) deslizamiento de tambor y (d)deslizamiento de rueda de goma segun la
ASTIM GB5%. ... ottt ettt ettt e e b e ae ettt e eaeeaeereereeneeneennas 47

Figura 2.20 Curva de perdida de desgaste en funcion de su tiempo con las etapas
g 0T oTo 0= (=TSSP 48

Figura 2.21 Curva esfuerzo-deformacion con los puntos criticos, donde (A) es el limite
elastico o de proporcionalidad, (B) esfuerzo a la cedencia y donde se inicia la deformacion

plastica, (C) resistencia a la tension y (D) esfuerzo a la fractura®. ..............ccccccveveevvennane. 49
Figura 2.22 Diagrama esquematico del esfuerzo de compresién-deformacion. ................ 49
Figura 3.1 Esquema propuesto para la medicion de la densidad aparente y velocidad de
110 SRR 52
Figura 3.2. Esquema del equipo utilizado para la mezcla de polvos. .........ccccceveeeeeiiinneee, 53
Figura 3.3. Matriz cilindrica empleada para obtener las piezas compactadas................... 53
Figura 3.4 Mufla de resistencia utilizada para el proceso de sinterizacion...............cc.c...... 54
Figura 3.5. Imagen del material compuesto Al/6061-%SiC divida en 64 cuadrantes a 100x
para determinar la cuantificacion de partiCulas. ...........ccccieieiii e 55
Figura 3.6 Clasificacion de los niveles de homogeneidad (grado de distribucion) para
materiales compuestos basados en rangos del iNAICe Bindex: -««««eeervrrreerrmureeeiiiieieerriiieeennns 56
Figura 3.7. Sistema utilizado en el ensayo de desgaste tipo disk-pin-drum. ...................... 56
Figura 3.8. Maquina de compresiéon (marca MTS, modelo 661.23B). ........cccccccveeeeeriinnnene. 57

Figura 4.1. Micrografias SEM de los polvos de aluminio 6061 (a y b), carburo de silicio SiC
(cyd)y, carburo de tungsteno WEC (B Y ). coiiiiiiiiee e 61

Figura 4.2. Medicion del diametro de particula de Al/6061 mediante: a) diametro medio y,
b) asumiendo fOrmMa ESTEMICA. .........uvi i sraee e 63

Figura 4.3. Micrografias de los a) polvos de aluminio 6061; b) relacion de aspecto; c)
didmetro medio, d) redondez de las particulas..............cccooecviiiiiiiiec i 64

Figura 4.4. Micrografias de los a) polvos de carburo de silicio; b) relacion de aspecto; c)
didmetro medio, d) redondez de las particulas..........ccccccoeevvriieiiiiec e 65

Figura 4.5. Micrografias de los a) polvos de carburo de tungsteno; b) relacion de aspecto;
c) diametro medio, d) redondez de las partiCulas...........ccccveeeiiiiee e 66

Figura 4.6. a) Micrografia EDX de las particulas de aluminio 6061; b) Espectro 1 realizado
a la particula del polvo de aluminio B061..............c.uvveeiieeeiiiiiie e 67

Figura 4.7. a) Micrografia EDX de las particulas de carburo de silicio; b) Espectro 1
realizado a la particula de carburo de SiliCIO. ........cc.ueieiiiiiiie i 68



Herrera Pérez Estefany & Zarate Trejo Oscar Arturo Facultad de Quimica
UNAM

Figura 4.8. a) Micrografia EDX de las particulas de carburo de tungsteno; b) Espectro
realizado a la particula de carburo de tungStenO...........ccceiiiiiiii i 68

Figura 4.9. Esquema del equipo para el mezclado de los polvos de aluminio con los
rESPECHVOS refUBIZOS CEIAMICOS. ...uuuriiiiie e ii ittt e e et e e e e e et e e e e e e et b e e e e aeeeaaans 69

Figura 4.10. Probetas obtenidas del proceso de compactacion del material compuesto
base aluminio reforzado con a) Carburo de Silicio y b) Carburo de Tungsteno. ................ 70

Figura 4.11 Microestructuras de las piezas correspondientes a la sinterizacion de Al/6061
(A:500°C-90 min., B: 550°C-90 min., C: 500°C-120 min., D: 550°C-120min., E: 500°C-
150MIN., Y F:550°%C-L50MIN..ccciiiiiiiieiiiiiieeiiiie e e eee e e et e e e e streeeeassaaeaeessneaeeeeasaeeeeaannseeeeanees 72

Figura 4.12 Microestructuras representativas de los materiales compuestos a) Al6061/SiCp
y b) AI6061/WC,. Se presenta en un corte transversal de las muestras obtenidas a 40x y
(U =T o I 01T o BT PPP TP PP PPTPPPPPPPP 74

Figura 4.13 Microestructuras de los materiales compuestos Al6061/SiC, a diferente
porcentaje en peso de reforzamiento. Se presenta un corte transversal de las muestras
obtenidas a 100x; a)1% SiC, b) 2% SiC, c) 3% SIC, d) 4% SICy €) 5% SiC..........ccccc...... 76

Figura 4.14 Microestructuras de los materiales compuestos Al6061/SiC, a diferente
porcentaje en peso de reforzamiento. Se presenta un corte transversal de las muestras
obtenidas a 100x; a)1% SiC, b) 2% SiC, ¢) 3% SIC, d) 4% SICy e) 5% SiC..................... 77

Figura 4.15 Microestructuras de los materiales compuestos AlI6061/SiC, a diferente
porcentaje en peso de reforzamiento. Se presenta un corte longitudinal de las muestras
obtenidas a 100x; a)1% SIiC, b) 2% SiC, c) 3% SIC, d) 4% SIC y ) 5% SiC...........ccceeenne 78

Figura 4.16 Microestructuras de los materiales compuestos AlI6061/SiC, a diferente
porcentaje en peso de reforzamiento. Se presenta un corte longitudinal de las muestras
obtenidas a 100x; a)1% SiC, b) 2% SiC, ¢) 3% SIC, d) 4% SICy e) 5% SiC..........c.......... 79

Figura 4.17 Microestructuras de los materiales compuestos Al6061/WC, a diferente
porcentaje en peso de reforzamiento. Se presenta un corte transversal de las muestras
obtenidas a 100x; a)1% SIC, b) 2% SiC, c) 3% SIC, d) 4% SICy e) 5% SiC...........cceeen.. 80

Figura 4.18 Microestructuras de los materiales compuestos AlI6061/WC, a diferente
porcentaje en peso de reforzamiento. Se presenta un corte transversal de las muestras
obtenidas a 100x; a)1% SiC, b) 2% SiC, ¢) 3% SIC, d) 4% SIC y €) 5% SiC.........c..eee..... 81

Figura 4.19 Microestructuras de los materiales compuestos Al6061/WC, a diferente
porcentaje en peso de reforzamiento. Se presenta un corte longitudinal de las muestras
obtenidas a 100x; a)1% SIiC, b) 2% SiC, c) 3% SIC, d) 4% SICy ) 5% SiC...........cceeevnne 82

Figura 4.20 Microestructuras de los materiales compuestos AlI6061/WC, a diferente
porcentaje en peso de reforzamiento. Se presenta un corte longitudinal de las muestras
obtenidas a 100x; a)1% SiC, b) 2% SiC, ¢) 3% SIC, d) 4% SIC y €) 5% SiC.........c.cceec..... 83

Figura 4.21 Grafica de barras en funcion de B para el material compuesto reforzado con
Carburo de SIlICIO.........ooiiiii 86

Figura 4.22 Grafica de barras en funcion de B para el material compuesto reforzado con
carburo de tUNGSIENO.........cooiiiiiiii e 88



Herrera Pérez Estefany & Zarate Trejo Oscar Arturo Facultad de Quimica
UNAM

Figura 4.23 Grafica de barras del promedio de particulas en el area total para los
refuerzos ceramicos carburo de silicio y carburo de tungsteno en funcién de los distintos

(07011 (=S TP 89
Figura 4.24. Comportamiento convencional de un material durante un ensayo de
[0 LYo F= T SRRSO 90
Figura 4.25. Velocidad de desgaste en funcion de la distancia recorrida para las muestras
(0 Lo 610 LS [ TSP 91
Figura 4.26. Velocidad de desgaste en funcion de la distancia recorrida para las muestras
08 AlBOBL/YOMC  ..eeeeeeteeee e et e ettt e e et e e e et ee e e e st e e e e st e e e e e steeeeesnsaeeeeassseeeeannseeaeesnsnnnanans 93
Figura 4.27. Probetas obtenidas del ensayo de desgaste para los Al/6061-1%SiC, y
AL/BOBL-2Y0SICh .ottt ettt e e bbbt e e s na e e e nnaeeas 94

Figura 4.28 Velocidad de desgaste en funcion de la distancia recorrida en materiales
compuestos reforzados con distintos porcentajes de particulas ceramicas de SiC y WC; A)
1%, B) 2%, C) 3%, D) 4% Y E)50....ueeeieiiiiiee e eeeie e ettt e e e stee e et e a e e e 96

Figura 4.29. Curvas esfuerzo-deformacion del ensayo de compresion para el material
compuesto Al-6061 con los distintos refuerzos ceramicos SiC y WC con sus respectivas

fracciones en peso (A; Al-6061, B;1%, C:2%, D:3%, E:4% Yy F:5%).......ccccccveveeeeeiiinnnnne. 101
Figura B.1.1 Calibracion del analizador de imagenes. ..........coocveeiiieeiiiieeiiiee e 106
Figura B.2. SelecCiOn de IMAGENES. ........oiiiiiiiiie et 106
Figura B.3. Cambio a escala de griSES. .......uuuuuuiuimiiiiiiiiiiiienannnnennannennannannnananes 107
Figura B.4. Contraste aplicado a imagen para determinar la cuantificacion..................... 107
Figura B.5. Division por 64 cuadrantes para determinacion de betas. ...........cccceeveeennen. 108
Figura B.6 Conteo de particulas mediante el uso del software..........ccccccccoveiiiiiienieeennnn, 108



Herrera Pérez Estefany & Zarate Trejo Oscar Arturo Facultad de Quimica
UNAM

INDICE DE TABLAS.

Tabla 1.1 Componentes fabricados por materiales compuestos base aluminio en la

10 18] 1 - T USRS SPPRRRR 17
Tabla 1.2 Ventajas y limitaciones de las propiedades de los materiales compuestos. ...... 17
Tabla 2.1. Sistema de nomenclatura para aleaciones de aluminio para trabajo mecanico?:.
.............................................................................................................................................. 25
Tabla 2.2 Sistema de nomenclatura para aleaciones de aluminio por fundicion?............. 25
Tabla 2.3 Aleaciones importantes utilizadas en la fabricacion de materiales compuestos
DASE AIUMINIOZL. .. .ottt ettt et be et e s te e te et e s aaesreeneeens 26
Tabla 2.4. Clasificaciébn de los métodos de produccion de materiales compuestos en
funcion de sus principales caracteriStiCas™®. ...........coovivveivececiee e 27
Tabla 2.5. Problematicas del método de fabricacion de MMC’s por fundicion por
AQILACIONGIBIO ettt ettt et e reere e e e 30
Tabla 2.6. Ventajas y desventajas del tamafio de las particulas empleadas en la
fabricacion de MIMC S, ............i ittt ettt e sre e st e resaeesae s 31
Tabla 2.7. Mecanismos de SINterizaciOn*. .............ccooviviieieie e 40
Tabla 3.1 Composicion nominal de la aleacion Al/6061.............cccceeeeeiiciiiieeieee e 51
Tabla 3.2 Composicion nominal del refuerzo cerdmico SiCp. ......cccevviieiiiieeiiieeiiieereeee 51
Tabla 3.3. Composicion nominal del refuerzo cerdmico WC. ......cccovvveveeiiieieeeiiiieee s 51
Tabla 3.4. Condiciones de temperatura y tiempo de sinterizacion. ............cccccevvcveeeeninnnnn. 54
Tabla 3.5. Dimensiones iniciales de las probetas de compuestos base Al/6061. .............. 57
Tabla 4.1 Composicion quimica de la aleacion 6061. .............ccceeveeeeeiiiiiiiieeiee e 58

Tabla 4.2. Valores promedio de la densidad aparente, densidad real, velocidad de flujo y
(o =T Yo F=To I (=T o o= HA PSP PRRPPPPRSRN 59

Tabla 4.3. Caracterizacion de las particulas de acuerdo a su aspecto, diametro medio y
(110 (0] 0o 1.2 USRS UPPPESTR 66

Tabla 4.4. Variacién del tamafio de grano y area de grano de la microestructura en funcion
del tamafio de particula para SIC Y WC........ooi i 74

Tabla 4.5 Valores promedio de las distintas B para cortes longitudinales y transversales
para el refuerzo de carburo de SiliCIO. ........ccccuiiiiiiie i 85

Tabla 4.6 Valores promedio de las distintas B para cortes laterales y transversales para el
refuerzo de carburo de tUNGSIENO. ........eiiiiiiiie e 86

Tabla 4.7 Valores obtenidos de la muestra de sinterizacion del modulo de Young (GPA),
UTS y modulo especifico de la aleacion monolitica 6061 .............cccceeeeeeiiiiiiiiieeeee e, 98

Tabla 4.8 Valores obtenidos de los materiales compuestos Al/6061-%WC, del modulo de
Young (GPA), UTS (MPa) y MOdulo €SPECIfICO. ......cuuiiieeiiiciiiiiiiee e 99



Herrera Pérez Estefany & Zarate Trejo Oscar Arturo Facultad de Quimica
UNAM

Tabla 4.9 Valores obtenidos de los materiales compuestos Al/6061-%SiC, del modulo de
YOUNg (GPA) Y UTS(MPA). ..eeiiiiiiiiiie ettt e e 100

Tabla A.1 NUumero total de particulas para Al/6061-1%SiCp. ........coeerrreeeeiiiiiereaniieeeeene 105

11



Resumen.

La demanda de los materiales compuestos de matriz metalica en los ultimos 20
afios ha crecido considerablemente debido a su buen desempefio y excelentes
propiedades. Resaltando por su baja densidad, bajo costo y alta resistencia a la
corrosion, las aleaciones base aluminio reforzadas con particulas de carburo de
silicio cumplen cabalmente la relacién bajo peso/alta resistencia, lo que habilita a
estos materiales como sustitutos de los materiales convencionales de ingenieria.

El proceso de fabricacion de materiales compuestos se divide principalmente en
via fase solida y fase liquida. El proceso fase liqguida mas importantes es la
fundicion por agitacién o método del vortice, mientras que la metalurgia de polvos
lo es via soélida. Estos dos procesos son los mas utilizados debido a la complejidad
para obtener piezas que cumplan ciertos requerimientos en relacion a costo-
beneficio en aleaciones monoliticas base aluminio. Actualmente la produccién se
da por fundicion por agitacion, pero presenta ciertos problemas que la metalurgia
de polvos ha ido solucionando.

El presente trabajo experimental tiene como propdsito estudiar y analizar el
comportamiento mecéanico Yy tribolégico de materiales compuestos reforzados con
dos clases de refuerzo ceramico particulado y a distintos niveles de reforzamiento.
Un andlisis de la interacciobn matriz-cerdmico, asi como la busqueda de las
condiciones Opticas de trabajo en el proceso de metalurgia de polvos que reflejen
un bajo costo econdémico y productivo son parte de los alcances del presente
trabajo.

El primer capitulo detalla el panorama actual de los materiales compuestos de
matriz metalica fabricados por metalurgia de polvos, explicando mediante
seleccion de materiales los requerimientos a cumplir, asi como ventajas y
limitaciones en funcién de las aplicaciones. El segundo capitulo, engloba una
explicacion méas precisa de las aleaciones base aluminio, asi como los topicos
mas relevantes en los materiales compuestos, detallando los procesos mas
importantes de fabricacién, caracterizacion y estudio de las propiedades
mecanicas Yy/o tribolégicas. El capitulo 3 muestra la metodologia para el desarrollo
del presente trabajo, asi como las variables importantes. En el capitulo 4 se
exponen los resultados obtenidos y su discusion.
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Capitulo 1

Introduccion.

La importancia de la seleccion de los materiales en los dltimos afios ha generado
la investigaciébn e innovacion de nuevos materiales que tengan mejores
propiedades fisicas, quimicas y mecanicas, pero de bajo pesol. Como se observa
en la figura 1.1, la familia de los metales y aleaciones presenta una alta relacion
de precio por unidad de volumen, asi como los materiales ceramicos. El
crecimiento de los materiales compuestos ha ido en aumento debido a los
requerimientos ingenieriles; su preferencia sobre los materiales convencionales se
debe a que el costo de produccion solo se incrementa ligeramente y ofrecen
mayor ligereza lo que representa un ahorro en términos energéticos en industrias
como la automotriz y aeroespacial®.

Ceramicos

Compuestos

Fibras y Particulas

M.\'N)
"l3

000004 =
Espumas

Precio por unidad de volumen (

Metales y Aleaciones

100004

1000

no Tecnicos
Materiales Naturales

® ) %0 10000 100000

Densidad ()’;—’;)
Figura 1.1 Produccion de las distintas familias de materiales en funcién al precio por
unidad de volumen y densidad (propiedad del software CES edupack 2019).

1.1 Requerimiento para la Seleccion de Materiales.

La seleccion del mejor material debe tener en cuenta el requerimiento de la
industria y la capacidad de elaboracion, asi como la necesidad del producto en el
mercado, que va desde las caracteristicas esenciales como tamafio, forma,
acabado, costo, huella ambiental, funcionamiento, calidad y una facil fabricacion
gue van asociadas con las propiedades a mejorar. Deben incluir una buena
apariencia, facil fabricacion, bajo costo del material y un buen rendimiento. 23
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Los factores que determinan la seleccion de materiales es determinar la necesidad
de la industria que debe estar enfocada en el requerimiento, capacidad y
caracteristicas del material compuesto para una seleccion en base a su
funcionalidad, costo, comportamiento, tecnologia de produccién, proceso de
produccion y disefio de componentes. 23

Los materiales compuestos de matriz metédlica (MMC’s) han ganado popularidad
en las dltimas décadas y son ampliamente utilizados en distintas aplicaciones
ingenieriles. Uno de los métodos de produccion de materiales compuestos mas
empleados es la metalurgia de polvos, donde el mercado mundial de los
componentes fabricados por esta via ha tenido un crecimiento desde el afio 1993
hasta la actualidad. EI mercado se valora en millones de ddlares y se prevé que
tenga un crecimiento aun mayor para el 2025. La demanda ha ido creciendo en la
industria aeroespacial, automotriz, energia limpias y otras aplicaciones ingenieriles
(equipo de defensa para la industria nuclear y marina).

Se proyecta que el tamafio del mercado global de compuestos de matriz metalica
alcanzara los 10.8 kilotoneladas para 2021, creciendo a una tasa compuesta anual
superior al 6% durante el periodo de prondstico. El uso de compuestos de matriz
metalica en la fabricacion de componentes automotrices es uno de los principales
impulsores del mercado, como se explica en la figura 1.2.

MERCADO GLOBAL DE LOS MATERIALES COMPUESTOS DE MATRIZ METALICA

T &1
© 0 OO0

TENDENCIA

Al incrementar
el nimero de
industrias,
incrementarala
demanday la
distribucion_

INDICADOR DE
MERCADO

MMC’s pueden
reducirel peso
neto de los
vehiculos,
mejorando asi
la eficiencia de
combustible.

INDICADOR DE
MERCADO

10% en reducion
en peso de los
carros,reduce las
emisiones de COz
por 72 millones de
toneladas
metricas

PRONOSTICO

El mercado se
proyecta que
crezca 10.77
kilotoneladas
para el 2021.

compuestos®.

Figura 1.2 Caracteristicas importantes en el mercado mundial de los materiales
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1.2Demandas del Mercado.

El mercado global de MMC’s esta consolidado, con seis proveedores prominentes
gue representan mas de dos tercios de los ingresos generales, lo que lleva a una
intensa competencia en el mercado. Para satisfacer la creciente demanda de las
industrias de transporte y aeroespacial, se espera que los principales proveedores
formen empresas conjuntas y asociaciones durante el periodo de prondstico. Los
proveedores también estan expandiendo activamente sus lineas de produccion
existentes y estdn construyendo nuevas instalaciones de produccién para
satisfacer la mayor demanda, lo que lleva a una sélida posicion en el mercado
global®.

a) Principales vendedores globales de MMC’s

3M: Opera a través de cuatro segmentos comerciales operativos: industrial,
seguridad y graficos, electrénica y energia, y otros. La compafia ofrece MMC
como compuestos de aluminio, que se utilizan en alambres, tubos, anillos y varillas
continuos. Estos productos son ligeros, resistentes a la corrosion, tienen alta
resistencia longitudinal y alta rigidez.

Tecnologias CPS: Ofrece soluciones de materiales avanzados que tienen
aplicaciones en trenes de alta velocidad, turbinas edlicas y automoviles eléctricos.
Suministra MMC para su uso en controladores de motor en trenes eléctricos de
alta velocidad, vehiculos hibridos.

Metales Sinterizados GKN: Suministra componentes de metal en polvo de
precisiébn para vehiculos comerciales, césped y jardin, electrodomésticos y
mercados de herramientas eléctricas.

Los MMC'’s en el mundo
Las principales regiones con industrias en MMC’s son:
e Norteamérica

e FEuropa
e China
e Japon

Tres mercados en particular que tienen un fuerte potencial de crecimiento son
México, India y los Emiratos Arabes Unidos. La relativa proximidad de México a
los productores de Estados Unidos, hace que los productores estadounidenses
sean mas competitivos en precios que otros competidores extranjeros, lo que
reduce los costos de transporte y comunicacion maximiza las ventajas del servicio
como los tiempos de envio mas cortos. La demanda de los materiales compuesto
ha crecido en los ultimos afios como se observa en la figura 1.3. En los dltimos
afos las ventas globales han ascendido a mas de 35 mil millones de dodlares
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teniendo como principal aleacion los polvos de aluminio, abarcando el mercado de
75-85% de aleaciones no ferrosas en la industria automotriz?3°,

2000 400
8000 350
7000 300
6000 U
5000
200
4000
1
3000 >0
2000 100
1000 50
0 0

2012 2013 2014 2015 2016 2017 2018 2019

mmmm  Volimenes (ToN) e Ingresos {US $Millenes)
Figura 1.3. Demanda Global de los Materiales Compuestos de Matriz Metalica (MMC’s)®.

El crecimiento de los componentes automotrices por metalurgia de polvos
dependera de obtener mejoras en las propiedades en comparacion con los
materiales ingenieriles convencionales. Se proyecta que el mercado de transporte
terrestre crecera a un ritmo mas alto debido a la demanda de materiales basados
en MMC'’s en aplicaciones automotrices y ferroviarias. El mercado es significante
debido a la excelente funcionalidad en su considerable relaciéon bajo peso/ alta
resistencia’.

1.3Aplicaciones de los Materiales Compuestos de Matriz Metalica.

El mercado de los MMC'’s en los ultimos afios se ha ampliado debido a la gran
funcionalidad y numerables aplicaciones en comparacion con los materiales
tradicionales. Aplicaciones dentro de la industria automotriz son los pistones,
flechas, discos de frenos y blocks para cilindros de combustion interna. Dentro de
las aplicaciones mencionadas, los pistones de motor y los discos de freno son los
componentes automotrices de mayor aplicacién en la industria de los materiales
compuestos y cuyo desarrollo por parte de las empresas automotrices como Ford
y Toyota, se llevd a cabo en los afios 90°.

El consumo de material compuesto ha aumentado significativamente en el sector
aeroespacial el cual recurre cada vez mas a materiales compuestos por su bajo
peso y alta resistencia, baja conductividad eléctrica y durabilidad. Es uno de los
mercados mas importantes en aviones comerciales, las naves militares,
helicopteros, y las naves espaciales hacen un uso sustancial de materiales
reforzados. Durante la década de 1990, los aviones contenian solo del 5 al 6 por
ciento de los materiales compuestos.
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Hoy, sin embargo, alrededor del 50% de los materiales empleados en la
fabricacion de aviones civiles son compuestos, asi como la fabricacion de cuadros
de bicicletas, satélites, paneles solares, dispositivos microelectrénicos vy
componentes para motores aeroespaciales son algunas otras de las muchas
aplicaciones en las que encontramos los MMC’s, como se observa en la tabla
1.1.789

Tabla 1.1 Componentes fabricados por materiales compuestos base aluminio en la
industria.

Industria Aplicaciones

Estructura espacial, antenas turbocargadores,
impulsores, propelas, estructuras de helicpteros
y satélites
Pistones, discos de freno, rotores, tambores, monoblocks
Envolventes, microcircuitos, paneles solares
Cuadros de bicicletas, raquetas de tenis

Industria aeroespacial

Industria automotriz
Industria electrénica
Industria deportiva

Ventajas y Limitaciones.

Los materiales compuestos han evolucionado afio con afio en cuestion de disefio
para la busqueda de nuevos componentes de bajo peso y mejor rendimiento. A
partir de la sustitucion de aleaciones metalicas convencionales, los MMC’s han
generado gran interés por la comunidad cientifica debido a una mejora en sus
propiedades y su enorme interés en la produccion de componentes. Las ventajas y
limitaciones de estos materiales compuestos de matriz metélica se presentan en la
tabla 1.2 51011,

Tabla 1.2 Ventajas y limitaciones de las propiedades de los materiales compuestos.

Ventajas Limitaciones

Rigidez y capacidad de amortiguacion.
Resistencia a la fatiga.
Baja densidad.
Resistencia al desgaste y la abrasion.

Alta tenacidad y estabilidad
dimensional.

Buena resistencia a la corrosion.
Conductividad térmica y eléctrica.
Aislamiento térmico y resistencia

altas temperaturas.
Bajo coeficiente de expansion
térmica.

Homogeneidad de propiedades.
Aglomeracién de particulas.
Dificultad de lograr una buena distribucion.
Defectos superficiales principalmente la
porosidad o rechupes.

Dificultad para operaciones secundarias
(maquinado).
No presentan un buen acabado superficial.
Limitacién del mercado.
Altos costos de produccion (dependiendo
del tipo de refuerzo).
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La relacién bajo peso/alta resistencia ha sido clave para la innovacién de estos
materiales y sus aplicaciones, es decir, es necesario un excelente rendimiento del
material bajo cierta carga y que ademas sea lo suficientemente ligero. Como se
observa en la figura 1.4, los materiales compuestos base aluminio reforzados con
particulas de SiC (AIMC’s/SiCp) producidos por metalurgia de polvos presentan un
limite elastico mayor en comparacion con aquellos fabricados por fase liquida y
aguellos sin reforzar lo que les asegura un lugar en la industria automotriz y
aeroespacial'®l,

o004 . Aleaciones de Titanio
i Al-47%SiCp ; Carburo de Tungsteno

Al-48%B,

Al-17%SiCp MMC
powder

Limite Elastico (MPa)

. Al (6061)-55%SiCp MMC powder

] / % Si
| AL20&SiC, Fundicion ‘ Al (6061)-70%SiCp MMC powder
{ / Hierros Colados

Aleaciones de Aluminio por conformado

b'ensidad (%2)

Figura 1.4 Limite elastico de las distintas aleaciones en funcién de la densidad propiedad
del software CES edupack 2019).

Los AIMC’s/SiCp se destacan también por tener alta resistencia a la corrosién en
comparacién con el acero y el hierro, tal como se observa en la figura 1.5. Los
materiales compuestos alcanzan ademas los mismos ciclos de fatiga que muchos
aceros los cuales se encuentran entre los materiales mas ocupados en la industria
automotriz. La ventaja de los MMC’s es que poseen mayor resistencia a la
corrosion aunada a buena resistencia mecanica lo que aumenta la vida til del
componente fabricado con este material'®1?,
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Acero AlSI 07 (trabajado en aceite frio) Carburo de tungsteno

A

Acero Inoxidable martensitico

Al6061-25%S5iCp MMC powder

Al6061

/ AI7449
Ti-35%SiC

Acero AlSI 1137 recocido

Esfuerzo ala Fatiga 107 ciclos (MPa)

Hierros Colados

T
Excelent

Carrosion

Figura 1.5. Comportamiento de los distintos materiales en funcion del esfuerzo a la fatiga
y corrosion (propiedad del software CES edupack 2019)

La necesidad de obtener mejores materiales ha llevado a la mejora significativa en la
eficiencia estructural tomando como base la reduccion de peso y, por ende, el aumento de
propiedades especificas. Varios estudios han concluido que por cada libra ahorrada
utilizando materiales compuestos base aluminio o titanio se alcanza un ahorro de hasta
$250 dlls aproximadamente obteniendo mayor eficiencia y una menor contaminacion
ademas de que, un ahorro del 10% de peso estructural aumenta un 4% la carga util.1%11,

1.4 Probleméatica Actual.

Los materiales compuestos de matriz metélica estan segmentados en materiales
compuestos de aleaciones de base aluminio, magnesio, titanio y otras aleaciones.
Los MMC’s de aluminio son lo que tienen la mayor participacion en el mercado en
términos de valor y volumen debido a sus mejores propiedades y su costo de
produccion relativamente bajo. Segun el tipo de refuerzo, el mercado esta
segmentado en continuo, discontinuo y particulas. Se proyecta que el mercado
discontinuo reforzado de MMC's representara la mayor parte, en términos de
volumen y valor, durante el periodo de prondstico en los ultimos 10 afios.

El alto rendimiento de las MMC'’s base aluminio reforzados con carburo de silicio o
carburo de tungsteno en la industria automotriz y aeroespacial ha ganado gran
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interés debido a su bajo costo de produccion. Sin embargo, al encontrarse
muchos de estos sistemas aun en desarrollo, la falta de conocimiento sobre la
tecnologia de los MMC'’s esta restringiendo su crecimiento. Estudios de mercado y
crecimiento han determinado que utilizar componentes fabricados por materiales
compuestos puede reducir los requisitos de capital, disminucién de costos de
mantenimiento y permitir operaciones que de otro modo no serian factibles tanto
técnicamente y financieramente.

La produccion de materiales compuestos de matriz metalica por metalurgia de
polvos constituye una via alterna a la fundicibn muy provechoso debido a que los
componentes obtenidos por esta ruta presentan una excelente relacion entre
propiedades-peso ademas de que, en términos generales, este proceso presenta
un menor impacto energético y una menor huella ambiental. Un beneficio adicional
de los MMC'’s por metalurgia de polvos es el nivel de reforzamiento el cual puede
alcanzar hasta 80% en volumen??,

Si bien es cierto que mediante la metalurgia de polvos se alcanza un mayor
reforzamiento, asi como una mejor distribucion del refuerzo en comparacion con
los componentes fabricados por fundicion por agitacion, el costo por produccién es
mayor. Estudios a desarrollar deberdn enfocarse primeramente en la
caracterizacion del sistema matriz-refuerzo que permita obtener un producto que
cumpla con los requerimientos basicos a cumplir en un material compuesto de alta
calidad: alta rigidez especifica y resistencia al desgaste.

1.5 Hipotesis.

En funcién de la problemética planteada y el panorama actual de los materiales

compuestos se plantean las siguientes hipotesis.

a) Los materiales compuestos de matriz metdlica 6061 fabricados por metalurgia
de polvos y reforzados con distintos porcentajes de carburo de silicio o carburo
de tungsteno en forma de particulas, presentan una distribucion homogénea de
particulas.

b) Los materiales compuestos de matriz metélica 6061 reforzado con particulas
de carburo de tungsteno presenta las mejores propiedades mecanicas y
tribologicas en comparacion con aquellos compuestos reforzados con carburo
de silicio.
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1.6 Objetivos.
1.6.1 Objetivo General.

Determinar el nivel de reforzamiento y el tipo de refuerzo (SiCp 0 WCp) que permite
alcanzar mejores propiedades mecanicas y tribologicas en un material compuesto
fabricado via metalurgia de polvos.

1.6.2 Objetivos Particulares.

1) Fabricar mediante metalurgia de polvos, un material compuesto de matriz
metdlica Al6061 con distintos niveles de reforzamiento empleando carburo de
silicio o carburo de tungsteno como refuerzos.

2) Determinar las mejores condiciones de tiempo y temperatura de sinterizado.

3) Determinar el porcentaje obtenido y el indice de distribucion de particulas
mediante técnicas de cuantificacion de refuerzos.

4) Caracterizar las particulas y piezas obtenidas mediante microscopia
electrénica de barrido y microscopia Optica.

5) Caracterizar tribolégica y mecénicamente las piezas obtenidas mediante
ensayos de desgaste y compresion.
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Capitulo 2.

Marco Tedrico
En este capitulo se describira los antecedentes teoricos sobre los materiales

compuestos, su clasificacion con base al tipo de matriz y refuerzo, procesos de
fabricacion, caracterizacion microscépica, métodos de cuantificacion, asi como las
propiedades mecanicas y triboldgicas comunmente requeridas en los materiales
compuestos de matriz metalica.

2.1 Materiales Compuestos.

Los materiales compuestos se han definido como el conjunto de caracteristicas y
propiedades de distintos elementos tomados por separado. La historia de los
materiales compuestos es tan antigua como la misma civilizacion humana; su
presencia tanto en la naturaleza como en el cuerpo humano ha convertido a estos
materiales en algo comun de observar por lo que han pasado mucho tiempo
desapercibidos. Por definicién, un material compuesto es aquel material obtenido
de la combinacion de dos o mas materiales con propiedades diferentes (eléctricas,
mecanicas, térmicas y/o quimicas), que esencialmente son insolubles entre ellos y
gue al combinarse dan como resultado mejores propiedades que las de los
componentes individuales!1213,

En general, los Materiales Compuestos contienen dos componentes bien
diferenciados: la matriz o fase continua y el refuerzo o fase discontinua; estos
estan unidos de forma fisica. La matriz es la fase en la que el refuerzo queda
“‘embebido”; se puede clasificar como metdlica, polimérica o ceramica. El refuerzo
es la fase discontinua (o dispersa) que se agrega a la matriz para conferir al
compuesto alguna propiedad que la matriz no posee; en la figura 2.1 se puede
observar la distribucién de ambos componentes!?12:13,

Refuerzo (fase discontinua)

@
@

Matriz (fase continua)

Interfase

®_ @
Oo

Figura 2.1. Estructura de un compuesto natural (la madera de arboles)
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La clasificacion de los materiales compuestos se clasifica principalmente por el
tipo de matriz (figura 2.2). Muchos de estos materiales comunmente pueden ser
aleaciones metalicas, cerdmicos dopados y polimeros con aditivos?1213,

| ! !

Matriz Ceramica Matriz Polimérica Matriz Metalica
(CMCQ) (PMC) (MMC)

<

Termoplésticos € Ter bl

v

Figura 2.2 Clasificacion de los materiales compuestos por los distintos tipos de matrices.

Los compuestos de matriz metalica (MMC), generalmente son aleaciones
metalicas base aluminio, magnesio, hierro, cobalto, niquel y cobre. Generalmente
estan reforzados con una fase ceramica dispersa en forma de particulas o fibras
(6xidos, carburos, nitruros, boruros) o metalica (plomo, tungsteno, molibdeno) "1,

Los compuestos de matriz ceramica (CMC), son solidos inorganicos no metalico,
principalmente reforzados con fibras incrustadas de otro material ceramico
denominada una fase dispersa. Se han caracterizado por obtener resistencias
elevadas, altas temperaturas y alta resistencia a compresion’:1.

Los compuestos de matriz polimérica (PMC) ordinariamente son fabricados con
matrices termoestables (poliéster insaturado, UP; Epoxido, EP) o termoplasticas
(policarbonato, PC; cloruro de polivinilo, nailon, poliestireno) reforzadas en forma
de particulas, fibras largas o fibras cortas (whiskers) actuando como la fase
dispersa donde el principal objetivo es una baja densidad’ 1115,

Como se ha mencionado previamente, el refuerzo actia como la fase dispersa
dentro de la matriz la cual confiere al compuesto alguna propiedad que la matriz
no posee. La clasificacion del refuerzo es con base en la forma que presenta; las
formas mas comunes son particulas, fibras cortas (whiskers), fibras largas, hojas o
plaguetas y hojuela’10 1115,

Los refuerzos mas utilizados son las particulas y las fibras debido a que la mayoria
tiene la ventaja de transferir mejor una carga aplicada a la matriz ya sea de forma
uniaxial (fibras largas) o multiaxial (fibras cortas o particulas). La figura 2.3 muestra
un diagrama de la clasificacion de los refuerzos por su forma’tt15 16
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Tipo de Refuerzo
A 4
4 r L
Hojuela Fibra Particulas Plaqueta Estructural Eutéctico
direccional
Largas b | Cortas (whiskers) Laminados < > Panelestipo
sandwich

I Alineadas

Orientacidn

Aleatoria

Figura 2.3 Clasificacion del tipo de refuerzo por la forma que presentan.

En los ultimos afios, los materiales que han sustituido a materiales convencionales
de ingenieria son los materiales compuestos de matriz de aluminio reforzados con
particulas cerdmicas de SiC, Al203 0 SiO2. Existen otros tantos (Carbono, Grafito,
B, BN, B4C, AIN y WC) que en los ultimos afios han sido objeto de estudio, aunque
su desarrollo y crecimiento se ha limitado por su costo de produccién
relativamente alto” 19 1517,

El proceso de seleccién del refuerzo cerdmico implica que tanto este como la
matriz monolitica alcancen una excelente union que genere una buena
compatibilidad matriz-refuerzo. Otros paradmetros a considerar en la seleccion del
refuerzo son818.19:;

a) Tamafo y forma del refuerzo
b) Coeficiente de expansion térmica.
c) Costo del refuerzo

2.1.1 Aleaciones de Aluminio como Matriz Metélica.

Las aleaciones de aluminio son los materiales mas utilizados como matriz en la
fabricacion de los materiales compuestos debido a que junto al acero, es un
material con un alto nivel de produccion a nivel mundial (ocupa el segundo lugar) y
posee un bajo precio comercial?®21,

La diferencia entre los compuestos de matriz de aluminio y las aleaciones de
aluminio es que proporcionan propiedades superiores que no pueden lograrse con
ningun material monolitico existente aunado a una gran produccion, flexibilidad y
bajo costo de produccion?t.

La American National Standars Instute (ANSI) y la Aluminium Association (AA)
tienen una asignacién para trabajo mecanico de cuatro digitos (XXXX). El primer
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digito implica el grupo de la aleacién y es determinado por el elemento de la
aleacion presente en mayor porcentaje (tabla 2.1).

Tabla 2.1. Sistema de nomenclatura para aleaciones de aluminio para trabajo mecanico?:.

Nomenclatura Principales elementos de aleacion.
Ixxx Ninguno (=99.0% Al)
2XXX Cu
3XXX Mn
4XXX Si
5xxx Mg
BXXX Mg-Si
TXXX Zn
8XXX Aleaciones en desarrollo
9XXX Sin uso

La asignacion para fundicion se asigna un digito localizado a la derecha del punto
decimal que indica si fue vaciada en molde (XXX.0) o vaciada directamente en
lingote (XXX.1) como se muestra en la tabla 2.2.

Tabla 2.2 Sistema de nomenclatura para aleaciones de aluminio por fundicion?:.

Nomenclatura Principales elementos de aleacion.
IxXX.X Ninguno (=99.0% Al)
2XX.X Cu
3XX.X Si (Cu y Mg en pequefias cantidades)
4XX.X Si-M-Mn
5xx.Xx Mg
BXX.X Fuera de uso
TXX.X Zn
8XX.X Sn
OXX.X Aleaciones en desarrollo

La American Society for Metals (ASM) por su parte, clasifica estas aleaciones

segln su tratamiento térmico?® 2,

a) Aleaciones base aluminio obtenidas por conformado, las cuales algunas
requieren tratamiento térmico para obtener excelentes propiedades como alta
resistencia y excelente ductilidad.

b) Aleaciones base aluminio obtenidas por conformado pero que no tratables
térmicamente; las mas importantes Al-Mg y Al-Mn. Generalmente son
trabajadas en frio y su uso es limitado debido a una baja resistencia
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c) Aleaciones de fundicion (Al-Si, Al-Cu y Al-Mg) presentan mejores propiedades
como resistencia y ductilidad; son utilizadas generalmente en geometrias mas
complejas y como matriz en materiales compuestos de matriz metalicas.

Las aleaciones mas importantes obtenidas via colada o conformado mecanico se
muestran en la tabla 2.3%02%,

Tabla 2.3 Aleaciones importantes utilizadas en la fabricacion de materiales compuestos
base aluminio?.

Aleaciones Composicion Procesamiento
201 Al-4.6Cu-0.35Mg-0.35Mn-0.2 Ti Método del vortice
213 Al-7.0Cu-2Si-2.5Zn-0.6Mn-0.1Mg Método del vértice
355 Al-5Si-0.5Mg-0.5Mn-1.2Cu-0.35Zn-0.25Ti Método del vértice
356 Al-7.0Si-0.25Cu-0.3Mg-0.35Mn-0 Método del vortice

35Zn-0.25Ti-0.6Fe

360 Al-9.5Si-0.6Fe-0.35Mn-0.15Mg-0.5Ni-0.5Zn Método del vértice

413 Al-12Si-2Fe-1Cu-0.5Ni-0.5Zn-0.35Mn Método del vortice

518 Al-8Mg-1.8Fe-0.35Mn-0.25Cu Método del vortice

2014 Al-4.4Cu-0.5Mg-0.9Si-0.4 Mn Metalurgia de polvos

2024 Al-4.35Cu-1.5Mg-0.65Mn-0.5Si Metalurgia de polvos

6061 Al-0.25Cu-1.0Mg-0.6Si Metalurgia de
polvos, Método del

vortice
6063 Al-0.64Si-0.23Fe-0.22Cu-0.0012Mn-0.001Ni Metalurgia de polvos

2.1.2 Procesamiento

Una forma adicional de clasificacion de los compuestos de matriz metalica esta
dada por la técnica de procesamiento empleada; con base en esta, se tendra una
influencia sobre los siguientes parametros®18.19.22;

a) Variacion e interaccién entre el refuerzo y la matriz.

b) Microestructura deseada.

c) Propiedades finales.

Las rutas para la produccion de materiales compuestos son tres:
1. Procesos en fase liquida, semiliquida o pastosa.
2. Procesos en fase solida.
3. Procesos de dos fases (sélido/liquido).

En la figura 2.4 se muestran los procesos de fabricacion de materiales
compuestos de matriz metalica empleados en los ultimos 10 afios y el porcentaje
de cada uno. Se puede apreciar que la metalurgia de polvos se ha posicionado
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como uno de los métodos mas estudiados y empleados debido a los altos
beneficios que trae en la produccion de los MMC’s:1819.22,

10%
| o Metalurgia de Polvos

o Fundicion por Agitacion

| Presion Isostatica en
Caliente

Fundicion a Presion

Depositacion por Spray

a Infiltracién
| _18% Depositacion Fisica por
o Vapor

Figura 2.4 Procesos de fabricacion de materiales compuestos de matriz metélica
empleados en los ultimos 10 afios’.

La figura 2.5 muestra una clasificacion mas detallada de los procesos de
fabricacion mas comunes. Como se detallardq posteriormente, cada uno de estos
procesos presenta ventajas y limitaciones relacionadas con los costos de
produccion, la complejidad de obtencién de piezas, acabado, calidad y huella
ambientalt6:19.23,

M.K. Surappal® comparé y clasificé los distintos procesos con base en ciertas
caracteristicas tales como limitaciones de forma, nivel de produccién, nivel de
refuerzo, degradacién y costo; estos datos se muestran en la tabla 2.4.

Tabla 2.4. Clasificacion de los métodos de produccion de materiales compuestos en
funcién de sus principales caracteristicas!®

Rango de formay % vol. del Darios al
Método tamafo Produccion refuerzo refuerzo debidos Costo
(%v) al método
Amplio rango de
Metalurgia formas y tamafos Muy alta
Liquida relativamente grande  (<90%) Hasta Sin dafos Bajo
hasta 500 kg aprox. 30%vol
Fundicion Preformas
a Presion limitadas, piezas Muy
con tamario de 20 Baja Hasta 45 Dafios severos bajo
cm. %vol
Metalurgia Amplio rango, Hasta Fractura del
de polvos tamafo restringido. alto 40%vol refuerzo Alto
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Procesos de Fabricacion de Materiales
compuestos

! ! !

Via liquida el e Via solida
Métode de Rociade y Deposicidn i
A4 A 4
Fundicién Procesos Reactivos Procesos de infiltracién Metalurgia de polvos Unién per difusion
Y
l l * Depositacicn de
h 4 pulverizacicn [Ospray]
e |nfiltracién de fusidn * Depositacién fisica de
» Método del vértice » Compuestos s Oxidacién per fusidn vapor [PVD]
[5tir Casting] in Situ » Inflitracion espontanea (sin presidn) * Rheocasting
* Fundicidn 2 presicn s Reaccidn » Inflitracion con presién (forzada) * Co-depositacion de
* Proceso Duralcan e (a) Proceso con matriz a presidn materiales multifase
(b} Proceso de presidn a gas [VEn]
{c]  Proceso con fuerza de Lorentz
{d) Proceso ultrasdnico
{e) Proceso centrifuga
l \ 4 v

Obtener piezas de forma compleja con excelentes propiedades en funcién del costo de fabricacidn

Figura 2.5. Diagrama de los procesos para la fabricacion de materiales compuestos base aluminio.
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2.2 Proceso de Fase Liquida.

El proceso mas utilizado en la industria para la fabricacion de materiales

compuestos de matriz metélica por la via liquida o fundicién es el método del

vortice o también llamado fundicién por agitacion, figura 2.6. Este proceso consiste

es la introduccion de un refuerzo cerdmico al bafio metélico lo cual puede

realizarse por distintos métodos:

- Inyeccion de polvos con gas inerte (Ar o N2)

- Adicion de refuerzo ceramico en un molde sobre el bafio liquido

- Adicion del refuerzo ceramico en el metal fundido con formacién del vértice por
agitacion mecanica

Adicién de pequefios bloques compactados con refuerzo cerdmico en la masa
fundida sobre la agitacion.

Motor

\ Inyeccién del refuerzo
ceramico
Metal fundido {
Crisol > Horno de resistencia
\ eléctrica
_ L~ Agitador

Figura 2.6. Diagrama del equipo utilizado por el proceso de fundiciéon por agitacion?.

La técnica mas utilizada es la inyeccion del refuerzo con gas inerte en especial
con argon debido a la formacién de defectos y la alta solubilidad del hidrégeno en
el bafio metalico de aleacidén base aluminio. La agitacion generalmente se lleva a
cabo por medio mecéanico para poder contralar la velocidad de agitacién. De igual
manera, es importante la geometria de la paleta para el control del vértice para
gue este no sea excesivo y que con ello se pierda la union matriz/refuerzo. La
temperatura generalmente empleada en matrices base aluminio es 800°C y el uso
de tratamiento térmico al refuerzo ceramico es algo convencional®>2¢,

El método del vértice es relativamente barato, pero a veces complejo por la gran
cantidad de parametros a controlar (tiempo de agitacion, angulo de paletas,

velocidad de agitacion, etc.)?526.

Al controlar los anteriores parametros y llevar a cabo la formacion del vortice, este
rompe una capa de Oxido formado en la superficie del bafio metalico lo que
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permite la incorporacion del refuerzo ceramico al metal liquido provocando una
pérdida de fluidez. El control del tiempo de agitacion, angulo de paletas y la
velocidad de agitacion aunado a una buena humectacion del refuerzo ceramico,
evita la degradacion, la segregacion o el rechazo del refuerzo ceramico en el bafio

metalico2°:2,

La metalurgia por la via liquida sobresale en la parte econémica por la viabilidad
de fabricacion de materiales compuestos de matriz metalica pero su fabricacion
tiene problematicas que afectan las propiedades mecanicas y que se engloban en

la tabla 2.5 818.19,

Tabla 2.5. Problematicas del método de fabricacion de MMC’s por fundicion por

agitacion®1819,

Problematica

¢,Porque sucede?

Solucioén

Rechazo de las
particulas del
bafio metalico

Humectacion

Distribucion
heterogénea del
refuerzo ceramico

Reacciones
interfaciales

Velocidades de
enfriamiento

Mala humectacion

No existe una reaccion
guimica en la interfase
matriz/refuerzo.

Diferencia de densidades
entre el refuerzo y el bafio
metalico se genera
asentamiento o flotacion de
particulas.
Reacciones quimicas
provocadas por la interaccion
entre el refuerzo con los
agentes humectantes o
contaminantes en el bafio
metalico
La velocidad de enfriamiento
depende del molde utilizado
debido a que las velocidades
de solidificacion son rapidas
en molde metalico y lentas en
molde de arena dando
asentamiento o una
distribucion heterogénea.

Agregar agentes humectantes o
tratamiento térmico al refuerzo
metalico.

Agregar agentes humectantes, tiempos
de permanencia cortos, tratamiento
térmico del refuerzo cerdmico y
controlar la temperatura del metal
liquido.

Tiempo de permanencia del metal
liquido, tamafio de particulas
inadecuado, velocidad de agitacién y
tiempo de agitacion inadecuadas.

Limpieza del bafio metalico libre de
impurezas con gas inerte y que
herramentales estén cubiertos con
material refractario y que sean
resistentes altas temperaturas.

Tiempos de permanencia cortos y
tiempos de colada rapidos permitira
gue aleaciones no ferrosas solidifiquen
rapido y tengan defectos ademas de
calentar los moldes para evitar
choques de temperatura y posibles
defectos.
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La capacidad que presenta el metal liquido para extenderse sobre el refuerzo
ceramico y representa el grado de contacto entre la interfase sdlido/liquido es
conocida como humectabilidad que es reducida por la segregacion y formacion de
peliculas de oxido en la superficie del refuerzo?°26,

Se ha identificado a ciertos elementos que promueven la humectabilidad en
sistemas base aluminio; como magnesio, cerio, titanio, bismuto, cobre, zinc y
tierras raras como zirconio, y lantano son algunos de estos?7:28:29,

Al adicionar elementos al bafio metélico se promueve la humectabilidad al
disminuir la energia interfacial sdlido/liquido y evitando reacciones en la interfase.
El efecto obtenido al incorporar las particulas reforzantes al metal fundido es una
distribucién homogénea y una unién matriz/refuerzo?®

Las particulas son el tipo de refuerzo mas empleado en la fabricacion de
materiales compuestos tanto por via liquida como sélida debido a su relativo bajo
costo, éstas interactian de forma distinta con la matriz dependiendo del tamafio
gue presentan. Se han determinado estas condiciones y son mostradas en la tabla
2.6%2:20,

Tabla 2.6. Ventajas y desventajas del tamafio de las particulas empleadas en la
fabricacion de MMC’s?°,

Tamafo Tamaifo de Ventajas Desventajas
relativo particula [um ]
Mayor resistencia y Tendencia a formar
rigidez. aglomerados.
Mayor resistencia ala  Dificultad de ser incorporados
Fino <10 fatiga. en la fundicion.
Bajo coeficiente de Baja ductilidad.
expansién térmica. .
Excelente equilibrio para  Utilizado para alto porcentaje
propiedades mecanicas de refuerzo
como (buena resistencia
Mediana 10-100 y excelente ductilidad),  Equilibrio entre propiedades y
mayor facilidad de costos de fabricacion.
fabricacion.
Buena resistencia al Presencia de segregacion
desgaste. durante la fundicion
Gruesa 100-1000 Alta ductilidad y facilidad

de fabricacion.
Ideal para aplicaciones
como armamento.

Menor beneficio para
propiedades resultantes.
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La clasificacidén de las particulas se da en funcién del tamafio; particulas finas bien
dispersas transfieren a la matriz una carga aplicada por lo que ésta soporta esa
carga como un “colchén” con muy poca o nula trasferencia a la fase dispersa.
Dando como resultado un mejor incremento en propiedades mecanicas tales como
resistencia a cedencia, esfuerzo de tensién y dureza producto de las interacciones
particula-dislocacion que restringen el flujo plastico en las aleaciones base
aluminio?.

Las particulas en un intervalo de 10 um a 100 um existe un efecto gravitacional
gue no es despreciable y, se desarrollara un gradiente de particulas con
propiedades buenas, pero con la problematica que exista segregacion y/o
aglomeracion. Con particulas de tamafio superior a 100 um, las interacciones
particulas-matriz son minimas debido a que son mas dificiles de llevar a cabo. Al
aplicar una carga al material, la matriz transfiere solo una fraccién de ésta a las
particulas las cuales presentan una pobre interaccién particula-matriz debido a la
falta de adherencia®.

2.3Proceso de Fase Liquida.

La denominada metalurgia de polvos es un método de produccion que compite
con el método del vortice en cuestion de costos y complejidad de piezas a fabricar.
Los MMC’s producidos a partir de polvos metalicos mezclados con particulas
ceramicas son compactados y sinterizados para alcanzar una consolidacion
final®18,

Por medio de este método se puede emplear porcentajes mayores de refuerzo,
menores temperaturas de trabajo, (ngusion)’ mayor control en la porosidad,

menores pérdidas de material y una reduccion de procesos terciarios lo que se
refleja en mejores propiedades mecanicas y un menor costo de fabricacion. Esta
técnica ha sido disefiada y aplicada por la metalurgia tradicional en aleaciones
monoliticas en la fabricacion de piezas complejas. Su adaptacion para la
fabricacion de componentes de materiales compuestos involucra los siguientes
pasos:®1819,

- Produccioén o seleccion de polvos

- Caracterizacion de polvos

- Mezclado de polvos

- Compactacién

- Sinterizacion

- Ensayos mecanicos y/o tribolégicos
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2.3.1 Métodos de Produccién de Polvos.

Los polvos de aleaciones metélicas varian en tamafio, morfologia, distribucion,
porosidad, etc., en funcién de la ruta de produccién. Cabe mencionar que ninguna
de las rutas de produccién mencionadas a continuacion presenta un rendimiento
del 100%3°31,

a) Meétodo Quimico: Las particulas se obtienen al producir reacciones quimicas
gue dependen de aspectos cinéticos y termodinamicos. Los métodos mas
importantes son depdsitos electroliticos, descomposicion térmica, precipitacion
de un gas, sintesis reactiva solido-solido.

b) Método Fisicoquimico: Consiste en reacciones fisicoquimicas (electrdlisis,
pirélisis, condensacién) mediante las cuales se logra la obtencion de polvos de
cobre, hierro, niguel, vanadio, etc. Mediante este método se producen polvos
de alta pureza.

c) Método mecanico: Es el método mas barato de produccion de polvos que
implica suministrar distintas fuerzas de compresion, corte o impacto para
reducir el tamafio de particula. Los mas utilizados son atomizacién, molienda y
trituracion.

2.3.2 Atomizacion.

Es el método mas utilizado para producir polvos metalicos no ferrosos en especial
aleaciones base aluminio. La atomizacién consiste en romper un fluido a altas
presiones para romper un flujo de metal liquido en gotas muy finas que solidifican
rapidamente. La produccioén industrial de polvos mediante esta via esta asociada a
dos procesos de atomizacidén generales: por aire y por gas inerte. Algunos otros
métodos involucran el uso de agua, gas soluble o al vacio3%3,

2.3.3 Atomizacion por Gas (Inerte o Aire).

El proceso de atomizacién por gas es similar a la atomizacion por agua, teniendo
como Unica diferencia el uso de gas durante el proceso. El equipo utiliza un horno
gue contiene un camara de atomizacion de modo que la corriente del metal
fundido ingresa a esta. Se ha encontrado que la produccién de polvos relacionada
con la posiciobn de la camara de atomizacién e influye en la velocidad de
produccion y tamafio del polvo. La tasa de produccién es mas lenta si la camara
de atomizacién esta verticalmente, como se muestra en la figura 2.7303L
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Aire e
comprimido <«— Homo
=

Cémara de
Aire frio | Liomizacién Aire frio

T romo

obtenido
Figura 2.7. Esquema del proceso de utilizacion de aire para la produccién de polvos de
aluminio®?,

Antes de la atomizacion, la camara se purga con un gas de composicion similar al
del gas de atomizacion a fin de minimizar gases indeseables como vapor de agua.
El gas o aire de atomizaciéon incide sobre el metal liquido a una alta presion
provocando su dispersion en forma de particulas; inmediatamente después en la
camara de atomizacion, se inyecta aire frio con lo que se logra disminuir la
temperatura y la oxidacion de las particulas. Posteriormente, las gotas solidifican
dando como resultado particulas semiesféricas con morfologia celular o dendritica
cuyos tamafnos dependen de factores como el diametro de boquilla atomizadora,
viscosidad, temperatura, atmosfera (aire o gas inerte), velocidad de atomizacion,
presion de gas, flujo masico, tiempo de solidificacion, transferencia de calor, medio
de enfriamiento332,

2.3.4 Caracterizacion de Polvos.

La importancia de la metalurgia de polvos depende de la caracterizacion de los
polvos obtenidos por los medios ya sean fisicos, quimicos o0 mecanicos. El método
de produccion depende en gran medida de la morfologia de la particula,
distribucién, pureza, porosidad, densidad en verde, densidad relativa y velocidad
de derrame. Todos estos parametros influyen en el comportamiento del polvo en
los procesos posteriores como compactacion y sinterizacion 323334,

2.3.4.1 Morfologia de Particula.

La forma y tamafio de las particulas depende del método de produccién. Las
particulas se pueden dividir en esféricas, dendriticas e irregulares como se
muestra en la figura 2.8. Distintas morfologias pueden encontrarse en una muestra
por lo que es necesario realizar una caracterizacion que cuantifique la distribucion
dependiendo del método de obtencidén ya que no siempre existe un buen control
del tamafio y forma de particula*,
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Morfologia Proceso de obtencisn Morfologia Proceso de obtencién

Descomposicidn Descomposicién
quimica quimica y Molienda

Acicular (una dimensién) Acicular irregular

Molienda
Electrolitica

Dendritica (dos dimensiones) Hojuela

Atomizacion Atomizacion y
carbonilico (Fe) Descomposicién
Precipitacidn liquida quimica

Esférica (tres dimensiones) Redondeada

Atomizacién y b o
Descomposicidn O - o Reduccién de éxidos
quimica eo

Irregular Porosa
Desintegracidn
Carbonilico
mecanica (Ni)

\

v

O

U

Angular

Figura 2.8. Morfologia de las particulas dependiendo su método de produccion®:.

2.3.4.2 Densidad Aparente y Densidad Real.

La densidad aparente se define segun la norma ASTM B-212 como la cantidad de
masa de polvo por unidad de volumen, este parametro influye el comportamiento
del polvo durante la compactacion y sinterizacion, y esta en funcion del tamario,
tipo y porosidad de la particula343,

Para determinar la densidad aparente se emplea un equipo denominado flujdmetro
de Hall que es un recipiente de latén con un volumen de 25 cm?3 (ASTM B-212) el
cual es llenado con el polvo que pasa por el embudo medidor de flujo, como se
muestra en la figura 2.9. Las particulas fluyen debido al golpeteo mecanico pero el
tamafo, forma y superficie rugosa que existe en las particulas genera cierta
friccion entre estas. Como consecuencia la densidad aumentara debido al
golpeteo mecanico dando como resultado que la densidad real sea mayor a la
densidad aparente33-3435

La densidad real se determina a partir del peso especifico de las particulas de
polvo ocupado en un volumen sin considerar la porosidad de las particulas3334,

ﬂm&;

“"f‘““"
L 5 001 Embudo de
ul Hall

Figura 2.9. Equipo de Hall utilizado para determinar la densidad aparente®®.
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2.3.4.3 Velocidad de Flujo.

Se determina como la cantidad de polvo que fluye a través de un embudo por
cierto tiempo y tiene como funcién, la velocidad de llenado en la matriz para
prensado empleando equipos como los medidores de Carney y Hall. En ambos
equipos segun la norma ASTM B- 212, se pesan 50 gramos de polvos y se dejan
caer por el embudo. La cohesion y la diferencia entre tamafio de particulas son las
causantes de disminuir o detener el flujo de estas .

2.3.5 Mezclado de Polvos.

El mezclado de polvos es el proceso previo a la compactacion y sinterizacion; el
objetivo es homogenizar polvos de diferente tamafio para reducir porosidad y
obtener una distribucion uniforme de particulas. La mezcla obtenida se puede
clasificar (figura 2.10) como una (a) mezcla homogénea o uniforme, (b)
aglomerada, (c) distribuida o aleatoria y (d) segregada3?34.

-
- %

...... . b
o

. .

------ - - d
......

(a) (b)

(c) (d)

Figura 2.10. Distribucién de las particulas debido al proceso de mezclado3®.

El mezclado se logra via humeda o seca siendo esta Ultima la mas empleada; el
mezclado puede ser del tipo convectivo (transferencia de las particulas de un lado
a otro), difusivo (movimiento de particulas sobre la superficie formada) y por
cortes’,

2.3.6 Compactacion.

La compactacion es un método de consolidacion en el que al aplicar una fuerza se
logra dar forma y consistencia a la masa de polvo para resistir la sinterizaciéon3+3,
El método de compactacion debe aportar suficiente resistencia para soportar la
expulsion de la matriz y su posterior sinterizacion como se observa en la figura
2.11.
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polvo por una fuerza matriz
aplicada

Figura 2.11. Secuencia de la compactacion de los polvos mediante sus cuatro fases®.

2.3.6.1 Compactacion con Presion.

La matriz en frio o compactado en frio, es la técnica mas utilizada y econdmica
para la produccion de piezas. Consiste en aplicar una presion externa para
compactar el polvo colocado dentro de la matriz fria en una direccion, dos
direcciones o en matriz flotante. En todos los casos es necesario la utilizacién de
una prensa hidraulica o troquel para la compactacion3436:37,

2.3.6.1.1 Presién aplicada en una direccion y dos direcciones.

La matriz es llenada con el polvo, posteriormente se le aplica la carga usando un
punzén de manera axial (una direccién) o dos punzones (dos direcciones)
haciendo presién por la parte inferior y superior para llevar a cabo la compactacion
como se observa en la figura 2.12. En ambos casos la problematica radica en la
homogeneidad debido a que, en una direccion la masa del polvo se pierde y en
dos direcciones, no exista la misma presionse,

Una direccion Dos direcciones
Figura 2.12. Compactacion en una direccién y dos direcciones36.

2.3.6.2 Comportamiento del Polvo en la Compactacion.

En la compactacién en frio existen varias etapas que permiten obtener un producto
libre de defectos para su posterior sinterizacion. Las particulas que son sometidas
a presion dentro de la matriz, interactian entre si hasta ocupar el volumen
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disponible logrando una alta compatibilidad en la pieza deseada a la presion
maximas32:33:34,

La primera etapa consiste en empaquetar y ordenar el movimiento de las
particulas conforme aumenta la presion. Al aplicar la carga, estas sufren
deformacion durante su compactacion y pasan de una deformacion eléstica a
plastica por lo que aumenta su resistencia y densidad 32:33.34.36,

2.3.6.3 Lubricacién.

La lubricacion juega un papel importante en el proceso de compactacion debido a
gue, en ausencia de lubricacion, la friccibn se hace presente entre las mismas
particulas o por la interaccién de las particulas con la matriz y el punzoén. Si no
existe una buena lubricacién, el polvo podria no compactarse y/o dificultar la
expulsion de la pieza de la prensa hidraulica debido al exceso desgaste.

Los lubricantes pueden ser aplicados a la matriz o al polvo, dependiendo del
sistema de mezclado. Si la lubricacion se realizara sobre el polvo metalico, se
debe tomar en cuenta la composicién y estructura del lubricante34,

El lubricante ideal debe evaporarse o descomponerse, no debe ser toxico y no
debe generar reacciones o interacciones con el polvo metélico que puedan dafar
el horno de sinterizacion. Se debe evitar ademas la segregacion, desgaste y
formacion de defectos superficiales en las piezas3*.

2.4Sinterizacion.

Es el proceso de densificacion de los polvos después del compactado. La
sinterizacién requiere de temperaturas elevadas para unir y aumentar la
resistencia en verde de las particulas adyacentes mediante mecanismos de
transporte de masa por debajo de la temperatura de fusién. El mecanismo de
sinterizacion de polvos se simplifica en 5 etapas del proceso, como se observa en
la figura 2.13%2:3334,

La unién entre particulas comienza cuando se logra cierto grado de movilidad
atomica, posteriormente se forman pequefios cuellos en los puntos de contactos
con las particulas que contindan en crecimiento con la formacién de poros, con
una densificacion pequefia y una contraccion de 5%32:33.34,

El crecimiento de cuellos ayuda a disminuir la porosidad en un 5-10% cubriendo la
mayor parte de la densificacion. A medida que el cuello sigue creciendo, la
curvatura disminuye haciendo que el poro se vuelva esférico y de tamafio menor.
A medida que la sinterizacion avanza se produce el cierre del canal de poros en
vacios y aislados3?:33.34,
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Figura 2.13 Esquema representativo de las fases del proceso de sinterizacion, (1) unién
de particulas y formacion de puntos de contactos, (2) crecimiento de cuellos, (3) reduccion
del tamario de poro y (4) crecimiento de limite de grano®*.

2.4.1 Mecanismos de Sinterizacion.

Los mecanismos de sinterizacion dependen de distintos pardmetros como la

temperatura, tiempo, atmosfera y velocidad de enfriamiento.

1. Temperatura: Mecanismo principal en el proceso de sinterizacidn; para que se
lleve a cabo la temperatura debe ser hasta 2/3 la temperatura de fusion.
Algunos investigadores recomiendan incrementar 10°C para duplicar la
velocidad de sinterizacion34.

2. Tiempo de sinterizaciéon: Esta relacionado con la temperatura de sinterizacién y
con la difusion del proceso. Un mayor tiempo genera un mayor crecimiento de
grano, menor temperatura y viceversa como se muestra en la figura 2.14, de
acuerdo con ASTM34,

Es comun el empleo de atmésferas a fin de proteger y producir una capa de oxido
en la superficie y mejorar la union entre particulas. Una atmaosfera evita reacciones
indeseables, activa la sinterizacion y ayuda a que no se formen elementos
indeseables que afecten las propiedades de la pieza obtenida. Las atmdsferas
mas importantes son argon (Ar), nitrégeno (N2), vacio y NH3 34,

Densidad tedrica

Densidad sinterizada

\. Densidad verde Tiempo de sinterizado
de temperatura B

Tiempe de
Tiempo de sinterizado sinterizado de
de temperatura A ~ ~ temperaturaC g

Tiempo

Figura 2.14 Gréfica representativa entre el tiempo, temperatura de sinterizacion y la
densidad®*.
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La union entre las particulas de polvo requiere del transporte de materia desde el
interior hasta las areas donde estan en contacto entre si; los mecanismos de
transporte involucrados se resumen en la tabla 2.7 323334,

Tabla 2.7. Mecanismos de sinterizacién®.

Mecanismo Fuente de energia Densificacion/No
Difusion superficial Superficial NO
Difusion de red Superficial NO
Transporte vapor Superficial NO
Frontera de grano Frontera de grano Densificacion
Difusion de red Frontera de grano Densificacion
Difusion de red Dislocaciones Densificacion

Transporte de vapor (evaporacion/ condensacion), difusion de red (volumen),
difusion superficial, difusion de limite de grano y movimiento de dislocaciones son
ejemplificados en la figura 2.15 y se detallan a continuacion:

a) Difusién superficial. Consiste en el movimiento de los atomos a través de la
superficie, los puntos de contacto generan un crecimiento de los cuellos y de
las particulas sin densificacion. Al aumentar la temperatura, el mecanismo de
evaporacién y condensacion de equilibrio (donde el transporte de masa ocurre
debido al gradiente sobre la superficie del cuello), es menor que la superficie
de la particula37:3839,

b) Difusion del limite de grano. Considerado el principal mecanismo que
considera los esfuerzos presentes en las particulas debidos a la compactacion.
Este presenta un efecto sobre las dislocaciones y atomos que se mueven
simultineamente por la difusividad a través de los limites de grano. La difusion
desde el limite de grano a los poros permite el crecimiento del cuello37:3839,

c) Difusién de red. El transporte de material por difusiéon de red, consiste en el
movimiento de atomos o vacancias a lo largo de los limites de grano. La
energia que impulsa la sinterizaciébn es la energia de superficie libre de
particulas y puntos de contacto entre particulas adyacentes 333439,

d) Flujo plastico. EI mecanismo de flujo plastico entra por el movimiento de las
dislocaciones que pueden causar el crecimiento del cuello y el arrastre de las
particulas debido a la sinterizacion a través de la densificacion o deformacion
de las particulas®7:3839,
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Figura 2.15 Representacion esquematica de los mecanismos de sinterizaciéon en un
sistema de 3 particulas, 1) Difusién de superficie, 2) Difusion de red (desde la superficie),
3) Transporte de vapor, 4) Difusion de limite de grano, 5) Difusion de red (limite de grano)

y 6) Flujo plastico®.

2.5 Técnicas de Caracterizacién Microscopica.

Las técnicas por microscopia Optica o de barrido se ha utilizado como una
herramienta para estudiar y caracterizar la mayoria de los materiales. La
microscopia depende del equipo y la fuente de imagen: el microscopio Optico o de
luz (MO) y el microscopio electrénico (ME). Ambas técnicas tienen el mismo
principio de funcionamiento, la diferencia es que la microscopia 6ptica utiliza la luz
como fuente mientras que la microscopia electronica utiliza un haz de electrones
acelerados. El uso de estas técnicas sobre los materiales compuestos de matriz
metalica comprende una gran importancia para la interpretacion?0:4142:43.44,

2.5.1 Microscopia Optica.

La microscopia Optica, debido a su simplicidad ha sido de gran interés en la
caracterizacion de materiales, aunque su resolucion se limita a bajos aumentos
(por debajo de 1000x). Generalmente se utilizan colorantes, reveladores y
soluciones quimicas para la revelacion de la microestructura 4244,

En el mecanismo de la microscopia éptica se utiliza una fraccion de luz visible que
incide sobre la superficie y, es trasmitida o reflejada por un sistema de lentes para
ampliar las imagenes de las muestras pequefias como se muestra en la figura
2.16. Al variar los lentes y la fuente de luz, se pueden definir cinco tipos de
microscopia: campo claro, campo oscuro, contraste de fase, interferencia
diferencial y fluorescencia*>44,
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Figura 2.16 Esquema interno del microscopio 6ptico*.

El microscopio o6ptico nos puede entregar resultados como segregacion,
inclusiones, defectos superficiales, dendritas, limite de grano, intermetélicos,
particulas o clusteres. Entre mayor sea la resolucién, habra mayor definicion4043,

2.5.2 Microscopia Electronica de Barrido (MEB).

La microscopia electrénica de barrido permite obtener datos de alta resolucion ya
que, en lugar de utilizar luz visible, un haz de electrones acelerados enfoca la
superficie del material creando la imagen con una alta resolucion 424344,

Para formar la imagen de una muestra esta se bombardea con un haz de
electrones en un cétodo de filamento mediante una pistola de electrones los que
se aceleran desde 1kV hasta 50kV; el condensador y lentes objetivos son
enfocados como se observa en la figura 2.174%4344,

Pistola de electrones .

/N
Lentes convergentes —

/
\/
_

Circuito de escaneo

Bobina de escaneo

Detector de electrones secundarios

8

Lentes objetivos

Muestra Procesador de imagen PC

Figura 2.17. Esquema interno del microscopio electrénico de barrido*.

Al impactar los electrones sobre la muestra ocurren interacciones entre los
electrones y la muestra produciendo radiaciones secundarias como: electrones
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secundarios de baja energia (menor a 50 eV); electrones retro dispersados (50
eV) y electrones incidentes (su intensidad varia con respecto al angulo que forma
el haz incidente con la superficie) 414344,

La sefal de los electrones secundarios de baja energia y de los retro dispersados
son recogidos por un detector y posteriormente, amplificados. El contraste de la
imagen depende de la superficie y de si las areas proyectadas son oscuras.

La microscopia electronica de barrido se encarga de determinar con mayor
precision el tamafio de particula, distribucion de poros, mapeo general de la
muestra, morfologia, inclusiones y segundas fases*'.

Las ventajas del microscopio electrénico sobre la microscopia éptica son enormes,

principalmente por la direccionalidad y profundidad de enfoque. Algunas

diferencias se enlistan a continuacion?*:

a) Son idénticos en la funcionalidad, la diferencia radica en la calidad de imagen.

b) El haz empleado es diferente, la microscopia electronica usa un haz de
electrones en lugar de luz visible, utilizada en la microscopia 6ptica.

c) Resolucion del microscopio 6ptico es de (10x hasta 2000x) y el microscopio
electrénico (90-800,000x).

2.6 Métodos de Cuantificacién de Particulas.

Existen varios métodos de cuantificacion que permiten determinar la distribucion y
la dispersion de las particulas en la matriz. La cuantificacion se basa en los
métodos desarrollados por microscopia Optica o electrénica para la caracterizacion
y descripcion de las fases en la matriz. Los distintos métodos permiten cuantificar
el grado de distribucion, dispersion en cierta region o distancia y permiten
comprender y controlar variables del proceso para obtener excelentes
propiedades. La cuantificacién ha sido estudiada por varios investigadores para
determinar si los materiales compuestos presentan una distribucién homogénea o
existe aglomeracion; ademas, permiten determinar el tamafio y distancia entre
particulas 4243,

Los métodos utilizados para la cuantificacion de particulas se basan en
pardmetros microestructurales y estan relacionados con ecuaciones matematicas,
modelos de estadisticos y de variabilidad como la desviacion estandar, varianza y
coeficiente de variacion. Los métodos mas utilizados para cuantificar la
homogeneidad y el grado de distribucion de particulas en materiales compuestos

de matriz metalica mediante analisis estadistico se mencionan a continuacion
42,43,46

43



Capitulo 2. Marco Teorico

2.6.1 Método del Cuadrante.

Técnica mas utilizada para caracterizar la dispersion de particulas pequefias. En
este método, el area que se mide se divide en pequefias celdas de igual tamafo,
llamadas cuadrantes y se cuenta el numero de particulas en cada cuadrante.
Dado que considera los numeros y la disposicion espacial en la muestra, el
método del cuadrante puede estimar los efectos de la dispersion y de distribucion
en combinacion. En general, para un compuesto con particulas con distribucion y
dispersion uniforme, se esperaria que la mayoria de los cuadrantes tengan
aproximadamente el mismo numero de particulas. En contraste, para un
compuesto con aglomerados de particulas, se esperaria que algunos cuadrantes
estén vacios, algunos tengan algunas particulas y otros tengan muchas particulas.
La medicién de particulas por cada cuadrante es la suma y se puede calcular a

partir de la ecuacion (1):
N ok X\
ﬁ=(1v—1>(1v—2);< ) W

donde (x;) es el numero de particulas, (i) es el cuadrante, (¥) es la media de
x; (i =1,2,...,N), (o) es la desviacion estandar de (x;).

Sin embargo, se puede medir el indice de oblicuidad (B), como el grado de
asimetria estadistica en la distribucion en funcion de la media del nidmero de
particulas, desviacion estandar de las particulas. Altos valores de 3 indican una
distribucion deficiente por lo que las particulas estan distribuidas en algunos
cuadrantes?6:47,

2.6.2 Método del Camino Libre.

Método propuesto por Luo y Kuo*, el cual cuantifica la dispersion de particulas en
espacios libres que estan divididos en un plano con multiples lianas en forma de
cuadricula. Una distribucion logaritmica, se puede calcular un parametro de
dispersion o probabilidad de distribucién de particulas considerando el porcentaje
de distribucion y el tamafio de aglomeracion?e.

2.6.3 Método de la Distancia entre el Vecino mas Cercano.

Método propuesto por Clark y Evans?®, el cual midié la distancia de cada particula
o centro de gravedad de cada particula vecina cercana y mediante estadistica
correlacion6 la distancia media total para la medicion cuantitativa de la
distribucion?®.
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2.6.4 Método de Analisis de Homogeneidad.

El método de andlisis de homogeneidad es empleado en la cuantificacién de las
particulas en los materiales compuestos a partir de su distribucion o la
homogeneidad. Se basa en los espacios libres o distancias que existe entre dos
particulas vecinas se trazan lineas rectas horizontales y verticales como se
observa en la figura 2.18%.
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Figura 2.18 llustracion esquematica del método de andlisis para cuantificacion de
distribucion en el material compuesto?.

Los espacios libres que existen entre cada particula vecina se registran como
datos en funcion de la distancia (x1, X2, Xs...xn) para obtener la media aritmética de
cada espacio libre en cada linea (N) y se calcula con la ecuacion (2).

% = ((Xhl + Xzt . +Xpn) + Koq + Xy + X_VN)
B 2N

(2)

Donde (N) se define como el niUmero total de espacios libres en lineas especificas,
(xn) linea horizontal y (xv) linea vertical.

Espacios libres o distancias entre particula a menudo no son los mismos debido a
la aglomeracion de particulas; estos valores dependen de (X). Debido a que los
valores medios del espacio libre son distintos para cada linea y que son
dependientes de (X), se selecciona el coeficiente de variacion (CV) para evaluar
la variacion relativa de cada espacio libre en todas las lineas y asi determinar la
distribucion mediante la siguiente formula (3).

Dincex = Co = (3 3)

Donde (D) debe ser 0 para un material compuesto con distribucion homogéneay 1
si las particulas estan aglomeradas. Entre mas alto sea el valor, mayor
aglomeracion presenta el compuesto. Este método puede relacionarse con el
método del cuadrante para cuantificar en funcién de [, la distribucion de
particulas?®.
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El método consiste en determinar el nimero de particulas mediante la seleccion
del tamafio 6ptimo del cuadrante y del nUmero de cuadrantes a ocupar, que puede
variar desde 4 cuadrantes hasta 64 cuadrantes- Al medir las regiones libres de
particulas con el tamafio de cuadrante, da como resultado una mala distribucion.
Este método se puede complementar con la estadistica utilizada en el método de
distribucion utilizando lineas verticales y horizontales y ocupando las ecuaciones 1
y 2y, determinando Binger €N VEZ de Dipgex®?.

2.7 Propiedades Triboldgicas.

Los materiales compuestos base aluminio reforzados con particulas ceramicas se
han convertido en materiales muy atrayentes para el estudio del comportamiento
tribolégico. Se han estudiado el efecto de la carga aplicada, la velocidad de
deslizamiento, friccion y desgaste 4849,

Se ha determinado que agregar refuerzos ceramicos como SiC y WC incrementan
la resistencia al desgaste y la friccion dependiendo del porcentaje en volumen de
refuerzo agregado. Autores como Sahin®!, utilizan enfoques estadisticos para
determinar la tasa de desgaste en fusion de la carga aplicada en las distintas
particulas abrasivas®°1,

La tribologia es la rama encargada de estudiar y analizar la resistencia al desgaste
y la friccibn las cuales, son interacciones microscopicas entre superficies en
contacto mecanico y caracteristicas geométricas que causan disipacion de energia
y deterioro del material. Las condiciones generales a considerar son por la carga,
temperatura, atmoésfera circundante, tipo de contacto, aspectos mecanicos, fisicos,
guimicos, geométricos afectan a las interacciones superficiales y caracteristicas
triboldgicas®4°.

2.7.1 Desgaste.

Existen varios tipos de desgaste haciendo referencia al mecanismo de
desprendimiento de material a nivel microscopico. El desgaste implica a veces
varios mecanismos o0 una combinacion de ellos provocando una eliminacién de
material que puede ser cuantificado por masa o volumen perdido, distancia o
tiempo de deslizamiento, resistencia al desgaste y coeficiente de friccidén. La
clasificacion se presenta a continuacion*8-49:

a) Desgaste adhesivo. El fenbmeno de adhesion por deslizamiento ocurre
mediante unidn entre dos superficies que estan en contacto. Generalmente
ocurren fracturas por fatiga que provocan el desprendimiento del material#®4°.
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b) Desgaste abrasivo. Consiste en la abrasion pura de una superficie que se
desliza sobre otra aspera; el desprendimiento de particulas duras o la
formacién de surcos generan deformacion plastica superficial debido al
contacto con el abrasivo. En la abrasion pura existe una linealidad entre el
volumen de desgaste y la distancia de deslizamiento*®49,

c) Desgaste por fatiga. Mecanismo superficial dado por una fractura cuando es
sometido a cargas ciclicas o efectos acumulativos entre dos superficies de
contacto. Generalmente se da por propagacion grietas que coalecen*849,

d) Desgaste erosivo. Mecanismo que se genera por la erosion de las particulas
sélidas y duras que golpean a la superficie. Este mecanismo al igual que el
mecanismo de abrasion involucra deformacion plastica como fractura fragil,
que depende de las condiciones de impacto, masa de particulas, velocidad y
angulo de impacto. La pérdida de material resulta de los impactos de las
particulas sélidas duras*84°,

2.7.1.1 Ensayo de Desgaste.

El objetivo del ensayo es estudiar el comportamiento de un material y su respuesta
a cada mecanismo de desgaste que sera simulado a ciertas condiciones de carga,
tratando que sea lo mas realista en funcion del costo, tiempo y control de la
prueba*®4°.

La técnica mas utilizada para evaluar el desgaste consiste en pesar muestras
sometidas a desgaste cada cierto tiempo y medir los cambios dimensionales para
tener una relacién del volumen desgastado y comparar con el peso del
componente. Posteriormente se pueden complementar con técnicas de
microscopia para identificar el dafio superficial que se establece en la vida util del
material. Los distintos equipos empleados se muestran en la figura 2.19; los mas
utilizados son deslizamiento de disco (a) y el de tambor (c)*%0.

© ()]

Figura 2.19. Pruebas de desgaste abrasivo, (a) deslizamiento de disco, (b) deslizamiento
rectilineo, (c) deslizamiento de tambor y (d) deslizamiento de rueda de goma segun la
ASTM G65%.
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La norma ASTM G99% es la mas utilizada en ensayos de desgaste; describe el
procedimiento de desgaste utilizando el aparato de deslizamiento de disco (pink-
on disk) como se observa en la figura 2.19 pero frecuentemente es adaptada al
deslizamiento por tambor (pin-on-drum). Los materiales son probados bajo
condiciones no abrasivas®%°2,

Este método depende de la carga aplicada, la velocidad acumulada de
deslizamiento, la distancia de deslizamiento, temperatura y tipo de atmaosfera, todo
en funcién de la masa perdida medida cada cierto tiempo de prueba*®:52:53,

2.7.1.2 Curvade Desgaste-Carga Aplicada.

Esta curva permite determinar el comportamiento del material debido a una carga
aplicada en funcién del desgaste ocurrido en el material; el proceso de desgaste
pasa por tres etapas como se muestra en la figura 2.20%3,

Desgaste
catastroéfico

N

Etapa de
asentamiento

Pérdida de masa

|

. |

| Desgaste estacionario |
[

Tiempo

Figura 2.20 Curva de perdida de desgaste en funcién de su tiempo con las etapas
importante®.

I. Etapa de asentamiento: etapa inicial en la que la superficie de acoplamiento
se conforma de manera que la carga es distribuida sobre las superficies.
Durante esta etapa, el desgaste puede ser relativamente alto y muchas
veces la vida Gtil del componente es corta®.

II. Estado estable: etapa en la que el desgaste mantiene un cambio pequefio y
permanece constante®3,

lll. Desgaste Catastrofico: el nivel de desgaste es alto y se produce dafio
superficial severo®3
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2.8 Propiedades Mecanicas.
2.8.1 Ensayo de Compresion.

La respuesta a la compresion en los materiales compuestos reforzados con
particulas ha sido de interés debido a los factores que influyen en la respuesta del
material a nivel macro y microestructural (particulas, matriz, presencia de defectos
locales, etc.). Las pruebas de compresion se realizan con el objetivo de determinar
el comportamiento del material bajo deformaciones permanentes o grandes®*%.

En este ensayo una carga o fuerza axial denomina esfuerzo de “compresion” se
aplica a lo largo de la direccion de la fuerza. Las probetas estan disefiadas de
forma cilindrica y de distinto tamafio con alineado axial; como resultado se
obtienen curvas esfuerzo-deformacion similares a la mostrada en la figura 2.2154.

Esfuerzo

!
C) Resistencia

. ~.
a la tensién D) Esfuerzo

B) Esfuerzo de de fractura

cedencia

A) Médulo de
elasticidad

(?} Deformacion

Figura 2.21 Curva esfuerzo-deformacion con los puntos criticos, donde (A) es el limite
elastico o de proporcionalidad, (B) esfuerzo a la cedencia y donde se inicia la deformacién
plastica, (C) resistencia a la tension y (D) esfuerzo a la fractura®®.

La deformacion elastica mostrada en la figura 2.22, es la deformacion del material
e implica la activacion de mecanismos de deformacién proporcionales a la tensiéon
del material. Una forma conveniente de interpretacion es por medio de la rigidez,
es decir, la zona donde el material soporta toda la carga aplicada y que es
simbolizada como médulo de Young®®.

Compresién

T Desca rga

Mdédulo de
elasticidad

Deformacion

Figura 2.22 Diagrama esquematico del esfuerzo de compresién-deformacion.
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Cuando mayor es el médulo de Young, el material serA& mas rigido (menor la
deformacion elastica). La deformacién elastica se manifiesta como pequefios
cambios en la red atdmica y los enlaces tienden a aumentar su tamafio, lo que
hace que los &tomos se separen®*%8, El médulo de Young se expresa como

o =Ee (4)
Donde ¢ es el esfuerzo en MPa, € es la deformaciéon (mm/mm) y E es el médulo
de Young en Pa.
El punto que divide el comportamiento elastico y plastico es el esfuerzo de
cedencia. Al llegar a este punto las probetas comienzan a presentar un

abarrilamiento hasta tal punto que se torna en agrietamiento y falla del material
54,58
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Capitulo 3.

Desarrollo Experimental
En el siguiente capitulo se detalla la metodologia seguida en este trabajo.

Previamente, los polvos empleados (matriz y refuerzo ceramico) fueron
caracterizados mediante microscopia electronica de barrido. Después se detalla el
método de fabricacién de las muestras de material compuesto de la aleacion 6061
con diferentes porcentajes 1, 2, 3, 4 y 5% en peso de particulas de refuerzo.
Posteriormente se detalla la preparaciéon y caracterizacion microestructural,
mecanica Yy triboldgica de los materiales fabricados.

3.1 Propiedades Mecanicas.

Los polvos de aluminio 6061 empleados se obtuvieron via atomizacion con aire
empleando un flujo de 150 ml/s a una temperatura de 280° C. Los polvos de
carburo de silicio y tungsteno fueron adquiridos a la NanGong XinDun alloys Co.
Ltd. Cabe resaltar que en el presente trabajo no se fabricaron polvos, sino que
solo se caracterizo el material de partida. La composicion quimica experimental de
los polvos se muestra en las siguientes tablas; se incluye la composicion nominal
de la aleacion y los refuerzos ceramicos utilizados.

Tabla 3.1 Composicion nominal de la aleacion Al/6061.

Material  %Si  %Fe %Cu %Mn  %Mg %Cr  %Zn %TI %Al

Al/6061  0.6- 0.70 0.40- 0.15 0.80- 0.04- 0.25 0.15 balance
0.8 0.15 1.20 0.35

Tabla 3.2 Composicion nominal del refuerzo ceramico SiCp.

Material %SiC 2%Si02 %Fe %Si Free %C Free
SiCp 98.40-98.40 0.50-0.60 0.05 0.35-0.45 0.20-0.30

Tabla 3.3. Composicién nominal del refuerzo ceramico WC,.

Material %W %C %Co %Fe
WCp 91.2 8.1 0.6 0.1

Primeramente, se llevaron a cabo pruebas de llenado a los tres polvos utilizados
con el propésito de encontrar las mejores condiciones y conseguir piezas libres de
defectos para los procesos siguientes. Los polvos utilizados para las distintas
pruebas fueron pesados en una balanza gravimétrica de marca OHAUS (Pioneer
analytical marca PX224/E).
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3.1.1 Densidad Aparente.

Las condiciones para calcular la densidad aparente de los polvos empleados se
especifican en la norma ASTM 212 y se detallan a continuacion. Se pesan 11g de
polvo y desde una altura de 5 cm, se deja caer el polvo sobre un matraz aforado
previamente pesado cuyo volumen debe ser de 5 cm? (figura 3.1). El matraz es
llenado hasta alcanzar el limite y posteriormente, se pesa la probeta con el polvo;
la densidad aparente se calcula empleando la ecuacion (5)°°:

_ mpolvo+matraz + mmatraz
Paparente - (5)

Vmatraz

i

il

Figura 3.1 Esquema propuesto para la medicién de la densidad aparente y velocidad de
flujo.

3.1.2 Densidad Real.

Las condiciones para determinar la densidad real son las siguientes. Primero se
pesa un matraz aforado de 10 ml seco y vacio. Posteriormente se agregan 2g de
polvo para volver a medir su peso. Por ultimo, se agrega alcohol etilico, se afora y
se pesa. La densidad relativa se calcula a partir de la ecuacion (6):

m

__*polvo
Prelativa = V. (6)

polvo

En donde
mpolvo = mpolvo+matraz — Mmatraz (7)
Muatraz+alcohol + mpolvo - mmatraz+polvo+alcohol — Mynatraz

Vpowo = (8)

Palcohol

3.1.3 Velocidad de Flujo.

La velocidad de derrame se mide con base en la norma ASTM B213. Primero se
pesan 50g de polvo en un vaso de precipitados. Adecuando un equipo similar al
de la norma (figura 3.1) se pone un embudo fijado a un soporte para medir el
tiempo que toma el polvo en caer al vaso. La velocidad de flujo se calcula con la
ecuacion (9)°.
_ mpolvo
 tiempo

)
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3.2 Mezclas de Polvos.

El mezclado de polvos consisti6 en combinar los polvos de la matriz 6061 con
cada uno de los refuerzos (SiC y WC) a fin de obtener una mezcla homogénea de
los mismos. El proceso consistié en simular un molino de barras en el que se
introdujeron pequefios recipientes con la mezcla de aluminio 6061 y el refuerzo
cerdmico, como se muestra en la figura 3.2. El mezclado de los polvos se realizé
por tiempo de 120 minutos. Este proceso tenia como objetivo homogenizar y
lograr una excelente distribucion de particulas.

Figura 3.2. Esquema del equipo utilizado para la mezcla de polvos.

3.3 Compactacion.

Una vez caracterizados y mezclados, los polvos se vaciaron en una matriz
cilindrica (figura 3.3). Previamente, la matriz y el punzon fueron lubricados con
aceite organico para evitar defectos y disminuir la friccion entre la mezcla de
polvos y la matriz cilindrica. Una vez vaciada la mezcla, la matriz fue colocada en
una prensa hidraulica y posteriormente se aplic6 una fuerza de 17 MPa para
compactar los polvos.

Figura 3.3. Matriz cilindrica empleada para obtener las piezas compactadas en la maquina
de tension.
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3.4 Sinterizacion.

La sinterizacion es la etapa més critica de la metalurgia de polvos, donde las
piezas adquieren la union entre particulas y las piezas se consolidan. A fin de
encontrar las condiciones Optimas de temperatura y tiempo de tratamiento, se
realizé un disefio experimental que incluyo estas dos variables. Las condiciones
establecidas se muestran en la tabla 3.4.

Tabla 3.4. Condiciones de temperatura y tiempo de sinterizacion.

Muestra Temperatura (°C) Tiempo (min)
1 500 90
2 500 120
3 500 150
4 550 90
5 550 120
6 550 150

El equipo empleado en la sinterizacion de las muestras fue una mufla de
resistencia LINDEBERG, como se muestra en la figura 3.4. La temperatura fue
corroborada mediante un termopar tipo K.

X ——

Figura 3.4 Mufla de resistencia utilizada para el proceso de sinterizacion.

3.5 Caracterizacion y Preparaciéon Microestructural.

Las muestras de material compuesto ya consolidadas se sometieron a una
preparacion metalografica para su posterior caracterizacion microestructural.
Primeramente, se les realiz6 un corte transversal y otro longitudinal; sobre los
cortes se realiz6 una preparacion metalogréafica. Para el desbaste en grueso se
utilizaron lijas de SiC en orden ascendente desde la lijja Num. 240 hasta 1000. El
pulido fino se realiz6 con pafio microcloth y Al2Os de 1y 0.3 um.

El revelado de la matriz se realiz6 empleando un ataque quimico por inmersion en
HF al 1%. Finalmente, se tomaron microfotografias de todas las muestras (Al
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6061-%SiCp y Al 6061-%WCp) longitudinales y transversales en el microscopio
optico Olympus (modelo PMG3) a 10x, 20x y 50x.

3.6 Microscopia Electrénica de Barrido (MEB).

A fin de determinar la morfologia, tamafio de particula y la composicion de los
polvos empleados, estos fueron caracterizados mediante microscopia electronica
de barrido (MEB). La preparacién consistié en el desengrasado y secado de las
muestras usando un solvente organico (acetona y alcohol). A continuacién, con
una espatula son vertidos en cinta de grafito, presionados ligeramente para
asentarlos y golpeados ligeramente para eliminar el exceso de material. El equipo
empleado fue un microscopio electrénico de barrido JEOL JSM-5900 LV a un
voltaje de aceleracién de 15 kV.

3.7 Cuantificacion y Distribucion de Refuerzo Ceramico.

Para determinar la distribucién de los refuerzos de SiC y WC sobre la matriz de
aluminio 6061, se realiz6 una cuantificacibn de particulas empleando
microfotografias a 10x; se utilizé el software de procesamiento de imagenes
IMAGE PRO PLUS para ello. Mediante el método del cuadrante y el método
modificado de analisis de homogeneidad, se determinaron parametros estadisticos
con el objetivo de calcular el grado de distribucion g o indice de homogeneidad de
cada refuerzo.

Para determinar la distribucion del refuerzo las microfotografias fueron divididas en
cuadrantes sobre los cuales se realizé el conteo de particulas, como se muestra
en la figura 3.5.
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Figura 3.5. Imagen del material compuesto Al/6061-%SiC divida en 64 cuadrantes a 100x
para determinar la cuantificacion de particulas.

Torm
H—

La figura 3.6 muestra el indice de homogeneidad con base en el valor obtenido de
p donde B =0, representa una alta homogeneidad y una g = 0.6, una baja
homogeneidad.
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Niveles de Homogeneidad en Materiales Compuestos.

ALTO
MODERADO
BAJO

0.00 0.25 0.40 0.60

Incremento de B, 40x

Figura 3.6 Clasificacion de los niveles de homogeneidad (grado de distribucién) para
materiales compuestos basados en rangos del indice Bindex-

3.8 Ensayo de Desgaste.

La prueba de desgaste se llevé a cabo segun la norma ASTM G99 con un equipo
tipo disk-pin-drum. El ensayo consiste en aplicar una carga constante sobre una
muestra colocada de forma perpendicular sobre un rodillo de acero el cual gira a
altas revoluciones, como se observa en la figura 3.7. Las condiciones empleadas
en el ensayo fueron: carga de 3.35 kg y velocidad constante de 980 rpm.

Las dimensiones de las muestras fueron: diametro 19.95 mm y altura de 20.99 mm
En el ensayo de desgaste se midio la masa perdida cada 15 minutos durante 4
horas. Para que las superficies del disco no se atascasen del compuesto, se utilizo
papel lija para asegurar un buen contacto con la superficie del disco de acero y
una limpieza con acetona para evitar que fallara. Las muestras se limpiaron con
alcohol y se pesaron (hasta una precision de 0,01 mg usando una balanza
analitica marca OHAUS) antes y después de cada prueba®°.

Figura 3.7. Sistema utilizado en el ensayo de desgaste tipo disk-pin-drum.
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3.9 Ensayo de Compresion.

El ensayo se realizO segun la norma ASTM E9 empleando una méaquina de
tension marca MTS, modelo 661.23B, con una capacidad de 250 KN, como se
observa en la figura 3.8. Cada muestra fue colocada entre los dados de la
maquina de tensién de modo que ambas caras tocaran los dados para que la
carga aplicada se distribuyera perfectamente sobre toda la probeta durante el
ensayo de compresion®l. La carga fue aplicada hasta que la muestra se deformé y
alcanzo la fractura. Las dimensiones iniciales de las probetas se muestran en la
tabla 3.5.

Tabla 3.5. Dimensiones iniciales de las probetas de compuestos base Al/6061.

Muestra Altura (mm) Didmetro (mm)

Al 6061 20.95 19.87
Al6061-%SiCp 20.98 19.95
Al6061-%WCp 20.99 19.92

Figura 3.8. Maquina de compresién (marca MTS, modelo 661.23B).
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Capitulo 4.

Resultados y Analisis de Resultados.
En esta seccion se presentan los resultados obtenidos estos son clasificados en

caracterizacion de polvos, técnicas de analisis microscopicos, ensayos mecanicos
y triboldgicos.

4.1 Caracterizacion de Polvos.

4.1.1 Anaélisis Quimico.

Se realiz6 un analisis quimico de los polvos de aluminio empleados como matriz;
la composicién quimica de estos se muestra en la tabla 4.1. El porcentaje de Fe
por arriba del promedio se atribuye a una posible contaminacion durante el
proceso de fabricacibn de los polvos. Su presencia puede favorecer la
precipitacion de fases insolubles que fragilizan el material.

Tabla 4.1 composicién quimica de la aleacién 6061.

Elemento  %Si %Fe %Cu  %Mn  %Mg %Cr %Zn  %Ti %Al
Real 0.70 0.85 0.25 0.14 1.26 0.24 0.24 0.14 balance
Nominal 0.4- <0.70 0.15- <0.15 0.80- 0.04- <0.25 <0.15 balance
0.80 0.40 1.20 0.35

4.1.2 Densidad Aparente, Densidad Real y Velocidad de Flujo.

A continuacion, se muestra los resultados de las pruebas de densidad aparente,
densidad real y velocidad de flujo de los cinco distintos porcentajes en masa. Los
resultados fueron comparados para determinar su comportamiento en funcién del
nivel de reforzamiento.

Se muestra en la tabla 4.2 un incremento en la densidad aparente conforme el
nivel de refuerzo en las mezclas Al/6061-%SiCp y Al/6061-%WCp aumenta. El
incremento en las mezclas Al/6061-%WCp es mayor que en las mezclas Al/6061-
%SIiCp. Los valores reportados permiten afirmar que la mezcla Al/6061-%WC,
presenta un mejor acomodo de las particulas matriz-refuerzo por lo que la
densidad aparente en estas mezclas es mayor. Lo antes mencionado se atribuye a
la amplia diferencia en el tamafio de las particulas de la matriz y el refuerzo. En el
caso de las particulas de carburo de silicio, el tamafio de estas particulas es
similar al de los polvos de Al/6061 lo cual contribuye a la mayor presencia de
huecos entre particulas lo que se traduce en una cantidad mayor de aire atrapado.
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Tabla 4.2. Valores promedio de la densidad aparente, densidad real, velocidad de flujo y
densidad teorica.

Material Paparente Preal Presrica % error = Velocidad
g g g (pteérica - preal) de ﬂUjO
—— — — x100
(CmB) (cmg) (Cms) Pteérica

(502)

Al-6061 1.112 2.664 2.70 1.33 2.627
SiCp 1.632 3.147 3.21 1.96 3.187
WGC, 13.987 15.562 15.63 0.43 15.597

Al-1%SiCp 1.129 2.684 2.705 0.776 2.691
Al-1%WC, 1.478 2.804 2.829 0.884 2.801
Al-2%SiCy 1131 2.689 2.71 0.775 2.699
Al-2%WC, 1.579 2.891 2.958 2.265 2.901
Al-3%SiC, 1.337 2.697 2.715 0.663 2.702
Al-3%WC, 1.748 2.987 3.087 3.24 2.941
Al-4%SiC, 1.348 2.709 2.72 0.404 2.714
Al-4%WC, 1.874 3.190 3.217 0.839 3.184
Al-5%SiC, 1.357 2.721 2.725 0.147 2.718
Al-5%WC, 1.947 3.301 3.347 1.374 3.378

La densidad real presenta el mismo comportamiento que la densidad aparente; al
aumentar el porcentaje en masa de refuerzo, la densidad real aumenta. El
parametro de comparacion es la densidad tedrica obtenida mediante la regla de
las mezclas (Anexo A.2).

En este ensayo no se considera como significativa la presencia de poros, el
tamafio o la morfologia de las particulas debido a que los huecos presentes son
llenados con el volumen de alcohol adicionado. Si bien, gran parte de estos
huecos son ocupados apenas la densidad real igualara la densidad teérica debido
a la dificultad de eliminar el volumen ocupado por el aire.

Los resultados muestran que el porcentaje de error entre la densidad tedrica y la
aparente es mayor cuando la particula de refuerzo es de menor tamafio que la
matriz para todos los niveles de reforzamiento. La diferencia entre estas
densidades nuevamente se puede relacionar a la dificultad de llenar huecos mas
pequefios: a menor cantidad de aire, mayor compactacién del polvo, es decir,
mayor interconexion entre las particulas. Aunque el error es mayor en las mezclas
gue involucran carburo de tungsteno, estos valores indican indirectamente que,
estas mezclas requeriran menor carga durante el proceso de compactacion, asi
como un menor tiempo de sinterizacion debido a la menor distancia entre
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particulas. Por ultimo, se determiné la velocidad de flujo del polvo o fluidez la cual
depende de la friccion de las particulas al fluir el polvo por una cavidad
normalizada a fin de caracterizar el proceso de llenado del molde durante la
compactacion de la mezcla y tener una idea de la mayor o menor facilidad del
polvo para rellenar matrices complejas. Se puede observar que la velocidad de
flujo aumenta conforme incrementa el porcentaje masico de refuerzo en ambas
mezclas, alcanzandose los mayores valores cuando el refuerzo es WC. El
incremento en el porcentaje de refuerzo disminuye el tiempo de flujo de 18.6 s a
18.4 s cuando emplea SIiC en un 1% y 5%, respectivamente. Al emplear WC los
resultados son similares pero el tiempo de flujo presentd una disminucién mas
notable al pasar de 178 s a 14.8 s para 1% y 5% de reforzamiento,
respectivamente.

Los tiempos de flujo son inversamente proporcionales a la tasa de flujo por lo que,
un menor tiempo de llenado refleja una mayor velocidad de flujo de los polvos. La
produccion de componentes mediante pulvimetallirgia requiere de velocidades de
llenado elevadas desde el contenedor hasta el molde. Los polvos de WC al ser
méas finos no fluyen a través del pequefio orificio a la misma velocidad que los de
SiC y los de la matriz de aluminio 6061. Esto se debe al incremento del area
superficial especifica conforme el tamafio de particula disminuye. Para las
particulas de WC el tiempo de llenado fue de 3.2 s mientras que para el SIC y la
matriz de Al/6061 fueron 15.7 y 19 s, respectivamente.

Lo anterior guarda relacion con los valores obtenidos de la densidad aparente;
entre mayor es el valor de la densidad aparente, menor es el tiempo de flujo como
se aprecia en la tabla 4.2. Cuando el polvo fino de WC se mezclé con el polvo
grueso de la matriz de Al/6061, el tiempo de flujo disminuy6 independientemente
de que las particulas de la mezcla son tanto irregulares como esféricas.

4.2 Microscopia Electrénica de Barrido (MEB).

La caracterizacion de los polvos de Al/6061 y de los refuerzos ceramicos (SiC y
WC) fue llevada a cabo mediante microscopia electrénica de barrido (MEB); la
caracterizacion consistié en la evaluacion morfolégica, asi como la medicion del
tamano de los polvos.

En la figura 4.1 se presenta los polvos de Al/6061, SIC y WC a dos diferentes
aumentos mostrando multiples geometrias. La forma de las particulas afecta tanto
a la estética del material reforzado como a su estructura, pudiendo modificar las
propiedades mecanicas del mismo. Una morfologia esférica o irregular ofrece
buenos resultados estructurales puesto que esta morfologia contribuye a una
optima unién entre la matriz y las particulas reforzantes y, entre la propia carga. La
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morfologia del polvo de aluminio/6061 obtenida por atomizacién con aire esta
influenciada especialmente por la cantidad de oxigeno que presente en la
atmosfera durante el proceso de obtencion. Al utilizar oxigeno y no un gas inerte,
la morfologia obtenida es completamente irregular como se muestra en la figura
4.1 (a) y 4.1 (b). El efecto del oxigeno sobre las particulas formadas se da al final
de proceso de sinterizacién; a mayor cantidad de oxigeno mayor cantidad de éxido
superficial formado (Ozbilen et al. 1989)62.

Figura 4.1. Micrografias MEB de los polvos de aluminio 6061 (a y b), carburo de silicio iC
(cy d)y, carburo de tungsteno WC (e y f).
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En la figura 4.1 (b), se muestra la superficie de la particula, con pequefias
irregularidades, aunque no porosidades o fracturas, lo que se podria indicar un
buen comportamiento en los procesos posteriores. La produccion de particulas
duras como SiC y WC.

Karl U. Kainer®3, generalmente tiene lugar a través de la reacciéon endotérmica de
los 6xidos con los elementos. El carburo de silicio, por ejemplo, se produce a partir
de una mezcla de arena de cuarzo (SiOz2) y coque (C), los cuales reaccionan en un
horno de resistencia a una temperatura de 2000° C. Debido al proceso de
produccion, las particulas presentan una geometria tipo blogque que en su mayoria
son de forma irregular, con puntas y bordes afilados como se observa en las
figuras 4.1 (c) y figura 4.1 (d).

Sin embargo, las micrografias MEB del refuerzo particulado WC presentan
también una morfologia irregular, aunque redondeada como se puede apreciar en
las figuras 4.1 (e) y figura 4.1 (f). Se ha sugerido que la forma totalmente esférica
puede tener un efecto desfavorable en el material compuesto debido a que no se
alcanza una interfase continua por lo que la presencia de defectos o reacciones
localizadas pueden ser muy habituales (Zulai Li et al. 2018)%. Las particulas de
WC, aunque son irregulares, no poseen bordes y esquinas muy prominentes y si,
una forma octaédrica truncada, como se observa en las particulas de SiC (Bai-Xin
Dong et al. 2019)%°.

La evaluacion del tamafio de particula por medio de la medicion del é&rea
superficial y asumiendo formas completamente esféricas, no es el método mas
adecuado para estimar el diametro de las particulas de AI/6061 las cuales
presentan formas mas irregulares. La morfologia no esferoidal de estas particulas
arroja tamanos considerablemente distintos a los reales por lo que resulta
necesario evaluar el diametro medio empleando un programa de analisis de
imagenes, figura 4.2.

Para determinar el tamafio de las particulas y determinar tanto el aspecto como el
nivel de redondez de los refuerzos, se realizé un andlisis de imagenes empleado
las micrografias obtenidas por MEB y el programa de analisis IMAGE-PRO PLUS.
Los parametros a determinar fueron:
e Aspecto: indica la relacién entre el eje mayor y el eje menor de un cuerpo
con forma eliptica equivalente al objeto (es decir, una elipse con la misma
area). El aspecto siempre es mayor que 14,
e Diametro medio: indica la longitud promedio de los diametros medidos a
intervalos de dos grados que unen dos puntos de contorno y pasan por el
centroide®.
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e Redondez: indica la redondez de cada objeto, segun lo determinado por la
siguiente formula: perimetro?/(4m.4rea). Los objetos circulares tendran
una redondez =1; otras formas tendran una redondez >1%4,

“Perimetrge=-848 i =Pi.diametfo;
Asumiendo forma esférica, ;
Diametro = 268 pm

Diametro promedio
207 pm

Figura 4.2. Medicion del didmetro de particula de Al/6061 mediante: a) diametro medio y,
b) asumiendo forma esférica.

Las figuras 4.3-4.5 muestran las micrografias de las muestras estudiadas, asi
como los histogramas de los parametros cuantificados. En la figura 4.3 (b), en el
histograma se puede determinar el aspecto en relacion al nUmero de particulas,
teniendo valores en rango de 1 pm a 4 pum con un promedio de 2.34 um. Al tener
valores mayores que 1 (AR<1) las particulas tienen un comportamiento eliptico,
De igual modo presenta valores cercanos a 9 la particula va divergiendo,
presentando ya sea un aumento en las medidas de ancho y disminucion del largo
de la particula o viceversa®®.

Continuando con la figura 4.3 (c), la mayor cantidad de particulas de Al/6061
presentan tamafnos por debajo de las 50 um siendo el promedio de 37 pm; sin
embargo, este valor puede variar en presencia de aglomeracion alcanzandose
valores medios de alrededor de las 20 um. Al tener particulas de distintos tamafios
gue van desde un rango de 1 um a 100 um es recomendable realizar un analisis
granulométrico para el control de tamarfio de particula®®.

Por altimo, la figura 4.3 (d); el histograma representa la redondez de las particulas
del aluminio y se concentra en un tamafio menor a 10 um, es decir se tiene
particulas redondeadas con formas irregulares y no se distinguen las esquinas.
Esto se ve influenciado por método de obtencion de los polvos de aluminio 6061
por via atomizacién con aire, al no tener controlado el proceso las particulas
presentan una forma irregular®®.
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Figura 4.3. Micrografias de los a) polvos de aluminio 6061; b) relacién de aspecto; c)
didmetro medio, d) redondez de las particulas.

En la figura 4.4b, se presenta el histograma de aspecto en relacion al niumero de
particulas, obteniendo valores en rango de 1 um a 4 um con un promedio de 2.34
um. Donde no existe una enorme divergencia en los valores obtenidos teniendo
particulas similares entre si®®.

De acuerdo a la figura 4.4 (c); la mayor cantidad de particulas de carburo de silicio
presentan un intervalo de tamafo que va desde 20 um hasta 50 pm, teniendo un
promedio de 32.5 pm. De acuerdo a los resultados del andlisis granulométrico
realizado a las particulas de carburo de silicio. El valor promedio de la malla
utilizada (37.5 um) y la cuantificacion obtenida esta dentro del rango. Sin embargo,
se tienen una menor cantidad de particulas que salen del tamafio promedio. Estos
valores pueden variar por la presencia de aglomerados y una distribucion aleatoria
que afecta en la medicién de las particulas®®.

En la figura 4.4 (d); el histograma representa la redondez de las particulas de
carburo de silicio con valores que van desde 1 um a 2.5 um con promedio de 1.77
um. Las particulas no son redondeadas si no presentan superficies fracturas,
multiples bordes afilados y formas prisméticas dado que los valores son mayores a
1 um®©s,
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Figura 4.4. Micrografias de los a) polvos de carburo de silicio; b) relacién de aspecto; c)
didmetro medio, d) redondez de las particulas.

Por ultimo, se presenta la figura 4.5 (b); teniendo resultados de aspecto en
relacion al nimero de particulas con valores similares con promedio de 2.97 um;
por lo tanto, al tener valores cercanos a 1 um, se puede observar una forma
eliptica como se muestra en la figura 4.5 (a)*®®.

En la figura 4.5 (c); el diAmetro promedio de las particulas de carburo de tungsteno
es tan cercano con un rango de 1 pum a 4 um con promedio de 2.05 um, teniendo
particulas relativamente pequefias que muestran tendencia a presentar
aglomeracion. Al tener un rango tan grande de los diametros no es necesario
realizar andlisis granulométrico®®.

Como se muestra en la figura 4.5 (d); representa los valores obtenidos de la
redondez de las particulas de carburo de tungsteno que varian de un rango de
desde 1 um a 5 pm con promedio de 3.85 pum. Se tienen particulas esféricas o
elipticas casi lisas sin embargo algunas presentan bordes angulares similares a
cubos®®.
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Figura 4.5. Micrografias de los a) polvos de carburo de tungsteno; b) relacion de aspecto;
c¢) didametro medio, d) redondez de las patrticulas.

En conclusion, se presenta un resumen de los parametros cuantificados, asi como
los valores estadisticos de los tres tipos de particulas se muestran en la tabla 4.3.
Al tener particulas con valores alejados del promedio puede repercutir en la
fabricacion del material compuesto debido a que hay particulas que presentan
distintas morfologias que estan alejadas de un comportamiento esférico y/o
redondo que se verd influenciado en los siguientes resultados.

Tabla 4.3. Caracterizacion de las particulas de acuerdo a su aspecto, diametro medio y

redondez.
Estadisticas Aspecto Diametro medio (um) Redondez
Al/6061 SiC WC AlIl6061 SiC WC Al/6061 SiC WC
Min. 1.081 1 1.05 10.86 0.2 0.5 1.19 1 1.20
Max. 8.91 5.06 1855 150 88.1 6.75 26.17 345 1454
Media 2.34 20 297 37 32.2 2.05 4.64 1.77 3.85
Std.Dev 1.4 091 294 31.65 1852 1.55 4.67 0.47 2.76
Muestras 33 31 53 33 31 53 33 31 53
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4.2.1 Microanalisis de Energia Dispersiva por Rayos X (EDX).

Para la identificacion positiva de los elementos que conforman los polvos tratados
se llevo a cabo un EDX. En la figura 4.6, se muestran los espectros realizados
sobre los polvos de la aleacion aluminio 6061. La figura 4.6 (b) muestra que el
aluminio predomina como elemento en mayor proporcion, también se observan
pequefias trazas de elementos como silicio, magnesio, y hierro, dichos elementos
corresponden a la composicion reportada en la tabla 4.1.

Espectro 1

iR

-+

Espectro 3

Figura 4.6. a) Micrografia EDX de las particulas de aluminio 6061; b) Espectro 1 realizado
a la particula del polvo de aluminio 6061.

De manera simultanea se realizaron EDX a los refuerzos ceramicos. La figura 4.7
(a) muestra la parte central de las particulas y su composicién elemental de las
partes mas caracteristicas del carburo de silicio. En la figura 4.7 (b) se visualizan
los 2 elementos principales, el silicio como el elemento en mayor proporcion
seguido del carbono, asi como pequefas trazas de oxigeno y hierro las cuales
puedan llegar afectar las propiedades mecanicas del material®”-68,

Se ha investigado que en la superficie de las particulas de carburo de silicio se
forma una pelicula delgada de hasta 1nm de 6xido de silicio (SiO2) que envuelve a
la particula. Como consecuencia puede repercutir en las propiedades como
humectabilidad y unién entre la matriz y el refuerzo®’:6,

Se han desarrollado distintos métodos, electroquimicos, térmicos y himedos como
procesos para la eliminacion de contaminantes metalicos, que pueden originarse
por el ambiente o distintas fuentes, por lo que se utiliza una limpieza quimica®®. La
importancia de obtener unas particulas libres de elementos, es la variacion en las
propiedades, principalmente por la concentracion de impurezas metélicas como
hierro en la superficie de la particula de carburo de silicio®°.

Primero se realiza una limpieza conocida como RCA que es una limpieza quimica
basado en dos pasos. El primero es el uso de una mezcla alcalina (5 H20:1 H20:2
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(30%):1 NH4OH (29%)) en un bafio ultrasénico por 10 minutos y una temperatura
de 70°C con agua desionizada. Posteriormente se limpia con una mezcla acida de
(6 H20:1 H202 (30%):1 HCI (27%)) usando un bafio ultrasénico. También se puede
utilizar &acido fluorhidrico (HF 7%) o acido fluorhidrico diluido (HF 5%) como
limpiador antes del crecimiento de la pelicula de 6xido o una combinacion con
NH4OH + H202 y HCI + H202 mediante una combinacion de distintos procesos de
limpieza con &cidos®7:6°.

Espectro 3

Espectrol
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fu S

Espectro 2
TR

100 pm

0 2 T - o - kel

Figura 4.7. a) Micrografia EDX de las particulas de carburo de silicio; b) Espectro 1
realizado a la particula de carburo de silicio.

En la figura 4.8 (a) muestra los espectros realizados a las particulas de carburo de
tungsteno. La figura 4.8 (b) muestra los 2 elementos que forman parte de la
composicion tungsteno y carbono. Sin embargo, no se pudo cuantificar de manera
clara al carbono debido a la interferencia espectral y baja intensidad de las lineas
de carbono en los espectros EDX. Del mismo modo no se detectaron otros
elementos que influya en la composicién de las particulas.

Espectrol

Espectro 2

100 pm

0 2 4 B 8 kv
Figura 4.8. a) Micrografia EDX de las particulas de carburo de tungsteno; b) Espectro 1
realizado a la particula de carburo de tungsteno.
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4.3Mezclado, Compactacién y Sinterizacién.

4.3.1 Mezclado.

La combinacion de los polvos metdlicos y el refuerzo cerdmico es uno de los
pasos mas importantes para la fabricacion del material compuesto. Es importante
considerar las condiciones que permitiera obtener una distribucion uniforme libre
de segregaciones o defectos, asi como de evitar la formacién de aglomerados de
particulas. Se encontré6 un modelo que permitiera determinar las limitaciones
geométricas entre matriz-refuerzo con el objetivo de encontrar las condiciones
ideales para el mezclado en funcidn del porcentaje de refuerzo, asi como la areay
volumen de las particulas ceramicas’®.

Se realizdé el mezclado mecéanico de los polvos simulando un molino de bolas
como se muestra en la figura 4.9. El cual fue sometido a “colisiones” bajas para
evitar que las particulas de aluminio y refuerzo ceramico se fracturen, por lo que
se estima con un tiempo de 150 minutos de mezclado’®.

Figura 4.9. Esquema del equipo para el mezclado de los polvos de aluminio con los
respectivos refuerzos ceramicos.

4.3.2 Compactacion.

Se realiz6 el proceso de compactaciéon y se tom6é como base los resultados
obtenidos de densidad aparente, real y velocidad de flujo. El cual fue adecuado
para cada nivel de refuerzo y son mostrados en el anexo A.1. Se realiz6 la curva
de compactacion en funcién de la densidad, para encontrar la carga adecuada
para la fabricacién de las muestras que fueron mezcladas. Se determind que la
carga adecuada es de 17 MPa para los 5 niveles empleados de ambos refuerzos
utilizados. Las probetas obtenidas fueron de 2.1 cm de diametro y 2 cm de altura
respectivamente como se muestra en la figura 4.10.
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Figura 4.10. Probetas obtenidas del proceso de compactacion del material compuesto
base aluminio reforzado con a) Carburo de silicio y b) Carburo de tungsteno.

4.3.3 Sinterizacion.

La sinterizacion es el proceso mas importante donde las particulas son unidas
altas temperaturas impulsadas por la energia superficial. Como resultado de este
fendmeno es la formacién de enlaces entre particula e interfaz del sélido o poro.
Los dos parametros importantes en el proceso de sinterizacion son la temperatura
y el tiempo, ya que estos determinaran las mejores propiedades mecanicas’’2.

La seleccion de dichos parametros del proceso de operacion se evalué en
estudios previos. El objetivo de la sinterizacion es generar la unién mediante el
desarrollo de enlaces atdmicos entre las particulas para proporcionar resistencia al
aumentar la temperatura y principalmente evitar la formacion de porosidad’*"2,

Lumler Roger” determiné que una alta fraccién liquida a una rapida densificacion
y dificulta un control dimensional que depende de la temperatura, tiempo y
atmésfera. Al no ocupar una atmosfera inerte, la sinterizacion se vuelve un
proceso critico que solo dependera de la relacion temperatura-tiempo’%84,

Se ha investigado la importancia de trabajar con dos ciclos de distintas
temperaturas, en un intervalo de 500°C hasta las 620°C y tiempos cortos de al
menos una hora. Esta investigacion se realizé con dos temperaturas de 500°C y
550°C e intervalos de tiempo de 90, 120 y 150 minutos’3:75.76.77,

La figura 4.11 (a) y figura 4.11 (c) corresponde a la temperatura de 500°C para los
tiempos de 90 y 120 minutos se observan que al tener tiempos cortos de
sinterizacion no se logra alcanzar una matriz continua. El limite entre particulas se
observa a lo largo del material, aunque en algunas regiones, este limite se pierde
0 no es del todo observable. Lo anterior puede deberse a la existencia de puntos
donde la union fisica es mayor (producto de la difusion), lo que permite que el
limite entre particulas se pierda, aunque sea de forma localizada. En general se
puede concluir que estas condiciones de trabajo no permiten alcanzar la
continuidad del material ademéds de que se observa una cantidad de poros
debidos a una baja densificacion y menor difusividad’37576,
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Al incrementar el tiempo a 150 minutos como se muestra en la figura 4.11 (e), hay
una mayor densificacion por lo tanto un menor nivel de porosidad en la muestra.
Sin embargo, la problematica de esta temperatura es que el proceso de
sinterizacién tendra limitaciones de densificacion, lo que genera un crecimiento
significativo del grano perjudicando las propiedades mecéanicas’.

En la figura 4.11 (b), (d) y (f) con una temperatura de sinterizacion de 550°C se
observa que el comportamiento es similar al utilizar la temperatura de 500°C. Sin
embargo, al incrementar el tiempo de sinterizaciébn, va disminuyendo la
densificacion y por ende el crecimiento del grano es mayor. La influencia de la
temperatura se ve afectada por la energia de superficie, si se disminuye esta
energia, el area de superficie es pequefia por lo que el crecimiento de los poros
genera una nueva area limite provocando que crezcan. Este fendmeno se analiza
en la figura 4.11(f) donde la muestra presenta granos finos y poros alrededor de
toda la matriz ya que el tiempo genera un crecimiento de granos debido a la
migracion de los limites”>76,

Los parametros optimos para llevar a cabo el proceso de sinterizacién son 500°C y
150 minutos; debido a que un tiempo de sinterizacién largo y una baja
temperatura, conduce a un aumento en la distancia de difusién. La presencia de
los limites de grano dicta el equilibrio de los poros en la interseccion con los limites
de grano”.
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Figura 4.11A Microestructuras de las piezas correspondientes ala sitezcic’)n de Al/6061 (A:500°C-90 min., B: 550°C-90 min., C:
500°C-120 min., D: 550°C-120min., E: 500°C-150min., y F:550°C-150min.
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4.4 Microscopia Optica.

Al determinar los parametros de tiempo y temperatura Optimas para la
sinterizacion de la matriz de aluminio 6061. Se fabricaron diferentes probetas de
1% a 5% en peso, utilizando refuerzos ceramicos de carburo de silicio y carburo
de tungsteno. Posteriormente se caracterizaron las probetas, se realizaron cortes
trasversales y longitudinales para cuantificar la cantidad de particulas en la matriz
mediante microscopia Optica.

De la figura 4.13, a la figura 4.20 se muestran las metalografias de los 5 niveles
fabricados de AIl/6061-%SiCp y Al/6061-%WCp de corte longitudinal y corte
transversal. Es importante determinar que los parametros como tamafio,
porcentaje y distribucién del refuerzo afectan en la variacion de la estructura del
grano. Las figuras 4.13, 4.14, 4.15 y 4.16 (a) son las micrografias Opticas de
Al/6061-1%SiCp a 10x, la distribucion de la particula de SiC es uniforme, aunque la
formacion de aglomerados se encuentra en ciertas regiones de la matriz no hay
presencia de defectos visibles. A medida que se aumenta el nivel de refuerzo las
particulas empiezan a ser mas préoximas entre si y los granos empiezan a tener
una disminucién de tamafio principalmente en las zonas donde la proximidad entre
particulas se hace pequefia, este fendbmeno se observa en las figuras antes
mencionadas en el inciso (b) y (c) del Al/6061-2%SiC, y Al/6061-3%SiCp
respectivamente.

Para los compuestos de Al/6061-4%SiCp y Al/6061-5%SiCp, donde las particulas
abarcan gran parte del area, los granos son mas pequefios y tienen un tamafo
homogéneo. Sin embargo, al tener demasiadas particulas, la distancias entre si se
va haciendo pequefia por lo que hay mayor formacion de aglomerados de
particulas y como consecuencia mayor cantidad de pequefios poros en los
alrededores de las particulas como consecuencia de la ausencia de una atmésfera
inerte como también se observa en los incisos (d) y (e) en las figuras 4.13, 4.14,
4.15y 4.16. La porosidad es causada principalmente por las particulas de carburo
de silicio actian como una barrera al movimiento de los limites de grano del
aluminio haciendo que se retrase el crecimiento y teniendo granos muy pequefos
y finos, como resultado de la sinterizacion’®.

C. Padmavathi, Anish Upadhyaya’™ en su articulo determina las condiciones
Optimas para determinar una microestructura con granos definidos y con la menor
cantidad de defectos principalmente poros en las regiones intergranulares. Al
utilizar un refuerzo como carburo de silicio como maximo 10% en volumen
presenta una excelente distribucion uniforme, al ir aumentando la cantidad de
porcentaje existe la formacién de aglomerados de particulas que se localizan en
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los limites de grano que restringe en una menor densificacion y mayor cantidad de
porosidad™.

En la figura 4.12 se muestra las microestructuras obtenidas a 40x para los
refuerzos Al6061/3%SiCp y Al/6061-3%WC,. Se muestra con mayor claridad la
figura 4.12 (a), en el centro de la imagen se localizan los aglomerados de SiC y
puede verse que una distancia vecina corta, el tamafio de grano es pequefo en
comparacion de las zonas con ausencias de particulas, el area promedio de los
granos es de 1140 um?, como se muestra en la tabla 4.4. Similarmente se muestra
gue los poros se localizan en las zonas con mayor numero de particulas y
préximas entre si.

Tabla 4.4. Variacion del tamafio de grano y &rea de grano de la microestructura en funcion
del tamafio de particula para SiC y WC.

Contenido de Diametro medio de la particula (um) Area promedio de grano

refuerzo (wt%) (Um?)
SiC WC SiC WC
1 Min. 0.2 Min. 0.5 1950 2570
2 1710 2140
3 Max. 88.1 Max. 6.75 1140 1800
4 908 1547
5 Media. 32.2 Media. 2.05 750 1204

Para el Al/6061-3%WCy, las particulas quedan localizadas en los limites de grano
formando aglomeraciones de particulas, como se muestra en la figura 4.12 (b). En
comparacién con la microestructura de Al/6061-3%SiCp, los granos no son finos,
ni homogéneos, pero mantienen un area promedio de1800 pm?. Las particulas
que estan localizadas en los limites de grano rodean en su mayoria a los poros .

Figura 4.12 Microestructuras representativas de los materiales compuestos a) Al6061/SiC,
y b) AI6061/WC,. Se presenta en un corte transversal de las muestras obtenidas a 40x y
un 2% en peso.
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Las figuras 4.17, 4.18, 4.19 y 4.20 muestran las microestructuras de Al/6061-
1%WC,, de corte vertical y transversal. Para el Al/6061-1%WCp, se muestra que
todas las particulas quedan localizadas en el limite de grano, formando pequefios
aglomerados que rodean principalmente a los poros. En algunas zonas es visible
una mala unién y se hace presente en la figura 4.17 (a). Conforme aumenta el
porcentaje en peso del carburo de tungsteno, se muestra que en el Al/6061-
2%WCp y Al/6061-3%WCy, las particulas forman mayor cantidad de aglomerados
en distintas zonas de la microestructura. Sin embargo, en comparacion con el SiC
al tener menor densificacion debido al tamafio de promedio de la particula de
carburo de tungsteno de 3.85 um, no actia como barrera y quedan localizadas en
los limites de grano’®.

El AlI/6061-4%WCp y Al/6061-5%WCp, hay una creciente formacién de
aglomerados dentro de los limites de grano existe mayor porosidad. Por lo tanto,
para el refuerzo de carburo de tungsteno es mayor la presencia de defectos
principalmente a una débil comprensibilidad y tamafio de particula. Cuando se
utilizan refuerzos ceramicos “duros” y quebradizas como matriz, estas no suelen
deformarse plasticamente, por lo que se obtiene una menor densificacion y
disminuye al aumentar el porcentaje de refuerzo. La porosidad en este tipo de
materiales compuestos aumenta principalmente con cantidades de particulas
ceramicas duras como lo reporté H.R. Hafizpour®’.

Sin embargo, al utilizarse las mismas condiciones de sinterizacién, el material
compuesto reforzado con carburo de silicio presenta mejor calidad de grano y en
consecuencia el tamafio de particula del refuerzo es pequefio por lo que la
uniformidad y la dispersion depende totalmente del tamario de la particula®’.
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Figura 4.13 Microestructuras de los materiales compuestos Al6061/SiC, a diferente porcentaje en peso de reforzamiento. Se
presenta un corte transversal de las muestras obtenidas a 100x; a)1% SiC, b) 2% SiC, c¢) 3% SIC, d) 4% SIC y e) 5% SiC.
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Figura 4.14 Microestructuras de los materiales compuestos Al6061/SiC, a diferente porcentaje en peso de reforzamiento. S
presenta un corte transversal de las muestras obtenidas a 100x; a)1% SiC, b) 2% SiC, c) 3% SIC, d) 4% SIC y e) 5% SiC.
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e en peso de reforzamiento. Se
presenta un corte longitudinal de las muestras obtenidas a 100x; a)1% SiC, b) 2% SiC, c) 3% SIC, d) 4% SIC y e) 5% SiC.
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Figura 4.16 Microestructuras de los materiales compuestos Al6061/SiC, a diferente porcentaje en peso de reforzamiento. Se
presenta un corte longitudinal de las muestras obtenidas a 100x; a)1% SiC, b) 2% SiC, c) 3% SIC, d) 4% SIC y e) 5% SiC.
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Figura 4.17 Microestructuras de los materiales compuestos Al6061/WC, a diferente porcentaje en peso de reforzamiento. Se
presenta un corte transversal de las muestras obtenidas a 100x; a)1% SiC, b) 2% SiC, c) 3% SIC, d) 4% SIC y e) 5% SiC.
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Figura 4.18 Microestructuras de los materiales compuestos Al6061/WC, a diferente porcentaje en peso de reforzamiento. Se
presenta un corte transversal de las muestras obtenidas a 100x; a)1% SiC, b) 2% SiC, c) 3% SIC, d) 4% SIC y e) 5% SiC.
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Figura 4.19 Microestructuras de los materiales compuestos Al6061/WC, a diferente porcentaje en peso de reforzamiento. Se
presenta un corte longitudinal de las muestras obtenidas a 100x; a)1% SiC, b) 2% SiC, c) 3% SIC, d) 4% SIC y e) 5% SiC.
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Figura 4.20 Microestructuras de los materiales compuestos Al6061/WC, a diferente porcentaje en peso de reforzamiento. Se
presenta un corte longitudinal de las muestras obtenidas a 100x; a)1% SiC, b) 2% SiC, c) 3% SIC, d) 4% SIC y e) 5% SiC
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4.4.1 Cuantificacion y Distribucidén de Particulas en la Matriz.

En ambas caras y con los dos refuerzos empleados, en los cuales hubo cambios
significativos en la distribucion de las particulas que afectan las propiedades
mecanicas Yy triboldgicas del material compuesto. Se determiné la dispersion de
particulas de refuerzo ceramico (WC y SiC) en la matriz mediante la técnica del
cuadrante. Mediante este método, se determinaron las variaciones en la
dispersion de las particulas en el material compuesto como resultado del
procesamiento, es decir, la reduccion de aglomerados a agregados y/o particulas;
para ello, primeramente, las muestras se dividieron en 64 areas o cuadrantes. Se
realizé una cuantificacion del numero de particulas en cada cuadrante empleando
el software especializado Image Pro Plus.

A fin de generar un indice que muestre el grado de asimetria, los valores
recabados se emplearon para determinar el grado de asimetria que presenta la
distribucion de las particulas en el material compuesto. Al generar patrones de 64
cuadrantes, se busc6 una mayor efectividad en la determinacién de la distribucién.
Esta medida estandar es utilizada de igual manera para determinar la fraccion en
funcion del area total. Una vez obtenido el indice, se analizé y se determind la
irregularidad en la distribucion del refuerzo.

El método propuesto permitié estudiar el comportamiento de las particulas para
representar si hay alto o bajo nivel de homogeneidad. Un valor cercano a 1, nos
representa un bajo nivel de homogeneidad o mala distribucién, mientras que una
beta cercana a 0, nos indica lo contrario, un mejor nivel de distribucion o mayor
homogeneidad de las particulas reforzantes en la matriz. Al emplear un mayor
namero de cuadrantes se puede determinar la dispersion de las particulas. De
forma indirecta se obtiene la distribucion entre particulas ya que este parametro,
depende de la distancia entre estas.

En la tabla 4.5 se muestran los valores promedio de los valores de asimetria
(betas) obtenidos por el método de dispersiéon en funcion de cortes laterales y
transversales a las muestras. Para explicar de mejor manera, se presenta una
grafica de barras para determinar el comportamiento de las betas en funcién del
porcentaje de refuerzo. Para obtener estas betas, en el anexo A.2 se muestra un
ejemplo de célculo?.
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Tabla 4.5 Valores promedio de las distintas  para cortes longitudinales y transversales
para el refuerzo de carburo de silicio.

Muestra Blongitudinales ﬁtransversales
Al/6061-1%SiC 0.925 0.901
Al/6061-2%SiC 0.475 0.471
Al/6061-3%SiC 0.469 0.484
Al/6061-4%SiC 0.562 0.588
Al/6061-5%SiC 0.631 0.626

La figura 4.21 se muestra una gréafica de barras en funcién de (3, es decir, el grado
de asimetria para el material compuesto reforzado con carburo de silicio. Se
puede observar que para el nivel mas bajo de reforzamiento (Al/6061-1%SiCp) y
en ambos cortes, el material presenta una mala distribucién del refuerzo en la
matriz (3~0.9). Se puede constatar a partir de las micrografias que, las particulas
solo se agrupan en un pequefio numero de cuadrantes, mientras que muchos
cuadrantes quedan vacios lo que resulta en un sesgo distinto de cero. Entre mas
alta sea la asimetria, la dispersion es mas pobre. Debido a la poca presencia de
particulas y a la gran distancia entre estas, no se cubre el area total de la matriz lo
gue conlleva a una heterogeneidad tanto microestructural como en términos de
propiedades, como se observa en las figuras 4.13 (a) y 4.15 ().

La mayor parte de las particulas se distribuyen en la parte central de la matriz. Al
aumentar el porcentaje de refuerzo (Al/6061-2%SiCp y Al/6061-2%SiCp), se
alcanzan los mejores valores de B en ambos cortes lo que implica, la reduccion de
aglomerados a agregados y/o particulas para estos niveles de reforzamiento; la
tendencia es una distribucion homogénea en el area total de las cuadrantes
contabilizados. En la figura 4.13 (b), se puede observar a las particulas dispersas
en toda el area analizada y solo hay pocas regiones con presencia de
aglomerados. Por otro lado, en la figura 4.15 (b), las particulas se concentran en la
parte central, mientras que en la esquina hay nula presencia de estas.

Al incrementar el porcentaje de refuerzo (Al/6061-4%SiCp y Al/6061-5%SiCp), B
aumenta nuevamente, pero sin alcanzar los valores obtenidos con el nivel mas
bajo de reforzamiento. Este comportamiento se observdé en ambos cortes. Se
puede advertir a partir de las figuras 4.13 (d) y 4.15 (e) que, aunque las particulas
estan distribuidas homogéneamente, en la parte superior del cuadrante, se han
formado algunos aglomerados lo cual corrobora el incremento en la asimetria de la
distribucion del refuerzo. De igual forma, en el corte transversal, la asimetria
también incrementa debido a la presencia de un mayor numero de particulas
aglomeradas. Esta distribucion prevalece en la mayor parte de los cuadrantes
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estudiados y si bien, contribuye a un arreglo uniforme del refuerzo en la matriz, se
genera una reduccion.
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Figura 4.21 Grafica de barras en funcién de (3 para el material compuesto reforzado con
carburo de silicio.

En la tabla 4.6 se muestra las betas promedio obtenidas para el carburo de
tungsteno donde el comportamiento obtenido es similar al presentado para el

refuerzo de carburo de silicio.

Tabla 4.6 Valores promedio de las distintas B para cortes laterales y transversales para el
refuerzo de carburo de tungsteno.

Muestra ﬁlaterales Btransversales
Al/6061-1%WC 0.933 0.873
Al/6061-2%WC 0.467 0.462
Al/6061-3%WC 0.436 0.441
Al/6061-4%WC 0.500 0.513
Al/6061-5%WC 0.471 0.469

Los valores de beta para el nivel mas bajo de reforzamiento Al/6061-1%WC, se
muestra en la figura 4.17 son cercanos a la unidad ademas de ser los mas altos
tanto en corte transversal como en lateral; lo anterior nos indica que no se alcanzé
la dispersion y distribucion homogénea de las particulas con este porcentaje de
refuerzo. La explicacion a este comportamiento es la tendencia a formar
aglomerados cuando menor es el tamafio de las particulas reforzantes”74. Debido
a que el WC es de un tamafio mucho menor que el SiC, la posibilidad de que las
particulas de carburo de tungsteno formen aglomerados con mayor facilidad es
mayor, lo que impedir4 que se alcance una buena dispersion del refuerzo. Para
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esta fraccion de reforzamiento, podemos observar que las particulas si bien estan
separadas entre ellas, estas tienden a segregarse en la parte inferior del
cuadrante como se muestra en la figura 4.17 (a), es decir, se logra una mediana
dispersibn de las particulas, pero no una adecuada distribucion. El
comportamiento descrito no se extiende a todos los cuadrantes analizados, el
cuadrante analizado en la figura 4.19 (a) muestra una mejor distribucién del
refuerzo ya que este esta presente en toda el area analizada’3".

La mejor homogeneidad se alcanza con los niveles de reforzamiento del Al/6061-
2%WCp y Al/6061-3%WCy,. Las particulas estan dispersas y distribuidas en toda el
area analizada. En la figura 4.17 (b), las particulas comienzan a formar pequefios
aglomerados en la parte inferior derecha del cuadrante, mientras que la figura 4.19
(b), se muestra que la distribucion alcanzada es mejor. La disminucion del valor
de beta se puede observar en los casos analizados en las figuras 4.17 y 4.19 (c),
donde las particulas no concentran en alguna region especifica, sino que se
distribuyen en toda el area contabilizada. Para los niveles de reforzamiento del
Al/6061-4%WCp y Al/6061-5%WC, se presenta la misma tendencia observada con
el carburo de silicio, el incremento en el valor de beta. La cantidad de aglomerados
aumenta por lo que la distancia entre particulas disminuye’374,

La figura 4.22 se muestra una grafica de barras en funciéon de B, para el material
compuesto reforzado con carburo de tungsteno. Se puede observar que para el
nivel mas bajo de reforzamiento (Al/6061-1%WCp) en ambos cortes, el material
presenta una mala distribucion del refuerzo en la matriz que es superior a ~0.9.
En comparacién con el SiC, las particulas solo se agrupan en un pequefio nimero
de cuadrantes, ademas que muchos cuadrantes quedan vacios lo que resulta en
un sesgo distinto de cero. Similarmente, estos ocupan un gran nuamero de
particulas por lo que varia mucho en el conteo. Entre mas alta sea la asimetria, la
dispersién es mas pobre. Debido a la poca presencia de particulas y a la gran
distancia entre estas, no se cubre el area total de la matriz lo que conlleva a una
heterogeneidad tanto microestructural como en términos de propiedades, como se
muestra en las figuras 4.17 (@) y 4.19 () 3,74,
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Figura 4.22 Gréfica de barras en funcioén de 3 para el material compuesto reforzado con
carburo de tungsteno.

Es importante sefalar que la maxima homogeneidad del refuerzo en la matriz, es
decir, el menor valor de beta promedio se alcanzé con un 3% de reforzamiento
tanto el emplear carburo de silicio como carburo de tungsteno por lo que se espera
alcanzar los valores mas altos de resistencia a la tension y resistencia al desgaste

para este nivel de reforzamiento.

La figura 4.23 muestra la cantidad promedio de particulas por unidad de area
observandose valores ascendentes en funcion del porcentaje de refuerzo. Al
analizar longitudinalmente la dispersion y distribucion del carburo de silicio se
puede observar que el nimero de particulas por unidad de area es mayor respecto
al corte transversal en cuatro de los cinco niveles estudiados lo que indicaria que
en esta direccion, tanto la resistencia mecanica como al desgaste es mayor. En
cuanto al carburo de tungsteno se observa un comportamiento distinto; en tres de
los cinco niveles estudiados, no se aprecia una diferencia significativa en el
namero de particulas por unidad de area al analizar ambos cortes. Lo anterior se
relaciona a una dispersion y distribucion del refuerzo por lo que estos compuestos
deberian ser los mas homogéneos (Al/6061-2%WCp, Al/6061-3%WC, y Al/6061-
5%WCp). En los otros dos niveles, el mayor nUmero de particulas se presenté en
el area transversal (a diferencia de lo observado con el carburo de silicio).
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Figura 4.23 Grafica de barras del promedio de particulas en el area total para los

refuerzos cerdmicos carburo de silicio y carburo de tungsteno en funcién de los distintos
cortes.
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4.5 Ensayo de Desgaste.

Con el objetivo de analizar el comportamiento de los materiales fabricados y
clasificarlos en términos de su resistencia al desgaste, asi como para seleccionar
aguel material con el mejor comportamiento triboldgico, muestras de ambos
sistemas de materiales compuestos fabricados, fueron sometidos a una
triboprueba.

Para cumplir estos propdsitos, se estudid la respuesta de estos materiales a un
mecanismo de desgaste, es decir, a la exposicion del material a una prueba
modelo que simula el mecanismo bajo condiciones de carga. Debido a los costos y
tiempos, las evaluaciones se realizaron en un equipo de prueba simplificado,
donde ambas tribosuperficies se reemplazan por componentes simulados.

Todas las muestras de Al/6061-%SiCp, y Al/6061-%WC, obtenidas fueron
sometidas a un ensayo de desgaste correspondiente a la norma ASTM G99. Las
condiciones de la prueba de desgaste por deslizamiento en un rodillo se llevaron a
cabo a una velocidad de 980 rpm aplicando una carga de 3.35 kg sobre la muestra
en contacto con el rodillo durante un tiempo de prueba de 4 horas. La masa inicial
de cada muestra se midi6 antes del ensayo y se realizd la correspondiente
medicion de pérdida de masa de la muestra cada 15 minutos durante todo el
ensayo.

Un proceso de desgaste convencional (eliminacion progresiva de material de una
superficie en contacto deslizante o rodante contra una superficie contraria) pasa
comunmente por al menos tres etapas a medida que continua el deslizamiento
como puede observarse en la figura 4.24.

Desgaste mayor

Periodo inicial

Velocidad de desgaste

Desgaste en estado estable

hocscnscasannansas

SRRSO

tiempo o distancia de deslizamiento

Figura 4.24. Comportamiento convencional de un material durante un ensayo de
desgaste®®.
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Las figuras 4.25 y 4.26 muestran la velocidad de desgaste en funcion de la
distancia recorrida durante un ensayo de desgaste para los materiales
compuestos reforzados con distintos porcentajes de carburo de silicio y carburo de
tungsteno, respectivamente. Todos los materiales presentan la etapa inicial o de
rodaje durante la cual, las superficies de contacto se acoplan entre si y la carga se
distribuye mas favorablemente sobre la superficie hasta alcanzar las condiciones
de estado estacionario. Durante la etapa de rodaje, la tasa de desgaste puede ser
alta como se muestra en la figura 4.25 para el caso del material compuesto Al-
1%SiCpy en la figura 4.26 para los materiales reforzados con 1%, 2% y 5%WCy; el
tiempo correspondiente al acoplamiento se mantiene durante un lapso breve en
comparacion con la vida util completa del componente.

Pasando la etapa de rodaje, se alcanzan las condiciones de estado estable donde
la tasa de desgaste disminuye y es la etapa que prevalece durante la mayor parte
de la vida util del sistema. Si bien, durante esta etapa la pérdida de material es
baja, es durante esta etapa que eventualmente se alteraran las holguras o las
propiedades de la superficie en la medida en que los componentes fallen.

S5E-12
4E-12 |

3E-12 |

Velocidad de desgaste (m*N-'m)

Al6061-1%SiC,

Al 6061
2E12 |

Al6061-2%SiC,
1612 |
Al6061-4%5iC,

Al6061-5%5iC,

0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500

Distancia recorrida (m)

Figura 4.25. Velocidad de desgaste en funcidn de la distancia recorrida para las muestras
de Al6061/%SiC,

En el periodo final, la etapa catastréfica, las tasas de desgaste son altas y se
produce un dafo superficial severo. De forma general, los materiales estudiados
no alcanzaron esta tercera etapa a excepciéon del reforzado con 5%SiCp en el que
Si se comienza a apreciar esta tercera etapa. En cuanto a la distancia recorrida,
todos los materiales alcanzaron una distancia superior a los 3000 m bajo
condiciones de carga.
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Analizando el sistema Al 6061-SiCp se observa que solo el material reforzado con
1% SIiCp presenta una tasa de desgaste mayor que la del material monolitico
durante la primera etapa del ensayo. Este comportamiento, en general se debe a
gue, en la mayoria de las superficies en contacto relativo de deslizamiento o
rodadura, el area de contacto real es mucho mas pequefia que el area de contacto
nominal. La carga aplicada es transportada por una serie de pequefias asperezas
locales que conforman el area de contacto real, y el comportamiento de desgaste
resulta de las interacciones entre estas asperezas de contacto local. En las
regiones de estos contactos locales, esfuerzos normales y de corte son
caracteristicos de las condiciones que presenta el material. A menudo y muy por
encima del limite elastico de los materiales, también son evidentes un incremento
local de la temperatura, un alto grado de deformacion, asi como una elevada tasa
de corte®.

El resto de los materiales compuestos no presentan un excesivo desgaste durante
la etapa inicial, aunque alcanzan el estado estable en distancias similares (en
todos los casos, después de los 1000 m recorridos). El material compuesto con
una menor tasa de desgaste es el reforzado con 5% SiCp seguido de los
reforzados con 4% y 2% SiCp. Las dos etapas descritas pueden analizarse y
justificarse con base en la distribucion del refuerzo en la matriz. Como ya se
menciono, la distribucién mas deficiente del refuerzo se presentd en el nivel mas
bajo de reforzamiento (Al/6061-1%SiCp) y en ambos cortes. Debido a la poca o
nula presencia de refuerzos la muestra presenta una tasa de desgaste muy similar
a la del material monolitico la cual se intensifica cuando no se ha alcanzado un
acoplamiento inicial.

Con niveles de reforzamiento del Al/6061-2%SiCp y Al/6061-3%SiCp se reduce la
distancia que comprende la etapa inicial del ensayo lo que concuerda con la
reduccion del valor de B. Al reducirse la cantidad de aglomerados y alcanzarse
una mejor dispersion del refuerzo, la distribucibn homogénea de las particulas
permite que la carga aplicada se transfiera al refuerzo. Sin embargo, los valores
mas elevados de resistencia al desgaste se alcanzan al incrementar el porcentaje
de refuerzo; lo anterior puede observarse en la etapa estacionaria para los niveles
con Al/6061-4%SiCp y Al/6061-5%SiCp en la figura 4.26. Si bien el valor de
aumenta nuevamente con estos niveles de reforzamiento (lo que conlleva a la
formacion de aglomerados en mayor cantidad que en los niveles previos reflejado
en la etapa inicial del ensayo), las particulas ain mantienen una dispersion
aceptable, aunque con una distancia menor entre estas. Esta Ultima afirmacién
refleja una distribucién aceptable, aunque una no tan buena dispersion de las
particulas ya que se pueden encontrar zonas libres de refuerzo.
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Figura 4.26. Velocidad de desgaste en funcion de la distancia recorrida para las muestras
de Al6061/%WC,

En el caso de los materiales reforzados con carburo de tungsteno, el
comportamiento es similar al ya descrito previamente. La tasa de desgaste para
estos materiales compuestos fue menor a la del material monolitico para todos los
niveles de reforzamiento. Para Al/6061-1%WCp, la velocidad de desgaste
disminuye en funcion de la distancia recorrida por lo que el estado estacionario no
es del todo claro. La tasa de desgaste alcanzada con este reforzamiento se
relaciona al valor de beta cercano a la unidad lo que a su vez se corresponde al
bajo nivel de reforzamiento, pero también a la incorrecta dispersion de las
particulas. La etapa inicial para los niveles de reforzamiento del Al/6061-2%WC; y
Al/6061-5%WCp es semejante entre ellas; se puede apreciar una elevada
velocidad de desgaste al inicio del ensayo, aunque no se prolonga por arriba de
los 1000 m de distancia recorrida. Una vez recorrida esta distancia, es evidente el
estado estacionario. EI comportamiento observado en los materiales compuestos
reforzados con Al/6061-3%WCp y Al/6061-4%WCp no muestran una etapa inicial
de pérdida de material muy abrupta (indicio de un valor de beta menor, es decir,
un material mas homogéneo) y tienden a un comportamiento asintético después
de los 500 m recorridos. En términos de distribucion del refuerzo, el nivel de 3%
presenta una mejor distribucion, aunque con un Al/6061-4%WC,, la tasa de
desgaste es menor.

Conforme se incrementa el tiempo del ensayo o se alcanzan mayores distancias

recorridas, se establece la eliminacion continua de material de las superficies de
acoplamiento y a la vez, también aumenta la fuerza de friccion que se opone al
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deslizamiento. La tasa de desgaste alcanzada durante las condiciones estables
permite caracterizar las propiedades del material compuesto a largo plazo. A partir
de los resultados observados se aprecia que los materiales que alcanzaron la
mayor resistencia al desgaste después de la etapa inicial, son los reforzados con
el nivel mas alto de cada carburo (Al/6061-5%SiCp y Al/6061-5%WCp).

Debido a que solo los materiales compuestos reforzados con Al/6061-1%SiCp y
Al/6061-2%SiCp presentaron desgaste continuo y no alcanzaron la falla, solo es
relevante en estos dos casos, analizar los dafios superficiales y su repercusion
sobre el rendimiento general del material con el fin de predecir el inicio del régimen
de desgaste severo ya que esta etapa, como ya se menciond, no se alcanz6 en
los materiales compuestos.

En el resto de los materiales, el ensayo de desgaste se detuvo debido a que el
estado de falla fue alcanzado. El andlisis de las muestras falladas no da indicio
del motivo de fallo del material, es decir, si se debe a un desgaste continuo o de
un dafio repentino por lo que seria necesario indagar mediante mas pruebas,
sobre el mecanismo que causé el desgaste durante la prueba, ya que estos
pueden estar ocultos por el dafio que ocurrié durante la fase final de la falla. Al
revisar los componentes que no fallaron (Al/6061-1%SiCp y Al/6061-2%SiCp) se
puede apreciar una superficie gastada en ambos casos. Esto ayuda a diferenciar
entre las caracteristicas de la superficie que aparecieron durante la fabricacion y
las causadas por las condiciones del servicio.

Figura 4.27. Probetas obtenidas del ensayo de desgaste para los Al/6061-1%SiC, y
Al/6061-2%SiC.

Al analizar la superficie desgastada en seccion transversal y longitudinal de la
muestra con Al/6061-2%SiCp se puede observar la profundidad del dafio,
principalmente la falta de material en algunas zonas (huecos o desprendimiento de
material) o capas transferidas de material. El desprendimiento, fractura y
sobrecalentamiento local repentino causa deformacion plastica y conduce a la
pérdida de material y a un acabado superficial inaceptable como puede
observarse en la figura 4.27. Si el trabajo de adhesion no es bueno, la matriz no se
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fortalece y se crean defectos en la superficie del material, ademas, la matriz se
fragmenta y se incrementa la pérdida de material. Si la adhesion es adecuada, la
carga se transfiere al refuerzo y la perdida disminuye.

El tamafio de particula y el porcentaje de refuerzo son los principales factores para
obtener una menor pérdida de material y una alta resistencia al desgaste. Para
compuestos con particulas pequefias se espera alcanzar una mejora en la
resistencia al desgaste. Conforme se incrementa el tamafio del refuerzo, la
pérdida de material es mayor. La velocidad de desgaste especifico esta en funcion
del volumen perdido por la distancia recorrida. El comportamiento de los
materiales compuestos para un nivel fijo de reforzamiento, pero variando el tipo de
refuerzo se muestra en la figura 4.28.

En la figura 4.28 A se muestra la tasa de desgaste de los materiales compuestos
reforzados de AI/6061-1%SiCp. y Al/6061-1%WIiCp,. Con este porcentaje de
reforzamiento, se obtuvo una menor pérdida de material con el carburo de
tungsteno, la etapa de rodamiento es minima y el desgaste del material es menor
a la presentada por el material monolitico a cualquier tiempo. En los niveles de
reforzamiento restantes, ambos materiales compuestos presentaron menor
velocidad de desgaste en comparacién con el material sin reforzar. Se puede
observar que conforme aumenta el nivel de reforzamiento, la pérdida de material
cae por lo que la velocidad de desgaste disminuye con ambos materiales
obteniéndose menores pérdidas (en tres de los cinco porcentajes trabajados) al
reforzar con particulas de carburo de tungsteno.
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compuestos reforzados con distintos porcentajes de particulas ceramicas de SiC y WC; A)
1%, B) 2%, C) 3%, D) 4% y E)5%.
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Para los materiales compuestos reforzados en un Al/6061-2%WiCp, se presenta
una pérdida inicial mayor. Al comparar los valores de beta, no hay diferencia
significativa por lo que la distribucion del refuerzo, no varia considerablemente en
ambos materiales compuestos. Una vez alcanzada la estabilidad, el composito
reforzado con Al/6061-%SiCp presenta una tasa de desgaste menor.

Al aumentar la fraccion de refuerzo a 3% y 4%, la tendencia sefiala una reduccién
en la pérdida de masa para ambos refuerzos ceramicos, aunque menor para el
carburo de tungsteno. Con estos niveles de refuerzo, la etapa inicial no muestra
una considerable pérdida de material de material compuesto. A partir de una
fraccion con 5% de refuerzo, el comportamiento es distinto, debido a que el
carburo de silicio empieza comienza a presentar una mejor respuesta a la pérdida
de material en comparacion con el carburo de tungsteno, en otras palabras, su
velocidad de desgaste especifica es menor.

La tendencia a formar aglomerados conforme se disminuye el tamafio de particula
puede explicar este comportamiento®°°, Debido a que las particulas de WC son
menor tamafio que las de SiC, la posibilidad de que las particulas de carburo de
tungsteno formen aglomerados es mayor, lo que limitara la obtencién de una
buena dispersion del refuerzo. Para esta fraccion de reforzamiento, podemos
observar que las particulas si bien estan separadas entre ellas, estas tienden a
segregarse en la parte inferior del cuadrante como se muestra en la figura 4.17
(a), es decir, se logra una mediana dispersion de las particulas, pero no una
adecuada distribucion. EI comportamiento descrito no se extiende a todos los
cuadrantes analizados, el cuadrante analizado en la figura 4.19 (a) muestra una
mejor distribucién del refuerzo debido a que este esta presente en toda el area
analizada®-%.

Un punto adicional a considerar es el siguiente. La seleccién del material
compuesto con mayor resistencia al desgaste estara determinada no solo por la
menor tasa de desgaste sino también por términos econémicos. Se puede deducir
gue el carburo de silicio mejora su respuesta al desgaste a medida que incrementa
la fraccion reforzante. Esto aunado al factor econ6mico, permite su seleccion
preferencial aun a pesar de que investigaciones®38 sefialan al carburo de
tungsteno como mejor material reforzante dejando de lado que si bien este ultimo
presenta mayor respuesta en términos de desgaste (a bajos porcentajes de
reforzamiento), la presencia de aglomerados y de porosidad incrementan al
aumentar el porcentaje de reforzamiento’37”.
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4.6Ensayo de Compresion.

El ensayo de compresién tuvo como objetivo determinar la carga de compresion
maxima que los materiales compuestos pudieron soportar sin fracturarse ademas
de determinar el limite elastico y resistencia a la compresion bajo ensayo.

La figura 4.29 muestra las curvas o vs.d bajo un ensayo de compresion para los
materiales compuestos fabricados. La resistencia a la comprensién para la
aleacidén 6061 es similar para todas las temperaturas y tiempos de sinterizacion y
mejora gradualmente en funcion del tiempo cuando se fija la temperatura de
sinterizacién en 500°C, como se observa en la tabla 4.7. Para una temperatura de
trabajo de 500° C y conforme el tiempo de sinterizacidn aumenta, el médulo de
Young, asi como el modulo especifico incrementan. Al aumentar la temperatura a
550°C se observa una tendencia similar, aunque los valores alcanzados son
menores. Las condiciones con las que se alcanza el mayor valor del modulo de
Young y del médulo especifico son 500°C y 150 minutos.

Tabla 4.7 Valores obtenidos de la muestra de sinterizacién del médulo de Young fabricado
(GPA) y modulo especifico de la aleacién monolitica 6061

Muestra/ condiciones Moédulo de Young Modulo especifico
fabricado (GPa) Elp
Al-6061/ 500°C, 90 min. 3.078 1.14x108
Al-6061/ 500°C, 120 min. 3.101 1.148x10°
Al-6061/ 500°C, 150 min. 3.257 1.206x10°
Al-6061/ 550°C, 90 min. 2.781 1.03x10°
Al-6061/ 550°C, 120 min. 2.818 1.043x10°
Al-6061/ 550°C, 150 min. 3.157 1.169x10°

El aumento en la resistencia a la compresion esta en funcion del aumento en el
contenido de carburo en la matriz al conferirle una dureza mayor respecto al
monolitico o a niveles bajos de reforzamiento. Un aumento en el contenido de SiC
y WC tiene un efecto respecto a los valores de resistencia a la compresion, en
teoria al ser mas pequefias las particulas de carburo de tungsteno la resistencia a
la compresion es mayor por lo que se obtendra mejores médulos de Young y un
UTS alto para determinar el comportamiento en la zona elastica.

En la figura 4.29 (b) has, se muestra las curvas ovs.§ de los materiales
compuestos bajo estudio en funcion de la fraccion de refuerzo agregado. Para
Al/6061-2%WCp y Al/6061-5%WCp y Al/6061-2%SiCp y Al/6061-3%SiCp, tanto el
valor del médulo de Young como el médulo especifico disminuyen como se
muestra en la figura 4.29 (c) y (f).
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Al analizar los materiales con 1% de reforzamiento, el valor mas alto del modulo
de elasticidad lo presentd el composito reforzado con carburo de tungsteno. La
grafica mostrada en la figura 4.28 (b) permite observar que para alcanzar una
deformacion de 0.15 mm/mm, el composito reforzado con carburo de silicio
necesita de un esfuerzo de 260 MPa aproximadamente, el material monolitico
alrededor de 320 MPa mientras que el composito con carburo de tungsteno
precisa de alrededor de 380 MPa; este ultimo valor representa un 25% mas de
rigidez lo cual a su vez indica que este material se deformar4d menos o requerira
una mayor carga para deformarse de forma elastica. Este comportamiento esta
mas relacionado con el tamafio del refuerzo que con su distribucién ya que ambos
materiales presentaron valores de beta cercanos a la unidad. Un comportamiento
semejante y valores muy parecidos se obtuvieron con los materiales compuestos
con un 3% de reforzamiento.

Tabla 4.8 Valores obtenidos de los materiales compuestos Al/6061-%WC,, mddulo de
Young (GPA) y modulo especifico.

Muestra Médulo de Young (GPa) Modulo especifico
Elp
Al-6061 3.257 1.181x10°
Al-1%WC 5.120 1.889x10°
Al-2%WC 2.682 0.906x10°
Al-3%WC 3.432 1.201x10°
Al-4%WC 3.798 1.180x10°
Al-5%WC 2.123 0.634x10°

Para un 2% de reforzamiento, el composito reforzado con WC requiere
aproximadamente de 260 MPa de esfuerzo, el composito con SiC precisa de
alrededor de 305 MPa mientras que el material monolitico alrededor de 320 MPa
para alcanzar una deformacion del 0.15 mm/mm. Un comportamiento semejante y
valores muy parecidos de esfuerzo y deformacion, se obtuvieron con los
materiales compuestos con un 5% de reforzamiento.

Una disminucién en la resistencia a la compresion para los refuerzos para 2 y 3%
como se muestra en las figuras 4.29 (c) y (d) se relaciona nuevamente con el
fendmeno de mala distribucién, que hace que el material monolitico soporte la
carga compresiva y no el refuerzo ceramico. La resistencia a la compresién mas
elevada la presenté el composito con un Al/6061-4%WCp. Con este nivel de
reforzamiento, el composito Al/6061-4%WC, requiri6 de mas de 400 MPa para
deformarse 0.15 mm/mm mientras que el composito Al/6061-4%SiC, solamente
de 245 MPa.
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El comportamiento de las curvas de compresion de los refuerzos es similar o no
tienen un mejor comportamiento que el material monolitico y se explica que
durante el ensayo de compresion, las muestras pueden presentar una
inestabilidad lateral debido a que no estan sujetas las piezas y son causadas por
una expansion lateral por lo que presentan una forma de abarrilamiento de la
probeta debido a una alta ductilidad. Se debe mencionar el papel de una buena
interfase debido a que, si el composito presenta discontinuidades, la rigidez
obtenida ser& la de los componentes individuales y no la del material compuesto,
recayendo este valor en la rigidez de la matriz. El comportamiento de la matriz
como el refuerzo en compresion en cada fase es proporcional al médulo de
Young, donde el esfuerzo es transferido al refuerzo a través de las interfases.
Idealmente el aumento del médulo de Young estd en funcion del contenido de
refuerzo. La capacidad de la carga de las particulas es alta en comparacion con el
material monolitico y tiende a reducir la carga soportando el refuerzo.

La mayoria de las probetas fallan debido a que las particulas ceramicas funcionan
como un colchon. Al aplicar una fuerza, se desarrolla un plano diagonal, donde el
esfuerzo cortante estd a 45° de la direccién de la carga de compresién, por lo que
la existencia de porosidad, defectos o aglomerados en la matriz, el material no
tendra un rendimiento de lo esperado. La funcionalidad de las particulas
ceramicas es en absorber esa energia y distribuirla por toda la matriz.

Tabla 4.9 Valores obtenidos de los materiales compuestos Al/6061-%SiC,, médulo de
Young (GPA) y médulo especifico.

Muestra Médulo de Young (GPa) Modulo especifico
Elp
Al-6061 3.257 1.206x10°
Al-1%SiC 3.453 1.276x10°
Al-2%SiC 2.884 1.064x10°
Al-3%SiC 2.733 1.006x10°
Al-4%SiC 3.753 1.379x10°
Al-5%SiC 3.812 1.398x10°

Las particulas de carburo de tungsteno al ser de menor tamafio respecto a las de
carburo de silicio estas fueron segregadas a las zonas de alta energia como los
defectos, por lo que el comportamiento no fue bueno, de igual forma la presencia
de aglomerados hace que el material no presenta una homogenizad a los
esfuerzos de compresion aplicados por lo que las curvas varian respectivamente.
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Figura 4.29. Curvas esfuerzo-deformacion del ensyo de compresion para el material
compuesto Al-6061 con los distintos refuerzos ceramicos SiC y WC con sus respectivas
fracciones en peso (A; Al-6061, B;1%, C:2%, D:3%, E:4% y F:5%).
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Capitulo 5

Conclusiones.

En este trabajo se presenta el comportamiento y estudio del carburo de silicio y
carburo de tungsteno en forma de particula para la fabricacion de un material
compuesto base aluminio 6061 por la via de metalurgia de polvos y se concluye lo
siguiente.

Los polvos de aluminio 6061 obtenidos por atomizacion con aire presentan una
morfologia irregular con un tamafio promedio de 27 pm.

Las particulas de carburo de silicio presentan una morfologia redondeada con
forma irregular y puntiaguda con un tamafio promedio de 33 um. La presencia
de impurezas en la superficie de las particulas de SiC afectan en la union de
los polvos de aluminio y las particulas en el proceso de sinterizacion haciendo
gue las propiedades mecénicas del material disminuyan.

Las particulas de carburo de tungsteno presentan una morfologia semiesférica
con un tamano promedio de 4 um. Al tener un tamafo inferior a los polvos de
aluminio 6061, las particulas de WC se localizaron en el limite de grano.

Los parametros de operacion para fabricar los materiales compuestos fueron:
-Tiempo de mezclado 150 minutos.
-Compactacion 17 MPa
-Sinterizacion 500°C y 150 minutos
Al utilizar los parametros anteriores se obtiene un material con menor grado
de porosidad y ademas de que se tienen granos con tamafio homogéneo, el
proceso se llevo a cabo en ausencia de una atmodsfera inerte.

Para el material compuesto de Al/6061-%SiCp, las particulas de silicio al tener
un tamafo de particula grande provocan que actien como barrera y disminuye
el crecimiento de grano de Al/6061. Mientras que las particulas de carburo de
tungsteno al tener un menor tamafo de particula, permite que los granos de
Al/6061 crezcan y queden segregadas en los limites de grano.

Los porcentajes de refuerzos de ambos materiales compuestos que presentan
una mejor homogeneidad en corte longitudinal y vertical son 2% y 3% debido a
gue presentan una mejor distribucion de particulas en la matriz.

A mayor porcentaje de refuerzo de Al/6061-%SiCp presenta la una superior
repuesta a la resistencia al desgaste mientras que a menor porcentaje de
refuerzo de AI/6061-%WC,, presenta menor resistencia al desgaste. Sin
embargo, la presencia de aglomerados de particulas, porosidad y tamafio de
particula afectan la resistencia al desgaste.
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e EI Al/6061/1%WC, tiene el valor mas alto del médulo de elasticidad al tener un
tamanfo de particula pequefio se deformara menos y se segregara a las zonas
de alta energia y requerira una mayor carga para deformar elasticamente. Sin
embargo, las muestras de el Al/6061-4%SiCy, y Al/6061-5%SiCp presentan una
mejor resistencia a la compresion que las que tienen menor porcentaje de
refuerzo.

e Las propiedades de un material en las areas de contacto reales pueden estar
lejos de las medidas mediante los procedimientos de prueba mecanicas. El
acoplamiento entre las propiedades de desgaste y las propiedades mecénicas,
como el médulo elastico y el modulo especifico, es débil.
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Anexo A. 1. Célculo de los distintos porcentajes de refuerzo.
Para obtener muestras con una altura de 7.273 cm?, para utilizar la matriz se

realizaron los siguientes calculos.
- Regla de las mezclas.

Pmezcla = Paleoe1 * (%Al6061) + Prefuerzo * (%requT'ZO)
r
Jlnievst , (g, 99)] [3 21‘9 Sic (0.01)] = 27052

+ (0. 01)] — 2.829 g—

Pal-1%sic = [2 70

g, Al6061
cm3

Pal-1%wc = [2 70

El volumen fue determinado con la siguiente ecuacion.
V = Axh
V = 2.74 cm?x2.1cm = 5.754cm3

Para determinar la masa ocupada se parte de la densidad obtenida y el volumen
conocido.

Minezia

Pmezcla =

Vmezcla

Munezclia = Pmezcla * Ymezcla

gr ]
Ml —1o0sic = (2.705%x 5.754cm?®) = 15.565 gr

Para conocer la cantidad de aluminio y carburo de silicio se sigue lo siguiente.
0,

15.565x

0
100% = 15404 gT‘Al6061

[

1%
15.565 xlOOfV 0.155 grgic

Para reafirmar lo anterior se ocupa la siguiente formula.

m m
Veomp = %Al (i> + %refuerzo <M)

Pa Prefuerzo
15.565 gry; 0.155 grgic
Veomp =099 x | ——==~ || +0.01x —grl =5.75 cm?
2.70 (cm3) 3.21 (cm3)

Datos:
Psic = 3.21g/cm?

pwc = 15.63g/cm?3

psic = 2.7 g/cm®
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Anexo A.2. Calculo para obtener la B,,omedio Mediante el método de
analisis de homogeneidad.

En la tabla A.1, se muestran los cuadrantes con el nUmero de particulas totales,
para el material compuesto Al/6061-1%SiCp.

Tabla A.1 Numero total de particulas para Al/6061-1%SiC,.

Cuadrante Particulas
1 19
2 30
3 20
4 30

Mediante la siguiente ecuacion se obtiene el promedio de las particulas entre el
namero total de cuadrantes ocupados.

Xn1 + Xpo+ Xpn) + Xy + Xpo+. .. Xpn)

2N

225 2093
2(32)

X =

X

Posteriormente se obtiene la varianza de cada cuadrante para encontrar el total.

j (22, (e — 7] + [Z, (B — 7]
S =

2N -1

I I SR
T @y -1~ ~

Finalmente se podra determinar mediante la siguiente formula las betas promedio
especialmente para el Al/6061-1%SiCy.

S
.Bpromedio = (:)

X
_ (2.8112) — 0.9086
ﬁpromedio - 3.093 - Y.

105



Anexos

Anexo B. Uso del software de andlisis (Image Pro Plus) para la
cuantificacién de particulas en la matriz.

Se determinara cada paso de manera resumida para emplear el programa Imagen
Pro Plus para la cuantificacion de particulas en la matriz 6061.

Como primer paso se hace la calibracién del programa. Esto es necesario emplear
reglillas con una graduacion de 1 mm, obtenidas con un microscopio éptico a un
aumento de 100x. Posteriormente la imagen obtenida se ingresa al analizador y en
la opcién de medicion se podréa calibrar en funcion de la figura B.1.

4} Image-Pro Plus - regla 100x (1/1)

File Edt Acquire Sequence Enhance Process Messure Macro Window Help
SHEsCEARI2(E00cE QAo Qi i SERE Xl oA I

41 regla 100x (1/1)

F

_.\

Create spatial calibration X

This wizard can assist you in creating
reference spatial calibrations, of in calibrating
a single image from a spatial reference in the
image.

Reference calirations are used to
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Figura B.1.1 Calibracion del analizador de iméagenes.

Al finalizar la calibracion, el siguiente paso es abrir una imagen como ejemplo del
refuerzo de carburo de silicio a 100x que se obtuvo del microscopio Optico para
realizar la cuantificacion de particulas en la matriz Al-6061. Se selecciona la
imagen del icono de “open document for disk”, como se muestra en la figura B.2.

#} Image-Pro Plus - 100X AI-4%SiC(C).jpg (1/1
File Edit Acquie Sequence Enhance Process Measure Macro Window Help
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Figura B.2. Seleccion de imagenes.
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Posteriormente para poder determinar las particulas, en la barra de herramientas
se selecciona la opcién de editar, y después la opcion de convertir a escala de
grises (figura B.3).

File Edit Acquire Sequence Enhance Process Measure Macro Window Help
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Figura B.3. Cambio a escala de grises.

Obteniendo nuestra imagen en escala de grises, se escoge la opcion de
“contraste” para editar la imagen a tal grado que se puedan definir de mejor
manera las particulas, haciendo la matriz de color blanco para su cuantificacion
(figura B.4).

File Edit Acquire Sequence Enhance Process Measure Macro  Window  Help
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Figura B.4. Contraste aplicado a imagen para determinar la cuantificacién.

El siguiente paso es realizar una cuadricula sobre la imagen, para medir la
distribucion de particulas en la matriz. Debido a que se va a ocupar el método del
cuadrante se haran 8 lineas verticales y 8 lineas horizontales y asi obtener 64
cuadrantes. Para poder determinarlo, en la barra de herramientas de opcién
“‘measurements”, se abrirda una ventana en la cual en la parte superior de lado
izquierdo se encuentra la opcion de “créate click and drag line feature”, se
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selecciona y de manera manual se crea los 64 cuadrantes como se muestra en la
figura B.5.

File Edit Acquite Sequence Enhance Process Measure Macro Window Help
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Figura B.5. Division por 64 cuadrantes para determinacién de betas.

Al tener la cuadricula, el programa nos podra determinar la cantidad de particulas
en la matriz, esto debido a que existe una herramienta denominada “count/size”
gue se encuentra en la barra de herramientas. La funcion de esta es poder
contabilizar las particulas en funcion del area, diametro, promedio, radio maximo
etc. Esto se encuentra en la opcidn de “select measurements”. Al tener esa opcién
podremos editar que tamafio minimo y maximo para que exista una
homogeneidad en la hora de contar las particulas. Cabe resaltar que este método
no contabiliza los defectos y los aglomerados los contabiliza como una particula
por lo que no puede ser tan preciso como se muestra en la figura B.6.

File Edit Acquire Sequence Enhance Process Measure Macro Window Help
Ea ) NEW o4 | e X =
ZHiEwCESBR2B000aY A0 e HoMlMBYnl 2B icLs®EBEEB
2

=l Filter Ranges:
k . ~ [Rea L]
. cxe BB, Diameter (a1 0 1000000
Fiadius [mar) 0 100000
)
Select Al O — Measure
Select Nane En yni Fiter Objects
Feset Ranges | | o |
© NoSot & SotUp " SotDown  On [drea ~
30 ) i1d]
g % W Locate thecbiect. T Serollto the abiect.
D
* Y I Obi.7 Area | Diameter (nax) Radius fmax)
b 4 oy - 1208 2 66771631 34234264 |+
de O = tory LS 1358 25 11401754 5.7784619
B0 ek - ,Zgé 5 Q| [ 3 54764185 45043983
éﬁ? e | 2 = 85442720 s2a06es ||
X 2407 IngL ] 27 2 93688098 41352911
47 2% 81861060 39008642
‘ 537 2 74538207 35975380 |+ |
|

Figura B.6 Conteo de particulas mediante el uso del software.
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Finalmente, obteniendo las condiciones de las particulas se podra determinar la
estadistica de las particulas en la opcion de “count/size”, donde se abre una
ventana y se da click en la opcion de “view”, que abre otra ventana y en
“stadistics”, podremos encontrar toda la informacion.

El procedimiento se repite para cada muestra y se realiza la estadistica en funcion
del método utilizado para determinar si la distribucion es homogénea o

heterogénea.
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