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RESUMEN

En el presente trabajo de investigacion, los esfuerzos estuvieron dirigidos a la produccion,
caracterizacion y evaluacion de la dureza de uniones de titanio y alimina, producidas por el
método de soldadura fuerte (Brazing por su traduccion al inglés),en el cual se produce una
coalescencia de materiales por calentamiento de uno de ellos a una temperatura liquidus
superior a 450°C, del material de aporte, e inferior a la temperatura de fusion de los
materiales base a unir; las uniones fueron tipo sandwich de alimina metalizada de cobre,
esto con la finalidad de incrementar el contacto entre ceramico/metal; y titanio
comercialmente puro, utilizando como material de aporte una aleacion comercial de
cobrezgupeso - ZINC 30%peso d€ 25um de espesor. Los experimentos se realizaron dos diferentes
temperaturas 970°C y 1000°C a diferentes intervalos de tiempo, bajo una atmoésfera de
argon. Se caracterizaron los materiales de inicio, asi como de las interfases formadas en las
secciones transversales de las muestras de los experimentos de union utilizando técnicas de:
microscopia electronica de barrido (MEB), difraccion de rayos-X y microscopia de fuerza
atomica (MFA). Por otro lado, se hizo una evaluacion de la dureza a lo largo de la seccion

transversal de las muestras por medio de prueba de dureza Vickers.

La caracterizacion revela la formacion de una zona de reaccion formada por la interdifusion
de los elementos que constituyen a los diferentes materiales; conforme a esto, para uniones
producidas a temperatura de 1000°C se observo una linea de unién libre de defectos fisicos
y homogénea para tiempos de 15, 20, 25 y 30 minutos, sin embargo, estos defectos se
hicieron presentes para muestras hechas a 970°C con tiempos de 5 y 10 minutos. La union
entre alimina y titanio se dio por la formacion de una zona de reaccion, la cual comienza
por la disolucion de la alimina, para después darse la formacion de diferentes fases;

algunas de estas encontradas fueron AlTi, CuO, TiO,, CuAlO;.

La evaluacion de la dureza se hizo mediante una prueba de indentacion a lo largo de las
secciones transversales donde se pudo observar el cambio de la dureza en la zona de
reaccion en comparacion de los extremos de los ensambles, el valor més bajo de dureza se

encontro en la interfase de la muestra hecha a 1000°C por 35 minutos donde esta fue de 65
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HYV debido que para muestras de 1000°C la interdifusion de los elementos fue mayor y, por

consiguiente, la formacion y existencia de nuevas fases.

Los resultados anteriores demostraron la viabilidad de la union entre la alimina y titanio

mediante el uso de los pardmetros mencionados anteriormente.
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OBJETIVOS

El objetivo principal de este trabajo es encontrar de los parametros experimentales, de
tiempo y temperatura, para lograr la unién de alimina y titanio mediante la técnica de
soldadura fuerte utilizando una aleacion de cobre-zinc (70-30%peso, respectivamente)
como elemento de aporte y asi poder evaluar el efecto de dichos parametros sobre la

evaluacion de la dureza de las interfases de union formadas.

OBJETIVOS PARTICULARES.

e Determinar las condiciones de temperatura y tiempo que permitan producir la mejor
unidon entre alimina/titanio utilizando una aleaciéon de cobre-zinc bajo una
atmosfera de Argon.

e Caracterizar las interacciones interfaciales de las uniones Al,O3/Cu-Zn/Ti y estudiar
su relacion con los parametros experimentales utilizados.

e Identificar los diferentes intermetalicos y compuestos posiblemente formados
durante el proceso de union a las diferentes condiciones experimentales.

e [Estudiar la aleacion base cobre como elemento de aporte para la uniéon de estos
materiales por medio de la técnica de soldadura fuerte.

e Evaluar el cambio de dureza de las uniones mediante la técnica de indentacion y

hacer una comparacion de los diferentes resultados obtenidos.
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- CAPITULO 1. INTRODUCCION

Los procesos de union por difusion han sido una de las herramientas usadas en orden
creciente para el uso de materiales ceramicos, esto a pesar de su pobre comportamiento
mecanico en términos de resistencia a la fractura. La union de ceramicos a metales permite
soluciones de disefio estructural asociados a ciertos beneficios como la resistencia al ataque
quimico y el trabajo a altas temperaturas. Asi, los ceramicos se han convertido en
materiales de ingenieria cada vez mds importantes en las industrias electronicas,

aeroespaciales y automovilisticas.

La union de ceramicos es complicada debido a la pobre mojabilidad de sus superficies por
aleaciones convencionales. Por lo tanto, es necesario desarrollar una capa de reaccion en la
superficie ceramica para incrementar su mojabilidad con la aleaciéon de aporte. Las
caracteristicas interfaciales principalmente dependen de la composicion de la aleacion de
aporte, del ceramico a ser unido y de las condiciones de trabajo, como la temperatura y el

tiempo de permanencia.

Los materiales cerdmicos, como la alimina (Al,Os), poseen un gran atractivo como
material de ingenieria debido a su modulo de elasticidad, dureza y su inmejorable
resistencia a elevadas temperaturas asi como su resistencia a ambientes corrosivos. Sin
embargo, debido a su gran fragilidad, su uso es restringido a componentes cominmente
unidos a partes metéalicas. El hecho de lograr producir piezas complejas a partir del
acoplamiento de piezas simples de un metal y un cerdmico, representa un gran ahorro
econdmico que nos permite tener una mayor competitividad con otros materiales fabricados

de un solo material. "

La union bajo condiciones de elevada temperatura hace que en esta se observen diferentes
problemas, como es la total formacion interfacial, porosidad remanente en la unidn,
concentraciones de esfuerzos internos, etc., los cuales han sido asociados con la resistencia
de union afectando la funcionalidad de los materiales unidos. Sin embargo, el mayor
problema en la unidén metal/ceramico es asociado con el desarrollo de esfuerzos residuales

producto de la diferencia en el coeficiente de expansion térmica (CET) entre los materiales
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@ Al momento de la union cerca de la interface se generan esfuerzos, donde el CET del
metal es mayor al del ceramico; cuando los materiales son enfriados de la temperatura de
trabajo a la temperatura ambiente se producen fuerzas de tension en el metal, sin embargo,
dentro del ceramico se desarrollan tanto fuerzas de tension como de compresion que
pueden llegar a fracturar incluso al material cerdmico. Una técnica empleada en la
disminucién de estos esfuerzos internos consiste en insertar una capa de un material duactil
entre el metal y el ceramico. Este método funciona hasta cierto grado, sin embargo, el
factor clave de este método se encuentra en la adecuada seleccion de los materiales que se
desean unir, tales como: su compatibilidad fisica y termodindmica, propiedades mecanicas

y fiswas, como coeﬁ(:lentes de cXpansion termica 31m11ares (0] cercanos( ).

En los ultimos afios muchas aplicaciones de la ingenieria moderna emplean materiales
ceramicos unidos a un cuerpo metalico. Las técnicas de union se han venido desarrollando
por varios afos, actualmente, aunadas a las propiedades especiales con las que cuentan los
nuevos ceramicos se ha logrado extender su uso, reemplazando a materiales ya existentes
asi como logrando su utilizacién en nuevas aplicaciones donde materiales monoliticos no

pueden satisfacer las necesidades presentes.

Por lo cual, existen razones para la fabricacion estos componentes como lo pueden ser el
proceso de manufactura, el disefio de la pieza, el factor economico, las condiciones de
trabajo, etc. Por lo que se trata de encontrar alternativas aceptables que conlleven a la unién
exitosa de estos materiales mediante las técnicas adecuadas para el mejor aprovechamiento

de las propiedades de ambos.

Una técnica factible para la union de materiales ceramicos es el método por soldadura
fuerte, por su traduccion al espanol, el cual se define como un conjunto de procesos de
soldadura en los cuales se produce coalescencia de materiales por calentamiento de uno de
ellos a una temperatura conveniente y el empleo de una aleacion de aporte, que tenga una
temperatura liquidus superior a 450°C e inferior a la temperatura slidus de los materiales
base a unir; es importante mencionar que por debajo de esa temperatura el método cambia a

Soldering o soldadura blanda por su traduccion al espafiol.
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CAPITULO 2. REVISION BIBLIOGRAFICA

2.1 PROPIEDADES DE LOS MATERIALES.

Los ingenieros han considerado tradicionalmente a los metales como la clase mas
importante de los materiales de ingenieria. Sin embargo, es importante resaltar que muchos
ceramicos de ingenieria como la alimina, el 6xido de zirconio, nitruro de silicio y carburo
de silicio ahora pueden ser manufacturados sin problema alguno con propiedades
reproducibles. Un aspecto comun en todas las aplicaciones de los ceramicos ingenieriles es
el hecho de que con el tiempo estos materiales tendran que ser unidos a otro material,
probablemente a un metal ®.

Las propiedades de los materiales ceramicos también varian enormemente, debido a la
diferencia en el enlace quimico que existen entre ellos, ya que mientras unos son covalente
0 otros son i6nicos. En general, los materiales cerdmicos son tipicamente duros y fragiles,
con tenacidad y ductilidad bajas. Las cerdmicas de ingenieria consisten tipicamente en

compuestos puros o casi puros como el 6xido de aluminio (Al,O3).

Por otro lado, los metales se diferencian fundamentalmente en el tipo de enlace quimico.
Los metales poseen ciertas propiedades fisicas caracteristicas que los hacen atractivos como
materiales de amplio uso comercial, entre ellas esta la ductilidad, maleabilidad, tenacidad y
alta resistencia mecanica " . Una propiedad importante de los metales es que pueden
combinarse con otros y asi formar aleaciones, donde estas se caracterizan por no tener una

O 1
temperatura de fusion unica "),

2.1.1 Titanio

Por medio del proceso Kroll en el afio de 1937 ©

, obteniendo cantidades muy reducidas.
Debido a sus excelentes propiedades, caracterizadas por una densidad reducida, una
excelente relacion resistencia mecanica/densidad y un buen comportamiento a altas
temperaturas, las aleaciones de titanio constituyen un material muy util en los campos de la

industria aeroespacial y militar ),

Algunas de las aplicaciones son en la industria quimica, debido su excelente resistencia a la

«y 6 . . . ;.
corrosion ©. Esta resistencia es causada por una capa de pasivado formada por dxidos de
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titanio, que se forma espontaneamente en la superficie del titanio al entrar en contacto con
la atmosfera. Otras aplicaciones estudiadas del titanio y sus aleaciones son las aplicaciones

©) (7

estructurales en ambientes salinos, por su resistencia a la corrosion , y en el campo de

los biomateriales ¥, gracias a su excelente biocompatibilidad ©.

2.1.1.1 Propiedades

El titanio es un elemento de transicion cuya estructura electronica presenta una capa d
incompleta. Dicha estructura electronica permite que el titanio forme soluciones sélidas con
muchos elementos sustitucionales, con un factor de tamafo atomico de hasta un 20%. La

tabla 2.1 muestra un resumen de sus propiedades fisicas.

Tabla 2.1 Propiedades fisicas del titanio

(10)

Propiedad fisica

Valor estimado

NUmero atémico 22
Peso atémico 47.88 g/mol
Volumen atémico 10.6 A’
Radio covalente 1.32 A
Primer potencial de ionizacion 6.83 eV
Valencia 2,3,4
Punto de fusion 1670° £5 °C
Punto de ebullicion 3260 °C
Estructura cristalina o (HCP) para T < 882°C
B (BCC) para T > 882°C

Parametro de red

oaa=0.295nm; ¢c = 0.468 nm
B a=0.332 nm (a 900°C)

Temperatura de transicion

882°+2°C

Densidad Fase o (20°C): 4.51 g/cm’
Fase P (885°C): 4.35 g/em’
Capacidad calorifica 523 J/Kg°C
Conductividad térmica 17 W/m°C
Coeficiente de expansion térmica (a 20°C) 8.41 x 10°/°C
Conductividad eléctrica (relativa al cobre) 0.031
Resistividad eléctrica 0.0026 QOm
Susceptibilidad magnética (K) 1.25x 10°

El titanio metalico presenta una excelente resistencia a la corrosioén, ya que soporta el
ataque de los acidos inorganicos. Sin embargo, reacciona muy rapidamente con el oxigeno,

nitrégeno, hidrogeno y carbono; dicha reactividad depende fuertemente de la temperatura
(10)
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Entre otras propiedades cabe destacar su alto punto de fusion, indicio de las posibilidades
de uso de este metal en condiciones de trabajo a altas temperaturas, como fuselajes de avion
o alabes de turbinas de gas. Por su relacion resistencia/peso y su excelente resistencia a la

(1) (42) a3 a4 (15), se ha tenido un considerable interés

corrosion del titanio y sus aleaciones
en unir titanio con diferentes materiales, como por ejemplo aceros y algunos materiales
ceramicos, donde dichas uniones tienen un amplio rango de aplicacion en la industria

aeroespacial, industrias petroquimicas, fuentes de poder y transportacién industrial P (%,

2.1.1.2 Caracteristicas de las aleaciones de titanio

El titanio es el unico metal ligero que presenta dimorfismo, ya que en estado puro su
estructura hexagonal compacta (fase a) presenta una transformacion alotropica a 882°C,
pasando a una microestructura cubica centrada en el cuerpo (fase B) '”. En equilibrio, la
estructura § es inestable a temperaturas menores a 882°C, descomponiéndose de nuevo en
la fase a al enfriar el titanio por debajo de la temperatura de transicion (figura 2.1). Esta
transformacion ofrece la posibilidad de obtener aleaciones con micorestructuras de tipo a, 3

0 a /B, dependiendo de los elementos aleantes que estabilizan una u otra fase.

Hexagonal compacta (HCP) Cubica centrada en el cuerpo (BCC)

Figura 2.1 Estructuras cristalinas del titanio.

Segtn la capacidad de los aleantes de estabilizar la fase a 0 B, se definen tres tipo de
aleaciones de titanio: las aleaciones tipo o, aleaciones tipo o/f y aleaciones . Las
aleaciones tipo o/f se suelen clasificar a su vez en casi-o, cuando tiene una estructura
esencialmente o a temperaturas ambientes, y casi-f, cuando la estructura a temperatura
ambiente es mayoritariamente . La manipulacion de estas variaciones cristalograficas
mediante la adicion de aleantes y procesos termomecanicos de lugar a un amplio rango de

aleaciones y propiedades (10)
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2.1.1.3 Efecto de los aleantes

Los elementos que estabilizan la fase a son aquellos que incrementan la temperatura a la
cual la fase a es estable. El diagrama de equilibrio del titanio con estos aleantes se muestra
en la figura 2.2. Los elementos mas importantes que se comportan de esta manera son el

.. , o 10
aluminio, el oxigeno, el carbono y el nitrogeno '°.

Temperatura

oy

L3 U_‘+'u2
]
i
r

- - -

Contenido-en-soluto

Figura 2.2 Diagrama de equilibrio del titanio con un elemento a- estabilizante.

Los elementos que estabilizan la fase § son los que permitan que sea estable a temperaturas

menores de la temperatura B-transus (figura 2.3). Destacan como aleantes 3 el vanadio, el

molibdeno y el tantalio (10)

Temperatura

Contenido de soluto

Figura 2.3Diagrama de equilibrio del titanio con un elemento f-estabilizante.
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Otro grupo de aleantes que estabilizan la fase § son los que forman sistemas eutectoides
con el titanio (figura 2.4). Entre estos aleantes destacan el hierro, el magnesio, el cromo, el

cobalto, el niquel, el cobre y el silicio !”.

Temperatura

1
]
L]

1
1

Contenido ensoluto
Figura 2.4 Diagrama de equilibrio del titanio con elemento B-eutectoide.
Dentro de las aleaciones B-eutectoides, la adicion de pequenas cantidades de cobre en el
titanio permite la obtencion de una aleacion que responde al tratamiento de envejecimiento,
ya que la solubilidad del cobre en titanio a temperatura ambiente es muy reducida. Por ello,
esta aleacion puede ser forjada en frio en una condicion relativamente ductil, y ser

posteriormente endurecida mediante un tratamiento térmico de envejecimiento .

2.1.1.4 El titanio comercialmente puro (cp)

La elevada reactividad del titanio dificulta la obtencion del metal puro, por lo que en
aplicaciones comerciales se trabaja con titanio denominado comercialmente puro (cp), con
diferentes niveles de impurezas presentes en su composicion. La normativa de la American
Society for Testing and Materials (ASTM) clasifica el titanio cp en cuatro grados, definidos

por la concentracion presente de otros elementos, como se muestra en la tabla 2.2.

Tabla 2.2 Clasificacion del titanio segiin la norma ASTM F67.

COMPOSICION (%wt) |

N C O Fe H Ti
Grado 1 0.03 0.10 0.18 0.20 0.0125 Bal.
Grado 2 0.03 0.10 0.25 0.30 0.0125 Bal.
Grado 3 0.05 0.10 0.35 0.30 0.0125 Bal.
Grado 4 0.05 0.10 0.40 0.50 0.0125 Bal.
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Las propiedades mecanicas del titanio también dependen fuertemente de su grado de

pureza, como se puede apreciar en la figura 2.5.

'EHIW an

Ef Nitrogéno dxigeao —_

k= =

o BB - 0

= =

& 8

= Carb E’

—~ Arbonc

o =21

o G = 2

=

..}: [ Mitregeno Oxigano Carbene

= 400 0

o 0 0.2 0.4 0.6 a8 0 0.z 04 06 0.8
Contenido de intersticiales Contenido de intersticiales

Figura 2.5 Variacion de propiedades mecanicas del titanio de acuerdo al contenido de intersticiales.

Por ello, las propiedades mecanicas del titanio metal y las del titanio comercialmente puro
presentan ciertas diferencias, debidas basicamente a las variaciones de la concentracion
quimica de los diferentes grados mostrados en la tabla 2.2. Las propiedades mecanicas para

los distintos grados se muestran en la tabla 2.3.

Tabla 2.3 Propiedades mecanicas de los cuatro grados de titanio comercialmente puro.

550 483 15

Al observar los valores de la tabla 2.3, se puede constatar que la resistencia maxima a la
fractura aumenta con la adicion de elementos aleantes en la red cristalina del titanio, si bien
también se produce una disminucion de la elongacion. También es posible, como se ha
comentado, realizar tratamientos térmicos con transformacion total o parcial, y endurecer

por acritud. Sin embrago, sus propiedades mecéanicas son limitadas para ciertas aplicaciones
10)
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2.1.1.5 Microestructuras

Al igual que en todas las aleaciones monofésicas, la micorestructura del titanio cp depende
del trabajado en frio y del proceso de recocido realizado. Ademas, si se enfria el material
desde temperaturas superiores a la temperatura de B-transus, la microestructura también es
influenciada por la velocidad de enfriamiento. Todos estos factores hacen posible la

obtencion de tres microestructuras diferentes del titanio cp ©.

La microestructura equiaxial se obtiene cuando el titanio es trabajo en frio y recocido a
temperaturas inferiores a la B-transus. El tamafio de grano obtenido tiende a ser reducido ya
se ve inhibido por las temperaturas de trabajo relativamente bajas y por la presencia de

() (10)

impurezas en los limites de grano con efecto de anclaje . Un ejemplo de esta

microestructura se presenta en la figura 2.6.

Figura 2.6 Microestructura equiaxial del titanio comercialmente puro de grado tres.

Un enfriamiento rapido desde temperaturas superiores a la temperatura de [B-transus
produce una microestructura martensitica con celda hexagonal, denominada fase o, en la
que los granos originales de la fase B quedan perfectamente delimitados. La martensita se
forma por una transformacion masiva. Un ejemplo de esta microestructura se muestra en la

figura 2.7.

Figura 2.7 Microestructura martensitica del titanio cp de grado tres.
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La tercera microestructura se obtiene por enfriamiento lento desde temperaturas superiores
a la de B-transus, lo que da lugar a que la fase a se forme en forma de placas llamadas

Widmanstitten, como las mostradas en la figura 2.8 '?.

Figura 2.8 Microestructura Widmanstétten del titanio comercialmente puro de grado tres.

2.1.2 Cobre
El cobre forma parte de una cantidad muy elevada de aleaciones que generalmente
presentan mejores propiedades mecdanicas, aunque tienen una conductividad eléctrica

menor. Las mas importantes son conocidas con el nombre de bronces y latones.

2.1.2.1 Propiedades generales del cobre

El cobre es un metal importante en ingenieria y se usa ampliamente en forma pura y
también combinado con otros metales en diversas aleaciones. Algunas propiedades de este
metal son: alta conductividad eléctrica y térmica, buena resistencia a la corrosion, facilidad
de fabricacion, resistencia media a la traccion, propiedades controlables en el recocido y
caracteristicas generales para la soldadura y las uniones (tabla 2.4) 7 U® Se pueden
obtener resistencias superiores con una serie de aleaciones de laton y bronce que son

. . . . . !
indispensables para muchas aplicaciones de 1ngemer1a( ),

Tabla 2.4 Propiedades fisicas y quimicas del cobre.

Valor estimado

Propiedad (fisica o quimica)

N{mero atomico 29

Valencia 1,2

Estado de oxidacion +2

Electronegatividad 1.9
Radio atomico (K) 1.28
Masa atomica (g/mol) 63.54
Densidad (g/mol) 8.96
Punto de ebullicion (°C) 2295
Punto de fusion (°C) 1083
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2.1.2.2 Clasificacion de las aleaciones de cobre.

En Estados Unidos, las aleaciones de cobre se clasifican de acuerdo con un sistema de
designacion administrado por la Copper Development Association (CDA). En ese sistema,
los nimeros C10100 a C79900 designan aleaciones forjadas y los nimeros del C80000 al
C99900 designan aleaciones fundidas. En la tabla 2.5 se muestra una lista de grupos de

aleaciones de cada nivel importante.

Tabla 2.5 Clasificacion de las aleaciones de cobre (sistema de la Copper Development Association).

Aleaciones forjadas

C1xxx Cobres y aleaciones con alto contenido de cobre

C2xxX Aleaciones de cobre-zinc (latones)

C3xxX Aleaciones de cobre-zinc-plomo (latones plomados)

CAxxx Aleaciones de cobre-zinc-estafio (latones de estafio)

C5xxx Aleaciones de cobre-estafio (bronces de f6sforo)

CoHxxx Aleaciones de cobre-aluminio (bronces de aluminio), las aleaciones de cobre-silicio
(bronces de silicio) y aleaciones diversas de cobre-zinc

C7XXX Aleaciones de cobre-niquel y de cobre-niquel-zinc (niquelados plateados)

Aleaciones fundidas

C8xxx Cobres forjados con alto contenido de cobre, latones fundidos de diversos tipos, aleaciones
fundidas de magnesio-bronce y aleaciones fundidas de cobre-zinc-silicio.

COxxx Aleaciones fundidas de cobre-estafio, aleaciones de cobre-estafio-plomo, aleaciones de
cobre-estafio-niquel, aleaciones de cobre-aluminio-hierro.

En la tabla 2.6 se enlistan las composiciones quimicas, las propiedades mecanicas tipicas y

. . . . 1
las aplicaciones de algunas aleaciones de cobre seleccionadas V).

Tabla 2.6 Propiedades mecanicas y aplicaciones tipicas de las aleaciones de cobre.

Numero Composicién Estado Resistencia  Resistenciaa  Elongacion Aplicaciones
de guimica a la tension la cedencia en 2 pulg. tipicas
aleacion (Yowt) (MPa) (MPa) (%)
Aleaciones forjadas

C10100 99.99 Cu Recocido 220 69 45 Conductores
Trabajado 345 310 6 comunes, guias de
en frio ondas, conductores

huecos.

C11000 99.9 Cu, 0.04 Recocido 220 69 45 Canalones,  techos,

(ETP) (0] Trabajado 345 310 6 juntas, radiadores de
en frio automovil.

C26000 70Cu 30Zn Recocido Elementos y tanques

Trabajado de radiador, cuerpo
en frio cilindrico
C28000 60 Cu 40Zn Recocido 370 145 45 Tuercas y pernos
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Trabajado 485 345 10 grandes para
en frio arquitectura, varillas
de soldadura..

Aleaciones fundidas

C80500 99.75 Cu Fundido 172 62 40 Conductores
tosco eléctricos y térmicos..
C82400 96.4Cu, Fundido T 497 255 20 Herramientas de
1.70Be, Tratamient 1035 966 1 seguridad, moldes
0.25Co o0 térmico para partes de

plastico, levas.

2.1.2.3 Aleaciones cobre-zinc.

Los latones consisten en una serie de aleaciones de cobre con adiciones de entre 5 y 40 por
ciento de zinc (con aplicacion industrial). El cobre forma soluciones sélidas de sustitucion
con el zinc hasta casi el 35 por ciento de zinc, lo cual se aprecia porque esta todo dentro de
la fase totalmente alfa del diagrama de fases Cu-Zn (figura 2.9). Con porcentajes de zinc de
40% aproximadamente, se forman aleaciones con dos fases, alfa y beta. El resultado de la
adicion de zinc a cobre da la formacion de una serie de soluciones solidas, en la tabla 2.7 se

. . . 1) (4
presenta un resumen de las diferentes fases formadas con sus respectivos porcenta_]es( @)

Porcentaje en peso
1 Il

1200 1 1

Temperatura

laze]

J . ‘[ ]y*eJ

.7
| |
T ' T
0 2 @ @ a0 100
Porcentaje atémico

Figura 2.9 Lamina de metal de Muntz laminada en caliente (60%Cu-40%Zn). La estructura consiste en una
fase beta (oscura) y una fase alfa (clara). (Solucion de ataque NH4OH + H202; amplificacion 75x) (1).
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Tabla 2.7 Composiciones y fases presentes en aleaciones Cu-Zn.

Cobre (%peso Zinc (Ypeso Fase antes de 400°C Fase después de 400°C
100 a 67.5 0a325 o o
67.5a63 32.5a37 a +p o
63 a6l 37 a 39 B o
61 a 55.5 39 a45.5 B a +B’
55.5a 50 455 a50 B B’
50 a 43.5 50 a 56.5 B B +Y
43.5a4l 56.5a5 B+Y B"+Y

La microestructura de los latones de una sola fase alfa consiste en una solucidn solida alfa

como se aprecia en la figura 2.10 para una aleacion de 70%Cu-30%Zn (C26000, laton para

cartucheria) .

L
|

. é { 4e""

Pl

B
o Wl

4.
i

Figura 2.10 Varilla extruida de laton cortada libremente que muestra los globulos de plomo alargados. Esto
indica que la estructura esta en la fase a. (Solucion de ataque NH,OH + H,0,; amplificacion 75x) W,

Las resistencias a la tension de algunos latones seleccionados se enlistaron en la tabla 2.6.

Estas aleaciones tienen una resistencia media (234 a 374 MPa) en condicion revertida y

pueden trabajarse en frio para mejorar su resistencia.

Una de las principales aplicaciones del cobre y de sus aleaciones, en especial para este

trabajo de investigacion, es como elemento de union entre dos materiales disimiles, lo cual

hace que necesariamente, el estudio para utilizar este tipo de aleaciones para dicha

aplicacion debe considerar ciertas caracteristicas, fisicas y quimicas, del material a unir

como del material de relleno. Independientemente del proceso de union que se elija, el éxito

de ésta, dependera de la compatibilidad entre los materiales a unirse (19
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2.1.3 Aldmina

2.1.3.1 Nomenclatura
La palabra “alimina” fue sugerida por De Morveau en 1786. Dicho término es actualmente

(20) 21)

utilizado indefinidamente en la literatura ceramica , como por ejemplo los 6xidos de

(22)

aluminio anhidridos e hidratados usados de manera indistinta *“~’, con mayor frecuencia, los

oxidos de aluminio calcinados o libres de agua, sin la distincion de fases presentes, como

corindén o alfa-alimina *3 @9 @,

Mas de 25 fases solidas de alimina se han descrito en los ultimos afios, pero es dudoso que
algunas realmente existan. Como por ejemplo, las aliminas beta inicialmente se pensaba

(20)

que eran fases puras de oOxidos de aluminio ", pero mas tarde fue desmentido por

2 s . ,
@D Por convencion, estas fases son clasificadas mas

Ridgway, Klein y O’Leary
logicamente como aluminatos. La mayoria de las fases encontradas en la naturaleza o de

manera artificial son identificadas por formulas quimicas con letras griegas.

28) . . . ;.
En 1925, Haber ®® ideo un sistema de nomenclatura para fases conocidas de la alimina. La
clasificacion se basa obviamente en el producto final de la calcinacion, pero es un tanto

arbitraria ya que alimina-Y transforma a alimina-a.

El sistema de nomenclatura Haber es generalmente usado en Europa y el sistema Alcoa en
América. Una comparaciéon de los principales sistema de nomenclatura, que con mas

frecuencia se confunde, se muestran en la tabla 2.8.

2.1.3.2 Alimina-a

La principal fuente de alimina-a son el corindéon y la produccién de derivados de la
fabricacion de bauxita. Los principales métodos de preparacion de o-alimina son:
calcinacion de hidroxidos, transicion de aliiminas (partiendo de otra fase de alimina)
partiendo de sales de aluminio y solidificacion a partir de material fundido. La a-alimina
puede ser preparada con una amplia gama de propiedades, las cuales son afectadas a

medida que el tamaio de cristal y pureza van variando.
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Tabla 2.8 Nomenclatura de alimina cristalina.

Hidroxidos
Gibsita ° Al(OH), 0-Al,O303H,0 y-Al(OH);  y-Al(OH), #3H,0
Bayerita ©* Al(OH), B-Al,0;03H,0 a-Al(OH);  a-Al(OH); ¢3H,0
!;lot))rdstrandite Al(OH);
Randomita ®?
Bayerita 11 ®?
Bauxita ©? Al(OH),
Bohemita ©? AIOOH 0-Al,O;eH,0 y-AlO,H y-Al(OH); 3H,0
Diésporo AIOOH B-Al,03eH,0 a-AlOH
Tohdita ©° 5A1,050H,0
e- A1203 G4
Aluminas
Chi Chi - Chi + gamma
Eta Eta - Gamma
Gamma Gamma Gamma Delta
Delta Delta - Delta + theta
Kappa Kappa - Xi', Xi* ©9
Lota (35) (37)
Corindodn, Alfa Alfa Alfa Alfa
Zafiro
Alo
AlLO
M20Oe
11AL,0; 9
M20Oe
6AL,0; ¥
Zeta alimina (I§5i)201 1A1,04

El método mas importante para la preparacion de a-alimina para propdsitos ceramicos es la
calcinacion de hidratos de aluminio. La tabla 2.9 muestra datos tipicos de seis grados de
alimina comercial, designados como alumina calcinada. Todos ellos fueron preparados por

debajo de la temperatura de sinterizacion .

Tabla 2.9 Caracteristicas tipicas de alimina calcinada grado comercial.

GRADOS DE ALUMINA COMERCIAL

PROPIEDADES TIPICAS A-2 A-3 A-5 A-10
ALOg cieieiiiiininnnnene. %o 98.99 99.2 99.0 99.2 99.5 99.6
SIO; viviininiiiiiiiininns % 0.02 0.02 002 0.02 0.08 0.12
FE03 vevevnrnininiinnnnen % 0.03 0.03 0.03 0.03 0.03 0.03
NaO cvveeveieinnnnene. Y% 0.45 0.45 0.45 0.50 0.10 0.04
Perdidas por cal......... % 0.6 0.4 0.4 0.2 0.2 0.2
Total de H,O ........... % 1 0.3 07 0.3 0.3 003

INSTITUTO DE INVESTIGACIONES METALURGICAS Pégina 18



Anélisis de tamafio de particula

Malla 100 ................ % 4-15 4-15 4-15 2-10 4-15 4-15
Malla 200 ................ % 50-75 50-75 50-75 40-65 50-75 50-75
Malla 325 ................ % 88-98 88-98 88-98 75-95 88-98 88-98
Por debajo de malla 325% 2-12 2-12 2-12 5-25 2-12 2-12

La temperatura indicada en la formacion de Al,Os-a por medio de la transicion de fases
varia entre el rango de 1100 a 1150°C @Y G2 @0 @D v 1200 a 1300°C “? *. La transicion

esta influenciada por las impurezas y el tamafio de particula.

2.1.3.3 Estructuray propiedades mineraldgicas.

La notable variedad de propiedades de las fases cristalinas de la alimina han provocado
mucha curiosidad cientifica acerca de su estructura. Ejemplos de estas peculiaridades
estructurales son los factores que determinan la reactividad quimica, fenémenos de
superficie en la transicion de fases y la excepcional resistencia y dureza del corindon @9 El
interés en las propiedades mecénicas de la alimina se debe a las diversas aplicaciones
recientes que se han tenido sobre ella, como por ejemplo la posible sustitucion de partes
metalicas por piezas ceramicas en equipos dedicados a contener aire caliente o incluso en la
fabricacion de formas en las cuales se necesite alta resistencia mecanica, alta dureza o
resistencia al calor. Datos de las propiedades mecénicas de la alimina se muestran en la

tabla 2.10.

Tabla 2.10 Propiedades mecanicas de aliimina-a.

Resistencia a la flexién

Tipo de aldmina Orientacion Temperatura (°C) (MPa) (5)
Zafiro 0° 25 703.448
Zafiro 0° 600 186.207
Zafiro 0° 1000 310.345
Zafiro 45° 25 496.552
Zafiro 45° 600 324.140
Zafiro 45° 1000 586.207

Rubi 45° 25 344.828
Rubi 45° 600 227.586
Rubi 45° 1000 586.207
Tipo de alumina Temperatura (°C) Resistencia a la compresion (MPa)
Poli-cristalina
100% Al,04 “° 25 (cero porosidad) 3862.069
25 (5% porosidad) 2937.931
400 1468.966
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800 1275.862
1000 882.759
1200 489.655
1400 245517
1600 48.966
99% Al,O; (47) 25 2068.966
949% AlLO; (47) 25 2068.966
85% Al,O; (47) 25 1655.172
Zafiro (48) 25 3055.172 a 3413.793

Poli-cristalina
100% Al,O; (46) 30 259.310
300 251.034
800 234.483
1050 233.103
1100 216.551
1200 127.586
1400 29.310
94% Al,O; (47) 30 179.310
1100 65.517
85% Al,O5 (47) 30 120.689
1100 58.621
Mono-cristalino (49) 30 489.655
300 362.069
800 362.069
1100 606.897
Filamentos (50)
Recubiertos 30 482.759
S/recubrimiento 30 1448.276

Los cristales de 6xido de aluminio son normalmente hexagonales y de tamano pequeio; los
tamafios mayores se forman de numerosos cristales, a diferencia de los grandes
monocristalinos del carburo de silicio. Su peso especifico es, aproximadamente de 3.95. De
acuerdo con Pauling el enlace que predomina en un material ceramico se puede saber por

medio de la siguiente formula:

l6nico Mezcla Covalente

% Caracter idnico = 100{1 — exp[— 1/4(X, — X,)*1} (2.1)
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Aunque el principal enlace entre los atomos de los materiales ceramicos es el enlace idnico,
este también puede tener algo de enlace covalente; el caracter ionico del enlace aumenta

con la diferencia de electronegatividades de los 4tomos que se unen ‘", tabla 2.11.

Tabla 2.11 Porcentaje de caracter idnico y covalente del enlace para algunos materiales ceramicos.

) . Atomos ) o % Caréacter
Material ceramico % Caracter ionico
enlazados covalente

MgO Mg-O 2,3 73 27
Al,O4 Al-O 2,0 63 37
SiO, Si-O 1,7 51 49
SizN, Si-N 1,2 30 70

SiC Si-C 0,7 11 89

Conforme a lo anterior se estable que la estructura de la alimina es un empaquetamiento de
iones y cationes en posiciones de red e intersticios, donde los iones tienden a empaquetarse
densamente para disminuir la energia total. Por lo cual, a la alimina le corresponde la
estructura tipo Corindon, la cual estd compuesta por un empaquetamiento HCC de O* y

+ .. Ly . T Y 1) (52
Al en posiciones octaédricas, teniendo ambas un indice de coordinacion 6, GH e ), figura

2.11.

Figura 2.11 Estructura cristalina de la alimina.

2.2 UNION DE MATERIALES CERAMICOS

Con el fin de lograr una union exitosa de los materiales cerdmicos, es necesario profundizar
y analizar en la informacion existente en relacion a ellos, incluyendo ciertas caracteristicas
las cuales ayudaran a un mejor entendimiento del mismo, entre ellas estaria los coeficientes
de expansion térmica, morfologia superficial de los materiales a unir, compatibilidad
quimica de las especies, etc. Los cerdmicos de ingenieria, como la alimina, se pueden
fabricar de manera confiable ya que hay una buena reproducibilidad de sus propiedades.

Por ello el gran interés de la industria en dichos materiales, ya que bien pueden ser
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utilizados tanto para herramientas de corte como para celdas de combustion. Otra
importante aplicacion para estos materiales son aquellas en donde estos tienen que ser
unidos a otro material, usualmente un metal, pero debido a la estabilidad térmica y quimica
que poseen la mayoria de estos ceramicos, hacen que sean muy dificiles de unir por
procesos convencionales de soldadura . La evolucion de las diferentes técnicas de union
ha permitido que la alimina pueda ser utilizada como material de ingenieria y en conjunto
con metales produciendo asi un gran niumero de dispositivos. La apropiada seleccion de la
técnica de union dependera de varios factores, entre ellos esta el tipo de materiales a unir, el

N ., .. .. A 4
disefio de la union, las condiciones de servicio (V)6 ), etc.

2.2.1 Técnicas de union de materiales ceramicos.

Para incrementar el potencial practico de los materiales ceramicos es necesario desarrollar
técnicas de union viables que permitan producir componentes con formas complejas, a
partir de la utilizacion de uniones comprendidas por formas simples, en situaciones donde
la maquinaria tiene un elevado costo o en aplicaciones donde se requiera la union de

. , . . . ., (54)(55
materiales ceramicos de diferente composicion © ¢

Existe un numero sorprendentemente grande en cuanto a formas de unir materiales
ceramicos a metales. Estos van desde la union mecanica (como el de pernos, tornillos sinfin
y reducir el tamafio apropiado), hasta los métodos quimicos, que normalmente se
subdividen en métodos de unién en estado soélido y estado liquido. Sin embargo, hay varios
procesos que no corresponden en estas definiciones relativamente restrictiva (o una
combinacion de dos o mas), y en su lugar, por lo tanto puede ser més util considerar una
gama de procesos de unidn continua, que van desde los sistemas mecanicos hasta los de en

fase liquida. Tal como se muestra en la figura 2.12 siguiente @,

_ Mecanica _ Quimica R
Edo. Solido ~ Edo. Liquido
Enroscadoy  Ajuste por Unidnpor Unién Unidén Unidn Unidn Brazing Adhesivos
empernado  contraccionultrasonido anoédica  por eutéctica vidrio-
difusion gas-metal ceramico

Figura 2.12 Clasificacion de los tipos de union.

INSTITUTO DE INVESTIGACIONES METALURGICAS Péagina 22



2.2.1.1 Uniones mecanicas.

En cuanto a la utilizacion de esta técnica es necesario el uso de un tercer elemento, ya sea
un tornillo, una tuerca o un perno, para poder llevar a cabo el ensamble de un material
ceramico con uno metdlico, desafortunadamente, en esta técnica existen algunas
desventajas asociadas con las restricciones de disefio de ensamble, ademas de que la
utilizacion de estos elementos para llevar a cabo la unidén requiere de la elaboracion de
barrenos o roscados en el ceramico, los cuales usualmente son procesos de manufactura que
resultan costosos y que debido a la nula ductilidad del ceramico esto conllevaria a la
fractura del mismo, ocasionado por la presencia de puntos de alta concentracion de
esfuerzos, los cuales a su vez incrementarian la probabilidad de falla del componente
aunado a la falla de hermeticidad de la unién ©® ©7,

2.2.1.2 Uniones quimicas.

De acuerdo con este tipo de uniones y como su nombre lo dice son aquellas en las cuales
existe o se da un proceso quimico para poder llevarse a cabo, por lo general dicho proceso
es una reaccion entre los elementos quimicos que conforman a los materiales a unir. Son
llamadas también uniones por difusiéon ya que al estar en contacto intimo las superficies
comienzan a difundir las especies quimicas de material a material e incluso entre el mismo
material ©7).

(a) Uniones por difusién en estado solido.

Una definicion de union por difusion es la formacion de una union entre dos superficies
empalmadas por la aplicacion de calor, y usualmente presion, durante un periodo de tiempo
para producir una unién en estado solido. El proceso suele ser llevado a cabo en vacio, que
en la practica significa una presion de aire de <10 atm., o en horno con atmosfera
controlada. Estas uniones pueden dividirse en dos tipos. El primer tipo es donde hay
unicamente difusion en estado solido que ocurre durante la union. La cual, es producida por
la aplicacion de temperatura, presion y tiempo. El segundo tipo es cuando las superficies
empalmadas a la temperatura de union favorecen la formacion de una difusion inducida por
fase liquida la cual puedo, o no, identificarse al final del proceso. La figura 2.13 ilustra de

manera simple la diferencia entre estos dos tipos de unién .
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Union por difusion a través Union por difusion a través
de difusion en estado solido. de un liquido inducido.

Sin intercapa
Ceramico- ceramico:

Intercapa
(3er elemento)
Ceramico- metal:

Con intercapa
Ceramico- ceramico:

* Green- state

Liquido inducido
por difusién
Ceramico- metal:

1

1 I

1 I

H

* Prensado en caliente. ! :
*  Eutéctico gas- || * Difusién  por

I

b

1 1

1!

1!

1 1

1
1
1
1
1
1
| -Microondas
1
1
1
1
1
1

1
1
1
|
1
: * Superplastico
Ceriamico- metal: : * Tipos de intercapas metal Brazing
*Prensado en caliente. | | - Ceramicos - Unién directa de - Faseliquida parcial
1 . . . .
(&- Nb- safiro) 1 - Vidrios cobre. transitoria
**************** '| Cerdmico- metal: | m— e e e e e m - mm - m—— - —— -
1
: * Metal 1
1

Figura 2.13 Diferentes tipos de uniones por difusion y sus sub-categorias.

(b) Uniones por difusion en estado liquido.

En términos generales, son técnicas que implican el uso de un material que funciona como
elemento de union entre las superficies de los materiales a unir, entre los cuales pueden
estar los adhesivos, cementos, vidrios, vidrio-ceramico, aleaciones metalicas, etc., por lo
anterior son también llamadas uniones indirectas, las cuales también estas sujetas a ciertos
parametros de temperatura, presion, atmosfera y tiempo. Este es un proceso que no requiere

de una ardua preparacion de las superficies a unir.

Dentro de este tipo de uniones se encuentran las uniones por soldadura fuerte,
representadas esquematicamente en la figura 2.14, también llamadas uniones de fase de
liquido transitorio (TLP). Duvall y col. ®®, fueron los primeros en reportar el uso de esta
técnica en el afio de 1974, para unir niquel a una superaleacon. En esencia, el proceso
consiste en colocar una aleacion como capa intermedia entre las superficie empalmadas
con una composicion similar a la del material a unir, teniendo al mismo tiempo elementos
que ayuden a abatir el punto de fusion en la composicion quimica de la capa intermedia.
Esta capa de aleacion se funde por completo durante las primeras etapas de la unidn,

mojando las superficies en contacto.
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Etapa 1

Etapa 2

Formacion homogénea de la union SRR W m >

Etapa 4
Union después de la homogenizacion

Figura 2.14 Esquematizacion de las diferentes etapas de la unién por fase liquida transitoria .

2.2.2 Parametros clave en Soldadura fuerte.

La calidad de las uniones por soldadura fuerte depende fuertemente de la combinacion de
los materiales de aporte y de las partes a unir, asi como de las condiciones de proceso que
son usadas. Es precisamente por esta razén que un entendimiento de los cambios
metalirgicos que acompafan a la secuencia de eventos que se producen en la fabricacion

de las uniones es tan vital para el desarrollo de estos procesos.

Las tecnologias sobre la soldadura fuerte en general han evolucionado de manera empirica,
en gran parte a prueba y error. Principios tedricos han contribuido a aportar ideas,
orientaciones y explicaciones cualitativas para esta tecnologia, pero rara vez han

. . ~ .y 59
proporcionado datos fiables para su uso en el disefio de procesos de union .

El problema es complejo ya que se pone en juego un gran nimero de variables, algunas de
las cuales pueden no ser faciles de reconocer. Entre los factores relevantes esta la condicion
de una superficie solida (ej., la naturaleza de algunos 6xidos, superficies rugosas, etc.); los
gradientes de temperaturas que se desarrollan durante el proceso, sin mencionar las
reacciones metalurgicas existentes entre el material de relleno y los materiales base y las
reacciones quimicas con los flujos, donde estos son usados, y la atmosfera de trabajo.
Existen aspectos claves que influyen en el proceso de unién de los cuales se hablara mas

adelante.
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2.2.2.1 Energiay tension superficial.

La energia superficial se define como la energia necesaria para romper los enlaces
intermoleculares dando lugar a una superficie. Y siendo la tensidon superficial de un
liquido la cantidad de energia necesaria para aumentar su superficie por unidad de area.
Hace que la relacion entre ambas, bajo condiciones especificas, pueda expresan de la
siguiente manera: considerando la posibilidad de una pelicula liquida de longitud L y
anchura W, y al aplicar una fuerza F en una barrera de AB, como se muestra en la figura
2.15, en paralelo a la superficie de la pelicula, con el fin de ampliar la pelicula liquida a una
distancia X, el aumento de la superficie de la pelicula es X * L. Asi, el trabajo realizado en la
obtencion de este incremento es el producto matematico de la fuerza aplicada a la distancia

recorrida, o F * X 9,

-« w e =
'y 'S |
Pelicula .

L de P F
liquido :
v B_. I

Figura 2.15 Relacion entre la energia superficial y la tension superficial.

El trabajo realizado por la pelicula liquida en la oposicion al aumento de la superficie, bajo
condiciones isotérmicas (temperatura constante), es 2 * y * x * L, donde 7y es la fuerza de
tension superficial que actia sobre cada superficie a la temperatura prescrita. A una

temperatura fija (59) (bajo condiciones isotérmicas):
Fx = 2yxL (2.2)

Reordenando, F/L = 2 y o F/L = y para cada superficie. Asi, la energia superficial es

. ., . . .. . , . 59
equivalente a la tension superficial bajo condiciones isotérmicas ).

2.2.2.2 Mojabilidad y &ngulos de mojado.
Es bien conocido que la mojabilidad en muchos sistemas metal liquido-ceramico es muy

pobre, principalmente si se trata de sistemas en donde el cerdmico es un 6xido. Esto se debe
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al alto grado de enlace i6nico que presentan los 6xidos ceramicos lo que impide su buena
mojabilidad por un metal liquido, a diferencia de sistemas ceramicos tales como los nitruros
o carburos donde la mojabilidad del ceramico por el metal es mayor, como consecuencia de
que estos Gltimos presentan un enlace con mayor caracter covalente ©°.

El mecanismo para la formacion de una interfase (mojabilidad) metal-cerdmico es la
disminucién de la energia libre presente cuando se tiene un contacto intimo entre las
superficies metalica y ceramica. Esta energia cambia por unidad de area de interfase

formada AG vy esta dada por la ecuacién de Dupre '

AG = Ym~+ Yo — Vme (2.3)

Donde:

Ym ¥ ¥c son las energias superficiales del metal y del ceramico respectivamente, y ymc es la
energia superficial en la interfase metal-ceramico. AG es igual al trabajo de adhesion (W,q)
que se define como el trabajo requerido para separar una unidad de area de la interfase en
dos superficies diferentes. Si W,4 es substituido por AG en la ecuacion (2.3) y esta es re

arreglada como:

Yme = Ym+ Ye — Waa (2.4)

Es evidente que la energia interfacial metal-ceramico (ym¢) decrece en la medida que el
trabajo de adhesion aumenta. Por lo tanto, para mejorar el contacto entre el metal y el
ceramico se debe incrementar el trabajo de adhesion. Una practica comun es derivar ya sea
Yme 0 Waq a partir del dngulo de contacto medido entre un liquido en equilibrio (metal) con
un substrato sélido (cerdmico), tal y como se ilustra en la figura 2.16 (0 es el angulo de

contacto).

Ym

» Ve

Yme

Figura 2.16 Esquematizacion del angulo de contacto entre una gota de metal liquido y un sustrato ceramico.

En el equilibrio el balance entre las energias interfaciales es dado igualmente por la

ecuacion de Dupre:
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Ym — Ye = YmcCos@ =0 (2.5)
Que combinada con la ecuacion 2.4 da:
Waa = ¥m(1 — cosB) (2.6)

Estas ecuaciones muestran que la mojabilidad del substrato mejora cuando 6 < 90 y que un
mayor contacto entre el liquido y el soélido se tendrd en la medida que 6 tienda a 0.
Asimismo, se tiene que el trabajo de adhesion entre las fases solida y liquida puede
expresarse entonces en términos del angulo de contacto y la tension superficial del liquido
(energia superficial). Estas cantidades pueden medirse experimentalmente facilmente

usando el método de la gota colocada, el cual es ampliamente explicado por Rhee V.

2.2.2.3 Flujo de fluidos.

El conocimiento de los dngulos de contacto permite determinar la energia superficial y por
consiguiente se puede estimar la fuerza que actia para llenar los huecos en la unioén con el
liquido. El liquido fluird en la unién bajo esta fuerza, gobernada por la viscosidad del

sistema. La teoria del flujo del fluido supone que:

1. No hay interaccioén entre las superficies solidas y el liquido con las que esta en
contacto.
2. Todas las superficies son lisas y perfectamente limpias

3. El flujo es laminar, no turbulento.

Asi, gracias al modelo de Milner 62)

, en el cual obtiene una expresion del cambio de
volumen a medida que el tiempo transcurre dV/dt, entre un par de placas paralelas y
horizontales de longitud |, separadas una distancia D y bajo un presion por unidad de area y

transversal a las placas. Con lo anterior la viscosidad del liquido es 0.
av pD3

dt =:12nl 2.7)

Y asumiendo que el liquido avanza a una velocidad (dl/dt) igual a la velocidad media de
flujo y con ayuda de la ecuacion de la viscosidad y la ecuacion de mojabilidad se llega a lo

siguiente:
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dl Dcos6B
a _ Ywbcost (2.8)
dat 6l

Donde esta formula muestra que el liquido aumenta cuando:

1. La tension superficial del liquido-vapor, )y, aumenta.

2. La brecha de union, D, aumenta
3. El angulo de contacto # disminuye.

4. Laviscosidad del material de relleno es baja.

2.2.2.4 Caracteristicas de difusidon del material de relleno.

No todos los materiales de relleno tienen las mismas caracteristicas de difusion, aunque con
algunas excepciones, una variable importante que aumenta el grado de difusion, a través de
un sustrato “ideal”, es el aumento de la temperatura y el hecho de que el ambiente se haga

mas reductor.

Aleaciones con estrechos rangos de fusion, idealmente con composiciones eutécticas, son a
menudo consideradas con buenas caracteristicas de difusion, esto es con frecuencia una de
las razones para su seleccion, en lugar de metales con amplio rango de fusion. La
inmejorable difusidon existente en elemento de unidon con pequefios rangos de fusion, en
comparacion con aleaciones del mismo sistema, pero con amplios rangos de fusion, como
se observa con frecuencia, pueden explicarse en dos casos diferentes. En un caso ideal,
cuando un metal puro o una aleacion de composicion eutéctica funden instantdneamente, la
difusion de la aleacion fundida es entonces impulsada a interaccionar con el substrato (59)
63 En el caso de una aleacion no eutéctica, la mojabilidad comienza antes de que la
aleacion este completamente fundida y cuando el flujo es relativamente lento. En el
momento que la aleacion estd completamente fundida, esta tendrd parte de ella aleada con
el substrato, y la fuerza motriz para la difusion habra sido disminuida. La difusion del metal
de relleno depende en gran medida de los componentes elementales en ella y de la

composicion del substrato ),
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2.2.2.5 Rugosidad de la superficie de los componentes.

La rugosidad de las superficies a unir puede tener un efecto significativo sobre el
comportamiento de la mojabilidad y la difusion del elemento de union. Es bien sabido que
para cada material existe una rugosidad de superficie Optima para maximizar la difusion del

material de aporte.

La rugosidad de la superficie reduce el angulo de contacto de 6", donde 0" es relacionado 6,

angulo de contacto de una superficie perfectamente plana a través de la relacion:
cos@* =rcosf (2.9)

Donde:

darea real de la superficie rugosa
r o= perficle rug (2.10)

area planar

Donde r; es la rugosidad promedio medida como la desviacion media de la linea central de
la superficie. En la ecuacion, se expresa como una proporcion de la superficie. Al mismo
tiempo, produciendo una red de canales se puede aumentar la fuerza en los capilares que
actiia entre el material de relleno y los componentes de las superficies a unir. Ambos

fenomenos ayudaran a la difusion © ©%.

2.2.2.6 Disolucion de los materiales base y la formacion de una nueva fase.

La disolucion del substrato en la soldadura y el crecimiento de compuestos intermetalicos,
cuando esto ocurre, ambos siguen la relacion de Arrhenius, representada por la ecuacion:
-Q
Cte.= expkr (2.11)
, donde Q es la energia de activacion que caracteriza a la reaccion, T es la temperatura en

grados kelvin y K es la constante de Boltzmann.

Las reacciones interfaciales son importantes, no solo por la determinacion de las
caracteristicas del flujo del metal de aporte y del comportamiento de la mojabilidad, sino

también las propiedades de las uniones resultantes. Existen evidencias de intersolubilidad
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entre el metal de aporte y los materiales de inicio, la cual es provista por la erosion de las
superficies de los materiales a unir en la regién de union, y la formacion de nuevas fases a
lo largo de toda la interfase entre estos o en el propio material de aporte cuando este se

solidifica.

En algunos sistemas de materiales, el producto de reaccion entre una aleacion de aporte y
los materiales a unir toma la forma de una capa continua de compuestos intermetalicos a
través de la interfase. Una vez que esta capa intermetélica se establece, el grado de erosion
disminuye en gran medida debido a que ahora se rige por la velocidad a la que los d&tomos

del material a unir puedan difundir a través de los compuestos intermetalicos solidos ).

2.3  MECANISMOS DE DIFUSION.
La difusion puede ser definida como el mecanismo por el cual la materia es transportada

por la materia misma. "’ Los 4tomos de gases, liquidos y sélidos estan en constante
movimiento y se desplazan en el espacio tras un periodo de tiempo. En los gases, el
movimiento de los atomos es relativamente veloz, tal efecto se puede apreciar por el rapido
avance de los olores deprendidos al cocinar o el de las particulas de humo. En los liquidos,
lo atomos poseen un movimiento mas lento, esto se pone en evidencia en el movimiento de
una tinta que se disuelve en agua. El transporte masa en liquidos y en gases se origina

generalmente debido a una combinacion de conveccion (movilizacion de fluidos) y fusion.

La difusion en metales y cerdmicos es particularmente importante si consideramos el hecho
de que la mayor parte de las reacciones en estado so6lido llevan consigo movimientos
atomicos; como por ejemplo se puede citar la formacion de nucleos y crecimiento de
nuevos granos en la recristalizacién de un metal trabajado en frio y la precipitacion de una

segunda fase a partir de una solucion solida .

Existen dos mecanismos principales de difusion en los atomos en una estructura cristalina:

(1) mecanismos de vacantes o sustitucional, y (2) el mecanismo intersticial ©° ),

2.3.1 Mecanismo de difusion por vacantes o sustitucional.
Los atomos pueden moverse en las redes cristalinas desde una posicion a otra si existe

suficiente energia de activacion ocasionada por la vibracion térmica de los atomos, y si hay
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vacantes u otros defectos cristalinos en la estructura para que ellos las ocupen. Las vacantes
en los metales son defectos en equilibrio, y por ello estdn siempre presentes y facilitan la

existencia de la difusion sustitucional de los atomos.

Al incrementar la temperatura de metal se producirdn mas vacantes y habra suficiente

energia térmica disponible, por tanto, el grado de difusion es mayor .

La energia de activacion para la difusion propia es igual a la suma de la energia de
activacion necesaria para formar la vacante y la energia de activacion necesaria para
moverla. Se puede observar que a medida que se incrementa el punto de fusion de un
material, la energia de activacion también aumenta, esto se da porque los metales con
temperatura de fusién mas alta tienen mayores energias de enlace entre sus atomos %, sin

embargo, la diferencia entre los tamafios de los 4tomos y las energias de enlace entre ellos

son factores que afectan la velocidad de difusion.

2.3.2  Mecanismos de difusion intersticial.
La difusion intersticial de atomos en las redes cristalinas tiene lugar cuando estos se
trasladan de un intersticio a otro continuo sin desplazarse permanentemente a ninguno de

los lugares ocupados por los 4&tomos que componen la matriz de la red cristalina.

Para que el mecanismo intersticial sea efectivo, el tamafio de los 4&tomos que difunden debe
ser relativamente pequefio comparado con el de los dtomos de la matriz. Los atomos
pequefios como los de hidrégeno, oxigeno y nitrogeno, pueden difundirse intersticialmente
en algunas redes cristalinas metalicas. Por ejemplo, en la difusion intersticial del carbono
en hierro, los 4&tomos de carbono deben pasar entre los atomos de la matriz de hierro alfa
(BCC) (66) (67) (68)

2.3.3 Difusion en estado estacionario.

El fenémeno de difusion puede presentarse de dos formas: en un estado estacionario o
como un proceso de constante cambio. Si consideramos la difusion del soluto en la
direccion del eje X, entre dos planos de atomos perpendiculares al plano de la hoja,
separados una distancia 4X, supongamos entonces que tras un periodo de tiempo, la

concentracion de los 4&tomos en el plano 1 es C1 y en el plano 2 es C2, figura 2.17. Esto
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significa que no se producen cambios en la concentracion de los atomos de soluto en esos
planos con el tiempo para ese sistema. Tales condiciones de difusion se conocen como
condiciones en estado estacionario. Este tipo de difusion tiene lugar cuando un gas no

reactivo difunde a través de una ldmina metalica.

Flujo atémico del soluto

3

Concentracion de
atomos en difusion.
0

X X o
! ©  Distancia X

Figura 2.17 Diagrama de densidad de flujo.

La difusion entonces tiene lugar de una concentracion mayor a una menor, es decir, existe
un gradiente de difusion negativo. Este comportamiento se encuentra sefialado por la Ley de
Fick ®Jy afirma que para condiciones de flujo en estado estacionario, la densidad de flujo
neto de atomos es igual a la difusividad (D) por el gradiente de concentracion (dC/dX). Las

unidades son en el sistema internacional.
J(Atomos/m?seg) = D(m?/seg)dC/dX [(Atomos/m3)(1/m)] (2.12)

Los valores de la difusion dependen de muchas variables, dentro de las mas importantes
estan las siguientes:

1. Tipo de mecanismo de difusion.

2. Temperatura.

3. Tipo de estructura cristalina de la red matriz.

4. Tipo de imperfecciones cristalinas.

5. Concentracion de las especies que difunden.
Si la temperatura aumenta en el sistema, la difusividad se ve incrementada. La estructura
cristalina BCC que posee un factor de empaquetamiento de 0.68 ayuda a que la difusividad

en ella sea mayor que en una red FCC que posee un factor de empaquetamiento de 0.78.
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La difusion tiene lugar rapidamente a lo largo de los limites de grano a mayor escala que en
la matriz del mismo, en metales y ceramicos. Las vacantes en exceso incrementaran las

velocidades de difusion.

2.3.4 Difusion en estado no estacionario.

El estado estacionario, relaciona el proceso donde las condiciones permanecen invariables
con el tiempo, sin embargo, en la mayoria de los casos, la difusion es en estado no
estacionario, en el cual, la concentracion de los atomos del soluto en cualquier punto del
material cambia con el tiempo.

Por ejemplo, al aplicar una cementacion en un arbol de levas automotriz de acero para
endurecer su superficie, la concentracion de carbono de cualquier punto cambiara con el
tiempo a medida que el proceso de difusion avanza. Para casos de difusion en estado no
estacionario, en el cual la difusividad es independiente del tiempo, se aplica la segunda Ley
de Fick sobre la difusion " ¢,

Esta ley establece que la velocidad de cambio de la composicion de la muestra es igual a la
difusividad por la velocidad de cambio del gradiente de concentracion. Los atomos se
mueven a velocidades diferentes, este efecto fue hallado en los metales por Kirkendall y se
le ha llamado efecto Kirkendall. La presencia de este desplazamiento significa que la red
cristalina completa se mueve realmente con respecto a un observador durante el proceso de

difusion.

Leh>=1

Concentracion de especies en
difusitn

Figura 2.18 Grafica mostrando el aumento de la difusion con el tiempo .

Este es un tipo de movimiento de volumen similar al movimiento de conveccioén en los

liquidos y se debe tomar en cuenta al analizar los procesos de difusion que ocurren aqui.
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2.4  MECANISMOS DE DIFUSION METAL /CERAMICO.
El proceso se considera que ocurre en diferentes etapas:

Primero, el proceso provoca un colapso de las asperezas de la superficie metalica debido a
que ceden ante el contacto con la rugosidad cerdamica, esto resulta en un contacto intimo
entre las superficies lo que facilita la formacion del enlace subsiguiente. El proceso de
deformacion produce una red de poros sellados en la interfase. Segundo, el desarrollo de la

., . . ., . 0) (71
unidn procede por mecanismos de difusion controlada, transferencia de masa, etc., ©) 70 7D

(72)

La fuerza que lleva a la difusion en este mecanismo es la diferencia en curvatura de la
morfologia de las superficies en contacto, la materia es transferencia de los puntos de
menor curvatura (picos afilados) a los puntos de mayor curvatura (redondeados), a medida
que la morfologia cambie de una seccion eliptica a una circular, las relaciones entre estos

mecanismos disminuird y el material tenderd a unirse més facilmente, figura 2.19.

Antes-de unir Al-contacto-con-el-ceramico

e /
~ rs
A

Metal

Figura 2.19 Efecto sobre las irregularidades del metal al contacto con el cerdmico.

La eliminacién de las irregularidades interfaciales es llevada a cabo por una serie de

mecanismos analogos:

1. Difusion superficial hacia la interfase a formarse.
2. Difusion volumétrica de la matriz superficial a la interfase.
3. Expansion volumétrica por la accion de la temperatura durante un tiempo

prolongado sobre la estructura de los materiales.

Todos los mecanismos son generados por la naturaleza inicial de no equilibrio de la
interfase formada, los cuales actuan durante un periodo de tiempo pequefio hasta que la
formacion de una interfase en equilibrio se lleva a cabo por la interaccion quimica entre los

componentes, reaccionando o difundiendo entre ellos . De acuerdo con la literatura, se
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han hecho varios intentos por modelar y simular los mecanismos que envuelven la difusion
y transferencia de masa entre las superficies para lograr la formacion de una interfase
metal/ceramico bajo estd técnica, sin embargo, los modelos desarrollados no se pueden
aplicar a todos los sistemas. La modelacion de las posibles interacciones es una operacion
compleja y la fabricacion de un modelo que encierre todas estas es analiticamente
imposible, ya que todos los materiales ceramicos estan constituidos por diferentes
elementos y se comportan de manera distinta con el efecto de la temperatura y al contacto
directo con tantos metales diferentes. Sin embargo, es posible aplicar modelos simples para
algunas configuraciones de metal/ceramico como en el sistema comprendido entre el Al y

la ALO; 7909,
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CAPITULO 3. DESARROLLO
EXPERIMENTAL

En este capitulo, se describe el procedimiento experimental seguido para cumplir con los
objetivos propuestos en la presente investigacion, figura 3.1. Se describirdn los
procedimientos utilizados durante el proyecto comprendido por: materia prima,
sinterizacion de pastillas de alimina, producciéon y reproduccion de uniones,

caracterizacion de materia prima y productos.

Seleccion de los Caracterizacion de
materiales de los materiales de
inicio. inicio.

Produccién de
pastillas de alimina

| Caracterizacion o
interfacial de las roauccion ae

uniones: Preparacion de los

uniones materiales de inicio

Al,O,/Cu-Zn/Ti

Microscopia
Electronica de Evaluacion de la
barrido y Difraccion dureza.
de Rayos-X

Figura 3.1 Esquematizacion general de las actividades experimentales realizadas.

3.1 DESCRIPCION DEL PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL.
3.1.1 Seleccion y caracterizacion del material de inicio.
Como ya se mencion6 en el capitulo anterior existe una diferencia considerable entre los

materiales metalicos y los materiales ceramicos, tanto en propiedades quimicas como

fisicas, por lo cual se inicio con la seleccion y caracterizacion de los materiales de trabajo.
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Los materiales utilizados en la presente investigacion se muestran en la tabla 3.1, cabe
mencionar que estos son obtenidos por procesos tradicionales y su disponibilidad es de tipo
comercial, a excepcion de la alumina, la cual fue fabricada en el Instituto de

Investigaciones Metalurgicas de la UMSNH .

Tabla 3.1 Materiales de inicio.

Material Forma Diametro Altura
Titanio Cilindrica 6 mm 2 mm
70Cu-30Zn(wt%o) Lamina -------- 25 um
Alimina Cilindrica 6 mm 2 mm

Algunas de las propiedades fisicas y quimicas de los materiales de inicio son mencionadas

en la tabla 3.2, asi como la descripcion dada por el proveedor de los materiales comerciales

utilizados en la tabla 3.3.

Tabla 3.2 Propiedades fisicas y quimicas de los materiales de inicio.

Estructura cristalina HCP/BCC FCC HCP

Punto de fusion (°C) 1668 950 >2000
Coef. de exp. ter. x10°/°C 8.7 18 4.6
Densidad (g/cm®) 45 8.4-8.7 3.9

Tabla 3.3 Descripcion del proveedor del material de inicio.

Material Proveedor Composicion quimica
Titanio Alfa Aesar 99.7% Ti, 0.14%Fe
Laton Alfa Aesar 70wt% Cu, 30wt% Zn

3.1.1.1 Caracterizacion de los materiales de trabajo.

Con motivo de conocer la microestructura y morfologia de los materiales de trabajo se hizo

una preparacion metalografica; para revelar la estructura granular del titanio este fue
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preparado metalograficamente para después ser atacada con un reactivo llamado Kroll’s el
cual es una solucion de agua destilada, acido nitrico (HNO3) y acido fluorhidrico (HF) por
30 segundos, para posteriormente ser observado en un microscopio 6ptico Nikon, modelo
Epiphot 300; en el caso de la aleaciéon y debido a su espesor fue imposible hacer una
preparacion similar ya que con el desbaste continuo con la lijas esta se iba desgastando mas

rapido de lo normal.

Tanto el titanio como la alimina fueron analizadas de manera superficial para evaluar la
rugosidad en las muestras, la cual se llevo a cabo en un Microscopio de Fuerzas Atémicas
del Instituto de Investigaciones en Materiales de la UNAM, JEOL Modelo JSPM-4210, con
puntas de silicio (NSC12), frecuencia de resonancia de 150 KHz y un radio de curvatura de
10nm. Su principio se basa en la sensibilidad de la fuerza aplicada entre la punta que esta
suspendida y la morfologia superficial de la muestra, estas deflexiones son detectadas y

registradas como una sefial, para después ser convertidas a una imagen 7%, figura 3.2.

Fotodetector
) E,'f°j° Divisor de haces Diodo
<< - Laser
S R

Z
X
Y

Figura 3.2 Esquema generalizado del microscopio de fuerza atémica.
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3.1.1.2 Produccion de las pastillas de alimina.

Las pastillas de alimina fueron elaboradas en el mismo IIM ", para las cuales se siguio el

siguiente procedimiento, ilustrado en la figura 3.3.

Caracterizacion L
de polvos de Sinterizacion de

AlUumina las pastillas

Caracterizacion de
las pastillas de
Aldmina por MEB.

\J

Figura 3.3 Esquematizacion del proceso de sinterizado de pastillas de alimina.

Los polvos de los cuales se parti6 para la produccion de las pastillas de alimina fueron
obtenidos por una ruta que parte de sulfato de aluminio comercial el cual se somete a una
reaccion de precipitacion usando una solucion amoniacal dando como resultado
pseudoboehmita hidratada, donde después de un proceso de calcinado se obtuvieron polvos
de a-alimina y de estos solo toman el 2% y se siembran para poder obtener polvos de

alimina-a de segunda generacion, las cuales fueron utilizadas en este trabajo.

Una vez obtenidos los polvos estos se mezclaron con goma arabiga (ligante), después se
colocaron dentro de un dado de acero inoxidable y ser prensados a 2.5 Ton/cm’ en una

prensa NT-5H, figura 3.4.

Ao, @
v » »

Dado de

Acero
Inoxidable

Figura 3.4 Mezcla de alimina y goma arabiga (GA-ligante) y prensado de los polvos.

Prensa
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Las pastillas en verde se sinterizaron en un horno de alta temperatura, figura 3.5 al ser un

oxido no se necesito una atmosfera especial para la sinterizacion de las pastillas.

Figura 3.5 Horno de alta temperatura.

El ciclo de sinterizacién utilizado para la consolidacién de las pastillas se inici6 de
temperatura ambiente hasta 1000°C a 10°C/min., con una permanencia de 1 hora para
extraer la humedad y calcinar las muestras, es decir, para eliminar el exceso de humedad y
remover el ligante de las mismas, para después llegar a la temperatura de sinterizacion la
cual fue de 1550°C a 3°C/min., con una permanencia de 2 horas para después enfriarlas
lentamente dentro del horno; es importante mencionar que el ciclo de calentamiento y

enfriamiento de las pastillas es lento para evitar fisuras en las mismas, figura 3.6.

1550 °C

2hr
3min

1000 °C

10 min

n
>

Tiempo Hrs
Figura 3.6 Ciclo de sinterizacion de la alimina
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3.1.2 Preparacion de los materiales a unir.
El establecer un contacto intimo entre las superficies a unir, es uno de los principios
fundamentales para lograr la union exitosa de un componente en la técnica de soldadura

fuerte.

Es necesaria la preparacion superficial de éstos antes de su interaccion; retirando los
residuos contaminantes producidos y/o presentes durante la manufactura del material, su
almacenamiento y/o manejo que pudieran quedar atrapados entre las irregularidades
superficiales de los mismos. Cabe mencionar que son dos tipos de material los que se

prepararon por lo que cada uno tiene preparacion diferente.

Las pastillas de alimina se fabricaron con el mismo didmetro de las pastillas de titanio, es
decir de 6 mm de didmetro y 2 mm de altura aproximadamente; para el titanio se parti6 de
una barra tubular de aproximadamente 6mm didmetro y Im de largo, dicha barra se corto
con una cortadora de disco de diamante ISOMET BUEHLER de baja velocidad, figura 3.7,
cada seccion de titanio fue de 2mm de altura; con la ldmina de laton fue mas sencilla ya que

solo se hicieron cortes redondeados con una perforadora de 6 mm de diametro.

Figura 3.7 Cortadora de disco de diamante Isomet Buehler.

Después de tener todas las muestras cortadas con las medidas especificas, se les realizd un
acabado superficial, que consisti6 en pulir las caras que iban a estar en contacto,
comenzando con lijas de grano de nimero 120 grit para terminar con un pulido en pafio con

pasta de diamante de 1um a 200 rpm durante 20 min, figura 3.8.

Como se menciond en el capitulo anterior una de las variables a controlar dentro de la
técnica de soldadura fuerte es la rugosidad superficial de las muestras ya que de ella

depende en cierta parte la union exitosa, por ello una vez que las muestras se encontraban
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con un acabado espejo en el caso de las muestras metélicas y con un acabado liso en las
muestras ceramicas, a €stas se les hizo un rallado de manera perpendicular con lija 240 grit
con la finalidad de crear canales que ayudaran a que el material de aporte, una vez fundido,
encontrara cavidades en las cuales penetrar y con ello lograr una mayor interaccion y asi
evitar escurrimiento de la misma, todo lo anterior para poder lograr la reproducibilidad de

las uniones.

a)

Figura 3.8 (a) Lijas de diferentes tamafios de grano y (b) maquina pulidora Bueher Ecomet 3.

3.1.3 Produccion experimental de arreglos tipo Al,O3/Cu-Zn/Ti.
Una vez que las muestras se tenian superficialmente preparadas, se les aplicoé una limpieza
en una tina de ultrasonido BRANSON, figura 3.9, con la finalidad de remover cualquier

tipo de impureza que pudiera influir de manera negativa en los ensambles.

Figura 3.9 Tina de ultrasonido Branson.

Las muestras para difusiéon consisten en un montaje axial con un bloque de aliumina
(Al,0O3) y otro de titanio, y en medio de ellas una lamina de laton (70wt%Cu-30wt%Zn),
cuyas superficies pulidas estuvieron en contacto. Al querer unir un cerdmico con un metal

es importante mantener un contacto intimo entre las piezas, por tal motivo la superficie en
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contacto de las pastillas de alimina fueron previamente metalizadas con cobre, en una

metalizadora Edwards modelo S150A, figura 3.10.

Figura 3.10 Metalizadora Edwards.

Cada arreglo, fue insertado en un dado de grafito, figura 3.11, de manera individual, el cual
tenia polvos de nitruro de boro (99.5%, AESAR Division Johnson and Matthey, Toronto),
cuyo proposito es evitar el contacto entre la muestra y las paredes internas del dado de
grafito; ya colocadas las muestras en el dado este se introdujo en un horno horizontal de
camara tubular, marca Carbolite modelo STF 16/180, calentado por resistencias y con una

atmosfera de argon UN 1006, figura 3.12.

/ DADODE GRAFITO.

POLVOSDENITRURO
DEBORO (BN)

G TORNILLO DE
AJUSTE,

Figura 3.11 Arreglo del ensamble en el dado de grafito.

Los experimentos de unidén se realizaron con previa calibracién del horno, llevando un
calentamiento lento hasta la temperatura de trabajo para después darle un tiempo de
permanencia y una vez terminado este tiempo se siguid con un enfriamiento lento dentro
del horno; es importante mencionar que dentro del horno existen zonas frias y calientes, las

cuales pueden afectar en las uniones, por ello se trato de introducir los dados en las zonas
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calientes (parte central del horno) para poder obtener uniones exitosas y para conveniencia

por cada corrida se produjeron un par de uniones.

e

Camara del horno Resistencias

Figura 3.12 Horno de camara tubular.

En soldadura fuerte, la temperatura de trabajo se selecciona con ayuda, en muchos casos, de
los diagramas de equilibrio 9 | ya que dependiendo de la composicion del material de
aporte se puede saber la temperatura de fusion del mismo, por ello la temperatura de trabajo
para este proyecto se baso en lo anterior para su seleccion. La temperatura de fusion del
material de aporte es de 950°C, de la cual se partio; los tiempos de permanencia se
seleccionaron en base a experiencias anteriores y a la literatura donde estos se comenzaron
desde tiempos cortos hasta tiempos relativamente largos. Realizados los primeros
experimentos se vario esta temperatura por debajo y por encima de la misma, con el fin de
poder observar hasta que temperatura se podrian obtener uniones exitosas basadas en la

difusion de especies quimicas existentes en los materiales unidos, tabla 3.4.

Tabla 3.4 Temperaturas y tiempos de trabajo.

1000 5 10 15 20 35 45
970 5 10 15 20 35 45
920 5 10 15 20 35 45
820 e - 15 e e e

3.1.4 Caracterizacién interfacial de los materiales unidos.

Para la caracterizacion de las uniones y para evitar dafios en la zona de unién, las muestras

fueron montadas en resina para después hacerles un corte transversal de tal manera que se

INSTITUTO DE INVESTIGACIONES METALURGICAS Pégina 45



pudiera observar hacia su interior y poder saber si se habia unido de manera exitosa, figura

3.13.

= = (== [db

Figura 3.13 Esquematizacion de las muestras unidas, montadas y cortadas transversalmente.

Estas fueron pulidas con acabado espejo y su caracterizacion se realizo en un equipo JEOL
Scanning Microscope modelo JSM-6400, figura 3.14, el cual trabaja a 25 KeV. Se

realizaron analisis quimicos lineales y por areas de las zonas de interaccion.

Figura 3.14 Microscopio Electronico de Barrido JOEL, modelo JSM — 6400.

Por otro lado, las muestras fueron caracterizadas mediante difraccion de rayos-X, utilizando
un difractometro de rayos-X SIEMENS D5000 con radiacion Cu Ko de 1.54056 nm
operado a 20 KV, esto con fin de detectar la mayor cantidad de fases presentes en la

interfase de union.

3.2 Evaluacion mecéanica de unién.

La evaluacion mecanica de las muestras consistio en pruebas de microdureza en un equipo

Zwick/Roell Indentec, figura 3.15.
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Figura 3.15 Microdurometro Zwick/Roell Indentec.

Las muestras fueron montadas en resina y cortadas de manera transversal para después ser
pulidas a espejo; ya preparadas las muestras se colocaron en el equipo y se hicieron
indentaciones de manera perpendicular al area transversal de las muestras, figura 3.16, de
manera que se pudiera tener datos de los extremos y del centro de la unién, esto con el
proposito de saber el cambio de dureza de los extremos y de la zona de reaccion(centro de
la unién), donde se presume existen diferentes fases a las del material base, lo cual ayudara

a saber la presencia de ciertas fases en el sistema.

=&

Figura 3.16 Representacion grafica de corte de la union y de los puntos de microdureza.
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CAPITULO 4. ANALISIS Y DISCUSION DE
RESULTADOS

Se presentan los resultados y un andlisis de los mismos, obtenidos a partir del
procedimiento experimental. Se inicia con una caracterizacion de los materiales utilizados:
titanio, aleacion 70wt%cobre-30wt%zinc y alimina asi como el estudio de su morfologia.
Se presentan los resultados de la union producida por la técnica de soldadura fuerte bajo
diferentes combinaciones de los parametros utilizados, siguiendo con la caracterizacion
interfacial de las posibles fases formadas en el sistema Ti/Cu-Zn/Al,O3, al mismo tiempo se
conjugan con los datos obtenidos entre las interacciones de los elementos presentes en los
materiales de inicio de acuerdo a los diagramas de fase con el fin de confirmar el
comportamiento de la interfase de union a la temperatura de trabajo. Finalmente se
presentan resultados de la evaluacion de la dureza en la zona de uniéon empleando la técnica

de indentacion vickers.

4.1 Caracterizacion de los materiales de inicio.
La técnica de unidon por soldadura fuerte, de manera general, no requiere una preparacion

exhaustiva de las superficies de los materiales a unir, ya que cierta rugosidad en material
ayuda a que el material de relleno, al llegar al estado liquido, tenga canales por los cuales

distribuirse y asi evitar escurrimientos del mismo.

4.1.1 Titanio.
Con la preparacion metalografica realizada al titanio, como se mencion6 en el apartado

3.1.1.1, se reveld la microestructura de este y de igual manera se confirma la existencia de
la fase o, la cual es la fase que identifica al titanio comercialmente puro (CP), ™ En la
figura 4.1 se presenta la microestructura del titanio comercialmente puro grado 1, objeto de

este estudio.
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Figura 4.1 Micrografias de (a) titanio cp sometida a ataque quimico (reactivo Kroll) a 1500x, (b) titanio cp
donde se observan granos o alargados por laminado en frio a 250x 7®).

4.1.2 Aleacion Cobre- Zinc.

Uno de los materiales mas utilizado

(80)

, para la fabricacion de uniones con soldadura fuerte

es el cobre puro pero debido a su alto punto de fusion (1084 °C) y a la particular atencion

que se requiere con la atmdsfera de trabajo para prevenir una oxidacion excesiva; para la

presente investigacion se opto por trabajar con la aleacion 70wt%Cobre-30%Zinc, la cual

tiene un punto de fusion de 950 °C, figura 4.2, por ello esta dentro de las aleaciones que se

consideran factibles como material de aporte para produccion de este tipo de uniones, la

aleacion es ductil lo que permite el acomodo de esfuerzos residuales debido a la diferencia

de coeficientes de expansion térmica que existe entre los materiales.

1200 1 1 | 1
1100 -
1000 - N L L
a AL ) 930°C
200 WXC — P B+L !
\ _{_Y’:T‘.-
200 A BFC N L
I IJ II'I | rr“"i_"_
?E'D II ﬁ'l .ﬂ | r 1 y
- | a ) L9 J1II. ; =N0C
1 [ b I'-'“;“L-'-
- e Y | Rl | @0°C
00 |4 | |8 | ssec bs {5’7—‘@ I
| !I f it '_'i
500 4 i 1 [ } |' \ '..E"L“‘- b=
£ ! 4
1 [ e\ \
| , wo—
400 ‘ | l |I |'412‘c i
/ ‘ I jreey.
00 Y Ui TR VY (IR )
¢ AN 1y
20 T T — 1
i} D 40 &0 /0 100

Figura 4.2 Diagrama de Equilibrio Cu-Zn.
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Como se menciond anteriormente, debido al espesor tan pequefio (25um) de la aleacion
esta no se pudo preparar metalograficamente para su observacion, ya que al intentar pulirla

esta se desgastaba con mucha rapidez lo cual hizo imposible dicha preparacion.

4.1.3 Alumina

Los resultados de DRX se muestran en la figura 4.3, los picos de la muestra de polvos
secos corresponden a la fase a-alimina, ya que se obtuvieron de un gel con 2% en peso de
semillas de Al,Os;—a que requirid temperaturas tan bajas como 1050°C para la

transformacion a Al,Os-a, dando por consiguiente las semillas son de segunda generacion.

180 - uALO,
180 - L]
140 = " i
120
gum-
£ % ‘| | -l
40
2 j ' l ‘
i | L N J!
QMMUMWWME
P 3 40 50 & 7
2 Teta (*)

Figura 4.3 Patrones de DRX de polvos de alumina-a de segunda generacion.

La segunda generacion de semillas de Al,Os-a fue caracterizada por MEB, figura 4.4. El
tamafio de los granos de Al,Os-a estd en el rango nanométrico, pero los granos forman

pequeiios aglomerados atin después del proceso de molienda.

Figura 4.4 Micrografia de MEB mostrando polvos de alumina-o de segunda generacion.
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De acuerdo a estudios realizados con anterioridad donde se muestra que los monolitos
sembrados permanecen casi constantes en términos de densificacion hasta los 1400°C, y de
1500°C el encogimiento contintia debido a que ocurre un proceso de crecimiento de grano e
incrementa el tamafio de poro ”. De estos resultados para este proyecto se toman las

variables anteriores y los polvos fueron sinterizados a la temperatura de 1500°C, figura 4.5.

B0 P astita AlZO3 106007 10

Figura 4.5 Micrografias de MEB de muestras sinterizadas a 1500°C.

Los sinterizados de alimina se sometieron a la prueba de Arquimedes para conocer la
porosidad promedio, esto en base a la norma ASTM C20-00, dicha prueba consiste en una
serie de tomas de peso en seco, humedo y suspendido de las muestras, para después

mediante una serie de formulas (Apéndice 1) obtener los datos procesados.

La porosidad promedio de las pastillas de alimina fue de 3.43%, lo cual indica que se
obtuvieron compactos de 96.67% de densificacion, en la tabla 4.1 se presentan los datos

obtenidos de los pesos de las pastillas, de los cuales se obtuvo dicho dato.

Tabla 4.1 Datos obtenidos del método de Arquimedes a pastillas de aliimina.

NORMA ASTM C20-00
P. seco P. suspendido P. himedo Porosidad(%)|
0.3264 0.2432 0.3287 2.69
0.3366 0.2501 0.3393 3.02
03829 | 02874 0.3863 3.43
03503 | 02622 03538 | 382
0315 | 02333 0.3186 ‘, 422
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]
Por otro lado, las muestras se sometieron a un analisis tridimensional, con el fin de conocer

la rugosidad promedio de las muestras a unir, esto empleando microscopia de fuerzas

atomicas, mostrando el barrido obtenido para la alimina y titanio, donde sus rugosidades

promedio en areas de 10 x 10pum para el titanio de 54.6nm y para la alimina en areas de 2.5

x 2.5nm fue de 42.6 nm, figura 4.6.

Alumina-240-T3
252 x 2.62 um X 746 nm

Thanlo-240-T1
100100 x 202 um

Figura 4.6 Superficie de rugosidad tomada por microscopia de fuerza atémica.

4.2 Resultados experimentales de la union del sistema Al,O3/Cu-Zn/Ti.
Una vez realizada la caracterizacion de los materiales y conociendo de manera general la

morfologia y rugosidad de la superficie de contacto en las mismas, se procedid a realizar
los experimentos de unidon a diferentes condiciones bajo una atmoésfera inerte de argdn,
utilizando diferentes temperaturas y tiempos de union, cabe mencionar el uso de ensambles

tipo sandwich del sistema Al,O3/Cu-Zn/Ti.

Los tiempos comprendidos por esté estudio varian desde los 5 minutos hasta los 45
minutos, ya que la calidad de la union depende de la interdifusion de los elementos que
componen a los materiales, donde la difusion es un proceso dependiente del tiempo y la
temperatura. Con lo anterior, se trata de encontrar el periodo de union 6ptimo donde los
valores de resistencia sean elevados, ya que si se toman tiempos demasiados largos, se
afectarian no solo el costo del proceso sino también el crecimiento de la interfase de union,

lo cual afecta directamente la resistencia de la misma.

Por otro lado, un espesor excesivo fragilizard al material unido, otorgando un efecto
negativo sobre sus propiedades mecdnicas, debido a que hay una mayor probabilidad de

formar compuestos intermetalicos de caracter fragil, ademéas de crear puntos de
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imperfeccion como pueden ser grietas, poros o centros de acumulacion de esfuerzos

residuales de origen térmico ®V.

Los tiempos fijados en el presente trabajo de investigacion fueron: 5, 10, 15, 20, 35 y 45
minutos para el sistema ya mencionado. Recordemos que el estudio se refiere al
comportamiento de la interfase de union entre la aleacion [Cu7gypeso-ZN30%peso] Utilizada
como material de relleno y los materiales utilizados como base (alimina y titanio), y al
estudio de las propiedades y caracteristicas de la interfase formada por dichos materiales,

por lo que para cada muestra se tiene, en términos generales, el estudio de una interfase.

Se llevaron a cabo pruebas de union para el sistema en cuestion en las diferentes
condiciones de tiempo y temperatura mostrados en la tabla 4.2 en la que se presenta un

resumen de los resultados obtenidos para las diferentes condiciones utilizadas.

Tabla 4.2 Resultados experimentales de los ensambles de union.

No. De experimentos Temperatura (°C Tiempo (min. Unién
Si No P. U.
2 970 5 X
2 970 10 X
2 970 15 X
2 970 20 X
2 970 35 X
2 970 45 X
2 1000 10 X
2 1000 15 X
2 1000 20 X
2 1000 30 X

P.U.: parcialmente unida.

Como se puede observar al variar el tiempo se nota una variacion en las muestras ensayadas

en cuanto al éxito de la misma.

4.3 Analisis Termodinamico.
La unioén, entonces estd compuesta por una sola interfase entre la alimina, la aleacion y el

titanio. De esta manera el andlisis se llevara a cabo en dos partes importantes, primeramente
las reacciones probablemente ocurridas entre la aleacion Cu-Zn y el titanio y por otro lado

las ocurridas entre esta misma aleacion y la alimina.

INSTITUTO DE INVESTIGACIONES METALURGICAS Pégina 53




Schuster y col. 2, reportan que el contenido de zinc tiene un pequefio efecto sobre la
solubilidad de titanio en aleaciones base cobre conteniendo arriba de 10% en peso de zinc,
de acuerdo con el diagrama binario Ti-Zn se observa que con el porcentaje contenido de

zinc (30v en peso) €0 la aleacion podemos tener la fase Ti,Zn en solucion solida con el titanio

en su fase a.

Porcentaje en peso
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Figura 4.7 Diagrama de equilibrio Ti-Zn

En el diagrama de equilibrio Ti-Cu, figura 4.8, se muestra una depresion del punto de
fusion de ambos elementos, de modo que el liquido tiene un minimo cerca del centro del
diagrama. En el rango de composicion de 50 a 67 at% Cu existen una series de compuestos
relacionados estructuralmente. De igual manera existen compuestos ricos en titanio y en

cobre y compuestos de CuTi, y Cu,Ti ®%.
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Figura 4.8 Diagrama de equilibrio Ti-Cu

Las fases en equilibrio del sistema Ti-Cu son:

1. Soluciones solidas en la forma estable del Ti (HCP 6 aTi) debajo de 882°C y BCC
(BTi) la forma estable entre el punto de fusion y los 882°C; y FCC del Cu. La
maxima solubilidad de Cu en (oTi) y (BTi) son de 1.6 y 13.5 at% a 790 y 1005°C
respectivamente; y la maxima solubilidad de Ti en Cu es 8 at% a 885°C.

2. TiCu la cual tiene un rango de homogeneidad de 48 a 52 at% Cu a 985°C.

3. Los compuestos estequiométricos CusTi, CusTi; y CuTi, con estructuras

cristalinas relacionadas entre si ®¥.

La segunda parte a analizar es la formada entre la alimina y la aleacién, como ya se dijo
anteriormente el Zinc a la temperatura de trabajo se evapora por lo que el analisis se enfoca

en las reacciones quimicas entre la alimina y el cobre.

De acuerdo con P. Kritsalis y col. ®, la interaccion quimica entre la alumina, cobre y

titanio da lugar a una disolucién de la alimina:

AL, 05 > 2(AD + 3(0) 4.1)
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Donde termodinamicamente al tener estos elementos en contacto es mas factible que el
oxigeno de la disolucion reaccione con el titanio, antes que con el cobre, formando

precipitados de 6xido de titanio, esto bajo la siguiente reaccion:
3(Ti) + Al,05 — 3Ti0 + 2(Al) (4.2)

En cuanto al cobre y de acuerdo al diagrama Cu-Al con 70 a 100%wt de cobre, figura 4.9,

existen aleaciones ricas en cobre debido a la lentitud de la reaccion eutéctica f —» (Cu) +

. 4
¥1, la fase P puede ser retenida como metaestable **.
Porcentajeen peso
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Figura 4.9 Diagrama de fase Cu-Al1®?.

Por lo tanto, la termodindmica nos indica que es viable la union de todos estos materiales
implicados, sin esperar de manera precisa la formacion de fases detrimentales que afecten

el desempefio final de la union.

Sin embargo, hay que esperar a realizar la caracterizacion necesaria de las interfases de

union para poder aseverar su comportamiento durante el proceso.
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4.4 Caracterizacién de las interfases de union.

Una vez que se obtuvieron los ensambles utilizando los diferentes parametros de union,
estos se montaron en resina con el fin de un facil manejo y reducir dafios durante la

aplicacion de las distintas técnicas de caracterizacion.

El orden de las muestras fue del tipo saindwich Al,O3/Cu-Zn/Ti tal como se muestra en la
figura 4.10. Un analisis interfacial en forma transversal permitié observar que la unién se
llevo a cabo por la formacion de una interfase debida a la difusion de los elementos que
componen a cada uno de los materiales entre si.

<«—— Alimina (ALO;)
metalizadacon Cu

—
- <+—— Titanio (cp)

Figura 4.10 Esquema del acomodo de unién metal/ceramico.

Aleacion
70%pesoCu-30%pesoZn

Los andlisis semicuantitativos se llevaron a cabo para establecer un seguimiento de las
interacciones y conocer mas que nada, el comportamiento de los materiales en la zona de

union en funciodn con los parametros experimentales utilizados.
4.4.1 Unidn del sistema Al,O3/Cu-Zn/Ti.

Recordemos que en la técnica por soldadura fuerte, las interacciones entre los materiales a
unirse se dan de forma mads rapida que en otras técnicas de union como en difusion en
estado solido ®®, debido a que en este ultimo la interaccion es mas lenta y se necesitan

temperaturas mucho muy elevadas por tiempos prolongados.

En resumen, esta técnica generalmente utiliza materiales reactivos que tienden a activarse
térmicamente de manera fécil lo que provoca la formacion de nuevas fases aun con tiempos
cortos y temperaturas bajas; aunque esto ultimo es conveniente para la produccion de este
tipo de uniones la desventaja se llega cuando los productos generados por esta interacciones
son generalmente perjudiciales para las propiedades mecénicas de las interfases, ya que se

encuentran constituidos de compuestos intermetalicos de caracter fragil ®”.
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La figura 4.11 muestra el arreglo de los componentes de la union, Al,03/Cu-Zn/Ti a 970°C
por 5 minutos donde se puede observar que el tiempo no fue el suficiente para que los

materiales interaccionaran y asi poder lograr la union.

A2 O35 250X 100um

Figura 4.11 Seccidn transversal de la union de Al,O3/Cu-Zn/Ti a 970°C por 5 minutos a 250x (escala 100pm).

Al no obtener un resultado satisfactorio con un tiempo corto, las siguientes muestras se
sometieron a tiempos mas largos, esto con el fin de conocer a mayor detalle la interaccion

entre estos materiales.

La figura 4.12 muestra una secuencia del mismo ensamble a 970°C por 10 minutos a 700x,
donde se puede apreciar como la interaccion va en aumento gracias al incremento del
tiempo, pero atn con dicho aumento este no es el suficiente ya que existen secciones de la

muestra sin unir.

La presencia de zonas sin unir se atribuye a que el tiempo de permanencia durante el
proceso es demasiado corto, lo que ocasiona que la interdifusion de los componentes no se
realice, por lo que el fendmeno de transferencia de masa no es suficiente para llevarse a
cabo, aun cuando la aleacion esta 20 °C por encima de su punto de fusion esto no es

suficiente para lograr la union.
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Figura 4.12 Secuencia de la seccion transversal de la unién de Al,O5/Cu-Zn/Ti a 970°C por 10 minutos a
700x (escala 10pm).

Cuando el tiempo de permanencia aumenta se puede notar que la interaccion de los
elementos lo hace de la misma manera logrando asi una uniéon mas homogénea, dejando de
lado las islas y los poros, donde una de las razones por las cuales se presentan estos

problemas son la falta de tiempo.

Lo anterior se puede apreciar en la figura 4.13, la cual sigue siendo el mismo ensamble solo

modificando el tiempo de permanencia el cual fue de 15 minutos.

“'Zona de reaccién

1

i y 5 7olx {Gm
Figura 4.13 Seccion transversal de la union de Al,O5/Cu-Zn/Ti a 970°C por 15 minutos a 700x (escala
10um).

Un mapeo, figura 4.14, realizado a la misma seccion transversal nos revela como el titanio
comienza a difundir hacia la interfase, lo cual indica la posible formacion de compuestos
habiendo reaccion entre el titanio y el cobre; un elemento importante y bien distribuido en
el ensamble es el oxigeno el cual puede provenir de dos fuentes, la primera podria ser el
proveniente del argon utilizado como atmosfera inerte ya que es de pureza comercial el cual
llega a tener 20 partes por millon de este elemento, la otra fuente probable es la disolucion

de la alimina.
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MAPEQ Al2 O3/Ti15 700% 10um AI2 O3fTi 15 700X 10pm

1% 10pm 5 7005 10um
Figura 4.14 Mapeo de seccion transversal de la union de Al,O3/Cu-Zn/Ti a 970°C por 15 minutos.
De acuerdo con D. Travesa y col @D a temperaturas de 900°C por tiempos prolongados
existe esta disolucion de la alimina en presencia de titanio dando lugar a la formacion de

intermetalicos, de acuerdo a la siguiente reaccion:

6Ti + Al,05 — 30 + 2Ti;Al (4.3)

(8

Lochman ®®, indica que la energia libre de esta reaccion esta entre -490 a -507 kcal/mol en

un rango de temperatura de 700 a 1000°C, donde dicha energia balancea a la energia libre
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de disolucion del ceramico la cual esta entre -304 a -327 kcal/mol en el mismo rango de

temperatura.

La figura 4.15 muestra el ensamble Al,O3/Cu-Zn/Ti a 970°C a 20 minutos y la figura 4.14
muestra un mapeo donde se observa como la cantidad de zinc va disminuyendo lo cual
indica la evaporacion del mismo gracias a la temperatura y al tiempo de permanencia en el

horno.

Figura 4.15 Seccion transversal de el ensamble Al,O3/Cu-Zn/Ti a 970°C a 20 minutos a 1500x (escala 10pum).

Como se menciond anteriormente el punto de ebullicion del zinc es de 907°C, esto indica
que a la temperatura a la cual son ensayadas las muestras, el zinc comienza a hacerse vapor
ya que se esta aproximadamente 70°C por encima de ese punto, y por otro lado, el tiempo
es factor a favor el cual ayuda a activar esta descomposicion, un mapeo a la misma seccion

nos corrobora la difusion de los elementos en cuestion, figura 4.16.
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Figura 4.16 Mapeo de transversal de el ensamble Al,O3;/Cu-Zn/Ti a 970°C a 20 minutos a 700x (escala
10pum).

De manera similar a tiempo de 35 minutos, figura 4.17, se sigue observando la disminucion
de zinc, al mismo tiempo el titanio avanza de manera significativa hacia la interfase
aumentando su presencia en la misma, comparando con la figura anterior; y asi de acuerdo
con los espectros, figura 4.18 (a, b, ¢ y d), tomados se puede apreciar de manera clara la

presencia de elementos en cada zona.

Cu-Zn

£ 3

Zona de reaccion

Figura 4.17 Seccion transversal de ensamble Al,O;/Cu-Zn/Ti a 970°C a 35 minutos a 1500x (escala 10um).
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Aun cuando el tiempo fue largo la aleacién pareciera intacta, ya que para uniones de
1000°C se distingue de manera mas concina la interaccion entre los elementos pero esto se
discutird mas adelante, lo cual se atribuye a falta de temperatura porque aun cuando
estamos en el punto de fusion de la aleacidon esta pareciera no volverse en su totalidad

liquida, sin embargo, la interaccion no deja de existir.

iy

Bk, T

Punto A

/ ()
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maad

i Punto B
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Figura 4.18 Seccion transversal de de ensamble Al,O;/Cu-Zn/Ti a 970°C a 35 minutos, (a) imagen de los
puntos tomados para el espectro, (b) espectro del titanio, (c) espectro zona de reaccién y (d) espectro de la
alimina; a 1500x (escala 10um).

Es importante recordar que la presencia de plata en el espectro es debido al metalizado

previo que se les aplico a las secciones para su posible observacion en el MEB.

El tiempo mas largo que se utilizo en los experimentos fue de 45 minutos, figura 4.19, para
asi observar el crecimiento de la interfase y deteccion de compuestos e intermetalicos a los
diferentes tiempos, aunque muchos autores reportan presencia de intermetélicos, en una
cantidad suficiente para poder ser detectados, a tiempos de hasta 120 minutos pero solo

para uniones en fase solida (go).

En tiempo de 45 minutos las uniones fueron parcialmente unidas, es decir existieron zonas
que durante el enfriamiento se desprendieron, lo cual se genera por los esfuerzos internos

donde estos a su vez son generados por la diferencia de coeficientes de expansion térmica

(59)

existentes entre los materiales

Figura 4.19 Seccion transversal de ensamble Al,O3/Cu-Zn/Ti a 970°C a 45 minutos a 700x (escala 10um).
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Como se puede apreciar en la imagen anterior existe una distorsion e impurezas sobre la
zona de reaccion, lo cual no fue impedimento para lograr hacer un mapeo y darnos cuenta

que la cantidad de zinc es practicamente indetectable, figura 4.20.

n

Figura 4.20 Patrén de mapeo de Zn de la Seccion transversal de ensamble Al,O;/Cu-Zn/Ti a 970°C a 45
minutos a 700x (escala 10um).

Con los resultados anteriores se observo que con el aumento del tiempo la difusion de los
elementos también se incrementa de manera significativa, no obstante a esto y para obtener
mejores resultados los siguientes experimentos que se llevaron a cabo fueron aumentando

la temperatura de trabajo del sistema.

El incremento de la temperatura no asegura que a tiempos cortos se logra la union
inmediata, como podemos apreciar en la figura 4.21, la cual fue una unién hecha a 1000°C

por 10 minutos del sistema Al,O3/Cu-Zn/Ti.

Zona de reaccion

X1,888 18xam

Figura 4.21 Seccion transversal de ensamble Al,O3/Cu-Zn/Ti a 1000°C a 10 minutos a 1000x (escala 10um).
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En la figura anterior se puede apreciar con mayor claridad la difusion existente entre los
elementos, en estas uniones se llega a observar como la aleacion de cobre-zinc reacciona en

su totalidad con el titanio dejando a este en contacto cercano con la alimina.

Los espectros obtenidos revelan la cantidad, en porciento en peso, de cada elemento que

constituyen a los materiales de inicio, figura 4.22.

Elemento
| / Carbono 8.79
| Oxigeno 39.15
Aluminio 34.63
Silicio 0.59
Titanio 16.83

< Ti

Figura 4.22 (a) Espectro y (b) tabla de porcentajes, en peso de la seccion transversal de ensamble Al,O;/Cu-
Zn/Tia 1000°C a 10 minutos a 1000x (escala 10pum).

Cabe destacar que la presencia de elementos como el silicio y el carbono son parte de la
preparacion metalografica de las muestras, teniendo la alimina cierta rugosidad en la
superficie estos elementos se quedan en dicha superficie, asi al realizar el analisis en la
seccion sefialada pudo haber partes de la alimina con cantidad suficiente de estos

elementos como para poder ser detectados por el equipo.

En la figura 4.23 se tomo un espectro de la zona mas obscura de la muestra justo entre la
alimina y las zonas blancas, donde se comprueba que la mayor cantidad de éste elemento

presente es el titanio.

De acuerdo con la termodindmica, teniendo presencia de oxigeno, titanio y cobre indica que
el titanio tiende a la formacion 6xidos con mayor facilidad y rapidez que con el cobre. En

este caso al tener alimina y titanio en cercania, este ultimo reduce al ceramico.

1. Meltelkin y col. ©?

, analizaron la interaccion entre alimina y titanio puro; establecieron
que las soluciones solidas de oxigeno y aluminio en titanio se forman en un rango de
temperatura de 750-1600°C, también afirman la presencia de intermetélicos de TiAl a

temperaturas de 1150°C en las cercanias del ceramico. Y mediante estudios de difraccion
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de rayos-X confirman que no hay presencia de 6xidos de titanio en las muestras. Cabe

sefnalar aqui, el grado de oxidacion del titanio puro es menor que el titanio en solucion.

)] Elemento % en peso

Carbono 4.34
Oxigeno 22.02
Aluminio 9.94
Silicio 0.36
Titanio 58.53
Cobre 2.44
Zinc 237

Ti

Figura 4.23 (a) Espectro y (b) tabla de porcentajes en peso, tomado en la parte media de la seccion transversal
de ensamble Al,O;/Cu-Zn/Tia 1000°C a 10 minutos a 1000x (escala 10pm).

El ultimo espectro, figura 4.24, tomado a esta union fue en la zona clara de la muestra, la
cual es apreciable a simple vista; conforme a los datos obtenidos por V.S. Zhuravlev y col.
O las soluciones diluidas de titanio en cobre en presencia de alimina forman mondxidos
de titanio (TiO) y cuando la concentracion de titanio en el material fundido se eleva de 10-
15at% la zona intermedia se convierte en un color mas claro, es decir, la concentracion de

oxigeno disminuye.

a) ?

Zonadereaccion

Spectrum 3

 ALO; Ti

Figura 4.24 (a) Imagen y (b) espectro de la seccion transversal de ensamble Al,O3/Cu-Zn/Tia 1000°C a 10
minutos a 1000x (escala 10um).

Por lo anterior, se puede presumir que las zonas claras son compuestos de titanio y cobre
principalmente pero sin dejar de lado la existencia de 6xidos de titanio. Para los siguientes
experimentos al igual que en los realizados a 970°C la tnica condicidon que se varid fue el

tiempo.
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Conforme se aumento el tiempo, en esta parte de los experimentos, también se noté una
disminucién en cantidad de zinc, asi en la figura 4.25 la cual es una muestra con un tiempo
de permanencia de 15 minutos se puede apreciar que la linea de de union entre los
materiales es continua y libre de defectos, esto a bajos aumentos, pero cuando se analiza

con mayor detalle se observan pequefios huecos sobre la misma linea.

X1.888

Figura 4.25 Seccion transversal de ensamble Al,0;/Cu-Zn/Ti a 1000°C a 15 minutos, (a) 250x (escala
100pum) y (b) 1000x (escala 10pum).

El espectro tomado a la zona de reaccion confirma la presencia de todos los elementos

presentes y de la disminucion de zinc en la muestra, figura 4.26.

2 ) Elemenio % cn peso |

Carbono 4.21

Oxigeno 21.61

Aluminio 9.06

Silicio 1.55
Titanio 58.42

Cobre 2.90

Zinc 2.25

Figura 4.26 (a) Espectro y (b) tabla de porcentajes en peso, de la seccion transversal de ensamble Al,O;/Cu-
Zn/Tia 1000°C a 15 minutos a 1000x (escala 10pm).

Conforme el tiempo de permanencia va en aumento los defectos en la linea de union van
desapareciendo, cuando el tiempo de permanencia fue de 20 minutos, figura 4.27, se puede

observar una linea homogénea, incluso a mayor detalle al incrementar los aumentos.
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Figura 4.27 Seccion transversal de ensamble Al,O;/Cu-Zn/Ti a 1000°C a 20 minutos (a) 250x (escala 100pum)
y (b) 1000x (escala 10um).

Los espectros, figura 4.28 y 4.29, tomados cerca de la alimina y en la zona obscura de las
muestras se sigue confirmando la disminucion del zinc y como es que la aleacion reacciona

en su totalidad con el titanio dejando en contacto al titanio con la alimina.

Figura 4.28 (a) Imagen y (b) espectro de la seccion transversal de ensamble Al,O;/Cu-Zn/Ti a 1000°C a 20
minutos a 1000x (escala 10pum).

Figura 4.29 (a) Imagen y (b) espectro en la zona obscura de la seccion transversal de ensamble Al,O;/Cu-
Zn/Tia 1000°C a 20 minutos a 1000x (escala 10pm).
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Para tiempo de 30 minutos la linea de unidén es mas homogénea y se ve reducida la zona de

titanio que esta en contacto con la alimina y de acuerdo con el mapeo y espectro adquirido

esta zona estd compuesta por cobre, titanio y aluminio, figura 4.30, 4.31 y 4.32.

n

IE

Figura 4.31 Mapeo de la seccion transversal de ensamble Al,O3/Cu-Zn/Ti a 1000°C a 30 minutos a 1000x
(escala 10um).
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Como se pude apreciar en el mapeo, en la seccion analizada, la distribucion del oxigeno es
homogénea, de igual forma el aluminio difunde hacia el titanio lo que corrobora la
formacion de compuestos base aluminio y titanio, eso sin dejar de lado el cobre y el
oxigeno que estan en cantidad necesaria para poder reaccionar con el titanio y asi formar

oxidos de titanio y compuestos de cobre.
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Figura 4.32 (a) Imagen y (b) espectro de la Seccion transversal de ensamble Al,O3/Cu-Zn/Ti a 1000°C a 30
minutos a 1000x (escala 10pum).

Las reglas de Hume-Rothery ) nos indican que el cumplimiento de las mismas llevard a
tener soluciones soélidas y el no cumplimiento de cualquiera de ellas solo existira
solubilidad parcial, a continuacion una comparacion de cada elemento que constituye

nuestro sistema conforma a las reglas antes mencionadas, tabla 4.3.
Primeramente las reglas consisten en:

1. Factor tamafio: los atomos deben tener una diferencia de radio atomico no mayor
del 15% para minimizar la deformacion de la red.

2. Estructura cristalina: los materiales deben tener la misma estructura cristalina; de lo
contrario, se llegard a un punto en el que se presenta una transicion de fase a otra
con una estructura distinta.

3. Valencia: los iones deben tener la misma valencia; de no ser asi; la diferencia de
electrones de valencia impulsa la formacion compuestos, no de soluciones.

4. Electronegatividad: los 4tomos deben tener mas o menos la misma

electronegatividad. La electronegatividad es la afinidad hacia los electrones. Si las
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electronegatividades son apreciablemente distintas, se forman compuestos, como

. . . . (4
cuando los iones de cloro y sodio se combinan y forman cloruro de sodio V.

Tabla 4.3 Reglas de Hume-Rothery de los elementos involucrados en el sistema.

Elemento Factor Estructura Valencia Electronegatividad
tamario (A) cristalina
Aluminio 1.43 FCC +3 1,5
Oxigeno 0.65 CS 2 3,5
Cobre 1.28 FCC +2 1,9
Zinc 1.38 HCP +2 1,6
Titanio 1.47 HCP/BCC +4 1,5

Tomando en consideracion la informacion de la tabla 4.3 y haciendo un andlisis de esta, se
puede predecir la formacion de soluciones solidas totales o parciales entre los elementos
presentes en esta investigacion; es importante mencionar que la solubilidad de ciertos
elementos entre si depende del rango de composicion que se quiera estudiar, un ejemplo de
ello son las aleaciones cobre-zinc atn teniendo diferentes estructuras cristalinas, FCC y
HCP respectivamente, en un rango de 47y 50 % en peso de zinc existe una fase diferente a
las originales, fase BCC, la cual indica que no se trata de un compuesto sino de una
solucion soélida, asi en tabla 4.4 se muestra la posible formacion de soluciones solidas ya

sean totales o parciales.

Tabla 4.4 Soluciones solidas totales o parciales de los elementos involucrados en la investigacion.

Soluciones sélidas.
Total Parcial
Al-O X
Al-Cu
Al-Zn
Al-Ti
Cu-O
Cu-Zn
Zn-0
Zn-Ti
Ti-O

Elementos

ol i kel el el Rl Ral ke
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Teniendo en cuenta las reglas de Hume-Rothery y la informacion de la tabla anterior se
puede aprecia que entre las diferentes combinaciones de los elementos que componen el
sistema en estudio forman solo soluciones sdlidas parciales, ya que no cumplen una o
varias de las reglas, asi tenemos que para el sistema Ti-Al se tienen soluciones sélidas
cuando el contenido de aluminio en titanio es de entre 35 y 38 % en peso; para el caso del
sistema Cu-Ti se pueden formar compuestos intermetalicos como BCusTi, Cu;sTiy, CuTi y

CuTi, entre otros.

Para obtener las probables fases formadas en el sistema se desprendieron las muestras y se

analizaron por mitad, figura 4.33.

Figura 4.33 Muestras separadas del sistema Al,O;/Cu-Zn/Ti para difraccion de rayos-X.

Los difractogramas de rayos-X obtenidos fueron de muestras de 1000°C, los cuales
mostraron fases que indican que hubo disolucion de la alimina para asi poder formar
compuestos de cobre y aluminio, este tipo de compuestos se detectaron en muestras donde
el tiempo de permanencia fue de 5 minutos, dicha fase fue CuAlO,, la cual se detecto tanto

en la parte del titanio como de la alimina, figura 4.34.
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Figura 4.34 Difractogramas de rayos-X del sistema Al,05/Cu-Zn/Ti a 1000°C por 5 minutos, (a) alumina y
(b) titanio.

El difractograma de rayos-X, figura 4.35, obtenidos a 20 minutos se encontr6 la fase AlTi,
la cual de acuerdo con algunos autores es el resultado de la disolucién de la alimina,

formando también 6xidos de titanio.

m AlTi
| A1203

M

Figura 4.35 Difractograma de rayos-X del sistema Al,0;/Cu-Zn/Ti a 1000°C por 5 minutos.
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Para muestras sometidas a 30 minutos la interaccion y difusion fue lo suficiente para que al
momento del desprendimiento la aleacidon quedara solamente del lado del titanio,

detectando asi de la parte de alimina a ella misma, figura 4.36.

INSTITUTO DE INVESTIGACIONES METALURGICAS Pégina 74



Por otro lado, al analizar la difraccion de rayos-x en la parte del titanio se observo la fase de
oxido de titanio y un 6xido de aluminio cobre, pero cabe mencionar que a pesar del estudio
realizado existen unos picos sin detectar ya que la base de datos del equipo no se pudieron

encontrar, figura 4.37.
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Figura 4.36 Difractograma de rayos-X tomados en la parte ceramica del sistema Al,05/Cu-Zn/Ti a 1000°C
por 30 minutos.
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Figura 4.37 Difractograma de rayos-X tomados en la parte metalica del sistema Al,Os/Cu-Zn/Ti a 1000°C por
30 minutos.

De acuerdo con los andlisis anteriores de MEB y la difraccion de rayos-X se confirma la

disolucion de la alimina y la interdifusion existente entre todos los elementos presentes en
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el sistema analizado, asi como la presencia de algunos compuestos tales como CuAlO,,

AlTi y con la posible formacion de intermetélicos de CuTi.

45 Evaluacion de la dureza de las uniones.

La evaluacion a la cual fueron sometidas las muestras fue a ensayos de microdureza, donde
la preparacion de las muestras para el ensayo de dureza fue la misma que para la
observacion metalografica, es decir pulido espejo; las indentaciones se hicieron a lo largo

de la seccion transversal de cada una de las muestras, figura 4.38.
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Figura 4.38 Representacion grafica de las indentaciones realizadas a las secciones transversales de los
ensambles.

En la literatura donde el tema es relacionado con la uniéon de materiales por el método de
soldadura fuerte y en especial cuando es una unién disimil, la problematica radica en la
formacion de intermetalicos que llegan a afectar de manera negativa en las propiedades
mecanicas de los ensambles ' ©? ®?); estos autores evaltian sus muestras mediante ensayos
al corte, flexion en dos y tres puntos y de tension (esta ultima para cuando son uniones

similares).

En este proyecto la evaluacion de las muestras se llevo a cabo mediante ensayos de
microdureza, esto con el fin de obtener datos que evaluaran la variacion de la dureza a lo
largo de la seccion transversal cruzando la interfase y esperando tocar una zona donde se

encontrara alglin intermetalicos y asi observar dicha variacion.

En la figura 4.39 se muestra una grafica del ensamble Al,O;/Cu-Zn/Ti a 970°C por 10
minutos, donde se observa que la dureza se mantiene constante por todo el metal y en la

indentacioén 10 se aprecia un aumento en la dureza ya que es la parte cerdmica pero muy
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cerca de la interfase, por tal motivo el aumento no fue tan excesivo como cuando la

indentacion es mas alejada de la interfase, esto puede ser debido a que probablemente la

huella haya caido en un poro.

970°C, 10 min
1400

Metal Ceramico

1200 > ‘VG.W;
1000

800 f

600 /

400 /I

200 o o 3

I 3

Dureza Vickers

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18

Num de Indentacion
Figura 4.39 Grafica de la dureza Vickers de la muestra Al,O3/Cu-Zn/Ti a 970°C por 10 min.

Cabe destacar que la dureza Vickers del titanio y de la alimina est4 en el rango de 180-250
HV y 1500-1650 HV, respectivamente. Como se observa la dureza del titanio estd por
debajo del rango normal, encontrandose este entre 150 y 160 HV, teniendo el valor mas
bajo en la zona de reaccion, lo cual se puede atribuir al hecho de que el titanio a
temperatura ambiente su estructura cristalina es HCP, la cual es la estructura cristalina mas
compacta ) por lo cual llega a poseer mayor dureza; una vez que la temperatura aumenta
por encima de los 882°C el cambio de estructura es a BCC la cual es una estructura con un
volumen de celda de 60%, y teniendo cobre presente este estabiliza la fase B (BCC) del

titanio, por lo tanto la dureza bajaria de una manera considerable.

De igual manera para muestras, figura 4.40, de 15 minutos en la indentaciéon 7 se ve una
disminucion de hasta 40 pts., respecto al extremo de la union; al tomar las mediciones en la
parte ceramica, cerca de la interfase, se observa una disminucion de la dureza de 370 HV en
comparacion con el extremo del ceramico la cual es de 1724 HV entre las indentaciones 8 a

la 10, lo cual se puede atribuir a presencia de poros en la muestra.
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Figura 4.40 Grafica de la dureza Vickers de la muestra Al,O3/Cu-Zn/Ti a 970°C por 10 min.
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Figura 4.41 Grafica de la dureza Vickers de la muestra Al,0;/Cu-Zn/Ti a 970°C a los diferentes tiempos.

Un acomodo de todas las graficas, figura 4.41, a temperaturas de 970°C a los diferentes
tiempos donde se observa el cambio de dureza al acercarse a la interfase, donde los cambios
se pueden atribuir a la presencia de compuestos base cobre que como se dijo anteriormente

estabilizan la fase  del titanio.

Para uniones de 20 minutos se puede observar que en la parte ceramica existe un aumento
significativo de dureza (2315HV) la cual puede deberse al hecho de que al ser un cerdmico
probablemente existan granos dentro de la estructura que tenga mayor dureza que el resto

de la misma estructura.
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Cabe mencionar que en la muestra de 45 minutos solo se hicieron 10 indentaciones ya que
la muestra era muy pequefia para poder realizar el mismo nimero de indentaciones que en

las demas muestras.

Para muestras de 35 minutos los espectros en la figura 4.16 muestran la presencia de titanio
y cobre, donde puede haber intermetalicos de CuTi el cual es un intermetélico que puede

causar fracturas en las uniones 2.

Por cuestiones técnicas del equipo (rompimiento de la punta de diamante del indentador),
solo se hicieron pruebas a muestras de de 970°C con todos sus tiempos y a 1000°C a un

solo tiempo. Por tal motivo, solo se examinara los resultados de dureza a 10 minutos, figura

4.42.

1000°C, 10 min
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Num de Indentacion

Figura 4.42 Grafica de la dureza Vickers de la muestra Al,0;/Cu-Zn/Ti a 1000°C a 10 minutos.

Se observa como va cambiando la dureza conforme se a cercan a la interfase, se puede
apreciar que el valor mas alto de dureza en el titanio en esta muestra se encuentra en la
orilla y conforme se acerca a la zona de reaccion esta va disminuyendo y una vez llegado a

la interfase esta incrementa de manera considerable.

La figura 4.43 muestra los puntos indentados en el ensayo, en la cual se puede apreciar (y
de acuerdo con la gréafica anterior y a la DRX que detecto la presencia de la fase AlTi) que
la indentacién numero 8 fue tomada sobre la zona de reaccion y donde el valor de la dureza

es similar (322 HV) al compararlo con la dureza del extremo (365 HV), esto probablemente

INSTITUTO DE INVESTIGACIONES METALURGICAS Pégina 79



se deba a la presencia de aluminio el cual es un elemento estabilizante de la fase a de

titanio dejando una estructura cristalina HCP que al tener mayor grado de compactacion la

dureza es alta.

Indentacion

8 LG

AL O; X1,B88 18nm

Figura 4.43 Indentaciones tomadas en la seccion transversal del sistema Al,O;/Cu-Zn/Ti a 1000°C a 10
minutos a 1000x (escala 10pm).

Haciendo una comparacion de dureza a diferente temperatura a un mismo tiempo se puede
apreciar como existe variacion en la dureza del titanio, figura 4.45, dicha variacion se
puede atribuir a la cantidad de diferentes compuestos existentes entre ambas muestras; para
1000°C es apreciable a simple vista la zona de reaccion mientras que para 970°C la

temperatura no fue la suficiente para crear una zona de reaccion tan amplia como a 1000°C,

figura 4.44.

Zona de reacciones

AlLO;  xi.888 1BAm

Figura 4.44 Diferencia entre las zonas de reaccion (a) 970°C y (b) 1000°C a 10 minuto.
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Figura 4.45 Grafica de comparacion de Dureza Vickers de la muestra Al,O3/Cu-Zn/Ti a 10 minutos a dos

diferentes temperaturas.

En la grafica anterior se puede apreciar como para temperatura de 970°C existe una

disminucién de de la dureza sobre la zona de reaccion que puede ser atribuida al cambio de

fase en el titanio como consecuencia de la presencia de elementos estabilizantes como el

cobre, sin embargo a 1000°C en la zona de reaccion la dureza aumenta la cual puede ser

por la presencia del compuesto AlTi.
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CAPITULO 5. CONCLUSIONES

En este capitulo se presentan las conclusiones obtenidas en el presente trabajo de
investigacion al ser analizado el sistema de union Al,Os/Cu-Zn/Ti producido por la técnica
de soldadura fuerte bajo una atmosfera de argon a temperaturas de 970°C y 1000°C con
tiempos de permanencia que varian de entre 5 y 45 minutos. Dichas conclusiones se basan

en la caracterizacion interfacial y en los valores obtenidos de la evaluacion de dureza.

e Es posible producir uniones entre estos materiales a temperatura de 970°C por 15,
20 y 35 minutos y a 1000°C por 15, 20 y 30 minutos, todos bajo una atmoésfera de
argon, dichas uniones se producen por la formaciéon de una zona de interaccion-
reaccion, la cual estd constituida por la interdifusion de los diferentes elementos que
conforman a los distintos materiales donde la longitud de la zona de reaccion
aumenta de manera proporcional al tiempo esto como consecuencia de la formacion
de nuevas fases e intermetalicos debido a las reacciones que se producen durante el
proceso.

e Ya que hubo una diversidad de tiempos de permanencia a dos diferentes
temperaturas, se puede decir que a la temperatura de 1000°C a los diferentes
tiempos la zona de reaccion es homogénea a lo largo de la muestra y se caracteriza
por estar libre de porosidades, grietas o defectos sobre la estructura de los materiales
al mayor lapso de tiempo en el sistema. Para la temperatura de 970°C se reduce el
rango de tiempo para la union podria considerarse exitosa, ya que la temperatura no
fue la suficiente para que hubiera mayor difusion de las especies y asi poder evitar
los defectos en la zona de union.

e (Con la temperatura de 970°C y tiempos de 5 y 10 minutos, no se logro una difusioén
completa de las especies para asi poder cerrar los espacios entre el titanio y la
alimina lo cual ayudaria a evitar defectos entre los mismos; el factor tiempo a esta
condicion fue importante ya que con tiempos largos de 15, 20, 35 y 45 minutos se
observd, y de acuerdo con los mapeos mostrados, difusion entre los elementos que
constituyen a los materiales utilizados.

e (Conforme a los andlisis adquiridos se puede hablar de una disolucion de la alimina

dando lugar a la formacioén del compuesto CuAlO, de igual manera se detectados
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oxidos de cobre y titanio, un compuesto detectado por DRX fue el AlTi el cual se
origina por dicha disolucién para después combinarse por medio de una reaccion
peritéctica; también se observd que conforme se aumenta la temperatura y el tiempo
de unidn la presencia de zinc disminuye, siendo al final de 7.68%peso.

e Los valores de dureza obtenidos para la temperatura de 970°C sé observo que
conforme la medicion se acercaba a la interfase estos valores iban disminuyendo,
esto debido a los diferentes compuestos que se produjeron durante el proceso y que
dieron lugar a la estabilizacion de la fase 3 1a cual es de menor dureza que la fase a.

e Al hacer la comparacion entre las temperaturas y los valores de dureza en la
interfase son bajos comparados con los extremos del ensamble; no obstante los
valores para la temperatura de 1000°C son mayores que para la temperatura de
970°C esto debido a que al haber mayor interaccidon entre el titanio y el aluminio
este Ultimo estabiliza la fase B del titanio la cual es HCP y por consiguiente esta
estructura posee mayor grado de empaquetamiento lo cual nos lleva a concluir que

la dureza es mayor.
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APENDICE 1

Meétodo de Arquimedes para la determinacion densidades.

Una secuencia del método de Arquimedes, figura Al, el cual se llevo a cabo para

proporcionar la porosidad de las pastillas cerdmicas producidas para el trabajo de

investigacion.
Peso de las Saturacion de las Peso de las muestras
muestras en seco. | -~/  muestras con agua. =/ en himedo.
&
Calculo de la Peso de las muestras | /' Peso de las muestras
porosidad. I en suspendido. — en hiimedo.

Fig. Al Procedimiento experimental del calculo de la porosidad.

Mediante la norma ASTM C20-00 para obtener la densidad de muestras so6lidas y con la

siguiente formula se hicieron dichos célculos:

peso en humedo -peso en seco
P = ) x 100 Al
peso en himedo -peso en suspendido ( )
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RECOMENDACONES A FUTURO

Para trabajos posteriores referentes al tema se pudieran tomar en cuenta las siguientes

recomendaciones:

1. Metalizar las pastillas ceramicas con plata ya que con este elemento en presencia de
cobre y zinc puede reducir el punto de fusion de la aleacion.

2. Realizar pruebas de resistencia al corte para observar el comportamiento mecanico
de las uniones y asi determinar las variables correctas para obtener un ensamble
satisfactorio.

3. Evaluar las uniones por medio de nanoindentacion la cual nos ayudara a obtener
valores de dureza cercanos a la interfase pudiendo determinar la ubicacion de

determinados intermetalicos.
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