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RESUMEN

Los aceros al carbono son materiales ampliamente utilizados en una gran variedad
de aplicaciones debido a sus propiedades mecanicas. Sin embargo, estos
materiales se deterioran facilmente en ambientes humedos, salinos o corrosivos.
Este inconveniente ha generado que se desarrollen procesos para proteger al
acero con recubrimientos y alargar la vida util de componentes de acero. El
aluminio y sus aleaciones son materiales que presentan muy buenas propiedades
a la corrosion, por lo cual estos materiales son utilizados para proteger de la
corrosion al acero. Uno de los métodos mas populares para aluminizar el acero es
la inmersion del acero en un bafio de aluminio. EI mayor inconveniente de esta
sencilla técnica, es la formaciéon de compuestos intermetalicos fragiles (FeAls,
FeoAls, FeAlz) con dureza hasta de 1000 HV y, en consecuencia se obtiene una
unién con comportamiento mecanico deficiente, el cual es dependiente de la

presencia, morfologia y cantidad de estas fases.

En este estudio se investigaron las interaccidnes que ocurren a una temperatura
de 670°C entre Al puro, aleaciones Al-Si (de 0.5% hasta 12% Si en peso) sobre
sustratos de un acero de bajo carbono. El objetivo fue analizar como el silicio
puede modificar la dureza y morfologia de la intercapa de reaccién formada.
También se variaron los tiempos de permanencia entre Al liquido y acero sélido,
para valorar como afecta la presencia del Si la velocidad de crecimiento de la

intercapa.

La caracterizacion de las muestras por microscopia reveldé que en el sistema Al-
puro/acero, la intercapa se constituye por dos intermetalicos, FeAl; y Fe,Als, este
ultimo es mas grueso que el primero y crece rapidamente hacia el sustrato de

acero con una morfologia similar a “lenguas”.

Se encontré que la adicion de Si en el aluminio afecta tanto la morfologia,
composicién, velocidad de crecimiento y dureza de la intercapa de reaccion. Bajo
contenido de Si (0.5%) disminuye ligeramente la cinética de crecimiento, pero si

se nota cambio en la morfologia, comienza a tener una forma mas plana.



Conforme se aumenta el contenido de Si, disminuye la velocidad de crecimiento.
Los valores mas bajos fueron de 6 a 7 um de grosor en la intercapa con adiciones
de 5 a 9% en peso de Si, mientras que para el Al puro se obtiene una intercapa de
reaccion de 30 um. Repecto a la dureza se registré6 que para recubrimiento con
aluminio grado electrolitico se tiene una dureza entre 900 y 1000 Hv, mientras que
para aleaciones con 9% Si, se logra disminuir por debajo de 700 Hv.

Se pudo identificar la incorporacion del silicio en la intercapa de reaccion para
aleaciones a partir de 3% de silicio con relaciones estequiométricas FeSigpsAl3 y
FeAls 49Sip.12. Para contenidos de 7 a 12% de silicio se encontrd la formacion de
una tercer fase en la intercapa de reaccion entre la aleacion de aluminio y el
FeSip 5Al; con una composicion FeAls 5Siy 1.

Respecto al tiempo de contacto entre Al-acero, las intercapas mas delgadas
fueron para los menores tiempos y a partir de 15 minutos ya nos es recomendable
pues comienzan a generarse grietas en la intercapa que ocasionaria el

desprendimiento del recubrimiento.



INTRODUCCION

Los productos de acero recubiertos con aluminio se pueden clasificar respecto al
propoésito que seran destinados de acuerdo a sus propiedades, funcionamiento y
a la economia de las superficies no oxidables. Las propiedades de los
recubrimientos de aluminio sobre acero son favorables para productos que
requieren buena resistencia a la corrosion, apariencia metalica brillante, alta
reflectividad y buena conductividad eléctrica. Para algunos productos, el
comportamiento de la capa interfacial de compuestos entre el aluminio-acero
depende de la alta dureza y resistencia a la oxidacion, escala de formacion vy
abrasion. Para productos no oxidables de bajo costo, los recubrimientos de
aluminio proveen formabilidad del acero en partes disefiadas con acabado
superficial de aluminio.

Los métodos para aplicar aluminio y/o sus aleaciones se realizan por inmersién en
caliente continua o por lotes, procesamiento por pastas, proyeccion térmica,
deposicion quimica por vapor, revestimiento por rolado, deposicion idnica,

galvanoplastia y electroforesis.

La eleccién del método esta determinada por la funcién a la cual va estar
destinado el recubrimiento, tamafio y forma de las piezas, produccion por volumen
y costos. Hay dos factores importantes para obtener un buen recubrimiento de
aluminio, que son la adecuada preparacion de la superficie del acero, y en casos
de procesos a alta temperatura, el control de formacion y crecimiento de los
compuestos aluminio-hierro que se forman en la interfase del recubrimiento de
aluminio y sustrato de acero. Para esto hay varios meétodos de preparacion
superficial, el que se elija debe ser capaz de remover la capa de 6xido, ya sea

mecanica o quimicamente, asi como adsorber humedad y gases.



Dos tipos de recubrimiento de aluminio son importantes comercialmente. El tipo 2
utiliza aluminio de pureza comercial y el tipo 1 Figura 1(b) es una aleacién de
aluminio con contenido de silicio en un rango de 5 a 11%. La microestructura del
recubrimiento tipo 2 Figura 1(a), tiene una capa de aluminio seguida por una
intercapa de reaccion, la cual esta formada por intermetalicos unidos al sustrato de

acero [1].

Figura 1. Morfologia de las microestructuras en la intercapa de reaccion para el caso de
aluminio puro (a) y para una aleacion Al-Si (b) [2].

Los aceros recubiertos de aluminio son usados exitosamente en ambientes
corrosivos y oxidantes en los cuales las temperaturas de exposicion alcanzan
hasta los 1150°C. Los recubrimientos de aluminio protegen el acero por la
formacion de una barrera muy resistente entre la atmosfera corrosiva y el acero.
La capa de o6xido de aluminio que se forma sobre la superficie del aluminio es
altamente resistente a un gran variedad de ambientes. En algunos ambientes
agresivos con cloruros la capa de 6xido de aluminio se rompe, pero en general,
tanto el aluminio como el zinc protegen electroquimicamente al acero de la
oxidacion.

Por esta limitacion de los recubrimientos de aluminio para proteger el acero
galvanicamente, no son usados comunmente debido a que los espesores del
recubrimiento son muy delgados y por lo tanto aumenta la probabilidad de tener
defectos en el recubrimiento. Es esencial entender la formacion de las interfases,
la morfologia de la interfase y el mecanismo de crecimiento que provee pautas
para la prediccion y control de la reaccion interfacial.



JUSTIFICACION DEL TEMA

* Los recubrimiento de aluminio sobre acero por inmersidon en caliente
presentan un serio problema en la interfase, la formacion de intercapa de

reaccion en la cual precipitan intermetalicos.

» Adicionando silicio a la fundicién de aluminio baja la dureza, disminuye el
espesor de la capa intermetalica y elimina la forma de tipo sierra creando
un limite mas liso del intermetalico. Todo esto repercute en una interfase

menos fragil.

* Por lo cual es necesario entender el efecto del Si en la intercapa de
reaccion y optimizar su incorporacion en el aluminio para obtener productos

aluminizados de mejor calidad.



OBJETIVOS

Objetivo General:

Investigar como modifica la adicion de silicio en aluminio la formacion, morfologia

y velocidad de crecimiento de las interfases formadas entre el acero y el

recubrimiento de aluminio.

Objetivos Particulares:

Establecer tipos de crecimiento (morfologia) de los compuestos FeAls y
FeoAls en funcidn de temperatura, tiempo de contacto y contenido de Si en
el Al

Variar el contenido de Si desde 0.5 hasta 12% en peso, para encontrar el
porcentaje apropiado que minimice la velocidad de crecimiento de la

intercapa de reaccion.

Medir la dureza de la intercapa y valorar por medio de ensayos de

microdureza el efecto del contenido de Si en el Al.

Caracterizar las fases y composiciones quimicas de los productos de
reaccion en la interfase Al/acero por medio de difraccion de rayos X,
microscopia electronica de barrido y analisis de energia dispersiva de rayos
X.



HIPOTESIS

Se cree que existe una cantidad oOptima en peso de silicio en el aluminio
(composicion 6ptima) para la cual se minimice la velocidad de crecimiento de la
intercapa de reaccion en el aluminizado de acero y que ademas también reduzca
la dureza de esta intercapa, lo que beneficiara la integridad y durabilidad del

recubrimiento de aluminio.

El intervalo de composicion esta restringido a un maximo de 12% en peso de Si.
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1 REVISION BIBLIOGRAFICA

1.1 INMERSION EN CALIENTE DE FORMA CONTINUA.

El aluminizado por inmersién en caliente de aceros en forma de varillas y alambres
puede llevarse a cabo por varios procesos patentados. El método Sendzimir, es el
proceso mas usado para el recubrimiento de laminas, consiste en oxidar la
superficie del acero, reduciendo la superficie oxidada en atmdsfera reductora, y
posterior inmersion del acero en aluminio liquido. Este procedimiento acelera el

mojado, o formacioén de la aleacién entre el aluminio y el acero.

Para aluminizado sin oxidar, se usa horno de flama directa que es mejor que el
horno oxidante con lo cual se incrementa la produccion, reduce el uso de rodillos,
y permite una presion positiva que se puede mantener en toda la linea del horno,
que previene fugas de aire dentro de la atmdsfera del horno.

El proceso Lunding utiliza flujo acuoso que se aplica al alambre antes de la
inmersion en aluminio liquido, el cual elimina la necesidad de atmésfera reductora.
En este proceso, se necesitan ductos adecuados para remover los humos
corrosivos de las sales provenientes de la superficie recubierta. Los humos son

llevados de la superficie hasta un sistema de lavado [1].

1.1.1 Proceso y control.

El proceso consiste esencialmente de tres operaciones: preparacion de la
superficie, tratamiento térmico del acero base y recubrimiento de aluminio.

La preparacion de la superficie se realiza en dos partes. Primero se limpia la
superficie de toda suciedad por oxidacion a elevada temperatura o limpieza
quimica. Posteriormente se reduce la superficie oxidada en atmdsfera adecuada

con lo que esta lista para la inmersion en aluminio liquido.

Debido a que la reaccion entre el aluminio y acero es extremadamente rapida, el
tiempo de inmersion, la temperatura del aluminio liquido y la temperatura del acero

antes y después del recubrimiento debe ser controlada para prevenir la formacién

12



excesiva de la intercapa de reaccion aluminio-acero. La cantidad de hierro en la
aleacion del recubrimiento incrementa con el tiempo asi como el aluminio continua
difundiendo hacia el metal base. La cantidad de intercapa de reaccion puede ser

modificada con la adicion de silicio en el bafio de aluminio (Tabla 1).

Tabla 1. Efecto del silicio y tratamiento de difusion en el espesor del recubrimiento [1].

Espesor
Condicién Recubrimiento
Capa intermetalica total
um pm

Recubrimiento de Al puro (a)
Como recubrimiento 23 51
Difundido por:
1100h a 480 °C 33 51
1100h a 540 °C 36 51
1000h a 595 °C 43 51
456h a 675°C 66 66
120h a 760 °C 66 66
360h a 845 °C 71 71
3min a 1090 °C 71 71
Recubrimiento aleacién Al-Si
Como recubrimiento 8 28
Difundido por:
1100h a 480 °C 28 30
1100h a 540 °C 33 33
1000h a 595 °C 38 38
456h a 675°C 56 56
24ha790°C 69 69
5min a 1120 °C 76 76
3min a 1260 °C 114 114

El espesor de la intercapa de reaccion rapidamente disminuye conforme se
aumenta el contenido de silicio por arriba de 2.5%. Pero también ocurre un menor

decremento conforme se adiciona mayor contenido de silicio [1, 3]

13



1.1.2 Equipo.

Una linea continua de aluminizado por inmersiéon en caliente, consiste en una
seccion de alimentacion, seccion del horno y la seccion de entrega.

En la seccion de alimentacion, un equipo desenrolla la varilla y la alimenta a la
linea donde se recubre a cierta velocidad constante bajo una tensién especificada.
La seccion del horno tiene una zona de oxidacion o precalentado, recocido en
horno, enfriamiento en horno y la olla del bafio de aluminio. Si se utiliza limpieza
quimica, se limpia alcalinamente y los tanques de agua para enjuagar se
sustituyen por horno de precalentamiento. El horno de enfriado esta conectado
directamente con el horno de recocido y con esto se asegura que este sellado

hasta la olla donde se encuentra el bafio de aluminio [1, 3].

1.1.3 Efecto del recubrimiento en la resistencia y fabricabilidad.

La resistencia de la varilla disminuye debido a que normalmente es recocida antes
de recubrir. La resistencia del alambre disminuye como resultado de las altas
temperaturas, por arriba de 650°C, que son las temperaturas a las que se
encuentra el bafio caliente.

Las hojas de aceros recubiertas con aleacidén aluminio-silicio resisten operaciones
moderadas de conformado, embutido y rolado sin descamacion o desprendimiento
del recubrimiento. Hojas de acero con cualquiera de los dos tipos de recubrimiento
se pueden doblar hasta 180° aproximado a un didmetro igual a dos veces el
espesor del material, debido a que los filos cortados son susceptibles a la
corrosion, el uso de hojas recubiertas con aluminio para la fabricacién de

ensambles se ve limitada.

1.2 RENDIMIENTO DE LOS RECUBRIMIENTOS EN CONDICIONES
ATMOSFERICAS

Se han realizado numerosas pruebas para los dos tipos de recubrimiento de
aluminio en los cuales resultan con una excelente proteccion atmosférica contra

corrosion para el acero. La mayor diferencia entre los dos recubrimientos es

14



opacamiento y la formacion de 6xido en puntos localizados para el recubrimiento
tipo 1. En las mediciones de peso las perdidas demostraron que la corrosion es
casi idéntica para ambos casos. Sin embargo, el mayor uso para los
recubrimientos tipo 1 es para resistencia a altas temperaturas, especialmente en

componentes para sistemas de mofles automotrices.

La corrosion atmosférica para el recubrimiento tipo 2 se muestra en la Tabla 2. Se
incluyen datos para acero galvanizado con propdsitos comparativos. Basandose
en investigaciones similares, el recubrimiento tipo 2 provee una larga vida de

servicio tanto como el recubrimiento galvanizado con un espesor de recubrimiento

equivalente.

Tabla 2. Perdida de espesor en recubrimiento galvanizado sobre acero y acero aluminizado en
exposicion atmosférica.

Perdida de espesor en el
AfRos recubrimiento
expuesto | G90(a) Tipo 2 G90 | Tipo 2

pm pm pm pm
1 2.6 0.5 7.0 1.4
2 5.2 0.7 8.6 24
4 9.3 1.2 12.7 3.8
6 14.5 3.1 16.2 45
10 24.4 2.9 23.5 6.0
15 - 5.3 26.0 6.7

(a) acero galvanizado G90 tiene un peso de recubrimiento de 275g/m?.

Algunos tipos de corrosiéon producidas al aire libre son:

- Industrialmente atmdsferas con altos contenidos de sulfuro.

- En el medio rural en abono y fertilizantes con nitratos o fosfatos.

- Compuestos salinos usados para remover hielo de calles y caminos.
- Acidos organicos por residuos de comida.

- Ambientes marinos.
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Los productos de acero recubierto con aluminio son expuestos en ambientes

severos a nivel industrial (ejem. lineas de postes, paredes y techos corrugados,

edificios prefabricados de acero) y se han encontrado en excelente condicion aun

después de 15 6 20 anos. En cambio se ha encontrado 6xido rojo en algunos

productos galvanizados bajo las mismas aplicaciones. En la tabla 3 se muestran

ejemplos de aplicaciones al aire libre con recubrimientos de aluminio en aceros

bajo carbono.

Tabla 3. Aplicaciones exteriores para recubrimientos de aluminio en aceros bajo carbono.

Aplicacion

Método de recubrimiento

Barras, tiras, o sujetadores
Pernos de anclaje de barandillas de aluminio, postes de iluminacion, sujetadores para
fabricados de aluminio, piezas y elementos para lineas de postes en transmision eléctrica,

postes de alta temperatura en plantas quimicas y refinerias de aceites.

Inmersion en caliente por lotes

Hojas o tiras

Cajas de aire acondicionado, toldos, paneles de construccién, techos y paredes
corrugadas, ductos, sefialamientos exteriores, mofles de tractores, paneles de camiones
cargadores de piedra, protecciones contra el clima, soldadura de postes para cerca,

componentes de mofles automotriz.

Inmersion en caliente continua

(@)

Ensamblajes soldados

Implementos agricolas, secadoras de ropa, marcos para filtros de aire, cubiertas de

horno.

Inmersion en caliente por lotes o

proyeccion térmica

Productos de alambre.

Vallas para eslabones de cadena, nucleos de lineas de transmision eléctrica de aluminio,

alambre de puas, hilos de cables.

Inmersion en caliente continua

Clavos

Inmersion en caliente por lotes

(a) Deposicién por vapor se usa cuando el acero tan delgado como 0.378mm (0.0149 in).

Los recubrimientos delgados son sujetos a ataques por picaduras, los cuales

perforan el recubrimiento y se corroe el metal base. Una excepcion son los

recubrimientos depositados por vapor idnico, proceso utilizado en la industria

aeroespacial. En estas aplicaciones, los recubrimientos son de 25um de espesor

aplicado a componentes de acero como el tren de aterrizaje en aviones.
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1.2.1 Rendimiento de los recubrimientos a altas temperaturas.

La aplicacion de aluminizado sobre acero ha demostrado buena resistencia a la
oxidacion y corrosion a elevadas temperaturas, dependiendo de las propiedades
fisicas y mecanicas de la uniéon quimica entre el aluminio y el acero.

Por arriba de 480°C, ocurre la aleacién entre el recubrimiento aluminio y acero
base. Debido a que la velocidad de aleacion depende del tiempo y la temperatura,
con suficiente tiempo y temperatura todo el recubrimiento se convierte en aleacion
aluminio-hierro-silicio. La aleacion formada es refractaria altamente resistente a la

temperatura y resistente al desprendimiento hasta los 680°C.

Comparado con el acero inoxidable, el recubrimiento de aluminio sobre acero
ofrece gran resistencia al ataque de sulfuro de hidrégeno, un conjunto de pruebas
indican que a 595°C, los aceros aluminizados tienen mas de 100 veces la

resistencia que los aceros inoxidables 18-8 contra sulfuro de hidrogeno [4].

1.2.2 Rendimiento de los recubrimientos en ambientes marinos.

A diferencia de las aleaciones de aluminio, el acero aluminizado no se usa en
aguas marinas. Los indices de corrosion son demasiado elevados para
proporcionar un uso econémico, excepto como proteccion en partes de sistemas
mas complejos. El espesor de pérdida por inmersién en agua de mar después de
un ano, que se ha reportado es de 198um para el recubrimiento tipo 1 y de 38um

para el aluminizado tipo 2[1].

1.3 INMERSION EN CALIENTE POR LOTES

En la preparacién de partes para inmersién en caliente por lotes, se remueve la
suciedad adherida en la superficie con limpieza alcalina caliente y enjuague con
agua. Entonces las piezas de acero son decapadas por granallado o acido, se
enjuagan y secan. El horno de fundicién es recubierto con ladrillos de refractario
poroso, tal como mullita y aislado en los alrededores con ladrillos porosos de silica

con proteccion de acero. El ladrillo del recubrimiento debe ser compatible con
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ambos el aluminio y sales de haluros sodio y potasio a temperaturas por arriba de
790°C. EIl horno de fundicion contiene aluminio para mantener el bafio de sales

[1].

1.3.1 Procedimientos y control.
Un ejemplo de altas producciones por inmersion en caliente por lotes se muestra
en la Figura 2. El proceso consiste en limpieza, precalentamiento, fundente y

recubrimiento.

Recubrimiento
Descarga | [Centrifugado de Al en horno Bafio de sales
& deinduccion
Temple en N
agua
Tolva de
l secadoy
almacenamiento
Cinta transportadora
Mesa J
}nbrato.rl‘a Carga Limpieza Enjuague Decapado Enjuague
Inspeccion en sales

Figura. 2. Linea automatica para alta produccién de recubrimientos de aluminio en piezas

pequefas por el método de inmersion en caliente.

En el proceso de limpieza, se colocan 113 kg de piezas en una canasta y sumerge
en sales reductoras a una temperatura de 540°C por 20 a 25 min. Las piezas se
sumergen en agua fria para enjuagar, entonces se decapan por 15 a 20 minutos
en 8 a 10% H,SO, a 70°C. Las partes se sumergen y rocian con agua fria,
después son secadas con circulacion de aire caliente. Para el precalentamiento y
proceso de fundentes, la canasta es cargada con 9 a 18 kg de partes limpias. Las
partes se sumergen en sales (40% NaCl, 40% KCI, 10% AlF3, 10% NasAlFg) por 8
a 15 minutos a 705°C, que luego se secan con aire y se inspeccionan. Entonces la
canasta con las partes pasa al proceso de revestimiento, donde las partes se

mueven a través de la aleacion de aluminio fundido a 700°C por 1 é 2 % minutos.
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El exceso de aluminio es removido de las partes por centrifugado, chorro de aire o
agitacion. Después de que la canasta es descargada, las partes son templadas en
agua entre 70 y 80°C [1].

1.4 PROCESO DE DIFUSION EN PAQUETE

El proceso de difusion en paquete es analogo al carburizado y puede ser referido
como cementacion o proceso de impregnacion. Las aleaciones de hierro, niquel,
cobalto y cobre comunmente son recubiertos por estos métodos. Debido a la alta
temperatura del sustrato, el aluminio es depositado inmediatamente como aleacion
sobre el metal base, asi no se formara una capa de aluminio puro. Si se requiere,
un tratamiento de difusién separado se puede usar después de completar el

proceso de cementacion.

El proceso de recubrimiento con aluminio a piezas cementadas se realiza en un
paquete compuesto de aluminio (en forma de polvos o ferroaleacién), en
materiales ceramicos (para prevenir la aglomeracion de los componentes), y un

haluro volatil (que actia como medio quimico de transporte para el aluminio).

Las piezas limpias son colocadas en una retorta metélica junto con el material en
paquete. Las dos reacciones empleadas con sales de haluros en el paquete se
llevan a cabo de la siguiente manera:

Desplazamiento de la reaccion. El material en paquete consiste de aluminio, 6xido

de aluminio y cloruro de aluminio. La reaccion tiene la siguiente secuencia:

NH4Cl — NH; + HCl

6HClvapon + 2A1 — 3AICI

2A1Clyapor) T 3Fe(sustrato) —> 2AlF€(alcacion) + FeClavapon)
FeCloapor) + 5Alpaquete) — 3AlF€(atcacion) T 2AIC 3 vapor)
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Reaccion desproporcional. El material en paquete consiste de aluminio, 6xido de

aluminio e ioduro de aluminio. La secuencia de la reaccion es la siguiente.

All; + 2A1 — 3All
3AIL+ 2Fe(sustrato) - AH3 + 2IAlFe(aleaci()n)

La velocidad de la reaccidn en el paquete es controlada por la diferencia de
concentracion de aluminio en la superficie del material de aporte y la superficie de
la aleacién siendo recubierta (sustrato). La velocidad también es controlada por la

movilidad de los paquetes y por la movilidad de las especies en vapor [1, 3].

1.5 CALORIZING

El proceso de difusion en paquete ocurre en dos etapas: las partes son recubiertas
con alta concentracion de aluminio, la cual penetra el material con una profundidad
de hasta 150 ym y el recubrimiento de aluminio difunde en el material con una
profundidad de 1000 um formando una aleacion con el material base. El
contenedor es mantenido entre 820 y 980°C por 6 a 24 h, después se retiran las

partes del contenedor y se calientan en aire para difundir el aluminio.

Este método es capaz de recubrir productos tubulares hasta de 12m de longitud y

con un rango de diametro exterior de 13 a 910mm [5-6].

1.6 PROCESO DE PASTA

Los métodos para recubrimiento con pasta o pintura de polvos para recubrir partes
metalicas y ensambladas con aluminio son ampliamente empleadas para procesos
de alta temperatura procesados en equipo para la industria quimica y petrolera, y
para partes de aviones que operan en ambientes de combustion de gases o de los

intercambiadores de calor en motores con turbinas de gas [1, 3].
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Hay tres tipos basicos de proceso para recubrimientos de aluminio por pasta,
difieren respecto al mecanismo con el cual el aluminio es transportado de la pasta
seca o un tipo caldo hacia el sustrato. En el proceso tipo I, el aluminio reacciona
con la pasta de sales y difunde hacia el sustrato. El sustrato puede ser de
cualquiera de la serie 300 de acero inoxidable no menor a 0.25mm de espesor; el

espesor de difusion tipico de la capa es de 50 a 100 ym .

En el proceso tipo Il, el aluminio se funde y fluye sobre el sustrato produciendo un
recubrimiento completo sobre el sustrato durante el ciclo de calentamiento a baja
temperatura. Después de remover el fundente requerido, un segundo ciclo de
calentamiento en alta temperatura se puede usar para completar el proceso de
difusion. El espesor tipico de capa que difunde es de 25 a 75 um en las aleaciones

base cobalto y niquel.

En el proceso tipo lll, la reaccion base-vapor es combinado con la difusion en
estado solido para producir una difusidon, con capas delgadas de aluminio.
Ninguna aleacion de aluminio o gases haluros se calienta a alta temperatura por
arriba de 1040°C. La aleacion de aluminio actia como fuente para la difusion,
como en el proceso tipo I, y también como fuente de aluminio para mantener las

siguientes reacciones en fase gas:

AIXn(haluro) + Fe7 Ni o Co(sustrato) — FeAl aleacién(recubrimiento) + I:exm(haluro secundario)

Fexm(haluro secundario) + Alaleacién(fuente Al) — Alxn(AI haluro) + I:edisuelto en Al aleacion(como producto)

El espesor de la capa que difunde puede ser controlada de 6.3 a 19 um. Los
procesos de tipo Il y Ill son usados para recubrimientos a alta temperatura en
aceros inoxidables austeniticos y superaleaciones donde es necesario precision
en capa delgada del recubrimiento, donde se requiere minimizar la reduccion de

las propiedades mecanicas del sustrato [1, 3].
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1.7 PROYECCION TERMICA

Los recubrimientos de proyeccion térmica son recubrimientos de ingenieria
superficial para proveer un equipamiento original con resistencia al desgaste,
erosion, abrasion y corrosion. La proyeccion térmica también se utiliza para
reparar y mejorar equipo en servicio. Los recubrimientos por proyeccion térmica
pueden ser aplicados a un amplio rango de materiales, incluyendo metales,

ceramicos, plasticos y compuestos polimeros.

La materia prima utilizada en la proyeccion térmica (alambre, alambre tubular,
varilla ceramica o polvos) es calentado hasta su estado plastico o fundido por
combustion (flama, combustibles de oxigeno de alta velocidad o detonacién) o
proceso eléctrico (arco o plasma). Entonces el material es acelerado hacia el
sustrato. Las particulas o gotas lanzadas hacia la superficie, se aplanan y forman
delgadas plaquetas (manchones) que la conforman, y se entrelazan con una
superficie irregular entre cada una. La temperatura del sustrato se puede
mantener a 200°C o por debajo para prevenir cambios metallrgicos en el material
sustrato. La velocidad de impacto de la particula, tamafo de particula, rugosidad
del sustrato, temperatura de particula y temperatura de sustrato tiene influencia en
la resistencia de la union [7-8]. La Figura 3 muestra una estructura laminar de
particulas proyectadas, inclusiones de 6xido, y particulas sin fundir a lo largo de la

seccidon de un recubrimiento tipico por proyeccion térmica.

Fuerza cohesiva

Porosidad €ntre particulas )
Inclusiones Patibiflae

de oOxidos ~__ ./ sinfundir

Rugosidad [\

Sustrato

Adhesi\on
al sustrato

Figura 3. Esquema muestra la seccion transversal de los componentes de la estructura laminar
que afectan la integridad de la proyeccion térmica.
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Un espesor mayor entre 150 a 200 ym previene la porosidad a menos que se
necesite resistencia adicional al desgaste o abrasién. Los recubrimientos de
aluminio por proyeccion térmica tienen mayor resistencia al desgaste, abrasion y
desgaste que los recubrimientos de zinc. Los recubrimientos por proyeccion
térmica de aluminio y compuestos de aluminio se pueden utilizar donde la
temperatura es mayor a los 200°C. Los recubrimientos de compuesto de aluminio
se usan cuando se requiere resistencia al desgaste, abrasién y erosion, mayor que

la proporcionada por aluminio y zinc.

1.8 REVESTIMIENTO POR ROLADO

Hojas de acero pueden ser revestidas con aluminio por rolado en frio o caliente.
Productores alemanes desarrollan hojas de acero revestidas con contenidos de
carbono de 0.06% con hojas de aluminio conteniendo sobre 0.7% Si, se rola en
caliente por arriba de 200°C a una reduccion de 40%.

Las superficies de acero y aluminio se cepillan para tener superficies asperas
antes del rolado. No se usan recocidos intermedios y el recocido final se controla
de 530 a 550°C. En afios recientes, revestimientos de aluminio con acero
inoxidable se esta utilizando ampliamente para recortes de piezas automotrices,

asi como en utensilios de cocina.

Las tiras son pre acondicionadas por abrasién y un 50% de reduccion es mostrada
en el aluminio, dejando el acero inoxidable libre de endurecimiento por trabajado.
Las tiras unidas posteriormente son calentadas o sinterizadas en atmodsfera
protectora para reforzar la union. La superficie del acero inoxidable después es

pulida para un alto brillo [1].
Cuando las superficies de aluminio y acero son juntadas y presionadas a 70 MPa
y una temperatura cercana a 620°C por varios minutos, ocurre la uniéon por

difusion y con la formacion de una intercapa de reaccion.

23



Este tipo de unidén se puede lograr sin la formacion de la intercapa por rolado a
una temperatura baja como 230°C, si el aluminio y el acero son previamente

bafados en plata.

1.9 DEPOSICION EN VACIO

Deposicién en vacio o metalizado en vacio se usa ampliamente para depositar
recubrimientos muy delgados sobre sustratos de aplicaciones decorativas u
Opticas. Debido a que el recubrimiento es muy delgado (menor que 2.6 um), este
proceso no se utiliza a menudo para la aplicacion de recubrimientos de aluminio
sobre acero por razones funcionales. Por razones similares, deposicion quimica
por vapor, se refiere algunas veces como chapado por gas, también es limitado en

aplicaciones con lo que refiere para acero.

1.10 DEPOSICION POR VAPOR IONICO

Deposicién por vapor idnico (IVD por sus siglas en inglés) de recubrimientos de
aluminio sobre acero se usa para la industria aeronautica por la alta resistencia
protectora a componentes de acero, como tren de aterrizaje y sujetadores
recubiertos para reducir los efectos galvanicos de los sujetadores de acero
insertados en estructuras de aluminio. El aluminio depositado es muy adherente y
pasa el ensayo de doblez-fractura. El depdsito no afecta las propiedades
mecanicas del sustrato y se puede aplicar controlando con precision el espesor
en un amplio rango de formas. Ambos el recubrimiento y el proceso de
recubrimiento no son tdxicos y no contribuyen a la contaminacion. Por estas
ventajas, IVD de aluminio se puede usar en un amplio rango de aplicaciones y es

particularmente efectivo como reemplazo de los recubrimientos de cadmio [1, 9].
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1.11 ELECTROCHAPADO O GALVANOPLASTIA

Este recubrimiento esta libre de cualquier intercapa. Consiste en un bafo de
cloruro de aluminio e hidruro de litio (o hidruro de litio aluminio) en solvente de éter
etilico. La preparacion usada y almacenamiento de este bafo debe ser con una
caja a prueba de gas con una atmosfera inerte. El chapado de este producto es a
través de la camara, la cual debe ser purgada con gas nitrégeno. Después de
chapado, la pieza es removida de la misma manera. El indice de deposicion usado
es de 25 a 50 um/h.

1.12 ENERGIA SUPERFICIAL Y TENSION SUPERFICIAL

Una representacion simplificada de la estructura atdmica del empaquetamiento
solido para una superficie libre se muestra en la Figura 4. La posicién del atomo A,
en volumen del solido, como una matriz balanceada de atomos vecinos, mientras
los atomos B de la superficie del sélido estan carentes de vecinos por arriba de
ellos, aparte de las moléculas ocasionales de vapor y, por lo tanto, tiene algunos

enlaces insaturados.

vapor

PO
e .,’
/ i

~
~

Sélido \

Figura 4. Diagrama simplificado de energias superficiales. El atomo B, en la superficie, con
enlaces incompletos y por lo tanto una mayor energia que el atomo A. Esta diferencia en energia
es el origen de la energia superficial ysy.
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La energia potencial de los atomos en la superficie libre, tales como B, es mayor
que la energia de los atomos en el volumen del sdlido, tales como A, por la
energia por los enlaces insaturados. El agregado de este exceso de energia que
poseen los atomos en los alrededores de la superficie libre del sélido. De manera
similar, un liquido posee wuna energia superficial, la cual se manifiesta
directamente en la tendencia de formarse en gotas.

La superficie del liquido actia como una piel elastica cubriendo el volumen; en
otras palabras, la superficie se encuentra en estado de tension. La fuerza de
tensién (F), conocida como tension superficial (y), se define como la fuerza
actuando en los angulos perpendiculares a la linea de unidad de longitud formada
en la superficie. La relacién entre tensidén superficial y energia superficial bajo
condiciones especificas se puede ver de la siguiente manera.

Considerar una pelicula liquida de longitud L y ancho W. Al aplicar una fuerza F a
la barrea AB, como se muestra en la Figura 5, paralela a la superficie de la
pelicula, con el fin de extender la pelicula liquida una distancia x. El incremento en
el area de la pelicula es (x)(L). El trabajo realizado en el incremento obtenido es el

producto matematico de la fuerza aplicada las veces que la distancia se mueve. o

(F)(X).

Pelicula

L de liguido | N A

Figura 5. Relacién entre energia superficial y tension superficial.
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El trabajo hecho por la pelicula liquida en oposicién al incremento de area, bajo
condiciones isotérmicas, es 2 - y - X - L, donde y es la fuerza de la tension
superficial. Bajo condiciones isotérmicas:

Fx = 2yxL
Reordenando, F/L=2y 0 F/L=y para cada superficie.
Asi la energia superficial es equivalente a la tension superficial en condiciones

isotérmicas [10].

1.12.1 Principios fisicos.

La capilaridad Figura 6 es el resultado de la atraccion relativa de las moléculas del
liquido entre si y con las del sélido. Las caracteristicas con flujo de material de
aporte es también influenciado por consideraciones dinamicas involucrando
fluidez, viscosidad, presion de vapor, gravedad y especialmente por los efectos de

cualquier razén metalurgica entre el material de aporte y el metal base.

Otros factores importantes que también deben ser considerados incluyen la
condicion de la superficie solida en cuanto a la presencia de peliculas de 6xido y
sus efectos de mojado y esparcido, rugosidad de la superficie, con aleacién entre
el material de aporte y el material base, y en medida que tal aleacion es afectada
por las propiedades termodinamicas de la atmodsfera de soldadura. En términos
practicos, el mojado implica que el material de aporte de metal liquido se esparce

sobre el material base solido.

Buen No hay
mojado mojado

(b)

Figura 6. Principio de la atraccion capilar para liquidos cuando el liquido se encuentra entre dos placas de
vidrio. (a) una columna puede levantarse entre las dos placas debido al mojado. (b) cuando las placas se
sumergen en mercurio, no ocurre el mojado.
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Experimentalmente, se ha observado que los liquidos colocados sobre superficies
soélidas por lo general no mojan completamente, sino, mas bien, siendo como una
gota que tiene un angulo de contacto definido entre la fase sélida y liquida[11].
Esta condiciéon es ilustrada en la figura 7. La ecuacion de Young and Dupré
permite la determinacién del cambio de energia libre superficial, AF, acompafado

de un pequefio cambio en la superficie solida cubierta, AA [11]. Asi,

OF

TPIT:VLV-FVSL_VSV (Eq 1)

donde y;, es la energia superficial de liquido/vapor, ys, €s la energia superficial de

solido/liquido, y ys, es la energia superficial de soélido/vapor.

AF = AA(ys, — Vsy) + AAypy cos(8 — AB) (Eq 2)

En equilibrio

) A

limgs-s0 3, = 0 (Eq3)
y

YsL —Vsv + Yy cosf =0 (Eq 4)
(0]

YsL = VYsv — YLy COS 6 (Eq 5)

En la ecuacion 4 y 5, se puede ver que 6 es mayor a 90° (1.6 rad) cuando y,, es
mayor que ysy como se muestra en la Figura 8, y la gota de liquido tiende a

esferoidal.

/‘-‘——\\\fapor
Liquido \Tw

o ~
\

JANNE.

Figura 7. Gota sésil sobre la superficie y la direccion de los vectores de las energias superficiales
en el sistema.
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Vapor Vapor Ve

'YI.V

Liquido Liquido

Y O
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(b)

Figura 8. Efecto de las energias interfaciales en gotas sésiles. (a) el no mojado cuando el angulo
de contacto >90°. (b) ocurre mojado cuando el angulo de contacto es <90°.

- st

El angulo de contacto 8, es menor a 90° (1.6 rad) cuando ocurre lo contrario, como
se muestra en la Figura 8, la gota de liquido se aplana y moja el sélido. Si el
balance en 0 es cero (0 rad) y se desea un mayor mojado, 6 debe ser lo menor
posible de manera que cos6 se aproxima a la unidad y el liquido se esparce sobre
la superficie del sdlido. Estas consideraciones muestran la importancia de las
energias de superficie. El balance de energia superficial debe ser tal que el angulo

de contacto es menor a 90° (1.6 rad)(cos6>0), entonces y, debe ser mayor que
Ys [12].

1.13 MOJADO EN SISTEMAS METAL-METAL

El mojado reactivo es un proceso en el cual el liquido desplaza a otro fluido sobre
un sustrato sélido. Este proceso involucra una linea de contacto avanzada, la
cinética y dinamica abarca algunos de los problemas fundamentales de mucho

tiempo en fisica de fluidos.

Es importante delimitar la diferencia entre mojado y esparcimiento:

Mojado, es un proceso muy local en la region de la linea de contacto.
Esparcimiento, es un proceso macroscépico y se entiende como una respuesta
global de la masa liquida en contacto con el sustrato sélido con fuerzas en
conjunto incluyendo fuerzas de capilaridad; involucra el mecanismo de una

superficie libre y la linea de contacto.
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En sistemas inertes, esta respuesta global deja sin cambio materialmente la
morfologia y la interfase solido-liquido. Sin embargo, en sistemas reactivos, la
interfase S/L se somete a cambios complejos material y morfolégicamente durante
el esparcido. Dependiendo del nivel reactivo del sistema, estos cambios pueden

ejercer efectos insignificantes de primer orden en el mojado/esparcido.

1.13.1 Region de la linea de contacto.

La region se caracteriza geométricamente por la dinamica del angulo de contacto
Bp, definido como el angulo del liquido formado entre la tangente de la interfase
liquido-vapor (L/V) y la interseccién de la interfase S/L en la linea de contacto
(Figura 9).

Las tensiones interfaciales permanecen sin cambios durante el proceso de
mojado. La tendencia de mojado en tales sistemas es predecible por el coeficiente

de esparcimiento S = ys,y — vs/, — YLv, donde ys,y €s la energia interfacial solido-
vapor (S/V), ys,. es la energia interfacial solido-liquido y y,, es la energia

interfacial liquido-vapor.

‘YLV
Vapor
Liguido
Yo ) a
0 Ya sélido

Figura. 9. Esquema para mojado inerte.

El sistema para un material el cual S<0 es mojado parcialmente el sustrato sélido y
forma un angulo de contacto en equilibrio diferente de cero 8¢ dado por la
ecuacion de Young

Ys/v = Vs/L— ¥ cosbg.

Sistema donde S = 0 es mojado completo, formando una pelicula delgada de
liquido para lo cual 8 = 0. Esta simplicidad asumida a las energias interfaciales

tienen valores de equilibrio de modo que S no puede ser positivo.
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Para sistemas reactivos metal-metal, la interaccion entre el liquido y el sdlido
puede alterar la region de la linea de contacto cuya geometria esta caracterizada
por dos angulos definidos 6, y 6., respectivamente, como el angulo formado entre
las tangente de la interface L/V y la interface original intersecando a la linea de
contacto y el angulo en el liquido formado entre las tangentes S/L y la interface

original S/V intersecando la linea de contacto (Figura 10(a)).

Yselt) Producto

Figura. 10. Esquema de disolutivos y compuestos que forman el sistema de mojado.

Una consecuencia directa de esta limitacidon es la carencia de datos para la
evolucion de la interface S/L y, en particular, para el verdadero angulo de contacto
0, = 6; + 6,. Los investigadores han buscado como explicar el mojado reactivo,
mas generalmente el mojado en el cual la fase cambia en linea de contacto, en
términos de dos observaciones, el radio de mojado de la gota fundida r y el angulo

de contacto superficial 8.

Las fuerzas impulsoras del mojado reactivo son mas complicadas que en el caso
inerte, en gran medida al fin del estado de equilibrio siendo dificil de determinar y
en algunos casos no existente. Sin embargo, un estado de cuasi-equilibrio seguido
existe y corresponde a la sensible cesacion de mojado, se puede suponer una
fuerza conductora en términos de este estado. La configuracién verdadera de
linea de contacto en el mojado reactivo depende de la naturaleza de la reaccion

en la interfase S/L de la linea de contacto [10].
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La Figura 10(c) muestra el caso de un sistema formado por compuesto.
Considerando que se pone una fundicion liquida pura A sobre un sustrato solido
puro B. A reacciona con B para formar AByy se presume que la solubilidad de B
en A es mucho mayor que la solubilidad de A en B, un ejemplo especifico de tal
caso es el sistema Au-Sn a 280°C el cual forma la fase € AuSn,. El intermetalico
A.By retrasa la linea de contacto por una distancia r, primero se nota que el
intermetalico no puede formar la linea de contacto debido a la inhabilidad de
superar la barrera de nucleacion correspondiente a la rapida pero modesta
velocidad de la linea de contacto. Entonces se muestra la configuracion de la linea
de contacto en la Figura 10(a), sin embargo, el estado de equilibrio no es el
mismo. Conforme el sistema se aproxima al equilibrio, la linea de contacto se
retarda y r—0, la velocidad lenta permite que haya nucleacion. Cuando el producto
de reaccion sirve como una barrera efectiva para la difusion en los pasos del
mojado, el estado de cuasi-equilibrio 61= 84, 62= B2 Yy Bp= Bp g puede ocurrir,
donde 6p es el angulo entre la interfase liquido/producto y la interfase
producto/solido en r.

El crecimiento de compuestos intermetalicos impregna la regién de la linea de
contacto. Por lo tanto la linea de contacto se detiene debido a congelamiento de

soluto y esto no es efectivo para el estado de equilibrio.

1.13.2 Interfase sdlido/liquido

Mientras que durante el esparcimiento, la interfase S/L para mojado inerte
permanece sin alteraciones, los cambios quimicos y morfolégicos de la interfase
S/L ocurridos para un mojado reactivo pueden ser muy dramaticos. Por ejemplo,
en el sistema disolutivo puro de Sn-Bi, un volumen dado de Sn puede disolver 3.5
veces su volumen de Bi a 250°C, resultando una disolucién profunda bajo el area
mojada de la interfase inicial plana S/L. La evolucion de la interfase S/L para los
compuestos formados del sistema son significantemente mas complejos por el
comportamiento variado de los diferentes materiales del sistema. Los compuestos
formados a las diferentes temperaturas pueden influir en la dinamica de mojado y

esparcimiento de diferentes maneras.
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1.13.3 Cuatro etapas de mojado en sistemas metal-metal.
Por lo general existen cuatro etapas secuenciales de mojado en sistemas metal-

metal:

(1) Pronto en tiempo el régimen en el cual el liquido se esparce con cambios
morfolégicos no perceptibles de la interfase S/L.

(2) En el régimen altamente reactivo que la reaccion ejerce efectos de primer
orden en el mojado/esparcimiento y durante el cual pueden ocurrir cambios
significativos morfolégica y quimicamente en la interfase S/L.

(3) El régimen de cinética por rugosidad caracterizado por crecimiento de la fase
solida en la region de la linea de contacto que es rugosa cambia a una linea de
contacto suave.

(4) En un tiempo mayor donde la interface de las probetas mojadas se equilibra

por difusion en estado sélido [13].

1.14 FUNDENTE K-Al-F PARA PROMOVER EL MOJADO.

El aluminio y sus aleaciones son materiales ligeros y resistentes a la corrosion
debido a la capa de 6xido que siempre cubre la superficie. La presencia de esta
capa dificulta la incorporacién del aluminio fundido o aleaciones de aluminio sobre
superficies metalicas o ceramicas. Dicha capa oculta la verdadera afinidad del
aluminio y sus aleaciones. La capa de 6xido es responsable de la transicion de no
mojado a mojado, a temperaturas por arriba de los 900°C, cuando la delgada capa
de 6xido se vuelve inestable y es atacada por el aluminio, dependiendo de la
cantidad de oxigeno presente en el entorno y es consumida a través de la
reaccion [14-21].
4Al(1)+Al,03(s)=3AI,0(g)

A pesar de que la energia libre de Gibbs para esta reaccion no es favorable a
temperaturas reales de procesamiento (AG°=1180020-475.55T), se cree que esta

reaccion ocurre en el borde de la capa de 6xido.
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Se ha reportado que las presiones parciales de Al,O varian desde 6.419X10° a
2.460X10? entre 800 y 1100°C respectivamente [19]. Es por ello que debe
transcurrir cierto tiempo para la desaparicion de la capa de 6xido y esto dependera
de su espesor inicial, presion parcial de oxigeno, temperatura y composicion

quimica del bafio fundido.

Un fundente de base K-Al-F (una mezcla de KAIFs y KAIF4 con la composicion
cercana al eutéctico en el sistema KF-AIF3) y una aleaciéon Al-7%Si, fueron
utilizadas para el experimento de mojado. ElI fundente empleado es un
subproducto de la reaccién de sales fluoruras para producir aleaciones maestras
Al-Ti-B. El analisis quimico del fundente revel6 bajos niveles de impurezas; 0.062
Ti y 0.019%B. De acuerdo al trabajo realizado por V.H. Lépez [22], pudieron
observar el progreso del mojado con el fundente en atmdsfera con Ar fluyendo y
también en atmosfera con aire, encontrando que en aproximadamente 4 minutos
el fundente esta totalmente liquido, asi se esparce en el aluminio sdélido y moja al
sustrato, formando un “puente” entre los dos en toda la periferia basal, después
este puente de fundente comienza a subir por la aleacién de aluminio dando lugar

al esparcimiento de la aleacion liquida sobre el sustrato de acero.

Se logra el mojado debido a una atmodsfera local protectora formada por el
fundente sobre el aluminio evitando la contaminacion con oxigeno en la interfase
metal liquido/solido. Ademas el fundente, disuelve y debilita la pelicula 6xido sobre
el aluminio, exponiendo superficies limpias y brillantes conforme transcurre el
proceso. Tomando como referencia la investigacion antes mencionada, se planteo
el uso de tal fundente en esta trabajo para asi tener un mojado y esparcimiento de
las aleaciones aluminio-silicio sobre los sustratos de acero, ya que esta

comprobado que si se logra el mojado.
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1.15 DIFUSION

Por difusién se entiende el movimiento de atomos dentro de una solucion, en
especial el movimiento atdmico que ocurre entre las soluciones solidas. Difusion,
se denomina al proceso de nivelacion espontaneo de la concentracién, donde la
verdadera razon que provoca el desplazamiento de las particulas (atomos,
moléculas, vacancias) durante la difusion es la diferencia de potenciales quimicos
(energia libre) en distintos puntos del sistema y no la de concentraciones. Por eso,
cuando en el sistema existen otros gradientes, ademas del gradiente de
concentracion, la diferencia de concentraciones en el cristal como resultado de la

difusion puede no solo disminuir sino al contrario, aumentar.

Hay que senalar que los procesos difusivos reales en muchos casos transcurren
no por una cinética difusiva pura sino mixta, es decir su velocidad no solo se
determina por el coeficiente de difusién sino también por el coeficiente de cinética
limitrofe (constantes de velocidad de la reaccién quimica de la adsorcion, etc.), si
los caminos de difusidon son pequefos, entonces la velocidad del proceso es

controlada por la cinética limitrofe.

La importancia de la difusion se determina por lo menos por tres circunstancias:
1.- La difusién es un proceso elemental en el sentido que se realiza gracias al
desplazamiento de diferentes particulas (atomos, iones, moléculas) o sea, a nivel

atomico.

2.- La difusion es uno de los procesos mas comunes en los cuerpos solidos, la
difusion se produce en los metales puros y aleaciones metalicas, en los 6xidos y
compuestos intermetalicos, en los dieléctricos y semiconductores, en una gama

amplia de temperaturas y condiciones externas.

3.- La difusion desempena un papel importante en muchos procesos que

determinan la estructura y propiedades de los materiales cristalinos [23].
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1.15.1 Mecanismos de difusion.

Difusion intersticial y por vacancias son los dos mecanismos frecuentemente

encontrados en sélidos, aunque hay otros mecanismos propuestos.

Difusion en vacancias, un atomo en un sélido salta de su posicién en la red del

soélido a espacios vecinos libre en la red o vacancias, Figura 11a. En temperaturas

por arriba del cero absoluto todos los sdlidos tienen vacancias; en alta

temperatura, hay mas vacancias.
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Figura. 11. Difusiéon por Vacancias: (a) mecanismo; (b) energia de activacion.
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El atomo puede continuar con la difusion a través del sdélido por una serie de

intercambios con vacancias que aparecen adyacentes cada cierto tiempo. En tales

materiales los atomos del soluto, que son comparables con atomos de solvente en

tamarno, sustituyen a los atomos de solvente en sus sitios de red.
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Figura. 12. Difusion intersticial (a) mecanismo; (b) energia de activacion.
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En difusion intersticial un atomo en el sélido salta a sitios intersticiales de la red a
uno vecino, Figura 12a. El atomo puede continuar con la difusién a través del
soélido por una serie de saltos a sitios intersticiales vecinos que no estan ocupados.
En tales materiales los atomos soluto, que son significantemente menor en

tamano que los de solvente, ocupan los sitios intersticiales de la red [23].

1.16 PRIMERA LEY DE FICK

La llamada primera ley de Fick, establece las bases tedricas de la difusion en
soluciones:
jdm ) de
dt dx
donde J es el flujo neto (gramos de metal que cruza un plano perpendicular a la
direccion de difusién durante el tiempo que ocurre la difusién), o cantidad por
segundo de materia que pasa normalmente a través de un area, A(cm?), bajo la
accién de un gradiente de concentracién dc/dx. El factor, D(cm?s), es conocido
como difusividad o coeficiente de difusion. De tal manera cuando dc/dx=0 no se
produce difusion, mientras que cuando dc/dx>0 tiene lugar un flujo neto de atomos
a través del plano en la direccidén x negativa y cuando dc/dx<0 el flujo neto ocurre
en la direccion x positiva. La primera ley de Fick describe los aspectos
cuantitativos de la difusion tanto en las soluciones sodlidas intersticiales como en

las sustitucionales [24-25].

1.17 SEGUNDA LEY FICK

La primera Ley de Fick no tiene una forma apropiada para su aplicacion a ciertos
problemas practicos. Por medio de una derivacion que considere la ganancia neta

de atomos en un volumen infinitamente pequefo, se obtiene la segunda Ley de
Fick:

e _ 1 ()

dt Jdx\ 0x

37



Esta ecuacidon es la fundamental para el estudio experimental de la difusion
isotérmica. Se han derivado soluciones de esta ecuacion diferencial parcial de
segundo orden correspondiendo a las condiciones de limite halladas en muchos
tipos de problemas de difusion [24-25].

Esta forma de ecuacion tiene en cuenta la variacion de D con la concentracion. Sin
embargo, es bastante dificil de aplicar y, por lo tanto, se simplifica suponiendo que

D es constante. Por lo tanto, la ecuacion anterior se transforma en;

dc b d%c
ot 0x2

La solucion de esta ecuacion para el caso de un par difusor consistiendo
originalmente de dos aleaciones de los elementos A y B, teniendo uno la
composicidn cay Yy el otro la composicion cay al comienzo del proceso de difusion,
es:

X

2vDt

Cyp — C

donde cp es la composicidon a una distancia x (cm) desde la intercara de la

soldadura, t es el tiempo en segundos, y D es la difusividad. El simbolo ferz%/m

representa la funcién de error, o integral de probabilidad con el argumento y = ZL\/D_t

Esta funcién esta definida por la ecuacion:
y

er = E e v’d
fer(y) == y
0
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1.18 INTERACCIONES ENTRE Fe-Al LIQUIDO

La formacién y crecimiento de capas de compuestos intermetalicos durante metal
disimilar en alta temperatura es un fendbmeno comun. Tal comportamiento en
estado solido se observa seguido en uniones por difusion. Esto ocurre también
cuando se usa metal liquido en componentes finales, por ejemplo el caso de
recubrimientos por inmersion en caliente, corrosion en metal liquido, compuestos
preparados por infiltracion, soldadura blanda y fuerte.

Esto establece que el crecimiento de las fases intermedias puede estar gobernado
por reacciones quimicas en las interfases (cinética linear) y por interdifusion de las

especies reaccionando a través de las diferentes fases (cinética parabdlica).

La descripcidon de la cinética de crecimiento en pares binarios multifase se ha
encontrado en varios articulos [26-30]. Cerca de las condiciones de equilibrio, las
fases interfaciales formadas a una temperatura dada durante el contacto son
estrechamente relacionados con los diagramas de fase del sistema. Sin embargo,
de acuerdo a observaciones experimentales, algunas fases de equilibrio parecen
hacer falta, esto indica que varios efectos tienen que ser considerados en los
mecanismos de crecimiento, tales como condiciones de nucleacion al principio del

proceso, reacciones quimicas, baja difusividad en las fases ausentes.

Estudios previos se ocupaban principalmente con aceros y esfuerzos dirigidos
hacia la adherencia. Eggeler [31-32] estudié las reacciones entre aceros baja
aleacion y puro como hierro saturado con aluminio fundido. Encontrando dos
capas intermetalicas (la fase Fe,Als adherida al sustrato de acero y una interfase
irregular de FeAl; adherida al aluminio solidificado). El estudio inicial de la
intercapa fue reportado por Maruin [33] que encontr6 la formacién de mas de una
fase intermetalica. Tales resultados fueron aclarados por Gebhardt y Obrowski [34]
identificando que la mayor fase intermetalica era Fe,Als. Aunque investigaciones
posteriores apoyadas principalmente por los resultados de Gebhardt y Obrowski,

pero también reportaron la formacion de otras fases menores.
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Los ultimos reportes [35] identificaron los productos de reacciones interfaciales
como FeyAls y FeAls, con FeAl; como menor fase. Aunque Bouche et al. [35]
concluyentemente reportd la formacion de ambas fases Fe,Als y FeAls y paso a
caracterizar la cinética de reaccién, que no dio mas detalles sobre la fase FeAl; y

que puede pasar con la fases y reaccion si se extiende el tiempo.

De acuerdo al diagrama de equilibrio Fe-Al Figura 13. El sistema es caracterizado
con una solucidon solida basada en el hierro y seis compuestos intermetalicos
estequiométricos de FesAl, FeAl, FeAly, FesAls, Fe Als y FeAls [36].
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Figura. 13. Diagrama de equilibrio Fe-Al [37].
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Las Tablas 4, 5 y 6 muestran la fisica, termodinamica y reacciones de fase para

este diagrama de fase con un énfasis especial en las fases intermetalicas

Tabla 4. Estructura cristalina y rango de estabilidad de las fases formadas en sistema binario Al-Fe
a temperatura ambiente.

Fases Estructura cristalina Rango de Estabilidad (% atémico) Densidad (g mm°)
Fe solucion solida BCC 0-45 7.8
y—Fe FCC 0-1.3 7.8
FeAl (B2) BCC (ordenada) 23-55 5.58
FesAl (B1) DOs 23-34 6.72
Fe2Al3 (g) Cubica (compleja) 58-65 -
FeAl, (€) Triclinica 66-66.9 -
Fe2Als (n) Ortorrémbica 70-73 4.11
FeAls (0) Monoclinica 74.5-76.5 3.9
Al solucioén sélida FCC 99.998-100 2.69

Tabla 5. Constantes termodinamicas para las fases intermetalicas formadas en el sistema Al-Fe.

Compuesto intermetalico

AHozgs (J mol'1)

Asozgs (K-1 mol'1)

AGozgs (J mol'1)

FeAls (0) 112560 95.6 22869
Fe2Als () 194040 166.7 -19636
FeAl; (€) -81900 73.3 -16999
FeAl (52) 51240 51 -11090
FesAl (B1) 57372 28 -4827
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Tabla 6. Reacciones y temperatura a la que se lleva a cabo la formacion de los diferentes

compuestos Al-Fe.

Composicion de la reaccion % Temperatura de la Tipo de
Reaccién atomico Al reaccion (°C) reaccion
aFe—FeAl 45 1310 Critica
L+FeAl—FesAls 52 1232 Peritectica
L—FesAls+FesAls 70.5 1165 Eutectica
L—FesAls+FeAls 72 1160 Desconocida
L—FeAls+Al 76.6 655 Eutéctica
FesAls+FesAls—FeAl; 70 1156 Peritectoide
FesAlz—FeAl+FeAl; 55 1102 Eutectoide
L—FeAls 71 1169 Congruente
aFe—FeAl 23.9 662 Tricritica
FeAl—FesAl 26.5 552 Critica
L—doFe 0 1538 Fundido
LAl 100 660 Fundido
SFe—yFe 0 1394 Alotropica
yFe—oFe 0 912 Alotropica
Fase metaestable 85.7 653 Eutéctica

L kFeAlg+Al
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CAPITULO Il

DESARROLLO EXPERIMENTAL
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2.1 DESARROLLO EXPERIMENTAL

El procedimiento experimental para este estudio se efectud por etapas las cuales

se ilustran en la Figura 2.1.
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Figura 2.1 esquema del Desarrollo Experimental.
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2.2 MATERIALES

Los materiales que se utilizaron fueron:

- Aluminio grado electrolitico con pureza de 99.997%
- Lingote de aluminio pureza comercial (99.1%)

- Silicio

- Acero bajo carbono 1005

- Fundente en polvo base K-Al-F

- Argon grado industrial

- Aleaciones binarias Al-Si, composiciones 0.5, 3, 7, 9y 12% Si en peso.

En las siguientes tablas se puede apreciar la composicion de los dos materiales

base, para la Tabla 1 se tiene la composicion del sustrato de acero. En la Tabla 2

la composicion del aluminio pureza comercial, el cual es el material base para las

aleaciones aluminio-silicio.

Tabla 2.1. Composicion quimica del acero 1005.
84 Mn P S Si Cr Ni Mo Cu W \'/

@.052 0.351 0.005 0.009 0.073 0.021 0.039 0.011 2.097 0.000 0.000

Sn Al Nb T Pb B Se Ta Zr Fe
©.005 0.007 0.002 0.002 0.003 0.0010 0.000 0.002 0.001 99.31

Tabla 2.2. Composicidén quimica del aluminio pureza comercial.

g2i Fe Eu Mn Mg Er Ni Zn T4 \ Pb

@D, P65 @, 371 0,816 9,057 0,007 0.002 0.000 0.010 0.0224 0.007 0.004 0.000
Al

99. 4

2. 005
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2.3 PREPARACION DEL SUSTRATO DE ACERO

El sustrato de acero 1005, fue seccionado en piezas de 25.4X25.4 mm y un
espesor de 6 mm. Se les dio un acabado superficial para remover la capa de 6xido
y tener superficie igual para todos los experimentos. El acabado fue de la siguiente

manera, se desbastoé la superficie con lijas de grado 100 - 2000.

2.4 FABRICACION DE ALEACIONES Al-Si

Para la fabricacion de las aleaciones binarias Al-Si, se maquind un molde de acero
con la finalidad de obtener barras de aleacidon con una seccién transversal de
aproximadamente 1 cm?. Una vez con el molde fabricado se procedié a realizar
cortes del lingote de aluminio, en partes pequefias unas de 6 a 15 g y otras de 30
a 70 g aproximadamente con el objetivo de tener una aproximacién a los 360 g de
aluminio, este peso se tomd como referencia para poder llenar el molde de acero
con las fundiciones de aluminio.

Para los diferentes porcentajes de aluminio con el peso de referencia se realizo el
balance de carga de acuerdo al porcentaje de silicio requerido en la aleacion, de

esta manera se fabricaron las aleaciones con 0.5, 3, 7, 9y 12% Si en peso.

La carga de aluminio pureza comercial se colocé dentro de un crisol y se introdujo
al horno precalentado a una temperatura de 760°C, se realizd con esta
temperatura para poder llenar perfectamente el molde y no se tuviese una
consistencia pastosa por la pérdida de temperatura al momento de vaciar. Previo

el vaciado el molde también fue precalentado a 300°C aproximadamente.

Una vez que solidificaron y enfriaron las aleaciones de aluminio-silicio del molde,
se retiraron y se limpidé perfectamente el molde por si llegase a quedar algun

residuo de la aleacion.

46



Ya con la barras de aleacion obtenidas del molde, se cortd para obtener cubos con
una dimension de 10X10X7 mm, de acuerdo a la densidad del aluminio y al
volumen de estos cubos se obtuvo la masa requerida de 3+0.01 g para cada cubo,

peso necesario para cubrir la superficie del acero, como se muestran en la Figura
2.2.

Figura 2.2 a) Aleacion Al-Si sobre sustrato de acero, b) Carga en horno de aleacion sobre sustrato

para aluminizado.

2.5 PREPARACION PARA ALUMINIZADO EN HORNO

Con las piezas de acero preparadas que son el sustrato, la superficie se limpid
perfectamente con alcohol y se aplica el fundente en forma de pintura sobre la
superficie como se muestra en la Figura 2.3.

Figura 2.3. Pintura de fundente aplicada sobre sustrato de acero.
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La aplicacion del fundente K-Al-F se realizé adicionando etanol al fundente en
polvo para obtener una pintura liquida de fundente, tal pintura se aplico sobre la
superficie preparada del sustrato de acero, se esperd hasta la evaporacion del
etanol y una vez seca, se pes6é en una balanza digital. La masa de fundente
depositada sobre la superficie del sustrato fue de 0.1x0.001 g en cada

experimento.

Una vez depositado el fundente sobre el sustrato, se colocd una pieza soélida de
aluminio o aleacion Al-Si con una masa de 3+0.01 g. El ensamble
Al/fundente/sustrato, se posiciond en un portamuestras de grafito, para poder

introducir al horno horizontal, como se muestra en la figura 2.4.

Figura 2.4. Pieza de aluminio sobre sustrato de acero montados en portamuestras de grafito antes
de introducirla al horno para aluminizado.

2.6 ALUMINIZADO EN HORNO

Para llevar a cabo los experimentos se utilizo el sistema experimental mostrado en
la Figura 2.5, donde se muestra el tubo de alumina con un diametro de 60 mm de
diametro exterior, la zona de calentamiento por medio de resistencias eléctricas, el
controlador de temperatura. Por un extremo del tubo de alumina se carga la
muestra y por el otro lado tiene una mirilla para observar el desplazamiento y
posicionamiento de la muestra asi como el progreso de cada experimento de

ensamble Al/fundente/sustrato.
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+  Temperaturade 670°C.

+  Tiempos de permanencia de 0,3 6 15

Figura 2.5. Representacién esquematica del horno y condiciones experimentales

Una vez que se tienen preparados los ensambles Al/Fundente/sustrato para el
aluminizado, el horno se precalentdé hasta 670°C, cuando se alcanzé |la
temperatura de trabajo se suministré el argdn por el interior del tubo de alumina,

para tener una atmoésfera controlada.

Se introdujo el portamuestras con el ensamble Al/Fundente/sustrato, hasta la zona
caliente del horno. Se observé por el lado de la mirilla hasta que se formd un
menisco a los lados entre la aleacién y el sustrato de acero que es indicador del
estado liquido del aluminio, a partir de la formacion del menisco se tomaron los
tiempos de permanencia de la aleacion liquida sobre el sustrato de acero, los

tiempos de permanencia fueron de 0, 3, 6, 15 y 30 minutos.

En la Figura 2.6a), se puede apreciar el sustrato de acero con fundente y la
aleacion de aluminio preparados para introducir al horno, del lado derecho
correspondiente a la Figura 2.6b), se muestra la pieza una vez retirada del horno

ya con la aleacion de Al-Si solida sobre el sustrato de acero.
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Figura 2.6.(a) Sustrato de acero con fundente y aleacion de aluminio antes de aluminizado,

(b) Pieza de acero después del aluminizado en horno.

Para tiempo 0 minutos, se tomd a partir de la formacion de la gota y se retird
inmediatamente el portamuestras de la zona caliente, hacia la zona fria del horno,
con el propésito de interrumpir las interacciones en la interfase sélido/liquido por
medio de un enfriamiento relativamente rapido. El ensamble fue retirado después

de los 5 minutos de la zona fria del horno hacia el exterior.

Después de 3 minutos, a partir la formacion de la gota sobre el sustrato de acero,
se comienzd a contar el tiempo de permanencia, para este caso son 3 minutos,
una vez cumplido el tiempo fue retirado el portamuestras de la zona caliente hacia
la zona fria, se mantuvo por 5 minutos y se retir6 del horno. Asi sucesivamente
para cada una de las aleaciones con los distintos tiempos de permanencia, hasta
obtener las piezas aluminizadas con aleaciones de 0.5, 3, 7, 9y 12% Si peso, y

tiempos de permanencia de 0, 3, 6, 15 y 30 minutos.

En las Figuras 2.7a) se muestra un acercamiento de la pieza de acero aluminizada
donde se aprecia que hubo esparcimiento de la aleacion sobre el sustrato de
acero y para la Figura 2.7b), se tiene la gota de aleacion sobre sustrato de acero
formada dentro del tubo de alumina, a partir de la formacion de la gota se tomo el

tiempo de permanencia.
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a b

Figura 2.7. (a) Aluminizado sobre sustrato de acero, (b) Formacion de gota Al-Si sobre sustrato de
acero, donde se cuenta el tiempo de permanencia.

2.7 PREPARACION METALOGRAFICA

Con las piezas aluminizadas a los distintos tiempos y composiciones, se cortaron
probetas de 9X25.4mm, las cuales se montaron en resina, se desbastaron con
lijas de grado 180, 240, 320, 400, 600, 1000, 1200, 1500 y 2000.

Se pulieron con pasta de diamante de grado 6 y 1um, sobre pafios hasta obtener
acabado de pulido espejo, se limpio la superficie con agua y jabon liquido, para
quitar cualquier residuo sobre la superficie y se limpid por segunda vez con alcohol

y secadora de aire Figura 2.8.

Figura 2.8 Acabado de pulido espejo para las probetas aluminizadas.
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2.8 ATAQUE QUIMICO

Cuando las probetas fueron perfectamente pulidas, se atacaron quimicamente con
un tiempo de inmersién de 20 s para las de 0.5a 3% Siy 30 s paralas de 5y 12%
Si, en una solucién de Nital al 3% y 0.5% de HF, para revelar la capa

intermetalica que se formo entre el sustrato de acero y la aleacién de aluminio.

2.9 CARACTERIZACION METALOGRAFICA POR MICROSCOPIO OPTICO

La caracterizacion metalografica se realizd con un microscopio O6ptico Nikon
(Figura 2.9) con aumentos de 50 hasta 1000X, con la finalidad de identificar la
intercapa formada de compuestos entre el aluminio y el sustrato de acero, asi
como el engrosamiento de la misma en funcion del tiempo de permanencia y
composicion de las aleaciones binarias Al-Si. Al igual que con las imagenes
obtenidos por microscopia electronica de barrido se analizaron con la ayuda del
software SigmaScan Pro, para tener una medicion de la intercapa formada entre el

sustrato de acero y el recubrimiento de alecion aluminio-silicio.

Figura 2.9 Microscopio 6ptico.
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2.10 CARACTERIZACION MICROESTRUCTURAL POR MEB

Para poder caracterizar la intercapa de compuestos intermetalicos formados entre
el sustrato de acero y la aleacién de aluminio silicio, se utilizd el Microscopio
Electronico de Barrido (Figura 2.10), con la finalidad de poder identificar las fases
presentes que conforman el compuesto intermetalico, por medio de electrones

retrodispersados, asi como su tamafo y morfologia.

Se realiz6 también un analisis quimico semicuantitativo con energia dispersiva de

rayos X (EDS) en el mismo equipo.

Una vez obtenida la informacion de la interfase, las imagenes se cargaron en un
software analizador de imagenes SigmaScan Pro, donde se puede calibrar las
lineas y areas de la imagen, tomando la cota de la imagen se forma un cuadrado
que se toma el numero de pixeles dentro del mismo para tener una relacién de
pixeles por area. De esta manera se obtuvieron las areas aproximadas de

intercapa de reaccion para cada uno de los experimentos.

Figura 2.10 Microscopio electrénico de barrido.
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2.11 MEDICION DE MICRODUREZA EN LA INTERCAPA DE REACCION

Las mediciones de microdureza se realizaron en el Instituto Tecnolégico de
Morelia con un equipo Mitutoyo, tales mediciones se realizaron con una carga de
100 g por un tiempo de 15 s, con un indentador piramidal. Los resultados
obtenidos fueron en escala Vickers, para obtener la dureza Vickers de la superficie
se presiona contra la probeta un indentador piramidal de diamante con angulo

entre sus caras 0=136°, se mantiene la carga por cierto tiempo.

Al retirar la carga se miden las diagonales de la impronta dejada (Figura 2.11b),
asi el software que analiza la imagen con las diagonales indicadas en el monitor y
se obtiene el valor para la escala calibrada. Estas mediciones de realizaron en la
zona de la intercapa y a todo lo largo de la misma para obtener datos de ambos
extremos y el centro, se realizd6 de acuerdo a la norma ASTM E92-82. En las
zonas de la capa intermetalica se hizo con un espacio minimo tomando tres veces
el tamano de la ultima indentacion como espacio para la proxima indentacion, este

rango dependio de las variaciones microestructurales de la muestra.

=R

S =

Figura 2.11 a) Equipo Mitutoyo para medir microdureza. b) Indentacién en la intercapa de reaccion
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CAPITULO ll

RESULTADOS Y DISCUSION
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3.1 ASPECTOS MACROESTRUCTURALES DEL ALUMINIZADO SOBRE
ACERO

En la Figura 3.1 se muestra la referencia de lo que sucede al realizar el
experimento bajo las mismas condiciones pero sin la adiciéon de fundente, donde
claramente se aprecia que no hay adhesion de la aleacién al sustrato de acero. De
tal imagen se puede apreciar claramente que la pelicula de 6xido de aluminio no
pudo ser disuelta para lograr el mojado y esparcimiento sobre el sustrato de acero,

por este motivo la gota de aluminio no logré adherirse sobre el sustrato de acero.

i DO R

Figura 3.1. Experimento de referencia sin fundente para observar adhesion de la aleacion Al-Si
sobre el sustrato de acero.

En la siguiente serie de imagenes mostradas en la Figura 3.2 se puede apreciar el
aluminio puro sobre el sustrato de acero, donde claramente se aprecia que hay
adhesion del aluminio sobre el acero, o que indica que se tuvo mojado de la
aleacion Al-Si en el sustrato, por lo tanto el fundente logra debilitar la capa de
oxido formada en la aleacién. De acuerdo a los trabajos realizados anteriormente
con este fundente [22], cuando el fundente se funde logra esparcirse sobre el
sustrato y la aleacién de aluminio, protegiendo del oxigeno la interfase liquido/gas.
También disuelve y debilita la capa de 6xido presente en el aluminio, con lo cual
se exponen superficies limpias y brillantes, debido a esto se logra que la tension
interfacial liquido/sélido sea menor a la tension interfacial sélido/gas y liquido/gas,
y por lo tanto la energia interfacial liquido/sdlido es lo suficientemente menor que
las dos anteriores para permitir el esparcimiento y mojado sobre el sustrato de

acero solido.
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En la Figura 3.2(a) se puede observar que el aluminio no logré esparcirse
totalmente sobre la superficie del sustrato, debido a que inmediatamente que se
alcanzé la temperatura de estado liquido, el ensamble se retird de la zona caliente
hacia la zona fria del horno para detener en medida de lo posible las interacciones
quimicas entre el aluminio y el sustrato de acero. Esto es lo mas cercano a un

tiempo cero de permanencia en la zona caliente.

Figura 3.2. Experimentos para aluminio de grado electrolitico; (a) para un tiempo de 0 min. de
permanencia, (b) 3 min. (c) 6 min. (d) 15 min. (e) 30 min.

Las macrografias de la Figura 3.3 corresponden a una aleacion Al-3%Si, en las
cuales se tienen distintos tiempos de permanencia que van desde un tiempo cero
hasta 30 minutos en la zona caliente del horno. Se puede apreciar que hubo
esparcimiento de la aleacion sobre el sustrato, para la Figura 3.3(a) que
corresponden a un tiempo cero aparentemente no cubrié la misma area que las
demas, pero esto es debido que al momento de trasladarla a la zona fria del horno
se tuvo un movimiento que la desnivelo y por lo tanto solidificé cargada hacia una
esquina del sustrato. Suceso que ocurrid, aunque menos notorio también con las

3.3(b) y (d). Ya que al momento de moverlas se encontraban en estado liquido.
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Figura 3.3. Experimentos para aleacion Al-3%Si; (a) para un tiempo de 0 min. de permanencia,

(b) 3 min. (c) 6 min (d) tiempo de 15 min (e) tiempo 30 min.

En la siguiente serie de imagenes (Figuras 3.4(a-g)) corresponden a las muestras
con un tiempo de permanencia constante el cual es t=3 minutos, pero la variable
es el porcentaje de silicio en la aleacion, donde en la Figura 3.4(a) se tiene
aluminio puro que se encuentra esparcido sobre el sustrato con adhesion sobre el

mismo.

De la Figura 3.4(b) a la (g) se incrementd el contenido de silicio que va desde una
aleacion Al-0.5%Si en (b), hasta Al-12%Si en la Figura 3.4(g). Se aprecia que para
las dos primeras correspondientes para aluminio puro y aleacion con 0.5%Si, se
obtuvo un esparcido total sobre el area del sustrato. Sin embargo, a partir de 3%
silicio disminuy6 el area de aleacién esparcida, otra diferencia que se noté en esta
variacion respecto al contenido de silicio fue en la solidificacién del recubrimiento
ya que para los contenidos de 9 y 12%Si, se not6 una mayor fluidez en la forma

qgue se esparcio sobre el sustrato y también hay un tipo de cristalizacion en la cima
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de la gota, esto se debe al tipo de aleacién, cuya composiciones estan muy
proximas al eutéctico del sistema binario Al-Si, como esta zona de la gota fue de

las ultimas en solidificar, lo hacia con un alto contenido de soluto.

Como en este trabajo de investigacion el objetivo no fue obtener un mayor
esparcimiento del aluminio, sino un esparcimiento que cubriera la superficie del
sustrato, con menor espesor de la intercapa formada entre el sustrato y el

recubrimiento, asi como una disminuciéon en la dureza de estos intermetalicos

formados en dicha intercapa.

Figura 3.4. Experimentos para un tiempo constante t=3 minutos, variando el porcentaje de silicio
en la aleacion (a) Al puro; (b) 0.5%Si; (c) 3%Si; (d) 5%Si; (e) 7%Si; (f) 9% Siy (g) 12%Si.
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3.2 ASPECTOS MICROESTRUCTURALES DEL ALUMINIZADO

A partir de las imagenes obtenidas por microscopia electrénica de barrido se

puede tener una apreciacion clara de las caracteristicas de la intercapa de

reaccion formada entre la aleacion de aluminio-silicio y el sustrato de acero.

670P3 760X BE! 10pm 670P0 760X BEI 10pm

4+ 670P6 750X BEI 10pn

—

| S -~
670P16 750X BEI 10pm

Fe

670P30 BEI 350x 100um

Figura 3.5. Micrografias por MEB donde se muestra la formacion de la intercapa de reaccion
formada por los dos intermetalicos. Recubrimientos de aluminio puro sobre sustrato de acero 1005.
(a) t=0, (b) t=3, (c) t=6 (d) t=15y (e) t=30 minutos.

60



En las micrografias de la Figura 3.5, la parte oscura corresponde para el aluminio
grado electrolitico, la zona mas clara en la parte inferior de las micrografias es el
sustrato de acero y la fase de color gris entre el acero y el aluminio corresponde
al intermetalico que se forma por la reaccion de los dos materiales. Esta intercapa
de reaccion esta formada por dos zonas de intermetalicos distintos, del lado del
aluminio se formoé una intercapa de un gris mas oscuro con una composicion

estequiométrica FeAl;. Este compuesto se encuentra en menor cantidad.

Del lado del acero se formo el otro intermetalico de composicién Fe,Als que se
puede apreciar claramente debido a que se encuentra en mayor cantidad, el
hecho que la fase Fe,Als se encuentre en mayor cantidad y el FeAl; en menor, es
una contradiccion para los principios termodinamicos [36] donde la fase FeAls
tiene energia libre mas negativa que el Fe,Als, y por lo tanto no se espera que se

forme antes o simultaneamente con el FeAls.

Sin embargo, el hecho que se detecte como menor fase se explica debido a que el
intermetalico FejAls creci6 mas rapido que el FeAl;, debido al defecto
cristalografico de la fase Fe,Als, la cual es ortorrdmbica y tiene gran cantidad de
vacancias de aluminio a lo largo del eje c, por lo tanto permitié una gran difusion a

lo largo de este eje.

Estas micrografias son las que se tomaron de referencia para poder observar qué
variacion puede tener realizando el experimento bajo las mismas condiciones pero

con aleaciones de aluminio-silicio de distintos porcentajes de silicio.

En las Figuras 3.5(a-e), se aprecia la intercapa de reaccion para el caso del
recubrimiento con aluminio grado electrolitico sobre el sustrato de acero, donde se
muestra que conforme aumento el tiempo de permanencia esta intercapa también
incrementd su espesor. La morfologia caracteristica para el caso de aluminio de
pureza comercial es con un crecimiento en forma de lenguas hacia la parte del

acero y de tipo sierra del lado del aluminio.
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El origen de esta morfologia tipo lenguas de acuerdo a Eggeler [31], concluyd que
no se puede explicar por la nucleacién preferencial ya que encontré que no influye
el tamafo de grano en el sustrato de acero, mas bien se atribuye a la difusion
anisotropica [38] (ya que el eje c de la estructura ortorrombica en esta fase Fe,Als
tiene una alta concentracion de vacancias) y por lo tanto se va dando el
crecimiento favorablemente en esta direccién, se confirma este tipo de difusién por
la existencia de cavidades y poros en la intercapa formada, debido a la

concentracion de las vacancias, Figura 3.5(e).

Al principio de la interaccion la forma de lengua presenta un perfil alargado, si se
considera como picos y valles, entonces la distancia entre estos tiende a reducirse
conforme se incrementa el tiempo de permanencia pero no desaparece con largos
tiempos de interaccion por lo tanto esta morfologia es caracteristica en la interfase
FeoAls/acero cuando se tiene aluminio puro y hierro, como se muestra la

micrografia en la Figura 3.6.

Fe

670P0 750X BEI 10pm

Figura 3.6. Micrografia de la morfologia tipo lenguas, (t= 0 min).

La Figura 3.7 presenta micrografias tipicas de la intercapa de reaccion para una
adicion de 0.5% de Si. Se observa que también presenta la morfologia
caracteristica observada en el aluminio puro, ya que la adicion de aleante es la
minima y este porcentaje de silicio no afecta significativamente la morfologia de la

intercapa de reaccion.
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BEI 670.50 750X 10pum 67063 760X BEI 10pm

Fe

6700515 BEI 760x 10pm

670.0530 BET 750% 10um ’ 670.0530 BEI 500% 10pm

Figura 3.7. Micrografias por MEB donde se muestra la formacion de la intercapa de reaccién
formada por los dos intermetalicos. Recubrimientos con aleacion Al-0.5%Si (a) t=0, (b) t=3, (c) t=6
(d) t=15y (e) t=30 minutos.
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Para las siguientes micrografias se puede apreciar con un contenido de 0.5% en
peso de silicio al aluminio de pureza comercial. Como ya se menciond, no se
notan grandes cambios en la morfologia, sin embargo en cuanto crecimiento para
los tiempos de 6 y 15 minutos con un contenido de 0.5% Si, se tiene un menor
espesor de aproximadamente 20um, y para el tiempo de 30 minutos se tuvo el

mismo espesor que en el recubrimiento con aluminio puro.

Como la cinética de crecimiento de la intercapa de reaccion, esta en funcién de la
temperatura T se puede explicar de acuerdo a la ecuaciéon de Arrhenius, donde de
acuerdo a Bouayad [38] se han reportado energias de activacion de 73.2 kJ/mol
para la parte maxima de la lengua y de 74.1 J/mol para la media de esta
morfologia, estos valores difieren de los encontrados por Eggeler [31] 155 y 134
kJ/mol, Heumann y Dittrich [39] 58.8 y 76.1 kJ/mol.

La diferencia de valores encontrados no solo es por el grado de pureza de los
metales utilizados, sino también por el tiempo de inmersion y el efecto de la
temperatura, cuando hay largos tiempos de interaccion y altas temperaturas,
ocurren desprendimientos de la capa intermetalica que afecta la medicion de la
intercapa. También, Denner y Jones [39], afirmaron que el contenido de carbono
presente en el hierro tiene una significante influencia en la energia de activacion,
la cual incrementa conforme se tiene mayor contenido de carbono por arriba de
0.17%. Por lo anterior también hay diferencia en los valores de energias de

activacion.

A diferencia de la aleacién con 0.5% Si, la Figura 3.8 revela que para un 3% de
silicio se puede notar que la morfologia de la intercapa de reaccién comienza a
tener variacion en formacién de estas lenguas hacia el lado del acero, tendiendo a

ser plana a partir de composiciones con 3% de Si.
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67030 BEI 750% 10pm 67033 760X BEI 10um

67036 BEI 7560x 10um

670316 750X BEI 10pm

Figura 3.8. Micrografias por MEB donde se muestra la formacion de la intercapa de reaccion
formada por los dos intermetalicos. Recubrimientos con aleacion Al-3%Si (a) t=0, (b) t=3, (c) t=6 (d)
t=15y (e) t=30 minutos.
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En la Figura 3.8 se aprecia que el espesor de la intercapa comienza a tener una
reduccion, para los dos primeros tiempos de permanencia que son t=0 y 3 minutos
y ligeramente para 6 y 15 minutos, pero en 30 minutos comenzo a formar grietas
en la intercapa de reaccion, la presencia de estas grietas se puede explicar debido
a que a los esfuerzos generados durante el enfriamiento por los diferentes
coeficientes de expansion térmica de la aleacion, de los intermetalicos y del acero,

y probablemente por dafio durante el corte.

En los experimentos con aleaciones de aluminio-5% silicio, ya se encontrdé un
cambio significativo en la intercapa de reaccion, donde la caracteristica
morfologia tipo lenguas practicamente desaparece, teniendo un intercapa
semiplana del lado del acero y disminuye la forma dentada del lado del aluminio,
con un espesor en la intercapa de 7.5 ym en promedio para un tiempo cero y 3
minutos. Para un tiempo de 6 minutos se registré un espesor de intercapa de 15
pm, donde a partir de este tiempo de permanencia se tiene la presencia de nuevo
de la caracteristica forma dentada hacia el lado de la aleacion Al-Si, pero ya no

hay formacion de lenguas hacia el acero.

En la parte de la aleacién de aluminio-silicio (parte oscura), se aprecian algunas
formaciones aciculares debido a la saturacion de fierro y ocurre la precipitacion de
intermetalicos en el aluminio. Las fases aciculares en el aluminio se forman
durante la solidificacion y enfriamiento, mientras que los bloques si se forman en

el aluminio liquido.
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67050 BEI 750x 10pm 67053 BEI 750x 10pm

17.9um

67056 BEI 760x 10um

670515 750X BEI 10um 670530 BEI 500 10pm

Figura 3.9. Micrografias por MEB donde se muestra la formacion de la intercapa de reaccion
formada por los dos intermetalicos. Recubrimientos con aleacion Al-5%Si (a) t=0, (b) t=3, (c) t=6 (d)
t=15y (e) t=30 minutos.
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Con el aumento de silicio en la aleacion para un 7%, se encontré el mismo
espesor para un tiempo cero que en el caso de 5%, pero a partir de esta aleacion
se comienza a manifestar una tercer intercapa entre el aluminio y el intermetalico
FeAls, donde de acuerdo al analisis de energia dispersiva por rayos X, se muestra
la incorporacion del silicio. En la Figura 3.10 se muestra la micrografia de las
zonas analizadas por energia dispersiva y del lado derecho se muestra la Tabla

3.1 de la cual el numero corresponde a la zona analizada de la micrografia en la

interfase aluminio/acero.

Tabla 3.1 Analisis de EDS para aluminizado

con Al-7%Si.
1 2 3 4 5
Elemento %
atémico
Carbono | 6.1803 | 5.9366 7.71200 7.1087
Oxigeno | 3.6085 4.2093 9.7870

Aluminio | 90.2111 | 24.1720 | 68.4808 | 63.8759 | 56.4847

Silicio 65.5806 | 17.0903 | 10.6167 | 3.6681
Hierro 0.1013 | 14.4288 | 17.7953 | 22.9514

B B0x 1
R HERGRc I 100 100 100 100 100

Figura 3.10. Micrografia con analisis de EDS.

De acuerdo a la estequiometria y con la composicién de la Tabla 3.1 se tiene
FeSi; 03Alys donde el silicio estaria entrando en la red sustituyendo atomos de
aluminio, esta manifestacién de una tercera intercapa se puede apreciar en la
Figura 3.11, donde en la parte superior que es mas oscura corresponde al
aluminio-silicio, inmediatamente abajo se pueden distinguir dos tonalidades de
gris, la parte de arriba de este gris corresponde a la fase (FeSiig3)Alss y la
siguiente corresponderia para el (FeSips)Als, en la parte del gris mas claro
corresponde a la franja del intermetalico (FeSip.11)2Al5s y la parte mas clara es para

el sustrato de acero en la Tabla 3.2 se muestran las relaciones estequiométricas.
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67076 BE| 750x 10pm

Figura 3.11. Micrografia mostrando las tres zonas de los compuestos formados en la interfase Al-
acero.

Tabla 3.2 % atoémico y relaciones estequiométricas para los compuestos formados.

Zona de la
Aleacion Al Fe Si Compuesto )
Micrografia
68.5691 15.0122 | 15.4871 FeAl . Si . 1
Al-7%Si | 64.3815 | 18.6214 9.8791 FeAl Si 2
60.1452 | 23.5843 2.7843 FeAl Si 3

De acuerdo a las mediciones de espesor en la intercapa de reaccién los menores
valores en el grosor, fueron para los contenidos de silicio de un 7 y 9%, con un
tiempo de t=0 minutos, para los dos casos es muy similar de 6 pum
aproximadamente y para un tiempo de 3 minutos, se tiene una pequefia variacion
pero no es muy significativa de 13 y 8 ym para 7 y 9% respectivamente. En la
Figura 3.12(a-e) se muestran las micrografias para aleaciones con 7% Si, donde
se puede observar que el recubrimiento esta unido al sustrato, no se ven grietas y

se aprecia el crecimiento de la intercapa respecto al tiempo de permanencia.
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67070 BEI 760% 10pm 67073 BEI 760x 10pm

67076 BEI 760x 10um

670715 50X BEI 10pm 670730 BEI 750% 10pm

Figura 3.12. Micrografias por MEB donde se muestra la formacion de la intercapa de reaccién
formada por los dos intermetalicos. Recubrimientos con aleacion Al-7%Si (a) t=0, (b) t=3, (c) t=6 (d)
t=15y (e) t=30 minutos.
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Para un tiempo de 6 minutos vuelven a tener el mismo comportamiento de
crecimiento en el espesor de 16um, donde ya no fue recomendable el tiempo de
permanencia es en tiempos mayores de 15 minutos con un contenido de 9% de
silicio, debido a la formacién de una grieta que ocasiona desprendimiento de la
intercapa de reaccion del lado del intermetalico FeAl,5Sip.11 Figura 3.13(d) y (e)

que por lo tanto perderia la proteccién buscada en el sustrato de acero.

67090 BEI 760x 10pm 67093 BEI 760x 10pm

67096 BEI 760% 10pm

670815 250X BEI 100pm 670930 BEI 400% 10pm

Figura 3.13. Micrografias por MEB donde se muestra la formacion de la intercapa de reaccion
formada por los dos intermetalicos. Recubrimientos con aleacion Al-9%Si (a) t=0, (b) t=3, (c) t=6 (d)
t=15y (e) t=30 minutos.
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En las micrografias de los recubrimientos con una aleacion aluminio-12%silicio
mostrado en la Figura 3.14, ya no se observo ninguna disminucion en el espesor

de la intercapa de reaccidén, como se esperaba ya que la tendencia que se tiene

hasta un contenido de 9% silicio es de disminuir.

670120 BEI 760% 10pm

6701216 BEI 250% 100pm 670126 BEI 750x 10pm

Figura 3.14. Micrografias por MEB donde se muestra la formacion de la intercapa de reaccion
formada por los dos intermetalicos. Recubrimientos con aleacion Al-12%Si (a) t=0, (b) t=3, (c) t=6
(d) t=15 minutos.

Para este tipo de aleacion (Al-12% Si) sucedio lo contrario, vuelve a incrementar el
espesor aun para tiempo t=0, con una intercapa de aproximadamente 12 pm.
También se encontré que hay crecimiento del intermetalico hacia el lado del
aluminio en forma de bloques. Para esta composicién (Al-12% Si) sucede lo
mismo que con 9% silicio, es decir la formacién de grandes grietas en la zona
intermetalica del Fe,Als para tiempos de 15 y 30 minutos, en menor cantidad a

partir de un tiempo t=6 minutos ademas de la formacién de algunas porosidades.
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Para conocer la distribucion de los elementos en la interfase de reaccion
aluminio/acero, se realizaron mapeos en el microscopio electronico de barrido,
mostrados en la Figura 3.15 se puede apreciar esta distribucién para los tres
elementos principales de la intercapa de reaccion. Para identificarlos se tiene al Fe
en color amarillo, al Si en rojo y aluminio en color azul.
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Figura 3.15. Mapeo de la interfase aluminio/acero para recubrimiento de 12% Si, t=0 min.

En la Figura 3.15, claramente se identifica del lado izquierdo la zona amarilla
correspondiente al sustrato de acero, donde el fierro es el elemento predominante
y del lado derecho se tiene en mayor parte color azul que representa la cantidad
de aluminio presente, de este lado también se puede observar algunas franjas en

rojo que corresponde al silicio presente de la aleacién Al-Si.

En la parte media se encuentra la intercapa de reaccion, en la cual se estan
incorporando los tres elementos, con esto se corrobora lo encontrado con los

analisis de energia dispersiva por rayos X.
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Para complementar esta informacion de la distribucion a lo largo de esta interfase,

también se realizaron barridos de composicion quimica en la interfase por energia

dispersiva de Rayos X, las cuales se muestran en la Figura 3.16.
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Figura 3.17. Micrografia mostrando la zona donde se realiz6 el barrido de composicion quimica de

la Figura 3.16, para 12% Si, t=3 min.
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En la grafica de la Figura 3.16 se muestra el silicio mediante una linea de color
morado, para el aluminio rojo y el fierro se representa con un linea verde.
Comparando el barrido con la micrografia de la Figura 3.17, de la cual es donde se
realizo tal barrido, se puede notar que del lado izquierdo esta el sustrato de acero
por el lado derecho la aleacién Al-Si. Por la parte media de esta micrografia se
tiene la intercapa de reaccion, comparando las dos Figuras 3.16 y 3.17, se puede
observar que en esta intercapa es donde se da la interaccion de los tres
elementos Fe-Al-Si, los cuales son los responsables de formar esta capa

intermetalica de reaccion.

3.3 ANALISIS QUIMICO SEMICUANTITATIVO POR EDS

De acuerdo al resultado del analisis quimico semicuantitativo por energia
dispersiva de rayos X, se realizd la Tabla 3.3 resumiendo la formacion de las
intercapas de reaccion formadas para cada uno de los casos, respecto al
contenido de silicio; se tiene que para el caso de un recubrimiento con aluminio
puro sobre sustrato de acero, se encontré la formacion de la intercapa de reaccion
formada por los dos intermetalicos caracteristico de esta unién, hacia el lado del
aluminio se tiene Al puro/FeAl;, después se tiene la franja de intercapa
FeAls/Fe,Als, donde la segunda fase se encontré en mayor cantidad, para el lado
del acero se tiene la interfase Fe,/Als. Estas fases ya se han reportado por algunos

autores en otros trabajos de investigacion[31, 33, 39].

Para la siguiente corrida de experimentos con una aleacion Al-0.5%Si, no se
encontré variacion en la formacion y estequiometria de la intercapa de reaccion.
Sin embargo, para un contenido de aleacion de 3 y 5% de silicio, se comienza a
tener algunas trazas de silicio en los analisis, que de acuerdo a la estequiometria,
este silicio se estaria incorporando a la fase intermetalica y relacionando estos
porcentajes con la morfologia identificada anteriormente, se puede distinguir
cambio en la morfologia de la intercapa de reaccion, es decir a partir de estos
porcentajes donde la caracteristica morfologia de lenguas comienza a

desaparecer.
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Para los siguientes porcentajes de 7% Si en adelante, se muestra en la Tabla 3.3
que hay presencia de un tercer compuesto, el cual si se mencion6 también en las
micrografias mostradas con anterioridad, y corresponden a la tercer franja formada
entre aleacion/FeAls, que se aprecid de un color gris mas oscuro que la fase FeAls.

Tabla 3-3. Composicion (% atomico) y relaciones estequiométricas de los compuestos formados en
la intercapa de reaccion.

Aleacion | Al %at | Fe %at Si %at Compuesto
73.7255 | 22.4642 FeAls.2s
68.8202 | 27.1635 FeAlzs3
75.6671 | 24.3328 FeAls 1
53.1731 | 21.4614 FeAlz.47
69.0113 = 18.6282 4.9479 FeAls 7Sio.26
64.2346 | 26.1441 2.5174 FeAl2.45Si0.09
71.0513 | 19.1546 9.7939 FeAls 7Sio 51
64.9316 | 25.4365 2.4713 FeAl2.52Si0.09
68.5691 15.0122 15.4871 FeAls 56Si1.03
7%Si 64.3815 | 18.6214 9.8791 FeAlz 45Sio 5

3%Si

5%Si

9%Si 63.3648 | 18.3815 | 10.3422 | FeAls 44Sio 56

67.3621 = 15.5733 17.0645 FeAls 32Si1.09
12%Si 67.9636 | 19.8462 | 12.19007 FeAls 42Sio.61

Comparando los datos con un diagrama ternario Al-Si-Fe, (Figura 3.18) se puede
observar que la mayor fase presente es FeAl; por arriba de la temperatura 629°C
con un contenido de aluminio puro con 0.05% Fe y Al-0.5% Si-0.05% Fe peso.

En la Figura 3.19 [37], se muestra un acercamiento en la esquina del sistema Al-
Fe-Si, para ver la trayectoria de la reaccion peritéctica entre el FeszAlSiz y

FeSiAl;. También se muestra la solidificacion primaria en un rango mas amplio de
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la fase FesAl,Sit2 y un eutéctico ternario aproximadamente en 0.8% Fe-12.3% Si
en peso. Soluciones solidas solo se tienen del lado del silicio, la fase binaria FeAl;
y las dos ternarias FesAl,;Si2 y FeSiAls, las cuales se encuentran en equilibrio en
solucion sdlida alta en aluminio. De acuerdo al presente trabajo es el rango de
composiciones en las cuales se estaria formando la intercapa de reaccion, las

cuales tienen relaciones estequiométricas encontradas en la Tabla 3.3.
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Figura 3.18. Diagrama ternario Al-Fe-Si [37].
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Figura 3.19. Acercamiento en la esquina del aluminio del diagrama ternario Al-Fe-Si [37].

3.4 MICRODUREZA DE LA UNION

Se realizaron mediciones de microdureza en la intercapa de reaccion esto con la
finalidad de relacionar la fragilidad en dicha intercapa, encontrando que los
recubrimientos con aluminio puro presentan valores de microdureza entre 900 y
1000Hv, encontrando que con un 0.5% de silicio disminuye ligeramente la dureza
entre 800 y 900 Hv, para contenidos 3 y 5% de silicio se mantiene la misma

tendencia entre 800 y 900 Hv, como se aprecia en la grafica de la Figura 3.20.

Pero los recubrimientos con un contenido de 7 y 9% se lograron valores hasta un
rango de 600 a 700 Hyv, los cuales fueron los mas bajos obtenidos, porque para el
caso del 12% de silicio encuentra de nuevo un incremento en la dureza entre 700
y 800 Hyv.
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Figura 3.20. Grafica de microdureza en la intercapa de reaccion.

3.5 AREA DE LA INTERCAPA DE REACCION RESPECTO AL TIEMPO DE
PERMANENCIA.

Con ayuda del software analizador de imagenes SigmaScanPro, se midié el
espesor de las intercapas de reaccién en la zona del intermetalico, con lo cual se
obtuvieron los resultados en um del area de dichas intercapas. Con los resultados
obtenidos se realizd la grafica con respecto al tiempo de permanencia, en la
Figura 3.21 se muestra la grafica, donde claramente se aprecia que el mayor

espesor de intercapa es para el aluminio puro y para 0.5% Si.

Para t=0 min. la menor area fue con 5y 9% Si y para un tiempo entre 3 y 6
minutos las aleaciones encontradas con menor area es para 7 y 9%, lo cual
coincide con las micrografias donde se mostraron espesores de 6 y 8 um

respectivamente.
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Figura 3.21. Gréfica de area en la intercapa de reaccion respecto al tiempo de permanencia.
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CAPITULO IV

CONCLUSIONES
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4 CONCLUSIONES

Se logré obtener un recubrimiento de aluminio sobre sustrato de acero,
para aluminio puro y aleaciones de aluminio-silicio con 0.5, 3,5, 7,9y 12 %

en peso de silicio.

Con el fundente K-Al-F se logro debilitar la capa de éxido de aluminio con lo
cual se logré el esparcimiento y mojado del aluminio puro y las aleaciones
de Al-Si.

Se identificd la intercapa de reaccién formada entre aluminio puro y
aleacion AI-0.5%Si, la cual estd formada por dos compuestos
intermetalicos, del lado del aluminio se tiene la fase FeAl; que se encuentra
en menor cantidad y del lado del acero se encuentra en mayor cantidad la
fase Fe,Als, también esta intercapa de reaccion presenta una morfologia

caracteristica de tipo lenguas hacia el lado del acero.

Para aleaciones a partir de 3% Si, se comienza a modificar la morfologia de
la intercapa de reaccion, teniendo una tendencia a ser plana del lado del
acero donde se forman las tipo lenguas, también se encontré silicio en los

compuestos que forman la intercapa de reaccién FeAls 7Sip 3 y FeAl,.45Sio 11.

Se encontré la formacién de un tercer compuesto en la intercapa de
reaccion para los recubrimientos con aleaciones de 7, 9 y 12% Si, del lado

del aluminio con una relacién estequiométrica de FeAl, 5Siy 1.

Los menores espesores de intercapa de reaccion que fueron de 7um
aproximadamente, se obtuvieron para las aleaciones de 7 y 9% Si con un
tiempo maximo de 6 minutos ya que después de este tiempo la intercapa

comienza a crecer y a partir de 15 minutos se fragiliza ocasionando grietas.
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La microdureza en la intercapa de reaccidén para aluminio puro esta entre
900 y 1000Hyv, teniendo que la menor microdureza registrada es entre 600 y
700 Hv para las aleaciones de 7 y 9% Si, ya que para 12% hay un

incremento de nuevo arriba de 700Hv.
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