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RESUMEN

En el presente trabajo de investigacion se realizd la union disimil aldmina/acero AISI 410S
por el método de soldadura fuerte, brazing, utilizando una aleacién 70Cu-30Zn % peso como
elemento de unién y una lamina de niobio como intercapa de union; el proceso de union se
llevd a cabo en una atmosfera controlada de gas argdn. Las variables de proceso fueron la
temperatura y el tiempo de union. Se utilizaron configuraciones tipo sandwich integradas por
alimina/Cu-Zn/Nb/Cu-Zn/Acero AISI 410S en dos sistemas: con y sin metalizado de plata de
las superficies a unir.

Se realizaron las uniones metal/cerdmico controlando las variables de proceso, para
posteriormente ser cortadas de forma transversal. Se utilizO microscopia electrénica de barrido
a fin de observar el comportamiento en la formacion de la interfase, empleando las técnicas de
andlisis lineales y mapeos atomicos de los componentes. El uso de la intercapa de niobio
representd un factor determinante en el control del crecimiento de la interfase. Se obtuvieron
uniones exitosas a las temperaturas de 950, 980 y 1010°C, y diferentes tiempos de union, en
las que se pudo observar la formacion de interfases homogéneas tanto entre el metal y el
niobio, asi como entre el niobio y el cerdmico.

Es importante notar el comportamiento de las uniones de acuerdo a las variables de
proceso: a mayor temperatura de union, se reduce la cantidad de tiempo de union requerido,
esto debido a que los mecanismos de difusion presentan incrementos en funcién de la
temperatura. Se observd ademas, la presencia de diferentes fases en la zona de union formadas
a partir de la interaccion de los elementos. El uso del niobio como barrera de unién y su efecto
en la resistencia de los ensambles hibridos fue evaluado por el método de corte, obteniéndose
valores de resistencia de 24.15 MPa en condiciones de proceso de 980°C y 25 minutos, asi
como de 37.75 MPa para 1010°C y 15 minutos.

Palabras clave: union disimil, alimina, interfase de unidn, intercapa de niobio, brazing.



ABSTRACT

In this work alumina was brazed to AISI 410S stainless steel using a 70Cu-30Zn wt.%
alloy as joining element and a niobium plate as interlayer. The joining process was carried out
at constant temperature of 950, 980 and 1010°C, varying the joining time between 5 and 35
minutes, under controlled atmosphere of argon gas. A sandwich type assembly Al,O3/Cu-
Zn/Nb/Cu-Zn/AISI 410S was used, with and without a silver plating.

After the joining process, the samples were cut transversely. The joining interlayer was
observed by scanning electronic microscope techniques such as EDS and line scan. The aim
was to use the niobium plate, a stable element, as a joining interlayer which was going to be a
determinant factor in the interface growth control. The results showed that it was possible
joining alumina to AISI 410S stainless steel in the described process, with successful joints at
950, 980 and 1010°C, and different joining times observing the formation of homogeneous
diffusion zones.

According to the process variables, it was observed that the higher the temperature, the
lesser the joining time because the diffusion mechanisms were temperature dependent. The
joint was carried out by the inter-diffusion of the elements at the interface. The niobium plate
as joining interlayer and its effect in the bond strength was evaluated by shear strength test,
getting strength values of 24.15 MPa under process conditions of 980°C and joining time of
15 minutes; and 37.75 MPa at 1010°C and joining time of 25 minutes.
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CAPITULO 1. INTRODUCCION.

Los materiales ceramicos fueron utilizados en la antigliedad antes de la llegada y desarrollo
de las técnicas de metalurgia. Actualmente, todavia son utilizados de forma amplia en
utensilios domésticos y en las artes, aunque estan tomando un lugar primordial como
materiales de ingenieria. En este sentido, los cerdmicos avanzados son reconocidos como
materiales fantasticos a pesar de que los desarrolladores de materiales e ingenieros ain no han
aprendido a trabajar con ellos en plenitud, siendo una de las mayores razones la diferencia de
propiedades, como ductilidad y fragilidad, presente entre metales y ceramicos. De todos los
materiales sintéticos, los cerdmicos tradicionales son los que tienen mayor historia.
Tradicionalmente, los materiales ceramicos han sido basados en arcillas con o sin la adicion de
otros minerales [1]. Sin embargo, el uso del término cerdmico avanzado ha entrado en la
denominacion hace apenas unos sesenta afios, para designar materiales no basados en arcillas
sino mas bien en oOxidos, carburos, nitruros o boruros, mediante enlaces idnicos o covalentes,
con caracteristicas mecanicas mayores debido a su tamafio de grano fino y elevada densidad.
Los segmentos de mercado de los materiales cerdmicos avanzados se aprecian en la Figura
1.1.

3%

B Cerdmicosparaaplicaciones
medicas

B Industria aeroespacial v defensa
4%

= Intercambiadores de calor

B Piezas industriales resistentes al
desgaste

B Herramientas de cotte

B Maquinaria expuestaa
temperaturas elevadas

Figura 1.1 Segmentos de mercado para aplicaciones de ceramicos avanzados en 1995 [1].
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A fin de obtener resultados favorables en la union de materiales se requiere de
informacion  caracteristica de cada material como: coeficiente de expansion térmica, modulo
elastico, resistencia a la fractura, entre otros, lo cual permitird hacer un analisis de las uniones
y poder establecer el alcance de las mismas [2]. La Tabla 1.1 muestra algunas propiedades
caracteristicas de los ceramicos y metales donde se puede observar las marcadas diferencias

que existen entre ambos [1, 3-5].

Tabla I.1 Propiedades fisicas y mecanicas de algunos materiales ceramicos y metales.

Temperatura Densidad Coeficiente de Cedencia Mddulo

Material de fusion (°C) teodrica (g/cmd) térrfl?cp:n(iloo'g/"K) méxima (MPa) eléastico (GPa)
wcC 2800 15.8 5.2 600 700
SiC 2700* 3.2 45 650 430
SizNg 1900* 314 31 700-1000 310
Zr0, 2960 5.6 75 180 140

Al,O3 2050 3.96 4.6 550 380

Al 660 2.7 224 200 70

Cu 1083 9.0 16.4 220 130
Aleacion Cu-Zn 950 8.4-8.9 19.9 325-525 100
Ag 962 10.49 19.7 170 87

Nb 2468 8.5 7.1 240-550 104

Fe 1536 79 12.6 260 210

*Descomposicion.

Las técnicas y métodos de union han sido desarrollados durante muchos afios tanto en
uniones metal/ceramico como en uniones ceramico/cerdmico. En la actualidad, estas técnicas
de union aunadas a las caracteristicas especiales de los materiales ceramicos avanzados como
son estabilidad dimensional, alta resistencia, buen comportamiento al desgaste, etc., han
logrado extender su uso reemplazando materiales existentes y haciendo de los ceramicos
avanzados una opcidn interesante para un numero de aplicaciones ingenieriles dentro del

sector industrial, como son:

a) Industria automotriz: A pesar de que las aplicaciones de materiales ceramicos han
sido utilizados por muchos afios en la industria automotriz, se continlan desarrollando

para su empleo en valvulas de motores diesel o discos de carbdn ceramico para
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b)

d)

9

h)

sistemas de frenado debido a las ventajas de coeficiente de dilatacion, friccion y a la

reduccion de las fuerzas de inercia [1, 2].

Industria aeroespacial: Los ceramicos avanzados han sido utilizados en estructuras
espaciales, componentes de propulsién de cohetes, aviones y helicopteros, asi como
recubrimiento para aislamiento térmico; se pueden encontrar también componentes de
SizsN4 en turbocargadores y de SiC en turbinas de gas [1, 2].

Industria nuclear: Debido a las propiedades inertes que presentan los materiales
ceramicos se potencializa su uso en reactores nucleares y otras aplicaciones que

involucran altas temperaturas y medios corrosivos [1, 2, 6].

Industria electronica: Se han presentado logros debido a la disponibilidad de
materiales ceramicos avanzados como Oxidos puros y mezclados para componentes
electrénicos, asi como el uso de técnicas de union tipo soldadura de ola, soldering y/o
brazing para la produccion de empaquetamientos de multicapas, sustratos y metalizado
de superficies [1, 2].

Aplicaciones médicas: Los materiales ceramicos avanzados son utilizados en protesis
dentales, Oseas, partes de marcapasos y valvulas debido a la wventaja de

biocompatibilidad que aportan frente a los materiales tradicionales [1].

Intercambiadores de calor: El uso en intercambiadores de calor se debe a la enorme

estabilidad térmica y buena resistencia a la corrosion de estos materiales [1, 2, 6].

Aplicaciones de blindaje: De forma general, se usan en forma de placas para
protecciones de balistica, debido a sus ventajas de densidad baja, resistencia elevada,

gran dureza y modulo elastico [1, 6].

Herramientas de corte: Los medios de corte han sido desarrollados por medio de la
union de pastillas de materiales cerdmicos a portaherramientas. Este desarrollo se debe
a la necesidad de trabajar en ambientes abrasivos, corrosivos y de temperaturas altas en
la industria de la transformacion, donde es muy comun el uso de refrigerantes [1, 2, 6,
7].
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El desarrollo de nuevas técnicas para la unidn de materiales disimiles ofrece un amplio
potencial de aplicaciones. Las caracteristicas de los ensambles hibridos estan siendo utilizadas
dentro de las més diversas condiciones en la industria automotriz, aeronautica, medicina, entre
otras. Actualmente, el conocimiento de técnicas para producir uniones metal/ceramico esta
siendo ampliado por medio del desarrollo experimental, enfocando los esfuerzos de la
investigacion al conocimiento de las interacciones especificas entre las propiedades fisico-
quimicas del material resultante de la union y su posterior aplicacion en campo.

La investigacion de la union de materiales ha llevado al desarrollo de metodologias tan
variadas como exactas en diversas areas de la ciencia, con una amplia gama de aplicaciones
muy promisorias, tales como sellado de celdas de combustible, aplicaciones nucleares,
herramientas de corte, asi como también en aplicaciones médicas, donde se utilizan materiales
con uniones metal/cerdmico para la fabricacion de dispositivos de grado quirdrgico, tales
como implantes permanentes del sistema esquelético muscular, protesis de cdrneas,
capacitores en marcapasos e incluso implantes cosméticos maxilofaciales, entre otros [8, 9].

La tendencia a usar materiales compuestos estriba en la comprension y el manejo de las
caracteristicas propias de cada componente; en este sentido, el arte radica en la
conceptualizacion y fabricacion de un material hibrido avanzado que presente las
caracteristicas Optimas para la aplicacion especifica. Los cerdmicos son materiales
ampliamente empleados en aplicaciones estructurales debido a sus excelentes propiedades
como peso ligero, propiedades mecénicas excepcionales de dureza, modulo eldstico y
resistencia, bajo coeficiente de expansion térmica y notable resistencia a la oxidacion.
Actualmente, las partes ceramicas de tamafios pequefios y formas simples estan disponibles de
forma comercial, sin embargo al tratarse de componentes de tamafios mayores o formas
complejas, los metodos de union se perfilan como una opcion viable.

Los procesos de union facilitan el uso de los materiales mediante la fabricacion de
estructuras producidas por el acoplamiento de pequefias piezas, a través de medios de unidn
adecuados [10]. La importancia de la unién de materiales radica en que permite incrementar el
potencial practico y funcional de los diferentes materiales, a fin de aprovechar las ventajas de
superioridad tecnoldgica de los ceramicos, es necesario unirlos a partes metélicas, resultando
en ensambles hibridos [11]. En la actualidad, existen muchos factores para buscar unir

materiales disimiles, sin embargo, los motivos estan asociados, en su mayoria, al disefio,
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manufactura o factores econdémicos. Sin tomar en cuenta el método de unién empleado, la

produccion de una union exitosa depende principalmente de tres factores:
a) El establecimiento de un contacto intimo entre las piezas a unir.
b) La conversion de ese contacto superficial en un area unida a nivel atomico.

c) La habilidad de las interfases de union de acomodar los esfuerzos residuales
producidos por la diferencia en los coeficientes de expansidn térmica generados
durante el enfriamiento después de la fabricacion o por los cambios de temperatura en

las condiciones de operacion [12].

El incremento en el uso de ceramicos estructurales puede verse reflejado en muchas
aplicaciones donde se requieren temperaturas de trabajo elevadas [8]. En general, la
sustitucion de aleaciones metélicas por materiales ceramicos, debido a un requerimiento
critico, requieren de un disefio nuevo que nos permita tomar ventaja de las propiedades del
ceramico y compensar sus limitaciones de fragilidad y costo. Los materiales avanzados poseen

caracteristicas Unicas que son deseadas en diferentes areas de aplicacién, como son:
a) Retencion de propiedades a elevadas temperaturas.
b) Bajo coeficiente de friccion.
c) Resistencia a la corrosion.
d) Densidad baja.
e) Aislamiento térmico y eléctrico.

f) Bajo coeficiente de expansion térmica.

En gran parte de las aplicaciones de los materiales ceramicos, éstos no son empleados
solos, sino como componentes que forman parte de un ensamble, por tanto el material

cerdmico debe ser unido a materiales convencionales para funcionar en forma adecuada. La
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union de ceramicos y aleaciones estructurales metélicas ha recibido bastante atencion en los
afos recientes debido a sus propiedades potenciales y atractivas, asi mismo por convertirse en
una importante cuestion para aplicaciones diversas. Estos materiales pueden ser unidos por
distintos procesos como son la unién por difusion, el uso de intercapas metalicas, el método de
liqguido en fase transitoria (transient liquid phase, TLP), el método de soldadura fuerte
(brazing) y la unién por friccion [8, 13, 14]. Dentro de la gama de métodos de union de
materiales, el método por soldadura fuerte es considerado como una de las técnicas
promisorias para la unidn metal/ceramico o cerdmico/ceramico, debido a su eficiencia y
factibilidad.

Existen puntos relevantes a considerar en el presente trabajo, uno de ellos es la diferencia
entre los coeficientes de expansion térmica (CET) de los elementos a unir, metal y cerdmico.
Dicha diferencia genera esfuerzos residuales durante el enfriamiento del proceso de unién; la
reduccion de los esfuerzos no es una tarea facil y se realiza a través del control del
enfriamiento del proceso, ademas de utilizar metales y la adicion de aleaciones metélicas
dictiles [15]. Se pueden utilizar aleaciones comerciales que ayudan a formar una union fuerte,
mitigando la presencia de esfuerzos residuales en la zona de union, que es un problema que
afecta directamente la fiabilidad del producto durante el periodo de servicio o funcionamiento
en campo [16].

Las propiedades de la interfase son sensibles a las variables del proceso y por lo tanto, es
necesario un estricto control a altas temperaturas a fin de obtener uniones de calidad.
Tradicionalmente, la calidad de la unidn se juzga a partir del tamafio y continuidad de la
misma, asi como de los defectos presentes visibles en la zona de la union, por lo cual se
convierte en un proceso de optimizacion de ensayo y error, por medio de la seleccion de
diferentes condiciones en la experimentacion. Por otro lado, la calidad de las uniones
metal/cerdmico no sélo recae en lo anterior, existen otros factores como son: la capacidad de
una unidn quimica fuerte entre las interfases como consecuencia del comportamiento del
mojado entre las superficies a unir; o el nivel de esfuerzos residuales en la zona de la union,
originados por la diferencia entre los coeficientes de expansion térmica caracteristicos del
ceramico y del metal.

De forma ideal, las aleaciones metélicas utilizadas como elementos de union deberian

tener una plasticidad alta y un coeficiente de expansion térmica intermedio entre el metal y el
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ceramico, a fin de prevenir los gradientes de estrés en la zona de unidn. Desafortunadamente,
no siempre se cuenta con el elemento de union ideal, por lo cual es necesario lidiar con las
grandes diferencias entre los coeficientes de expansion térmica de los materiales base. Existen
algunas estrategias para reducir los esfuerzos residuales que se presentan en la zona de union,

entre las cuales se encuentran:
a) La aplicacion de una o varias capas de metalizacion de los elementos base.

b) La colocacion de varias intercapas metalicas con diferentes coeficientes de expansion

térmica que generen un puente gradual entre los elementos base.

c) El uso de capas de uniébn de materiales compuestos (por ejemplo, refuerzos de

particulas ceramicas). [17]

En el presente trabajo, alimina y acero AISI 410S son unidos por el método brazing
utilizando una intercapa metalica de niobio y una aleacion base cobre como elemento de
union. La zona de integracion de los materiales disimiles es caracterizada a fin de ampliar el
conocimiento del proceso de unién, misma que es desarrollada a diferentes condiciones

experimentales de temperatura y tiempo de unién.

1.1 Justificacion.

El estudio del proceso de uniones disimiles metal/ceramico conlleva de forma intrinseca la
necesidad de desarrollar formas simples que puedan ser ensambladas para formar dispositivos
0 piezas de mayor complejidad. Dentro del ambito de las uniones de materiales, es conocido
que se busca aprovechar las propiedades particulares de cada componente a fin de obtener
aplicaciones practicas de las uniones generadas. El propdsito es emplear materiales disimiles
en la produccion de uniones que generen materiales complejos y competitivos mediante la
union de piezas simples; el arte radica en el aprovechamiento de las ventajas tecnolgicas de
cada uno de los materiales base para obtener un producto que ofrezca las ventajas competitivas

consecuentes por la hibridacion de tales materiales.
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Las caracteristicas propias de cada uno de los elementos de la unién se deberan ver
reflejadas en el ensamble resultante: se utiliza alimina por ser un cerdmico estructural y
aislante; se agregan las capas intermetalicas como elemento de unidn ya que presentan
mojabilidad en el ceramico, ademas de ser ddctiles; y se utiliza la aleacion de acero AISI 410S
debido a su composicion quimica que lo hace inoxidable, ademas de ser de uso comercial.

El perfeccionamiento de una unidn que permita, por un lado, tener las bondades metalicas
como ductilidad y tenacidad, y por otro, la fiabilidad ceramica de elevada temperatura de
trabajo, resistencia, ademas de ser inerte y aislante, es el mayor reto en el desarrollo del

presente proyecto de investigacion.

1.2 Objetivos.

1.2.1 Objetivo general.
El objetivo principal del presente proyecto de investigacion esta dirigido a la produccion,

caracterizacion y evaluacion mecanica de ensambles de alimina/acero AISI 410S empleando

el método brazing e intercapas metalicas como barrera de union.

1.2.2 Objetivos particulares.

¢ Producir muestras cilindricas densas mediante la sinterizacion de polvos

comerciales de alimina (Al,O3) para realizar la union disimil ceramico/metal.

¢+ Encontrar las condiciones de temperatura y tiempo de union viables para producir

ensambles hibridos Al,O3/AISI 410S, por el método brazing, empleando una

aleacion base cobre como elemento de union.

¢ Estudiar el efecto de la incorporacién de una intercapa de niobio como barrera en el

crecimiento de la interfase de union.
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% Producir ensambles tipo sandwich Al,O3/Cu-Zn/Nb/Cu-ZWAISI  410S y
Al,O3/Cu-Zn-Ag/Nb/Cu-Zn-Ag/AISI 410S, variando la temperatura y el tiempo de
union.

«» Caracterizar la interfase de unién en los ensambles a fin de conocer la interaccion

de los elementos en el proceso de union.

¢+ Evaluar la resistencia interfacial de la union por el método de corte, para obtener

informacion de acuerdo a los parametros de proceso.

¢ Comparar los resultados de la extension de la interfase y de la resistencia de union,

en funcion de los parametros experimentales.

1.3 Hipétesis.
El método de union por brazing esta sustentado, entre otros factores, por el mojado de las
superficies a unir y la temperatura de union; el uso de laminas metalicas como elemento de
union asegura el mojado, asi mismo, al utilizar intercapas metalicas se controla el crecimiento
de la interfase relacionado con las propiedades mecénicas resultantes.

Al estudiar el proceso de union alimina/acero AlSI 410S por el método brazing, se espera
que con el uso de la aleacion base cobre se asegure la integracion de los componentes a unir;
por otro lado, al utilizar una lamina de niobio, se espera que el crecimiento de la interfase

generada por la difusion afecte la resistencia de union, a evaluar por el método de corte.
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CAPITULO 2. REVISION BIBLIOGRAFICA.

2.1 Antecedentes de los materiales de inicio.

2.1.1 Alimina.
Los materiales ceramicos son compuestos quimicos o soluciones complejas que contienen

elementos metalicos y no metalicos. Se caracterizan por tener una amplia gama de propiedades
fisicas y mecéanicas entre las que destacan ser buenos aislantes, tener una temperatura de
fusion y resistencia muy elevada, mddulo de Young elevado, asi como resistencia a la
compresion, ademas de tener un modo de rotura fragil. En la mayoria de las aplicaciones de
los materiales ceramicos el producto tiene una propiedad esencial 0 una combinacion especial
de propiedades que no es obtenida con ningln otro material [5].

En la estructura cristalina de los materiales ceramicos, los iones de las celdas unitarias
ocupan sitios en la red que proporcionan una coordinacion adecuada y aseguran la obtencion
del equilibrio de las cargas. Muchos materiales ceramicos presentan estructuras conocidas del
tipo blenda de zinc (ZnS), cloruro de sodio (NaCl) o fluorita (CaF,), sin embargo también
presentan estructuras mas complicadas como son la perovskita (BaTiO3), el corindon (AlOs3),
de espinela (MgALO,) y del grafito, que tiene una estructura hexagonal por capas [18].

Los materiales ceramicos pueden clasificarse de acuerdo a sus aplicaciones, como se
muestra en la Figura 2.1, donde se puede observar que la mayor parte estd representado por las
ceramicas tradicionales [19]. Los materiales ceramicos avanzados ocupan un lugar de mayor
desarrollo e incluyen carburos, nitruros, boruros y Oxidos con caracteristicas excepcionales de

alta resistencia, refractariedad vy resistencia al desgaste.
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Figura 2. 1 Clasificacion de los materiales ceramicos de acuerdo a su aplicacion.

Los materiales cerdmicos avanzados tienen usos en aplicaciones especiales de acuerdo a

las caracteristicas de los mismos, como se muestra en la Tabla 11.1.

Tabla 11.1 Usos mas comunes de los ceramicos avanzados [5].

Material Férmula Usos
Nitruro de aluminio AIN Aiislante eléctrico.
Carburo de boro B,C Blindaje nuclear, abrasivo.
o ) Recubrimiento en metales a altas temperaturas, refuerzo de
Carburo de silicio SiC )
materiales compuestos.
o Bujias, implantes ortopédicos, crisoles,tubos de lamparas de
Alimina Al;O4 ) ) ]
vapor de sodio, componentes refractarios, aislantes de vacio.
Nitruro de silicio SizNy Componentes de turbinas de gas y motores de autos.
Sialon Sig.zZAIz0zNg.z  Componentes sometidos a condiciones severas de desgaste.
Boruro de titanio TiB, Produccion de blindajes.
Urania uo, Combustible de reactores nucleares.
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Los materiales ceramicos a partir de &xidos presentan una metaestabilidad que afecta
directamente la etapa de consolidacion de los polvos. El 6xido de aluminio o alimina (Al,O3)
es un material ceramico que ha tenido un importante desarrollo, tanto por sus numerosas
aplicaciones como por sus variadas propiedades fisicas. La aldmina es utilizada
principalmente para la obtencion de aluminio metélico, por lo cual debe ajustarse a ciertas
normatividad de pureza con propiedades fisicas adecuadas para la reduccion electrolitica. La
bauxita es la principal sustancia comercial para la produccién de alimina y posteriormente
aluminio, debido a la gran proporcién que contiene de ésta [20]. La alimina tiene la
particularidad de existir en una variedad de estructuras metaestables, denominadas aliminas
de transicién o fases B, vy, ©, 6, Y, asi como su fase estable a-AkLO3. Este polimorfismo puede
ser clasificado en términos de la estructura y la distribucion del oxigeno y del aluminio en los
sitios octaédricos. Por medio del calentamiento alrededor de 1250°C de las aliminas
hidratadas puras, conocidas como y-alimina, se produce la fase mas estable de la alimina: la
a-alimina. La principal fuente de a-alimina son el corindon y la produccion de derivados de
la fabricacion de bauxita. Los métodos principales de preparacion de a-alimina son la
calcinacién de hidroxidos y la transicion desde otras fases de alimina partiendo de sales de
aluminio y la 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 tamafio de cristal y
pureza van variando. Una de las caracteristicas mas notables de la a-alimina es su dureza de 9
en la escala de Mohs, de manera que puede ser utilizada como abrasivo; aunque también tiene
otras aplicaciones como su empleo para lechos en el tratamiento de aceros de aleacion, como
soporte de catalizador, como fundente en la fusion de aceros especiales, en la fabricacion de
dispositivos electronicos, como componente de vidrios de baja dilatacion térmica y de
vidriados para porcelana, como una barrera de proteccion contra la corrosion, como materia
prima en la fabricacion de porcelanas dentales, como un material de corte o como alternativa
de un material quirtrgico para implantes debido a sus propiedades superiores respecto a los
demas Oxidos, polimeros u otros metales; sin mencionar su bajo costo y su presencia
abundante en la naturaleza [21, 22]. La Tabla 11.2 muestra algunas caracteristicas fisicas y

quimicas de la a-alimina.
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Tabla 11.2 Propiedades fisicas y quimicas de a-alimina [1].

Propiedades fisicas y quimicas a-alimina (Al,O3)
Estructura cristalina HCP
Punto de fusién (°C) 2050
CET (10°/°C) 4.6
Densidad (g/cm®) 3.96
Dureza (Mohs) 9

Algunas de las propiedades excepcionales de la alimina, y de los materiales ceramicos en
general, se deben a que presentan enlaces ionicos y covalentes, de acuerdo con Pauling, el
enlace que predomina en un material cerdmico, o porcentaje de caracter idnico, puede

calcularse por medio de la ecuacion:

% Carécter idnico = 100{1 — exp[1/4(X, — X,)*]} Ecuacion (2.1)

donde X; y X, son los valores de electronegatividad en la escala de Pauling para cada atomo
del enlace analizado, en este caso aluminio y oxigeno. Aunque los materiales ceramicos
presentan enlaces i6nicos como sus enlaces principales, también pueden presentar enlaces del
tipo covalente. El caracter idnico del enlace aumenta con la diferencia de electronegatividad

de los atomos unidos. Los valores de porcentajes de caracter ibnico y covalente de algunos
materiales ceramicos son mostrados en la Tabla 11.3.

Tabla 1.3 Porcentaje de caracter ionico y covalente del enlace para algunos materiales ceramicos [23].

Material Atomos % Caracter % Carécter
o Xa'Xb .
ceramico enlazados iénico covalente
MgO Mg-O 2.3 73 27
Al,O4 Al-O 2.0 63 37
SiO, Si-O 1.7 51 49
SiaNy Si-N 1.2 30 70
SiC Si-C 0.7 11 89
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La estructura de la alimina es un empaquetamiento de iones y cationes en posiciones de
red definidas e intersticios, donde los atomos tienden a empaquetarse de manera densa a fin de
disminuir la energia total. Asi, a la alimina le corresponde la estructura tipo corinddn, que esta
compuesta por una estructura cristalina hexagonal compacta HCP de oxigeno (O%) y aluminio
(AF*) en posiciones octaédricas, completando un indice de coordinacién 6 [24]. La estructura

cristalina de la alimina se muestra de forma esquematica en la Figura 2.2,

Figura 2.2 Esquema de la estructura cristalina de la alimina [25].

2.1.2 Aleacion cobre-zinc.
El cobre forma parte de una enorme cantidad de aleaciones que presentan mejores propiedades

mecanicas que el material base, aunque tienen una conductividad eléctrica menor. Las
aleaciones de cobre mas importantes son conocidas como bronce y laton. El laton es una
aleacién de cobre con zinc en proporciones variables de entre 5 y 40 por ciento en peso de
zinc, para producir un rango amplio de productos, algunos de los cuales poseen cantidades
pequefias de otros elementos como plomo, estafio o aluminio. Las variaciones en composicion
dan como resultado las caracteristicas de resistencia, color, ductilidad, maquinabilidad,
resistencia a la corrosién o una combinacion de dichas propiedades. De acuerdo al diagrama
de fase Cu-Zn de la Figura 2.3, el cobre forma soluciones solidas de sustitucion con el zinc
hasta alrededor del 35% en peso de zinc, localizandose completamente dentro de la fase alfa;

con porcentajes de zinc de 40% aproximadamente, se forman aleaciones con dos fases: alfa y
beta [26].
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Figura 2.3 Diagrama de fase Cu-Zn [27].

La adicion del zinc al cobre da como resultado la formacién de una serie de soluciones

solidas. La Tabla 11.4 presenta un resumen de las diferentes fases formadas con sus respectivos

porcentajes.
Tabla 1.4 Composiciones y fases presentes en las aleaciones Cu-Zn.
. Fases antes de Fases después de
Cobre (% peso) Zinc (% peso) 400°C 400°C
100-67.5 0-32.5 o o
67.5-63 23.5-37 a+B o
63-61 37-39 B a
61-55.5 39-45.5 B o+’
55.5- 50 455-50 B B’
50-43.5 50-56.5 B B +y
43.5-41 56.5-59 B+y B +y
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De acuerdo al diagrama de fase Cu-Zn y al tipo de trabajado, el latbn comercial se divide

en dos grupos:

a) Laton para trabajo en frio o latén a. Usualmente contiene 70% de cobre y 30% de
zinc en peso; con este tipo de aleacion trabajada en frio se pueden obtener piezas de
formas complicadas sin dejar de lado una buena resistencia a la corrosion [25, 27].

b) Laton para trabajado en caliente o latén a+p. Generalmente contiene 60% de cobre y
40% zinc en peso; es producido por rolado en caliente, estampado en caliente y
vaciado; siendo facil de maquinar, con buen acabado superficial y resistencia a la

corrosion [25, 27].

En la mayoria de los casos, la adicion de elementos de solucion solida tiende a presentar
un comportamiento por el cual disminuye la ductilidad conforme aumenta la resistencia; en el
caso de los latones se cuenta con una excepcion, ya que la adicién de zinc en cobre incrementa
la ductilidad junto con la resistencia. Como se muestra en la Tabla 11.5, la combinacion que
arroja mejores resultados de resistencia y ductilidad se obtiene en un latdn Cu70-Zn30 % peso
[25].

Tabla 1.5 Efecto del zinc sobre las propiedades de las aleaciones de cobre.

% peso Zn Resistenciaa la Elongacion Dureza (BHN)
tension (MPa) (% en 5.8mm) 10mm. 500kg.
0 220 46 38
5 248 49 49
10 283 52 54
15 290 56 58
20 296 59 56
25 310 62 54
30 317 65 55
35 317 60 55
40(+B1) 372 45 75

Datos tomados del Chase Brass & Copper Co., para aleaciones comerciales con moderado tamafio de grano.
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La aleacién 70Cu-30Zn es un laton muy blando y dictil que se usa en forma de tubos,
tiras y laminas delgadas. Al variar las condiciones de temperatura durante la manufactura del
producto, se pueden producir en tres clases: suave, medio duro y duro. Este tipo de latones
pueden ser ablandados al ser calentados a temperatura de 600°C y luego enfriados, pero no
pueden ser endurecidos por tratamiento térmico [2]. El calentamiento a temperaturas mayores
de 750°C tiende a hacerlo quebradizo, lo cual ocasionara una falla por fractura; esto ocurre
generalmente, cuando el laton es trabajado en frio hasta el exceso. Los esfuerzos internos en el
metal se manifiestan en medios corrosivos, agua de mar o atmosferas acidas por medio de la
aparicion de grietas; de forma preventiva, la aleacién se sujeta a liberacién de esfuerzos por
medio de procesos térmicos a baja temperatura, en dicho proceso las partes son calentadas a
240°C y enfriadas en aire, sin afectar la dureza original del laton. Para mejorar la resistencia a
la corrosion de la aleacion, se pueden adicionar cantidades pequefias de niquel [27]. Algunas

caracteristicas fisicas de los elementos de la aleacion base cobre se muestran en la Tabla 11.6.

Tabla 11.6 Caracteristicas fisicas de los elementos de la aleacion base cobre [4, 5].

Punto de fusién Punto de ebullicion

Elemento C) °C)

Cobre (Cu) 1083 2562

Zinc (Zn) 420 907
Aleacién Cu-Zn 950

2.1.3 Niobio.
El niobio (Nb), conocido también como columbio, es un elemento quimico del grupo 5 de la

tabla periddica cuyo numero atdmico es 41. El niobio es un metal de transicion ductil, gris
brillante y paramagnético, que adquiere una coloracion azul cuando permanece en contacto
con el aire a temperatura ambiente durante un periodo largo. Cuando se procesa, incluso a
temperaturas moderadas, debe hacerse en atmosfera inerte ya que el metal comienza a
oxidarse en presencia de aire a 200°C. Sus estados de oxidacion mas comunes son +2, +3, +5.
El elemento no se encuentra en estado nativo sino en minerales como la niobita, niobita-
tantalita, pirocloro y euxenita; con frecuencia en dichos minerales también se encuentra

tantalio. El niobio es uno de los metales refractarios junto con el tungsteno, molibdeno y
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tantalio, que presentan temperaturas de fusion excepcionalmente altas y por lo tanto, gran
potencial para servicio a temperaturas elevadas. Estos metales tienen aplicaciones diversas en
componentes aeroespaciales electronicos [5].

A pesar de que la IUPAC (International Union of Pure and Applied Chemistry) adoptd
oficialmente el nombre del niobium para el elemento 41 en 1950, el nombre original de
columbio sigue siendo de uso regular en la metalurgia en Estados Unidos. Fue hasta el siglo
XX que el niobio fue utilizado por primera vez en el mercado. Brasil es el principal productor
de niobio y ferroniobio (una aleacién de niobio y hierro). El niobio se utiliza sobre todo en
aleaciones, la mayor parte en acero especial igual que el utilizado en tuberias de gas; aunque
las aleaciones contienen solo un maximo de 0.1%, este porcentaje de niobio mejora la
resistencia del acero. Se emplean cantidades apreciables de niobio en superaleaciones de base
niquel, cobalto y hierro para componentes de motores de aviacion, cohetes y equipamiento
refractario. El niobio se utiliza en diversos materiales superconductores; estas aleaciones
superconductoras, que también contienen titanio y estafio, son ampliamente utilizados en los
imanes superconductores de escaneres de resonancia magnética. Otras aplicaciones de niobio
incluyen su uso en soldadura, industrias nucleares, electronica, Optica, numismatica y joyeria

[28]. Algunas caracteristicas fisicas y quimicas de niobio son mostradas en la Tabla 11.7.

Tabla 1.7 Propiedades fisicas y quimicas del niobio [1, 5].

Propiedades Niobio (Nb)
Estructura cristalina BCC
Punto de fusién (°C) 2468

CET (10°/°C) 7.1
Densidad (g/cm®) 8.5
Dureza (Mohs) 6

2.1.4 Plata.
La plata (Ag) es un elemento quimico de nimero atémico 47 situado en el grupo 11 de la tabla

periddica de los elementos, es un metal de transicion lustroso de color blanco-grisaceo, dctil,

maleable y con el mayor indice de reflexion; desde el punto de vista quimico, es uno de los
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metales pesados y nobles; desde el punto de vista comercial, es un metal precioso. Hay 25
isotopos de la plata. Sus masas atomicas fluctian entre 102 y 117. La plata se encuentra
nativa como elemento libre o combinada con azufre (argentita, Ag,S), arsénico (proustita,
AgzAsS3), antimonio (pirargirita, AgsSbS3) o con cloro (plata cérnea, AgCI), formando un
numeroso grupo de minerales de plata. El metal se obtiene principalmente de minas de cobre,
cobre-niquel, oro, plomo y plomo-zinc de México, Canada, Peru y Estados Unidos.

La plata posee la mas alta conductividad eléctrica y térmica de todos los metales, pero su
precio mayor ha impedido que se utilice de forma masiva en aplicaciones eléctricas. Sus usos
mas importantes son en la industria quimica, fotografica, médica, y electronica; algunos
ejemplos son las baterias eléctricas de plata-zinc y plata-cadmio de alta capacidad, aleaciones
para soldadura, contactos eléctricos, disipadores de calor de microprocesadores, amalgamas
dentales y metales para cojinetes y pistones de motores, ademas de ser utilizada en joyeria,
plateria y para la fabricacion de monedas [1, 5].

Aungue la plata es el metal noble mas activo quimicamente, no es muy activa comparada
con la mayoria de los otros metales. No se oxida facilmente como el hierro pero reacciona con
el azufre o el sulfuro de hidrégeno para formar la conocida plata deslustrada; esta decoloracidn
puede prevenirse por medio del galvanizado de la plata con rodio. Como caracteristica
especial, la plata no se oxida cuando se calienta, se alea facilmente con casi todos los metales,
siendo el cobre el metal de aleacion por excelencia, que endurece la plata si se afiaden
contenidos de hasta el 5%, aunque se han utilizado platas con contenidos mayores de cobre.
La calidad de la plata, su pureza, se expresa como partes de plata pura por cada 1000 partes
del metal total. La plata comercial tiene una pureza del 999, conocida como ley 0.999. La

Tabla 11.8 muestra algunas caracteristicas fisicas y quimicas de la plata.

Tabla 1.8 Propiedades fisicas y quimicas de la plata [1, 5].

Propiedades Plata (Ag)
Estructura cristalina FCC
Punto de fusién (°C) 962

CET (10°/°C) 19.7
Densidad (g/cm®) 10.49
Dureza (Mohs) 2.5-3.0
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2.1.5 Acero inoxidable AISI 410S.
En metalurgia, el acero inoxidable se define como una aleacion de acero que contiene un

minimo de 12% en peso de cromo. Existen cuatro categorias de aceros inoxidables basadas en
la estructura cristalina y el mecanismo de endurecimiento: austenitico, ferritico, martensitico y
de endurecimiento por precipitacion. El efecto del cromo en el comportamiento de los aceros
inoxidables depende de la cantidad que se utiliza en la aleacion; las adiciones pequefias de
cromo causan contraccion de la region austenitica, mientras que la regién de ferrita incrementa
su tamafo, por otro lado, para las composiciones de alto cromo y bajo carbono, la ferrita se
encuentra presente como una sola fase por encima de la temperatura sélidus. EI cromo es un
elemento estabilizador de la ferrita. El acero inoxidable puede contener otros elementos como
son molibdeno, niquel, niobio, titanio, fosforo, entre otros, que le dardn caracteristicas
especiales de resistencia mecanica, maquinabilidad o tenacidad [5]. Existen diferentes grados
y terminados de superficie de aceros inoxidables producidos para el ambiente especifico en el
gue sera implementado. El acero inoxidable es un acero de elevada resistencia a la corrosion,
dado que el cromo y algunos de los otros metales aleantes que contiene, poseen gran afinidad
por el oxigeno y reacciona con él formando una capa pasivadora, evitando asi la corrosion del
hierro, sin embargo, esta capa puede ser afectada por algunos &cidos, dando lugar a que el
hierro sea atacado y oxidado por mecanismos intergranulares o picaduras generalizadas. Los
metales que no reaccionan con oxigeno son oro Yy platino.

La aleaciébn AISI 410S es una modificacion con bajo contenido de carbono y no
endurecida de la AISI 410, conocida también como UNS S41000 (Unified Numbering
System), que es la propuesta martensitica general del acero inoxidable con un 12% de
contenido en cromo Yy sin adicion de niquel. El bajo carbono y la pequefia adicion de otros
elementos aleantes minimizan la formacion de austenita a temperaturas altas, lo que restringe
la caracteristica de endurecimiento de la aleacién. El acero AISI 410S permanece suave Yy
ductil incluso cuando se enfria rapidamente por encima de la temperatura critica, esta
caracteristica de no endurecimiento ayuda a prevenir la rotura cuando la aleacion esta expuesta
a temperaturas altas o a la soldadura. El acero AISI 410S es completamente ferritico en su
condicion de recocido [29].

El acero AISI 410S resiste a la corrosion en condiciones atmosféricas, agua dulce, acidos

organicos y minerales, alcalis y algunos quimicos. Su exposicion a los cloruros en las
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actividades del dia a dia es generalmente satisfactoria cuando se lleva a cabo una limpieza
adecuada despues del uso, presenta ademés buena resistencia a la oxidacion. La composicion
quimica del acero AISI 410S se presenta en la Tabla 11.9.

Tabla 11.9 Composicion quimica del acero AISI 410S [29].

Elemento Simbolo . Fiontenldo
méaximo (% peso)
Fierro Fe 84-86
Carbono C 0.08-0.15
Cromo Cr 115-135
Manganeso Mn 1.0
Silicio Si 1.0
Fosforo P 0.04
Azufre S 0.03

Las aplicaciones principales del acero AISI 410S son en valvulas de compuerta y de
presion, refinerias de petrdleo y procesos petroquimicos, procesos térmicos, maquinaria para
minas y procesamiento de minerales, fabricacién de tuercas y tornillos, cojinetes, partes para
bombas, partes para turbinas a gas o vapor, pernos, partes micromeétricas, ejes, flechas,
instrumental quirtrgico, etc. [30]. Algunas caracteristicas fisicas y quimicas de acero
inoxidable AISI 410S se muestran en la Tabla 11.10.

Tabla 11.10 Propiedades fisicas y quimicas del acero AISI 410S [29, 30].

Propiedades Acero AISI 10S
Estructura cristalina BCC
Punto de fusion (°C) 1530

CET (10°/°C) 12-13
Densidad (g/cm®) 7.6-7.7
Dureza (Mohs) 5-6
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2.2 Métodos de union de materiales.

Los métodos de unidn de materiales disimiles metal/cerdmico estan evolucionando de manera
significativa y vertiginosa debido a la necesidad de nuevas técnicas de union para aplicaciones
tan variadas como novedosas [17]. Sin embargo, el incremento en el uso actual de los

materiales cerdmicos obedece principalmente a:

a) El perfeccionamiento de técnicas para el desarrollo de uniones metal/ceramico para

aplicaciones estructurales donde la resistencia es un requisito primordial.

b) La mayoria de los procesos fundamentales requieren del estudio de la formacion

interfacial.

c) La produccion de uniones de calidad, siendo menester realizar una seleccion adecuada

del material ceramico que formara parte del sistema.

La clasificacion de las técnicas de unién de materiales cerdmicos es de alguna forma
arbitraria y puede realizarse de las maneras mas distintas. Existe una gran cantidad de
procesos de union como son la sujecidn mecéanica, la union por adhesivos, la soldadura, el
método brazing, las uniones en estado sélido, por mencionar algunas [12, 31]. Sin embargo,
de forma general se pueden visualizar las categorias de procesos de uniones mostradas en la
figura 2.4.

Unién de
ceramicos
| L 1
Uniones Uniones
mecanicas directas
- Fase
Fase solida .
liquida
Uniones .
por friccién Adhesivos
Prensado R
en caliente 9

Figura 2.4 Procesos de union de ceramicos.
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De acuerdo a esta clasificacion, las uniones mecanicas se alcanzan por medio de
sujeciones mecanicas tales como tornillos, remaches, entre otras, sin fusionar las superficies
de los componentes. La totalidad de estas uniones dependen del esfuerzo de tension residual
de las uniones manteniendo los componentes bajo compresion. A pesar de que los métodos de
union mecanica son de bajo costo, no son atractivos en el caso de uniones de ceramicos ya que

se introducen esfuerzos debido a la necesidad de generar orificios.

En las uniones directas en fase solida, la union se genera por friccion, difusion en fase
solida o deformacion plastica en el caso de metales. El contacto interfacial y el consecuente
proceso de difusion se logran por medio de la aplicacion de presion y temperatura entre los
componentes. Estos procesos ofrecen la ventaja de ser procedimientos simples de fabricacion
ya que se generan uniones de alta calidad en pocos pasos, sin embargo, presentan un costo
alto, una reducida posibilidad de geometrias planas debido a la aplicacion de presion y la

necesidad de usar atmosferas inertes o al vacio.

Los procesos de union directa en fase liquida se caracterizan por utilizar un material o
capa intermedia para unir los componentes, tales como adhesivos, metales o aleaciones
liquidas, vidrios, laminas delgadas, etc., que en estado liquido fluyen hacia las irregularidades
del sélido. Esta metodologia es ampliamente utilizada en mdltiples areas de la industria ya que

permite la unién de una gran diversidad de materiales para un rango amplio de aplicaciones.

2.3 El método de soldadura fuerte o brazing.

En el presente trabajo de investigacion se desarrolld una union disimil de tipo indirecta: la
soldadura fuerte o brazing, por su nombre en inglés. EI método brazing pertenece a la familia
de los procedimientos de difusion en fase liquida. Existen varias tecnologias de difusion en
fase liquida disponibles: adhesivos organicos, soldaduras metélicas, ceramicos vitreos vy
ceramicos adhesivos; de esta manera, las técnicas pueden describirse en términos del medio de
union. Una de las ventajas mas importantes de las uniones en fase liquida es la capacidad de

llenar completamente el espacio entre las superficies sin dejar porosidad, aun si las superficies
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a unir son relativamente rugosas; en contraste con las uniones en fase sélida, donde su éxito
depende en gran medida de una superficie libre de rugosidad. En general, las uniones en fase
liquida son procesos mas rapidos que los enlaces por difusién en fase solida, pero la interfase
creada es usualmente el enlace més débil en el componente. La clave para el éxito en uniones
de fase liquida es la capacidad de mojado del elemento de union con las superficies a unir [4].

En resumen, el método brazing es un proceso de union térmica en el que el metal de
aporte se calienta hasta su fusién fluyendo por capilaridad entre la holgura que existe entre los
materiales a soldar y uniendo sus superficies por atraccién atomica y difusion. El material de
aporte tiene un punto de fusién por encima de los 450°C, pero siempre por debajo del punto de
fusion de los componentes base de union. A la técnica de unidn de fase liquida cuando el
punto de fusion se encuentra por debajo de los 450°C se le conoce como soldadura blanda o
soldering, por su nombre en ingles [32]. El método brazing es un proceso capaz de producir
uniones libres de defectos superficiales y microestructurales como micro grietas o0 poros,
generando uniones herméticas a liquidos y gases industriales. Normalmente presentan buenas
propiedades mecénicas de resistencia, ductilidad, tenacidad y resistencia a la fatiga siendo,

ademas, procesos de bajo costo comparado con las uniones en fase solida [1, 17].

El fendmeno que ocurre durante el proceso de unidn por brazing es una secuencia simple

de pasos que puede observarse en la Figura 2.5, y puede explicarse de la siguiente manera:

a) Se coloca una intercapa metdlica empalmada entre las dos superficies a unir; la
intercapa presenta un coeficiente de expansion térmica intermedio al coeficiente de los

materiales base.

b) Al aumentar la temperatura, la intercapa metalica funde, mojando las superficies

empalmadas y llenando los huecos y rugosidades.

c) Al solidificar, se crea una interfase limpia, libre de defectos e identificable por medio

de microscopia Optica o microscopia electronica de barrido [18].

Los requerimientos basicos para lograr un ensamble resistente son los siguientes:
a) Unidn quimica.
b) Una minima diferencia de esfuerzos en la interfase con un gradiente de esfuerzos

favorable en la zona interfacial [17].
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Intercapa —> = Paso 1

Intercapa

fundida ~—> (Rt Paso 2
Interfase
formada —> Paso 3

Figura 2.5 Secuencia de eventos durante la difusion en estado liquido.

La union quimica se obtiene por medio de un contacto atomico intimo en la interfase. En
el método brazing, se establece una unién quimica a través del mojado entre el sélido y el
liquido, es decir, a través de la penetracion del liquido disperso en las irregularidades del
solido por reaccion y/o presion. Se requiere, ademas, de una reaccion para alcanzar el
equilibrio quimico en la interfase [33].

El fenébmeno de mojado se lleva a cabo cuando un liquido puede dispersarse sobre una
superficie sélida, y esta indicado por el angulo de contacto 6 que se forma entre la gota liquida

y el sustrato s6lido, como se muestra en la Figura 2.6.

GAS Energia superficial en la
interfase liquido-gas

e

Energia superficial en la
interfase sélido-gas

LiQuUIDO

Energia superficial en la interfase s6lido-liquido Y, i

=Y //

Figura 2.6 Fuerzas superficiales actuando entre un liquido en equilibrio y descansando sobre un s6lido
[12].
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El angulo 6 esta determinado por las fuerzas de energia superficial del sistema:
a) Energia superficial en la interfase sélido-liquido (ys).
b) Energia superficial en la interfase solido-gas (ysg).

c) Energia superficial en la interfase liquido-gas (yig).

Este balance de tensiones interfaciales caracteriza el equilibrio por medio de la ecuacién
de Young: [34]

Ysi. — Ysg T Vig COSO =0 Ecuacion (2.2)
asi:
cosf = _(ngy-ysz) Ecuacion (2.3)
lg

En base a la ecuacion 2.2, el angulo 6 formado entre una gota liquida y la superficie sélida

esta relacionado con las tres energias superficiales, de esta manera se cumple que cuando:
s 0>90°, el metal no moja al cerdmico

s 0<90°, el metal moja el ceramico.

La Figura 2.7 muestra el comportamiento del mojado de los metales fundidos sobre
sustratos ceramicos, que es un aspecto fundamental para producir satisfactoriamente uniones

metal/ceramico [34].

(a) GAS (b) GAS

o Metal liquido Vi
Metal liquido

L) 5 O N
VL Cetbmicn/ /S [/ 7 /] VL Cobmico /' /[ /S /]
8 > 90°, el metal no moja al ceramico 8 < 90°, el metal moja al ceramico

Figura 2.7 Condiciones de: (a) no mojado, y (b) mojado; en un sistema metal/ceramico.
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Aungue la concentracién de esfuerzos residuales en la union esta en funcion de la
temperatura, el espesor de la zona de reaccion es el efecto dominante en la resistencia final. Es
conocido que las capas de reaccion son generalmente fragiles, sin embargo existe un proceso
que relaciona ambas caracteristicas: si el espesor de la fase va en aumento, la resistencia de la
union se eleva hasta alcanzar un maximo, para posteriormente disminuir a medida que la
interfase sigue creciendo. De este modo, el espesor de la capa de reaccion debe ser controlada
para mejorar la resistencia de la union. Queda claro entonces que la cantidad de reaccion
interfacial desempefia un papel importante en la determinacion de las propiedades mecanicas
finales de las uniones. No existe un espesor especifico general que describa la maxima
resistencia de la union; asi, este valor depende tanto de las condiciones de union como del
sistema metal/cerdmico involucrado [35].

Las propiedades mecénicas de una interfase metal/ceramico dependen de muchos factores
tales como las propiedades elasticas del metal y el ceramico, el espesor de la capa de metal, la
geometria del espécimen y el modo de carga. Podemos asi concluir que las propiedades
mecénicas de la unibn como dureza, resistencia o0 capacidad de deformacion dependen
directamente del comportamiento de la zona interfacial y son resultantes de los cambios en el

espesor de la interfase y del perfil de la zona de transicion [36, 37].

2.4 Ventajas del método brazing.
El método brazing, o proceso de soldadura fuerte, es uno de los métodos mas versatiles

utilizados en la actualidad [38]. Las principales ventajas de esta metodologia son:

a) La soldadura por el método brazing produce uniones resistentes.

b) Se puede realizar la union de dos piezas con poca cantidad de aleacion. Si se realiza de
forma correcta, el método brazing es comparable a cualquier otro método de soldadura
con la ventaja de un menor costo.

c) El método brazing produce uniones ductiles con capacidad de soportar vibraciones y
choques considerables.

d) Es un método capaz de unir metales cuyas secciones transversales difieren de forma
notable.
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e) Realizado adecuadamente, el proceso brazing se puede desarrollar en un paso; no
requiere de rectificado o de acabados mecanicos después de realizada la union.

f) Este proceso ofrece una buena conductividad eléctrica por lo cual es utilizado en
aplicaciones donde esta propiedad es de mucha importancia.

g) El método brazing es utilizado ampliamente en instalaciones de tuberias de liquidos y
gases, debido a que impide la filtracién de los mismos.

h) Las uniones soldadas presentan una apariencia limpia y con bordes lisos.

2.5 Mecanismos de difusion.

Se conoce como difusién al movimiento de los atomos dentro de un material. Los atomos se
mueven de manera ordenada tendiendo a eliminar las diferencias de concentracion y producir
una composicion homogénea en el material. En los metales puros, los atomos se mueven de
manera aleatoria sin necesidad de fuerzas externas 0 aunque no existan diferencias de
concentracion, a este fendbmeno se le denomina autodifusion; en el resto de los casos, los
atomos se pueden poner en movimiento por la aplicacion de voltajes o fuerzas externas al
material. La difusion interviene en la manufactura de ceramicos, el tratamiento térmico de
metales, la fabricacion de transistores y celdas solares, la solidificacion de materiales, etc.

En los ceramicos y las aleaciones metalicas ocurre la difusion de atomos distintos. Si, por
ejemplo, una ldmina de cobre se une con una ldmina de niquel, los &tomos del niquel se
difunden gradualmente dentro del cobre y los del cobre emigran al niquel;, después de cierto
tiempo, los atomos de ambos elementos estardn distribuidos de manera uniforme en todo el
material presentando la misma concentracion en cualquier parte del mismo.

Existen varios mecanismos por los cuales se difunden los atomos: en la difusion por
vacantes, un atomo deja su lugar en la red para ocupar una vacante cercana, creando un nuevo
sitio vacio en su posicion original en la red; conforme prosigue la difusion, se presenta un
reflujo de atomos y vacantes. En la difusion intersticial, un atomo se mueve de un intersticio a
otro sin la necesidad de vacantes; este mecanismo tiene lugar por interdifusion de solutos tales
como el hidrégeno, carbono, nitrdgeno y oxigeno que tienen atomos pequefios, idéneos para

ocupar posiciones intersticiales. En la mayoria de las aleaciones, la difusion intersticial ocurre
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con mayor rapidez que la difusion por vacantes, ya que los &tomos intersticiales son mas
pequefios y tienen mayor movilidad; aunado a esto, existen mas posiciones intersticiales
vacias que vacantes por lo que la probabilidad del movimiento atomico intersticial es mayor
que la difusion por vacantes. Los atomos se mueven también mediante un mecanismo de
intercambio simple o por mecanismos ciclicos de desplazamiento circular [5, 18, 26]. No
obstante, las vacantes y los mecanismos intersticiales, mostrados en la Figura 2.8 originan la

difusién en la mayoria de los casos.

(@)

o QOO  0OQO
000 OO0
OO0 000

Figura 2.8 Mecanismos de difusion: (a) por vacantes; (b) intersticial.

Un atomo que se difunde debe escurrirse entre los atomos circundantes para ocupar su
nueva posicion. Dicho atomo esta originalmente en un sitio de baja energia, relativamente
estable. Para desplazarse a otro lugar, el &tomo debe atravesar una barrera de energia potencial
que requiere de cierta energia de activacion, Q. La energia necesaria para vencer esta barrera
es proporcionada al atomo por medio de calor. Normalmente se necesita menos energia para
forzar un atomo intersticial a que pase entre los atomos circundantes; en consecuencia, la
energia de activacion es menor en la difusion intersticial que en la difusion por vacantes. Una
energia de activacion baja revela una difusion facil.

La difusion es un proceso que depende del tiempo. La velocidad a la cual los atomos se
difunden en un material se mide por la densidad de flujo, J, la cual se define como el nimero
de atomos que pasa a través de un plano de area unitaria por unidad de tiempo. La primera ley

de Fick determina el flujo neto de atomos por medio de la formula:
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J = _DE Ecuacion (2.4)

donde: Jes la densidad de flujo (atomos/cm?s).
D es la difusividad o coeficiente de difusion (cm?/s).
Ac/Ax es el gradiente de concentracion (atomos/cm®-cm).

Existen diversos factores que afectan el flujo de atomos durante la difusion. El gradiente
de concentracion indica cdmo varia la composicién del material con la distancia; 4c es la
diferencia de concentracion a lo largo de la distancia 4x. Es necesario hacer notar que el flujo
es inicialmente alto cuando el gradiente de concentracion es alto, y decrece gradualmente
conforme se reduce el gradiente. El signo negativo de la ecuacién 2.4 indica que la direccion
de flujo de difusion es contraria al gradiente de concentraciones ya que el flujo va en sentido
de mayor a menor concentracion. El gradiente de concentracion para la difusion es mostrado

en la Figura 2.9.

Q00000000
OO0 000000
OO0O:000000O
OO0
OO0
OO0

Q@OOQ@O#oms
O@OOO@—sumes
O00@00

<« AX ——>

Co

100

Porcentaje de atomos A

Distancia

Figura 2.9 Gradiente de concentracion para la difusion [5].
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El coeficiente de difusion, D, se expresa en m/s® y esta dado por la formula:

D =D,exp (g) Ecuacion (2.5)

donde: Q es la energia de activacion (J).
R es la constante del gas ideal (8.314 J/mol-°K).
T es la temperatura (°K).
Do es una constante para un sistema de difusion dado.

Cuando se incrementa la temperatura de un material, el coeficiente de difusion y la
densidad de flujo de atomos también se incrementan. A temperaturas mayores, la energia
térmica proporcionada a los atomos que difunden les permite superar la barrera de energia de
activacion y poder desplazarse mas facilmente a otros sitios en la red cristalina. Debido a esto,
los tratamientos térmicos de los metales y el procesamiento de los cerdmicos se realizan a
temperaturas elevadas, donde los atomos se mueven rapidamente para concluir las reacciones
0 alcanzar las condiciones de equilibrio.

El estado estacionario relaciona el proceso donde las condiciones permanecen invariables
con el tiempo, sin embargo, en la mayoria de los casos la difusion se lleva a cabo en estado no
estacionario en el cual la concentracion de los atomos del soluto en cualquier punto del
material cambia con el tiempo. Por lo tanto, para el estado no estacionario que es cuando la
difusividad es independiente del tiempo, se aplica la segunda ley de Fick para la difusion, la
cual establece que la velocidad de cambio de 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 descubierto en los metales por Ernest Kirkendall y
Alice Smigelskas en 1947 cuando trabajaban con laton, 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. Este tipo de
movimiento de volumen similar al movimiento de conveccion en los liquidos y debe ser

tomado en cuenta al analizar los procesos de difusion.
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El efecto kirkendall confirma el mecanismo de difusion por vacancias con diferentes
velocidades de salto para los tipos de atomos. La formacion de huecos tipo kirkendall se debe
a la diferencia en la difusividad de los &tomos en una solucion binaria, uno de los
componentes del par de difusion experimentara una pérdida de masa mientras que el otro
componente ganarda masa. Como resultado de la transferencia de masa ocurrirdn tanto
contraccion como expansion dentro del sistema. De esta manera, se presenta un estado de
tension en la zona de difusion. La parte que sufre la pérdida de masa se ve afectada por una
tension de traccion de dos dimensiones, mientras que la parte que gana masa se vera sometida
a un esfuerzo de compresion. Estos campos de esfuerzos pueden dar lugar a un flujo plastico.
Las vacancias son creadas y aniquiladas en la interfase, fuentes y sumideros como
dislocaciones o interfases internas. La combinacion del flujo y la condensacion de las
vacancias en combinacién con un estado de resistencia a la tension que hace posible que los

huecos se formen.

Los factores que influyen en los valores de los coeficientes de difusion dependen de

variables tales como:

a) Tipo de mecanismo de difusion.

b) Temperatura.

c) Tipo de estructura cristalina de la red matriz.
d) Concentracion de las especies que difunden.

e) Tipo de imperfecciones cristalinas presentes.

La difusividad se incrementa cuando aumenta la temperatura del sistema. La estructura
cristalina BCC con factor de empaquetamiento 0.68 ayuda a que la difusividad en la misma
sea mayor que en una red FCC que posee un factor de empaquetamiento de 0.78. En metales y
ceramicos, la difusion tiene lugar a lo largo de los limites de grano a mayor escala que en la

matriz del mismo. Las vacantes en exceso incrementan las velocidades de difusién [18].
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2.6 Problemas a resolver durante la union metal/ceramico.

Uno de los principales problemas a resolver cuando se trata de materiales ceramicos es su

enorme fragilidad debido a la alta dureza que presentan. Es sabido que las condiciones de

procesamiento, temperatura, tiempo y presion de los materiales cerdmicos dificultan la

manufactura a gran escala, ya que se requieren equipos e instrumentos de costos elevados para

la fabricacién de monolitos ceramicos. Aunado a estas condiciones, cuando se trata de uniones

disimiles es necesario considerar la posibilidad de ocurrencia de problemas en la interfase de

union durante el proceso, como son [12]:

a)

b)

)

Poros o islas sin unir. Se forman por la presencia de gases atrapados durante el
proceso de unién o por la falta de tiempo y/o temperatura para lograr la difusion por
completo en la totalidad de la superficie.

Fracturas en la capa de reaccion. Los agrietamientos son producidos por la diferencia
en los coeficientes de expansion térmica entre metal y ceramico, lo que conduce al
desarrollo de esfuerzos internos localizados en la interfase de union, llevando a la falla
del material.

Dafios en la superficie. La superficie de los materiales a unir debe ser preparada para
reducir su rugosidad; en ocasiones la fuerza empleada en la preparacion es superior a la
necesaria, provocando un dafio superficial.

Inclusiones. Son formadas por atomos del mismo material 0 de los gases presentes
atrapados en la estructura.

Interfase plana. Durante la preparacion de las superficies se obtienen zonas planas en
relieve que no entran en contacto con la superficie del otro material derivando en una
falta de difusion en la zona.

Fractura del ceramico. Los cerdmicos son materiales de dureza y resistencia muy
elevadas, consecuentemente presentan gran fragilidad, lo que los hace muy
quebradizos durante la preparacion de la superficie.

Bordes sin unir. No todas las zonas de la pieza entran en contacto con los materiales
de desbaste y pulido dando como resultado que algunos bordes no entren en contacto al

unir los materiales.
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Algunos de los problemas en las uniones metal/ceramico son ejemplificados en el esquema
de la Figura 2.10. Las propiedades de la interfase se ven afectadas debido a la presencia de

defectos que pueden conducir a la falla del material, por lo cual es menester considerar:

a) El estado de las superficies de contacto.
b) La formacion de la union en forma controlada por medio de la temperatura y el tiempo.
c) Los esfuerzos residuales desarrollados en ambos materiales.

d) Los cambios en las propiedades mecéanicas cerca de la interfase.

CERAMICO

Falla
Fractura

Fractura
Daiio superficial ™ Borde sin

unir

METAL /

Figura 2.10 Problemas presentes en la interfase de union metal/cerdmico [12].

Cabe mencionar que en todas las técnicas de unidn es necesario considerar la diferencia
de los coeficientes de expansion térmica, CET, entre metal y ceramico. La diferencia en los

valores del CET de los materiales a unir puede resultar en areas de esfuerzos residuales en la
interfase durante el proceso de enfriamiento [18].
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2.7 Mecanismos de fractura de la union metal/ceramico.

En el campo de la union de materiales existen dos segmentos diferentes basados en las
caracteristicas de la interfase formada: por un lado, las uniones de materiales similares y, por
otro lado, las uniones de materiales disimiles. En el caso de materiales disimiles es necesario
considerar la compatibilidad mecéanica, fisica y quimica entre ambos componentes. Uno de los
puntos probables de incompatibilidad mecénica es la diferencia del médulo elastico, ya que se
pueden concentrar esfuerzos en la interfase debido a que el componente con modulo mayor
delimita la concentracion del componente de modulo menor generando esfuerzos de corte en
la interfase.

Un problema comdn en las uniones metal/ceramico es la diferencia en la expansion
térmica, que representa una falta de compatibilidad fisica; en este caso, los esfuerzos térmicos
tienden a ser localizados, reduciendo la capacidad de carga de la union llevandola a fallar. La
baja compatibilidad quimica estd asociada a las reacciones quimicas indeseables en la interfase
que podria resultar en productos de reaccion fragiles; ademas, las reacciones que conllevan
cambios en volumen son generadores de esfuerzos locales que comprometen la integridad de
la union.

Los esfuerzos térmicos aumentan la dispersion de la fuerza de la unién debido a la
presencia de defectos inducidos durante el proceso de unién, por lo cual es necesario insertar
una intercapa de propiedades adecuadas para relajar los esfuerzos entre metal y ceramico. Los
esfuerzos residuales en una union son un factor importante ya que uno de los objetivos de
estudio es establecer una tecnica reproducible para la generacién de una interfase unida, libre
de defectos y con la capacidad de acomodar los esfuerzos residuales cuando el material es
enfriado desde la temperatura de union hasta temperatura ambiente.

La importancia de mitigar los esfuerzos térmicos radica en prevenir la reduccion de la
fuerza de enlace de la union que causa fallas durante el proceso de unién. La Figura 2.11
muestra el esquema de esfuerzos residuales de tensién y compresion presentes durante el

enfriamiento.
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Figura 2.11 Esquema de esfuerzos residuales presentes durante el enfriamiento [12].

Normalmente el CET del material ceramico (ac) es menor que el CET del metal (o), el
ceramico esta sujeto a esfuerzos de tensidn, produciendo agrietamiento en los bordes. El
contenido y la distribucion de los esfuerzos residuales en uniones metal/ceramico dependen
tanto del CET como del mddulo elastico de los componentes de la misma. Otros factores que
también tienen influencias importantes son la temperatura y geometria de la union, asi como el
espesor de las capas de reaccion [12].

La reduccion de los esfuerzos residuales puede realizarse por dos medios: el primero es
por medio de la insercion de un metal que tenga un CET cercano al CET del cerdmico a fin de
disminuir la magnitud del esfuerzo térmico generado; el segundo medio es el uso de un metal
ductil cuya deformacion plastica mitigue los esfuerzos térmicos generados durante el
enfriamiento. La eleccidbn de metal o metales ddctiles que se van a utilizar para este fin
depende del sistema que se va a unir, asi como de las propiedades de los componentes. La
Figura 2.12 muestra de forma esquematica el uso de metales ddctiles para la reduccion de
esfuerzos residuales.

Las concentraciones de esfuerzos residuales se encuentran generalmente cerca de la
interfase y/o en la superficie libre; si se considera una muestra de forma cilindrica, la amplitud
de los esfuerzos aumentara con el diametro de la union, mientras que para muestras de forma
rectangular, la concentracion de esfuerzos tendera a presentarse en las esquinas de las caras
unidas [18].
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Figura 2.12 Esquema del uso de metales ddctiles para la reduccion de esfuerzos residuales.

Los problemas criticos para aplicaciones estructurales son la fiabilidad, la resistencia a
choques térmicos, la resistencia a la fractura, la fuerza y el tiempo de vida del producto, sin
embargo, la importancia de las propiedades radica en la aplicacién especifica de la union.
Existen factores que tiene influencia considerable en la fuerza de la unién; algunos de estos

factores son:

a) La seleccion de los materiales y sus propiedades mecanicas individuales.
b) Las diferencias en los coeficientes de expansion térmica de los materiales.
c) La técnica de unién seleccionada.

d) Las interfases generadas en el proceso de union.

e) El disefio de la geometria de la union.

A pesar de que no se presentaran esfuerzos residuales en el proceso de union, al tratarse de
materiales disimiles, la diferencia de propiedades elasticas de los materiales conducira a

concentraciones de esfuerzos en la interfase [18].
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CAPITULO 3. DESARROLLO EXPERIMENTAL.

En este capitulo se presenta el procedimiento experimental para el proyecto de investigacion

propuesto, el cual incluye la descripcion de los materiales utilizados, la produccién de las

uniones metal/ceramico, asi como las técnicas empleadas en la caracterizacion y evaluacion de

los materiales unidos. El diagrama de flujo de la Figura 3.1 muestra las etapas seguidas en el

desarrollo del presente trabajo de investigacion.

e ) )
Materiales de inicio:

( )

Sinterizado de polvos

Evaluacion mecanica

Alz-?& NDb, de alumina
aleacion Cu-Zn, (1550°C, 2 horas)
acero AlSI 410S

L J
- N\ )

Analisis interfacial

(Pruebas de corte) (MEB)
\_ J y,
O
e N
Andlisis de la
fractura
\_ y,

&

N
Caracterizacion
inicial de materiales
(DRX, MEB)
y
O
N
Produccion de
ensambles de unidn
metal/ceramico
y

Figura 3.1 Diagrama de flujo del desarrollo experimental.
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3.1 Materiales de inicio.
En el presente trabajo se utilizO polvo comercial de dxido de aluminio de alta pureza (99.9 %),
(Alfa Aesar, VWR International S. de R.L. de C.V., México) para la produccidn de las pastillas
de alimina, ALO;. El proceso se inicio al comprimir en frio el polvo de alimina a presion de
15 MPa, posteriormente se sinterizd a temperatura de 1550°C durante 2 horas, de acuerdo a las
especificaciones de proceso de sinterizacién de alimina [9, 24, 39]. Las pastillas son de forma
cilindrica con dimensiones nominales de 8 mm de diametro y 3 mm de espesor. Las hojas
delgadas de los elementos de union de grado comercial: aleacion base cobre (70Cu-30Zn %
peso) y hoja de niobio (99.8%), (Alfa Aesar, VWR International S. de R.L. de C.V., México) se
cortaron en secciones cuadradas con dimensiones nominales de 10x10 mm. El espesor
nominal de la hoja de aleacion de cobre es de 0.025 mm, mientras que el espesor nominal de la
lamina de niobio es de 0.127 mm. La aleacion de acero AISI 410S, nimero de colada 849049,
(Alfa Aesar, VWR International S. de R.L. de C.V., México) tiene una composicién quimica de
Fe:84-86, Cr:11.5-13.5, C<0.15, Si0.74 % peso como componentes principales de acuerdo al
proveedor; para el proceso de union fue cortada en trozos de 10x10 mm, siendo su espesor
nominal de 3 mm.

La Tabla I11.1 muestra las caracteristicas dimensionales de cada uno de los componentes

previo a la preparacion para el proceso de union.

Tabla 111.1 Dimensiones de los componentes de la union.

Material Forma Espesor Dimensiones
(mm) (mm)
Alimina Cilindrica solida 3 =8
Niobio Lamina 0.127 10x10
Aleacién base cobre Lamina 0.025 10x10
Acero AISI 410S Lamina 3 10x10

Los materiales de inicio se caracterizaron por medio de diversos equipos y técnicas: se
realizd la difraccién de rayos X (DRX) utilizando un equipo SIEMENS D5000 para obtener
los difractogramas correspondientes a las fases presentes antes del proceso de union; asi

mismo, se utilizd un microscopio electronico de barrido JEOL JSM-7600F a fin de realizar
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estudios de andlisis quimico por EDS de las laminas metélicas. Los polvos de alimina se
caracterizaron por medio de un determinador de tamafio de particula COULTER LS100, a fin
de conocer la distribucion del tamafio de particula del ceramico, asi mismo, por medio de
microscopia electronica de barrido (MEB) se caracterizd la morfologia tanto de los polvos

como de las pastillas de alimina sinterizadas.

La densidad de las pastillas de alimina sinterizadas se realizd por medio del método de
Arquimedes. Esta metodologia estd ligada al principio por el cual “todo cuerpo sumergido en
el seno de un fluido experimenta una fuerza ascendente o empuje, cuyo valor es igual al peso
del fluido desalojado por el cuerpo”, perfeccionado por Arquimedes, de donde toma su
nombre. La metodologia para la medicién comienza con el uso de una balanza analitica de alta
sensibilidad en la cual se pesan las muestras en tres condiciones: en seco, bajo inmersion e
impregnado. Si se tiene un vaso de precipitado con agua sobre una balanza, se sumerge el
cuerpo en éste, el agua ejercera una fuerza de empuje, E, sobre el cuerpo. De acuerdo con el

principio de Arquimedes, el empuje E esta representado por la ecuacion 3.1.

— ] . o — Mcuerpo ] i
E= cherpo Pagua "9 = P Pagua "9 (Ecuacion 3.1)
cuerpo

De acuerdo a la tercera ley de Newton, el cuerpo reaccionara sobre el agua con una fuerza
de la misma magnitud y sentido opuesto; en otras palabras, al sumergir el cuerpo en el agua la
balanza incrementara su valor en una magnitud igual al empuje del agua, mg, representado por

la ecuacion 3.2.

E m
— = — . _ cuerpo .,
mg= —= V(:uerpo Pagua = Pagua (Ecuacién 3.2)

9 pcuerpo

La medicion de densidad por este método se puede realizar empleando diferentes liquidos
para la inmersion del sélido como son agua, alcohol, etc. Es necesaria la medicion de la
temperatura al realizar el procedimiento ya que los valores de densidad de las sustancias para
inmersion cambian respecto a la temperatura. El uso de este método aplica para el célculo de

densidad de materiales densos o porosos. El estandar para esta prueba esta reglamentado en la
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norma ASTM B962-14 [40]. La Figura 3.2 muestra el dispositivo utilizado para la medicion
de la densidad por el método de Arquimedes.

Termdémetro

Vaso de
precipitados
Dispositivo
paramedicion

Balanza
analitica

Figura 3.2 Dispositivo para la medicién de la densidad de un cuerpo por el método de Arquimedes.

Una vez realizados los calculos de densidad por el método de Arquimedes, se procedié al
calculo de la porosidad de las pastillas relacionando la densidad calculada con la densidad
tedrica; la diferencia de este resultado expresado en porcentaje, es el concepto que se conoce

como porosidad del material. Esto se puede observar en la ecuacion 3.3,

porosidad = 1 — [ P ] (Ecuacion 3.3)

Ptesrica

3.2 Ensambles de union tipo sandwich.

Previo a realizar las uniones disimiles, se realiz6 un muestreo de las superficies terminadas
después del proceso de desbaste por medio de microscopia de fuerza atdmica (MFA), a fin de
verificar la rugosidad inicial de las superficies de los componentes, tanto del acero AISI 410S

como del ceramico. Para este propdsito, se utilizd un microscopio de fuerza atdmica JEOL
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JSPM-5200, en modo de no-contacto. La finalidad de este muestreo es la verificacion de la
uniformidad relativa de las superficies de manera que el experimento se realice con la mayor
reproducibilidad posible.

Una vez realizado el muestreo de rugosidad relativa inicial, se realizaron los ensambles de
union tipo sandwich, tomando como variable al elemento de unién. En la Figura 3.3(a) se
presenta la configuracion del sistema Cu-Zn compuesto por AlLO;/CuZn/Nb/Cuzn/AlSI 410S.
La Figura 3.3(b) muestra la configuracion del sistema Cu-Zn-Ag que esta compuesto por
AlLO;/CuzZnAg/Nb/CuzZnAg/AIST 410S.

(@) (b)

o ] o

Cu-Zn — Cu-Zn  —]
Nb s Nb an
Cu-Zn — Cu-Zn —

Ag
AISI 410S AISI 410S

Figura 3.3 Ensambles del sistema: (a) Cu-Zny (b) Cu-Zn-Ag.

Tanto la parte metalica como la parte ceramica de la configuracién del sistema Cu-Zn-Ag,
fueron metalizados con plata de alta pureza (Alfa Aesar, VWR International S. de R.L. de C.V.,

México) en su cara de contacto con el elemento de unidn; esta condicion se muestra en la
Figura 3.4.

Figura 3.4 Metalizado de plata.
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La Tabla I11.2 muestra algunas caracteristicas fisicas y quimicas de los elementos
presentes en la union, Utiles para el desarrollo del proceso [1, 4, 5].

Tabla I11.2 Caracteristicas fisicas y quimicas de los elementos de union [1, 4, 5].

Proviedades Alimina Aleacion Plata Niobio Acero AISI
a (Al,03) base cobre (Ag) (Nb) 4108
Estructura HCP FcC FCC BCC BCC
cristalina
Punto de 2050 950 962 2468 1530
fusion (°C)
CET
46 18 197 71 12-13
(10%/°C)
Densidad 3.96 84-89 10.49 85 7677
(g/cm)

3.3 Estudio termodinamico de los diagramas de fases.

Los ensambles metal/ceramico realizados en el presente proyecto de investigacion estan
compuestos por dos interfases, las cuales son la base del estudio termodinamico. En primer
lugar, se analizaron las reacciones que probablemente ocurrieron entre la alimina, la aleacion
base cobre y la intercapa de niobio, posteriormente se hizo lo propio con la seccion restante
compuesta por la intercapa de niobio, la aleacion base cobre y el acero inoxidable AISI 410S,
considerando ambos sistemas: el sistema Cu-Zn y el sistema Cu-Zn-Ag; esta manera de
realizar el estudio estd basada en la hipétesis que la lamina de niobio tenga la funcion de
introducir una barrera en la zona de union que pueda apoyar en el control del crecimiento del
espesor de la interfase; asi mismo, el uso del metalizado de plata fue ideado para crear un
contacto metal-metal entre la aleacién base cobre y el ceramico.

Se realizaron célculos termodinamicos usando el programa FACT (Facility for the
Analysis of Chemical Thermodynamics) buscando predecir fases resultantes de la interaccion
de los elementos involucrados en el proceso de union, sin embargo al finalizar el estudio
preliminar no se encontraron fases nuevas, por lo que se procedié a revisar los diagramas de
fases de los posibles sistemas formados a fin de identificar probables soluciones sélidas a las
temperaturas de union de 950, 980 y 1010°C.
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3.4 Union por el método brazing.

Con el proposito de tener reproducibilidad en las superficies de contacto durante la union, se
implementd el siguiente procedimiento en su preparacion: inicialmente, las superficies de
contacto de las pastillas de alimina, de la lamina de niobio y del acero fueron desbastadas con
hoja de papel de carburo de silicio de nimero 400, 600 y 1200, posteriormente, se finalizd con
un desbaste grueso controlado con papel de carburo de silicio de ndmero 280 que permitid
reproducir, en la mayor forma posible, las superficies a unir [35]. La lamina de aleacion base
cobre se desbastd con papel de carburo de silicio de tamafio 1200 a fin de retirar posibles
impurezas superficiales. Antes del proceso de union, todos los componentes se limpiaron en
alcohol etilico en una tina de ultrasonido durante cinco minutos, con el propésito de eliminar
elementos superficiales contaminantes.

Los ensambles tipo sandwich fueron montados en un portamuestras de grafito e
introducidos en un horno horizontal Carbolite STF 16/18, previamente calibrado, donde se
llevaron a cabo los procesos de union en una atmdsfera controlada de gas argdn. Se utilizo
polvo de nitruro de boro, BN, (99.5%, AESAR Division Johnson and Matthey, Toronto,
Canada) en el portamuestras con el propésito de reducir la contaminacién con el ensamble
metal/ceramico. En la Figura 3.5 se muestran dos vistas del portamuestras de grafito

impregnado con nitruro de boro.

Figura 3.5 Portamuestras de grafito.

La Figura 3.6 muestra un esquema del acomodo de los componentes de la union dentro

del portamuestras de grafito antes de ser colocados en el horno.
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Figura 3.6 Esquema representativo del acomodo de componentes en el portamuestras.

El equipo utilizado para los experimentos consistié basicamente en un horno horizontal de
resistencias de atmosfera controlada, con cdmara tubular de 8 cm de didmetro y 80 cm de
longitud. Una vez acomodados los componentes de la union, se procedid a introducir el

portamuestras dentro de la cdmara del horno. Se realizd el sellado del equipo en ambos

extremos y se suministrd gas inerte argon (Ar) en forma continua durante el experimento. En

la Figura 3.7 se muestra un esquema del horno de camara tubular.

Portamuestras
degrafito
o ol C )
G
o ® & ©
T Argon
Camaradel horno Resistencias

Figura 3.7 Esquema del horno de camara tubular.
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Se realizd la union por el método brazing usando las siguientes variables:

a) Temperatura de union: 950, 980 y 1010°C.

b) Tiempo de unién: 5, 15, 25 y 35 minutos.

c) Atmosfera de gas argon.

Los ciclos de calentamiento del proceso de union siguieron el patrén mostrado en la

Figura 3.8. Las variables en el patrén son: temperatura de unidén y tiempo de union.

A
-

(°C)
T unién
(950,980,1010°C)

tiempo de union
(5,15,25,35 min)

900°C

1min

15°C/min

5°C/mir

-

t (min)

Figura 3.8 Ciclo de calentamiento del proceso de union metal/ceramico.

Con el propdsito de analizar comparativamente las distintas variables utilizadas, para los

dos tipos de ensambles se utilizaron las mismas temperaturas y los distintos tiempos en el

trabajo experimental. En el

total

de ensambles se realizd la caracterizacion interfacial

determinando las variables que permitan producir ensambles viables para la evaluacion

mecanica de la union, donde se requiere un minimo de 3 muestras para cada grupo de

variables de unién.
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3.5 Analisis metalografico de las uniones.

Con el fin de analizar la interfase de interaccion en los ensambles unidos, estos se cortaron de
forma transversal a la union por medio de una cortadora BUEHLER IsoMet de baja velocidad,
como se muestra en la Figura 3.9, usando un disco con borde de diamante.

Figura 3.9 (a) Cortadora de baja velocidad; (b) Corte transversal de la muestra.

Después del corte, las uniones pasaron a un proceso de desbaste con papel de carburo de
silicio de numeros 400, 600 y 1200; en seguida se realizd la limpieza de las mismas con
alcohol etilico en una tina de ultrasonido durante cinco minutos. Posteriormente, se realizd el
pulido de la seccion transversal de la union con el uso de un pafio y una dispersion de polvo de
alimina de 1, 0.3 y 0.06 pum. Finalmente, se realizd nuevamente la limpieza de los ensambles
metal/cerdmico con alcohol etilico en una tina de ultrasonido durante cinco minutos.

La microestructura de la union fue evaluada por medio de microscopia electronica de barrido
(MEB), utilizandose un microscopio JEOL JSM-7600F para analizar la zona de la union con
el uso de las técnicas de analisis morfologico de la microestructura y analisis quimico. Se
realizaron, por tanto, analisis lineales y mapeos atdmicos de componentes con el proposito de

obtener datos tanto cualitativos como cuantitativos.

3.6 Evaluacion mecanica de las uniones.
Las propiedades mecanicas de las uniones fueron evaluadas por medio de mediciones de
resistencia al corte. Para esta prueba se utilizd un dispositivo montado en una maquina de

pruebas universal Zuick Roell Z100, como se muestra en la Figura 3.10.
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Figura 3.10 Maquina Zuick Roell Z100 y dispositivo de pruebas de corte.

En la prueba de corte es necesario tener presentes ciertas condiciones para asegurar la
fiabilidad de la prueba asi como de los resultados arrojados por la misma; en este sentido, es
importante que la aplicacion de la carga sea paralela a la interfase de unidén y sea realizada a
velocidad constante [13, 41, 42], para ello se utilizd un dispositivo que permite sostener la
muestra en forma adecuada, evitando la aplicacion errénea de la carga que fue a velocidad de

0.1 mm/min. Estas condiciones de prueba son mostradas esqueméticamente en la Figura 3.11.

Actuador hidraulico

Mordaza mévil

Equipo decomputo

Dispositivo de N
pruebasde
corte
Muestra de unién
metal/ceramico

Mordaza fija

Figura 3.11 Esquema de funcionamiento del dispositivo de pruebas de corte.
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Habiendo realizado los ensayos, se tomaron los valores obtenidos en la maquina de

pruebas universal para calcular la resistencia al corte por medio de la formula [43, 44]:

T = max Ecuacion (3.1)

donde: 7 es la resistencia al corte (Pa).
Pmax €s la carga de corte maxima (N).
Aes el 4rea de la seccion transversal de la union (m?).

Las muestras para las pruebas de corte fueron preparadas y producidas bajo las mismas
condiciones de proceso que las muestras que se utilizaron para estudiar las interfases, a
excepcion del corte transversal. Con el fin de asegurar la reproducibilidad de los resultados de
las pruebas de corte, se produjeron tres muestras en idénticas condiciones de temperatura y
tiempo de union para promediar los resultados de las mismas.

Una vez evaluados mecanicamente los ensambles hibridos metal/ceramico, se analizo la
fractura de las muestras con el objeto de determinar el inicio de la falla de la unidn. Se utilizd
un equipo de difraccion de rayos X (BRUKER D8 Advance) para identificar los posibles fases
formadas después del proceso de unidén en cada uno de los extremos fracturados. Por otro lado,
se practicaron analisis de las zonas expuestas después de la fractura por medio de microscopia
electronica de barrido para identificar elementos presentes, asi como para revelar la

morfologia de las muestras después de la fractura.
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CAPITULO 4. ANALISIS Y DISCUSION DE RESULTADOS.

Dentro del desarrollo del presente trabajo de investigacion se siguieron varias etapas a fin de
asegurar el éxito del mismo; los resultados son presentados de acuerdo a la secuencia seguida
en la experimentacion de manera ldgica buscando reportar todos los aspectos involucrados,
con la finalidad de ofrecer una vision tanto amplia como detallada de cada uno de los procesos
ejecutados en el proyecto. Se comienza con la caracterizacion de los materiales iniciales
utilizados en la produccion de los ensambles metal/ceramico, se presentan los resultados de la
union asi como un analisis termodindmico de la misma, posteriormente se revisa la resistencia

de la interfase formada para finalizar con el andlisis de la fractura.

4.1 Caracterizacion de los materiales de inicio.

Se apartaron muestras de cada uno de los componentes antes del proceso de unién para
efectuar la caracterizacion inicial de los materiales, de manera que se pudieran asegurar las
caracteristicas iniciales del producto. Los resultados de la caracterizacion de los componentes

se presentan a continuacion:

4.1.1 Alumina (Al,0;).
La medicion del tamafio de particula de los polvos de alimina se realiz6 a una muestra del

ceramico por medio de un determinador de tamafio de particula. De acuerdo a los resultados
obtenidos se pudo verificar que las particulas de alimina estan distribuidas de manera
heterogénea, con tamafios que oscilan entre 5-30 pm de diametro, encontrando un pico
promedio al 50%, cercano a 10 pm de diametro (Dsp=10 um). La grafica de la distribucion de

tamafio de particula del ceramico se muestra en la Figura 4.1.
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Figura 4.1 Distribucion del tamafio de particula de la alimina.

Al realizar el anlisis por difraccion de rayos X se observaron los picos caracteristicos de
a-alimina, que es la fase més estable de alimina, como componente principal de la muestra de
polvos de alimina, de acuerdo con la tarjeta JCPDS #01-076-0144; los resultados se muestran

en el difractograma de la Figura 4.2, los cuales corresponden a lo reportado por el proveedor

de los polvos comerciales.

m a-Al,O,

Intensidad (cps)

» » «

Angulo (20)

Figura 4.2 Difractograma por rayos X de los polvos de a-alimina.

Por medio de microscopia electronica de barrido se caracterizd la morfologia de los
polvos de alimina. En la Figura 4.3 se observan los polvos iniciales de alimina, donde es
notorio que el cerdmico presenta una distribucion heterogénea con formas variadas apreciando
la distribucion de tamafios, como se menciond en el calculo de la distribucion de tamafios de
particula.
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Figura 4.3 Morfologia de los polvos de alimina a: (a) 2000X; (b) 5000X.

Una vez sinterizadas las pastillas a 1550°C por 2 horas en aire, se procedié a realizar el

analisis de las mismas. En la Figura 4.4 se muestra un difractograma de la pastilla sinterizada;

se puede observar que los puntos caracteristicos de la a-alimina permanecen constantes, este

comportamiento demuestra gque no se presentaron cambios de fase en el material, lo cual es

esperado ya que la fase o constituye la fase més estable de la alimina [21, 39], y se busca para

producir las pastillas destinadas a unir en la produccidén de ensambles metal/cerdmico.

Intensidad (cps)
] [ ]
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o
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Figura 4.4 Difractograma de rayos X de la pastilla a-alimina sinterizada a 1500°C por 2 horas en aire.

También se utilizd MEB para observar la microestructura de una pastilla de alimina

sinterizada, la cual fue fracturada para propoésitos de la investigacion. En la Figura 4.5 se
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muestran las imagenes de la pastilla de alimina sinterizada y fracturada; en las micrografias se
nota una distribucién heterogénea conservando las formas variadas, asi mismo es notoria la

sinterizacion de las particulas de alimina acorde con los valores de densidad encontrados.

S x s o vy
FRACTURA AI203 FRACTURA AI203
MAG: 3000 x HV: 15.0 kV. WD: 13.0 mm MAG: 3000 x_HV:15.0 kV WD: 13.0.mm

Figura 4.5 Microestructura a 3000X de una pastilla de alimina sinterizada: (a) superficie de
sinterizacion; (b) superficie de fractura.

Se realizd, ademas, la mediciébn de densidad a tres muestras de pastillas de alimina
sinterizada. La densidad tetrica se define como la relacién entre masa y volumen de la celda
cristalina del espécimen; en el caso de la alimina, la densidad tedrica reportada es de 3.96
g/lcm? [1]; se realizaron las mediciones de densidad por el método de Arquimedes a las
muestras sinterizadas obteniendo valores de porosidad promedio de 3.42%, lo que indica que
fueron obtenidos compactos de 96.58% de la densidad teorica.

4.1.2 Acero AISI 410S.
En relacion a la muestra metalica de acero inoxidable AISI 410S, se realizaron analisis por

difraccion de rayos X para la caracterizacion inicial del mismo; se compararon los resultados
con la tarjeta JCPDS #00-054-0331 del sistema, resultando en el difractograma de la Figura
4.6(a), donde se pueden observar los picos principales del material. ES importante notar que no
existen picos de intensidad elevada que den indicio de otras fases del material. Los resultados
del analisis quimico realizado en el material se muestran en el espectro de EDS de la Figura
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4.6(b) obtenida en el microscopio electronico de barrido, destacando los componentes
principales presentes en la composicion quimica del acero AISI 410S, que son: 85% Fe, 12%
Cr, 3% C, 0.4% Si (% en peso).

= Fe-Cr 1 te Acero AISI 410S
| Element [norm. wt.%] [norm. at.%]
Iron 84.95214970  75.55338484
Chromium 11.55609343 11.03876527
Carbon 3.05597842 12.63718959
Silicon 0.43577845 0.77066029)
100 100

Intensidad (cps)
Intensidad (cps)

Angulo (26)

Figura 4.6 Andlisis del acero AlSI 410S: (a) Difractograma por rayos X; (b) Anélisis por EDS-SEM.

De esta manera, se logré comparar la informacion proporcionada por el proveedor acerca

del acero AISI 410S, correspondiente a uno de la serie 400, sin contenido de niquel.

4.1.3 Aleacion base cobre.
Uno de los materiales mas utilizados para la produccién de uniones por el método brazing es

el cobre puro; sin embargo, debido a su alto punto de fusién (1084°C) se opta por el uso de
una aleacion Cu-Zn, con punto de fusion mas bajo (950°C). La aleacion es ddctil, lo que
permite el acomodo de esfuerzos residuales debido a la diferencia de coeficientes de
expansion térmica que existe entre los materiales a unir [24].

Se realizo el analisis por difraccion de rayos X a una muestra de la aleacion base cobre. Se
compararon los resultados con la tarjeta 03-065-9062 del sistema, resultando en el
difractograma de la Figura 4.7(a), donde se observan los picos caracteristicos de este material
Cu-Zn. La composicion de la aleacion base cobre fue verificada por medio de anélisis de EDS;
el resultado es mostrado en la Figura 4.7(b) donde se observd que la aleacion esta compuesta

por cobre y zinc, con un contenido de 70-30 % peso, acorde con la informacion de proveedor.
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= 70Cu-30Zn | Aleacion Cu-Zn
Element [norm. wt.%]  [norm. at.%]
704 Copper 68.47816266 69.0923365
";’; | : | Zinc 31.52183734 30.9076635
=1 1 100 100
i 1 ! Y ‘Jﬁ n
e N T S AT =
Angulo (Zé) I keV
Figura 4.7 Andlisis de la aleacion base cobre: (a) Difractograma por rayos X; (b) Analisis por EDS-

SEM.

4.1.4 Lamina de Niobio.
Dentro de la caracterizacion inicial de los componentes de la unidn, se realizaron analisis por

difraccion de rayos X a una muestra de la lamina de niobio. Se compararon los resultados con
la tarjeta 01-089-5008 del sistema, mismos que se muestran en la Figura 4.8(a) corroborando
la estructura del metal, ya que no se presentan picos correspondientes a impurezas. El analisis
quimico mostrado en la Figura 4.8(b) corresponde en la composicion quimica de la lamina de

niobio, que tiene la funcion de barrera de union, mostrando la pureza comercial del material.

= Niobio (Nb) | Lamina de niobio (Nb)

Intensidad (cps)
Intensidad (cps)

i mm |
s JWWW’WWMWM rw'uw

Angulo (26) keV

Figura 4.8 Analisis de la lamina de niobio: (a) Difractograma por rayos X; (b) Analisis por EDS-SEM.
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Previo a la produccion de las uniones disimiles, se realizd el muestreo de las superficies
terminadas después del proceso de desbaste por medio de microscopia de fuerza atémica
(MFA), a fin de verificar la rugosidad inicial de las superficies de los componentes, tanto del
acero como del ceramico. Este muestreo ofrece una base de repetitividad del proceso de
preparacién en general, y de desbaste en particular, a fin de realizar los experimentos de la

manera mas parecida y reproducible posible.

El proposito principal del muestreo es conocer la rugosidad inicial de las caras de los
componentes que estuvieron en contacto con la aleacion base cobre. Este valor inicial fue
diferente para el metal y para el cerdmico ya que al utilizar el mismo procedimiento de
desbaste y preparacion en ambos materiales, el comportamiento de cada uno es diferente. En
efecto, la parte cerdmica presenta una dureza mayor que la parte metélica, mientras que la
parte metalica es dictil, por lo tanto los valores de rugosidad fueron mayores en el acero

inoxidable que en la alimina.

La Figura 4.9 muestra la grafica y perfil de rugosidad superficial del acero inoxidable
AISI 410S por medio de MFA. Los valores reportados promedian 51 nm de profundidad de
acuerdo a la escala, sin embargo pudieron observarse también algunos picos o irregularidades
mayores que alcanzaron valores de aproximadamente 75 nm. Estos valores iniciales de
rugosidad son los que se esperd lograr en la superficie del acero al ser preparado de manera

uniforme en la metodologia de preparacion superficial.

Para el caso de la alimina, se realizd el mismo muestreo de la rugosidad inicial. En la
Figura 4.10 son mostrados la grafica y perfil de rugosidad superficial de la alimina por medio
de MFA, donde se observo que a pesar de que la profundidad promedio esta alrededor de 49
nm, se notaron superficies mas uniformes con cambios menos abruptos que en el caso del
metal. Este comportamiento fue atribuido a la dureza del material cerdmico que soporté con
mayor holgura el rayado final del proceso de preparacion de las muestras, ya que al comparar
los puntos maximos de profundidad de las huellas de carburo de silicio utilizado para el
desbaste final, es notoria la diferencia entre el valor de aproximadamente 100 nm en el metal y
de 67.9 nm en el cerdmico. La propiedad de ductilidad del metal permiti6 una mayor
deformacion de la superficie mientras que la dureza del ceramico fue un factor relevante en las

mediciones.
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Figura 4.9 Muestreo de la rugosidad inicial del acero AlSI 410S.
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Figura 4.10 Muestreo de la rugosidad inicial de la alimina.
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Es menester recordar que éstas son las superficies que estuvieron en contacto con la
aleacion base cobre, que fungid como material de union durante el proceso. La importancia de
las irregularidades de estas superficies radica en que fueron el espacio de anclaje donde se
alojé la aleacién base cobre cuando pasé a estado liquido, durante el proceso de unién.

4.2 Analisis de los diagramas de fase.

Los ensambles metal/cerdmico formaron dos interfases independientes a partir de los
componentes de la union; es decir, un extremo estuvo compuesto por alimina/aleacion base
cobre/niobio y el otro por niobio/aleacion base cobre/acero AISI 410S. Para comenzar el
estudio, se realizaron calculos termodinamicos en el apartado de “estado de equilibrio” del
programa FACT, a fin de poder predecir fases resultantes de la interaccion de los elementos
involucrados en el proceso de union en cada una de las interfases formadas. Una vez que se
verificd que no se encontraron fases nuevas en este apartado, ni en la base de datos del
programa, se procedié a revisar los diagramas de fases de los posibles sistemas formados con
el proposito de identificar soluciones sélidas probablemente presentes después del proceso de
union.

En general, cuando un cerdmico entra en contacto con un metal se espera que algo ocurra [9];
la interfase del lado del ceramico esta compuesta por alimina, cobre, zinc y niobio. Debido a
las temperaturas de unién utilizadas en el proceso (950, 980 y 1010°C) se hizo la
consideracion de que el zinc se evapord, por lo que el analisis se enfoco en las posibles
reacciones quimicas entre alimina y cobre.

De acuerdo al diagrama Cu-Al de la Figura 4.11, con 70 a 100% de cobre en peso existen
aleaciones ricas en cobre debido a la lentitud de la reaccion eutéctica, la fase p puede ser
retenida como metaestable. De esta manera, la termodinamica indica que la union de estos
materiales es viable, sin esperar de manera precisa la formacion de fases que pudieran afectar
el desempefio de la unién; no obstante, es necesario esperar a realizar la caracterizacion de las
interfases de union para poder interpretar el comportamiento de las mismas durante el proceso
[24].
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Figura 4.11 Diagrama de fase Cu-Al [24].

Para el caso del sistema Cu-Zn-Ag se revisé el diagrama Ag-Nb de la Figura 4.12(a), de
manera que se pudieran verificar las posibles combinaciones de los elementos; se pudo
constatar que se formarian fases de soluciones sélidas entre ambos. De la misma manera, se
consultd el diagrama de fases Ag-Cu de la Figura 4.12(b) para las uniones fabricadas en el
sistema Cu-Zn-Ag de forma tal que pudieran ser revisadas las posibles interacciones entre el
cobre de la aleacion y la plata presente en el metalizado. A pesar de que la cantidad de plata en

el metalizado fue baja, se utilizd por ser un elemento activo [16].

4000 1100
3500 1 3226 900 \ /
|
30004 o 2126 B p"
3 0 700 i
s 2500 226 o — 600
5 5 O,
= LIQUID + = - 500
E‘d»_ 2000 BCC_A2 1726 2.3_ 400
g IS
1500 1226 300
980 200 Foo+Fec
1000 BCC_A2 + 726 100
FCC_A1 0
500 226 0 20 40 60 80 100
0.0 0.2 0.4 06 08 10
Ag Nb Ag Cu

Figura 4.12 Diagramas de fases: (a) Ag-Nb [45] y (b) Ag-Cu [46].
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Para finalizar las posibles interacciones del lado de la alimina, se consultd el diagrama de
fases Cu-O de la Figura 4.13(a) bajo el argumento de la probable presencia de oxigeno, a pesar
de que se realizaron las uniones en una atmosfera controlada de argén. La posibilidad de
reaccién entre ambos elementos a la temperatura de union es sugerentemente baja por lo que
la fase mas probable bajo tales condiciones es (Cu)+Cu,O. Asi mismo, el sistema Cu-Nb fue
revisado para buscar probables reacciones y/o soluciones solidas presentes después de la unién
de los materiales disimiles. Cabe mencionar que este sistema esta presente en ambas interfases

formadas, por lo que su verificacion fue importante. La Figura 4.13(b) muestra el diagrama
Cu-Nb.
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Figura 4.13 Diagramas de fases: (a) Cu-O [47] y (b) Cu-Nb [48].

La interfase del lado del acero inoxidable es un poco mas compleja debido a los
componentes que la integran. Los elementos Fe, Cr, Cu, Zn, Ag y Nb estan presentes en
posibles reacciones quimicas y/o soluciones solidas resultantes del proceso de union.
Tomando en cuenta los diagramas de fase correspondientes, se puede observar que en el
sistema Cu-Fe, mostrado en la Figura 4.14(a), se encuentran soluciones solidas a las
temperaturas de union. Siendo la aleacion base cobre la que pasé a estado liquido durante el
proceso de union, se verificd también otro componente del acero inoxidable con cobre. El
diagrama Cu-Cr se muestra en la Figura 4.14(b) y denota la posible formacion de soluciones

solidas entre los elementos cobre y cromo debido a la temperatura y tiempo de union.
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Figura 4.14 Diagramas de fases: (a) Cu-Fe [49] y (b) Cu-Cr [50].

Fue necesario revisar también el diagrama de fases Fe-Nb de la Figura 4.15 para verificar

la formacién de posibles fases después del proceso de unién entre estos elementos. Como en el

resto de los diagramas, se trazd una isoterma con el valor de la temperatura de trabajo del

proceso de union a fin de facilitar el trabajo de identificacion. La interaccion entre los

elementos fierro y niobio debido a la temperatura y tiempo de union pudo ser interpretada por

medio del diagrama de fases.
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Figura 4.15 Diagrama de fases Fe-Nb [51].
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4.3 Resultados de la union.

Las variables principales en el presente proyecto de investigacion fueron: temperatura, tiempo
y elemento de union. Se realizd la conceptualizacion del proceso por medio de tres
temperaturas: 950, 980 y 1010°C. Para cada temperatura, se manejaron cuatro periodos de
tiempo durante el proceso de unién: 5, 15, 25 y 35 minutos. Asi mismo, se configuraron dos
sistemas de acuerdo al elemento de union: el primer sistema implica el uso de la aleacion Cu-
Zn; mientras que el segundo sistema implica el uso de Cu-Zn-Ag.

Las variaciones de cada proceso individual quedan de manifiesto en los resultados de las
uniones y son denominados como ‘“unido” y “no unido”. El término “unido” se refiere a los
ensambles donde se logra la union de los materiales con resistencia interfacial suficiente para
analizar las muestras, pasando por el proceso mecénico de corte y preparacion superficial. Las
muestras denominadas “no unido” indican que los ensambles de unidbn no presentaron una
resistencia interfacial suficiente, ya que estas muestras se separaron al extraerlas del
portamuestras una vez terminado el proceso térmico, sin embargo presentan una interaccion en
las superficies de union. Se utilizd microscopia electrénica de barrido para \verificar el
comportamiento de las interfases de cada uno de los ensambles bajo las diferentes condiciones
de proceso. Es preciso mencionar que todos los experimentos se realizaron bajo las mismas
caracteristicas de preparacion metalografica y condiciones de proceso, ademas, fueron
desarrollados en su totalidad en una atmodsfera controlada de gas argon; todo este cuidado en el
desarrollo y produccién de las muestras y su estudio se llevd a cabo buscando la
reproducibilidad y uniformidad en la experimentacion.

A fin de tener una vision mds amplia acerca de los ensambles que efectivamente fueron
exitosos en la union, se presenta una tabla de resultados para cada temperatura de union,
donde se puede resumir el comportamiento de las variables y su influencia en las uniones
disimiles; asi mismo, se revisaron los resultados, las micrografias y los analisis quimicos de
las muestras de manera que se pudieran comparar los resultados en busca de las mejores
condiciones de proceso; tales condiciones son las mandatorias para realizar las uniones que
pasan a ser evaluadas mecanicamente. A continuacién se presentan los resultados de las

uniones disimiles metal/ceramico para las diferentes condiciones de proceso.
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4.3.1 Temperatura de unién de 950°C.
Se consider6 a ésta como la temperatura de union baja; los experimentos se llevaron a cabo

variando el tiempo de union, se utilizaron los dos sistemas configurados: el sistema que
implica el uso de la aleacion Cu-Zn, y el sistema que implica el uso de Cu-Zn-Ag; asi mismo
se dan a conocer los resultados del proceso de unidn y se discuten de acuerdo a lo observado
por medio de microscopia electronica de barrido. Los resultados de las uniones bajo estas

condiciones se muestran en la Tabla 1V.1.

Tabla IV.1 Resultados de union a la temperatura de 950°C.

Temperatura de union 950°C

] Tiempo de unién Ensamble Unido (v')
Sistema . .
(minutos) Ensamble No Unido (X)
5 15 X
Cu-Zn
25, 35 v
5,15 X
Cu-Zn-Ag
25, 35 v

Atmdsfera: argon.

Como se observa en la Tabla IV.1, ambos sistemas de union, cayeron dentro de la
clasificacion de ensamble “no unido” en tiempos de union menores a 15 minutos, ya que los
materiales disimiles presentaron una union demasiado debil que cedid al momento de extraer
los ensambles; esto sucedid debido a que la union producida en este rango de tiempo resulto
en una interaccion baja de los elementos, misma que se separa al momento de manejar la
muestra. Por el contrario, a tiempos de unibn mayores de 15 minutos, la interaccién es
suficiente para la formacién de una interfase mas fuerte que mantiene unidas las muestras en
ambos sistemas; este comportamiento explica que a pesar de no haber una temperatura
suficientemente alta, si se cuenta con el tiempo necesario para que se lleven a cabo las

interacciones quimicas necesarias para formar la unién.

Las uniones resultantes se observaron por medio de microscopia electrénica de barrido a

fin de analizar la interfase. En la Figura 4.16 se muestran las secciones transversales de una
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union  realizada a 950°C 'y tiempo de 15 minutos para el sistema
AlLO;/CuZnAg/Nb/CuZnAg/AIST 410S a 200X y 500X; se pueden observar las interfases
formadas tanto del lado del metal, correspondiente a la parte superior de la micrografia, como
del ceramico en la parte inferior de la misma, asi como la barrera de unién que representd el
niobio. Las interfases se notan relativamente homogéneas en espesor, con un promedio de 10
pum de acuerdo a la escala. Es necesario notar que el espesor inicial del elemento de unidn es
de aproximadamente 25 pm, sin embargo al pasar al estado liquido durante el proceso de
union, pudo existir un escurrimiento de éste promoviendo una interfase de unién de menor

espesor.
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Figura 4.16 Muestra del sistema Cu-Zn-Ag unida a 950°C y tiempo de 15 minutos a: (a) 200Xy (b)
500X.

Por otro lado, se pudo observar en la Figura 4.16 una separacién o fractura en la parte
correspondiente a la interfase Nb/ALO5 causada durante el proceso de corte, desbaste y pulido
de la muestra unida. La separacion de material se nota en las micrografias como un cambio de
tono negro-gris en la parte inferior de las mismas, haciendo notoria a la vista la presencia de
los granos de alimina. Esto es un indicio claro del cuidado que debe tenerse durante el

proceso de preparacion de las muestras.

En la Figura 4.17 se presenta un andlisis quimico, mediante la técnica de analisis en linea,
de una muestra unida a 950°C y tiempo de 15 minutos, en la que se utilizo la aleacion Cu-Zn-

Ag como elemento de union. Se puede ver que la linea de andlisis avanza desde el acero
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inoxidable hasta el ceramico, pasando por la intercapa de niobio y las interfases formadas,
obteniendo registro de los principales elementos presentes: Al, O, Ag, Zn, Cu, Nb, Fe y Cr. A
pesar de la formacion de una interfase entre la parte metalica y la ldamina de niobio, asi como
entre el niobio y la parte ceramica, no se presentd una interaccion quimica relevante; se puede
asegurar que las variables del proceso condujeron a un crecimiento limitado de la interfase,
siendo ésta una condicion esperada dentro de la experimentacion. Este es un ejemplo de
ensamble “no unido” que se realizd a temperatura baja y periodo de tiempo corto, lo que
resultd en una interaccion baja entre los componentes de la union; por otro lado, se puede
observar una interaccién en la zona de la interfase de union entre los componentes del
elemento de union y los elementos correspondientes. Se puede concluir que la temperatura
utilizada no fue suficiente para que el elemento de unién pasara a fase liquida por completo,
resultando en una interaccion lenta entre los materiales. Es conocido que uno de los
principales requerimientos del proceso es que el elemento de unidn esté en fase liquida para
que se distribuya sobre las superficies en contacto y asi lograr la interaccion metal/ceramico,

beneficiando la resistencia de la union.

100+ Nb § |—Fe

e

Distance / pm
_

Figura 4.17 Analisis quimico de una muestra del sistema Cu-Zn-Ag unida a 950°C y tiempo de 15
minutos.
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Por otro lado, se realizd un analisis cualitativo en esta muestra del sistema Cu-Zn-Ag
unida a 950°C y tiempo de 15 minutos. Los resultados se presentan en la Figura 4.18 con
presencia de los componentes principales del ensamble, asi como la difusion de los elementos
al momento de interaccionar entre ellos; a pesar de que no hubo condiciones de temperatura y
tiempo suficiente para una mayor interaccion, ya es notable la formacion de una interfase.
Puede resaltarse que el problema en la union esta presente esencialmente con el cerdmico
debido a la diferencia de propiedades, pero principalmente a la elevada estabilidad
termodinamica y térmica de la aldmina [2, 3]. El analisis muestra que el cobre esta presente en
ambas interfases, mientras que la plata metalizada se logra visualizar solamente del lado del

ceramico; respecto del zinc, aparentemente se evapord debido a la temperatura.

Map
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o

Map
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Map
MAG: 500x MV: 15KV WD: 9.3mm

Figura 4.18 Mapeo de una muestra del sistema Cu-Zn-Ag unida a 950°C y tiempo de 15 minutos.
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Sin embargo, al estudiar la interfase entre el acero inoxidable y el niobio con mas detalle,
se pueden observar zonas con una interfase relativamente completa y homogénea; como
ejemplo de lo anterior se presenta la Figura 4.19, donde es posible apreciar esta caracteristica
principalmente en ensambles producidos empleando Cu-Zn. Asi mismo, se realizd un analisis
cualitativo de una muestra del sistema Cu-Zn unida a 950°C y tiempo de 15 minutos. Los
resultados denotan la presencia de los componentes principales del ensamble del lado del

metal, asi como la difusion de los elementos al momento de interaccionar entre ellos.

AISI 4108

Interfase

Cr

Map Map
MAG: 500x HV: 15kV_WD: 10.0mm I ——— MAG: 500x HV: 15kV_WD: 10.0mm

Nb_ W o) & | Cu|
Map Map
MAG: 500x HV: 15kV_WD: 10.0mm MAG: 500x HV: 15kV_WD: 10.0mm

Figura 4.19 Interfase AISI 410S/Nb de una muestra del sistema Cu-Zn unida a 950°C y tiempo de 15
minutos.
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4.3.2 Temperatura de unién de 980°C.
Esta considerada como la temperatura media en el disefio de experimentos. Se puede observar

en la Tabla IV.2 que los resultados de todas las uniones fueron exitosos a excepcion de los
ensambles con tiempo de union de 5 minutos, que es el tiempo minimo de permanencia. En
tiempos de union mayores, se presentd la union quimica y la presencia de una interfase de

union en gran parte de la longitud de la union.

Tabla 1V.2 Resultados de union para la temperatura de 980°C.

Temperatura de union 980°C

Tiempo de unién Ensamble Unido (v')
Sistema ) )
(minutos) Ensamble No Unido (X)
5 X
Cu-Zn
15, 25, 35 v
5 X
Cu-Zn-Ag
15, 25, 35 v

Atmdsfera: argon.

Como se observa en la Tabla 1V.2, el tiempo de union de 5 minutos representa a un
espécimen “no unido” del sistema Cu-Zn, el cual es mostrado en la Figura 4.20, y que cuenta
con las siguientes caracteristicas: a pesar de la presencia de interfase entre el niobio y el acero,
se pueden notar algunos espacios no unidos o islas, en los cuales no hay difusion suficiente
para resultar en una union completa, sin embargo la afinidad entre los componentes del acero,
de la aleacion base cobre y del niobio permite la formacién de una interfase delgada y
discontinua. Del lado de la alimina, la linea de union es practicamente inexistente haciéndose
notoria una linea oscura que muestra la separacion entre los componentes, en otras palabras,
no hubo interaccion suficiente debido a la baja temperatura y/o tiempo insuficiente durante el
proceso de unién, promoviéndose incluso la separacién de la interfase durante el corte, la
preparacion de desbaste y el pulido de la muestra. Estas condiciones de proceso no resultaron

en interacciones quimicas suficientes para uniones exitosas.
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Figura 4.20 Muestra del sistema Cu-Zn unida a 980°C y tiempo de 5 minutos a: (a) 200X; (b) 500X.

Se cambiaron las condiciones de tiempo de permanencia en el proceso de union
aumentandolo a 15 minutos, buscando una mayor interaccion entre los componentes. Una vez
realizadas las uniones, las muestras fueron cortadas y preparadas metalograficamente para ser
observadas por microscopia electronica de barrido. Con la finalidad de profundizar en las
interfases formadas, asi como en las nuevas fases presentes despues del proceso de union, se
realizaron andlisis puntuales en las interfases AISI 410S/Nb y Nb/ALO;. La Figura 4.21
muestra la interfase AISI 410S/Nb de una union del sistema Cu-Zn procesada a 980°C y
tiempo de 15 minutos a 1000x. Es posible notar la interaccion de los elementos y la formacion

de nuevas fases en los puntos 2 y 4. De acuerdo a la escala, el espesor de la interfase promedia

25 pm.
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Figura 4.21 Analisis puntuales de la interfase AISI 410S/Nb de una muestra del sistema Cu-Zn unida a
980°C y tiempo de 15 minutos.
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La Tabla 1V.3 muestra los andlisis de la interfase metal/niobio bajo las condiciones
descritas. Los puntos 1 y 5 correspondientes al acero inoxidable y niobio, respectivamente,
presentan dichos elementos en la mayor proporcion; el punto 2 estd compuesto principalmente
por fierro y niobio en solucion solida (ver Figura 4.15); el punto 3 representa una fase 62.2Cu-
30.5Zn % peso, similar a la aleacion inicial base cobre de 70Cu-30Zn % peso; el punto 4

resulta en otra probable solucion sélida de fierro y niobio con mayor presencia de Nb.

Tabla IV.3 Resultados de analisis puntuales de la interfase AISI 410S/Nb de una muestra del sistema
Cu-Zn unida a 980°C y tiempo de 15 minutos.

Elemento (% peso)

Punto Fe Cr C Si Nb Cu Zn Ag Al 0]
1 85.5 115 2.7 0.3 - - - - - -
2 43.1 7.0 5.3 - 413 3.2 - - - -
3 0.7 - 5.3 - - 62.2 305 - - 14
4 327 4.0 4.8 - 52.8 45 - - - 12
5 - - - - 96.8 - - - - 3.2

De la misma manera, la Figura 4.22 muestra los analisis puntuales realizados en la

interfase Nb/ALO3 de una muestra unida a 980°C y tiempo de 15 minutos. Se puede apreciar
un espesor de interfase de alrededor de 21 pm. Los diferentes tonos de las zonas estudiadas

dan a pensar la presencia de fases nuevas producto de la interaccion de los elementos.

Nb

15.0kV COMPO

Figura 4.22 Andlisis puntuales de la interfase Nb/Al,O3 de una muestra del sistema Cu-Zn unida a
980°C y tiempo de 15 minutos.
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Los resultados de los andlisis puntuales practicados a la interfase niobio/alimina para las
condiciones de 980°C y tiempo de 15 minutos son presentados en la Tabla IV.4. Se observa
gue el punto 1 corresponde a niobio con un muy ligero porcentaje de oxigeno; el punto 2
corresponde a cobre; en el punto 3 estan presentes los elementos constituyentes del ceramico,
aluminio y oxigeno; el punto 4 presenta tanto cobre como oxigeno, presumiendo la existencia
de un d6xido de cobre en muy bajas proporciones; lo mismo sucede en el punto 5 con presencia
minima de niobio. Estos resultados de los andlisis puntuales mostraron la interaccion de los
elementos durante el proceso de union y las posibles fases formadas bajo las condiciones de

union estudiadas.

Tabla IV.4 Resultados de analisis puntuales de la interfase Nb/Al,O; de una muestra del sistema Cu-
Zn unida a 980°C y tiempo de 15 minutos.

Elemento (% peso)

Punto Fe Cr C Si Nb Cu Zn Ag Al 0]
1 - - - - 96.1 - - - - 39
2 - - - - - 98.4 - - - 16
3 - - - - - 2.7 - - 475 496
4 - - - - - 82.7 - - 20 153
5 - - - - 17 85.3 - - - 13.0

Por otro lado y a manera de comparacion, se realizaron también andlisis puntuales a
muestras de uniones realizadas a 980°C y tiempo de 15 minutos del sistema Cu-Zn-Ag en
ambas interfases metal/niobio y niobio/ceramico. La finalidad de este estudio comparativo fue
encontrar las posibles diferencias al trabajar con dos sistemas diferentes bajo las mismas
condiciones de proceso, ya que el Unico cambio fue el metalizado de plata utilizado en las
caras de contacto del acero inoxidable y de la alimina.

En la Figura 4.23 se presentan los puntos donde se realizaron los analisis en la interfase
AISI 410S/Nb de una muestra del sistema Cu-Zn-Ag. Es notable la presencia de algunas fases
nuevas apreciables por la diferencia en tonalidad de la micrografia, producto de Ila
interdifusion de los elementos en el proceso de union. Esto puede asociarse a la presencia de
plata en el sistema en comparacion con el sistema Cu-Zn, ya que la plata al ser un elemento

activo, ayuda a la mayor interaccion entre los componentes de la union [33].
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Figura 4.23 Analisis puntuales de la interfase AISI 410S/Nb de una muestra del sistema Cu-Zn-Ag
unida a 980°C y tiempo de 15 minutos.

Los resultados del andlisis de las distintas zonas son mostrados en la Tabla IV.5. Es
interesante la revision de la evolucion del proceso, ya que el punto 1 muestra fierro, cromo y
silicio del acero inoxidable; el punto 2 estd compuesto principalmente por plata con un
pequefio complemento de cobre (9.3% peso) lo cual se puede referenciar como un
intermetalico, ver diagrama Ag-Cu de la Figura 4.12(b); el punto 3 muestra una composicidn
mayoritaria de cobre con ligera presencia de plata (4.2% peso), en un intercambio de
porcentajes con el punto 2, también se encuentra oxigeno (1.5% peso) constante desde el
punto 2, ver diagrama Cu-O de la Figura 4.13(a); en el punto 5 se observa una composicién de
95% peso de niobio con un resto de oxigeno. En este estudio no se encontrd evidencia de la

presencia de zinc después del proceso de union asociado a evaporacion de éste durante el

proceso de union, como ya ha sido reportado [2].

Tabla IV.5 Resultados de anlisis puntuales de la interfase AISI 410S/Nb de una muestra del sistema
Cu-Zn-Ag unida a 980°C y tiempo de 15 minutos.

Elemento (% peso)

Punto Fe Cr C Si Nb Cu Zn Ag Al O
1 81.1 12.6 43 05 - 15 - - - -
2 - - - - - 9.3 - 89.1 - 15
3 0.8 - - - - 935 - 4.2 - 15
4 51.0 4.6 - 0.5 416 2.7 - - - -
5 - - - - 95.0 - - - - 5.0
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Para el caso de la interfase niobio/alimina resultante de estas condiciones de proceso, se
aplico la misma técnica de andlisis puntual mostrado en la Figura 4.24. Se puede observar la

presencia y posible interaccion de la plata, punto 2, metalizada en la cara interna del ceramico.

Nb 1

L

_ Interfase ‘ o .
= s - . ay e

T

Figura 4.24 Anélisis puntuales de la interfase Nb/Al,O; de una muestra del sistema Cu-Zn-Ag unida a
980°C y tiempo de 15 minutos.

La Tabla IV.6 muestra los resultados de los analisis puntuales de la interfase Nb/Al,O3 de
la Figura 4.24. Los puntos 2 y 3 presentan composiciones distintas entre los elementos cobre y
plata, lo cual conlleva a pensar que se tratan de dos fases intermetalicas con diferencias en la
composicion principal, ver diagrama Ag-Cu de la Figura 4.12(b); el punto 4, méas cercano al
extremo del cerdmico, resultd en una composicibn de niobio y oxigeno sin presencia de
aluminio; es necesario hacer notar que en el punto 5 fue posible apreciar una incrustacion de
material proveniente de la preparacion de la muestra con hoja de papel de carburo de silicio,
pero ademas se presentaron cobre, plata y aluminio con un porcentaje en peso de oxigeno de
13.5 en una probable fase nueva.
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Tabla IV.6 Resultados de analisis puntuales de la interfase Nb/Al,O; de una muestra del sistema Cu-
Zn-Ag unida a 980°C y tiempo de 15 minutos.

Eemento (% peso)

Punto Fe Cr C Si Nb Cu Zn Ag Al 0]
1 - - - - 94.8 - - - - 5.2
2 - - - - - 8.3 - 88.9 - 2.8
3 - - - - - 89.0 - 7.1 13 2.6
4 - - - - 55.7 35 - - - 40.8
5 - - - 14 - 726 - 5.6 69 135

Los experimentos de comparacion de resultados entre las fases formadas en las interfases
metal/niobio y niobio/cerdmico bajo las mismas condiciones de proceso de tiempo y
temperatura de unién, para los sistemas Cu-Zn y Cu-Zn-Ag, fueron realizados con el proposito
de encontrar posibles diferencias significativas. En el caso de la interfase metal/niobio, se
presentd un comportamiento similar a pesar de la adicion del metalizado de plata, sin
embargo, las fases ricas en fierro y niobio en la zona inmediata a la intercapa de niobio fueron
de mayor area en el sistema Cu-Zn-Ag. Para la interfase niobio/ceramico, se observa que hay
menos fases compuestas por cobre y oxigeno en el caso del sistema Cu-Zn-Ag, debido a la
mayor afinidad del oxigeno por plata que por cobre; de la misma manera, se encontré una fase
compuesta por niobio y oxigeno en la seccién inmediata a la alimina, misma que no fue
encontrada en el sistema Cu-Zn. Asi mismo, el efecto de la temperatura fue notorio respecto al
espesor de la interfase al tratarse de un proceso activado térmicamente presentando mayor
interaccion entre los elementos de unién y un resultante crecimiento de interfase mayor que las
muestras tratadas a temperatura de 950°C [16].

Una vez observado el comportamiento al cambiar el elemento de union representado por
los sistemas Cu-Zn y Cu-Zn-Ag, se procedid a aumentar el tiempo de permanencia hasta 25
minutos, a fin de observar los cambios en las interfases formadas, asi como el comportamiento
de las mismas respecto al cambio de condiciones de proceso, especificamente el tiempo de
union. La Figura 4.25 muestra la interfase metal/niobio de una muestra del sistema Cu-Zn-Ag
unida a 980°C y tiempo de 25 minutos. De acuerdo a la escala de la micrografia, el espesor de

la interfase es de alrededor de 25pm.
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Figura 4.25 Analisis puntuales de la interfase AISI 410S/Nb de una muestra del sistema Cu-Zn-Ag
unida a 980°C y tiempo de 25 minutos.

La Tabla V.7 muestra los resultados de la unién producida a 980°C y tiempo de 25
minutos del sistema Cu-Zn-Ag. Se pueden apreciar algunas zonas de clara diferencia de
tonalidad en la micrografia, las cuales son indicio de fases presentes. Los puntos 1 y 6
muestran los elementos principales constitutivos del acero inoxidable y de la barrera de union
de niobio, respectivamente. El punto 2 esta formado principalmente por los elementos de la
capa de union: cobre, zinc y plata, y representa una franja amplia de alrededor de 20 pm de
espesor. Al observar los puntos 3, 4 y 5 se nota un comportamiento respecto a los
componentes de cada fase, es decir, todas estas fases estan formadas por fierro, cromo, niobio,
cobre, zinc y plata en diferentes cantidades, dependiendo de cada punto en particular; esto
puede ser interpretado como soluciones sélidas o fases metaestables presentes a raiz de la
interaccion entre los elementos de la union. Este comportamiento diferente respecto a lo
encontrado en la misma interfase metal/niobio con tiempo de union de 15 minutos puede ser
atribuido precisamente al cambio de tiempo en el proceso de union, que conllevd a una
sugerente mayor interdifusion derivada de la permanencia mayor (tiempo de 25 minutos). Es
importante notar que en este tiempo de union se puede observar la presencia de zinc en la
interfase a pesar de incrementar el tiempo de 15 a 25 minutos, ésto puede estar asociado al
atrapamiento de zinc o0 bien a cambios asociados al acomodo del ensamble, limitando la

posibilidad de escape de zinc.
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Tabla IV.7 Resultados de analisis puntuales de la interfase AISI 410S/Nb de una muestra del sistema
Cu-Zn-Ag unida a 980°C y tiempo de 25 minutos.

Eemento (% peso)

Punto Fe Cr C Si Nb Cu Zn Ag Al 0]
1 83.3 115 48 04 - - - - - -
2 0.8 - - - - 74.7 17.0 5.6 - 20
3 249 36 12.9 - 227 28.1 6.2 16 - -
4 322 51 6.8 - 327 16.0 7.2 - - -
5 38.1 49 6.1 - 319 15.0 3.7 0.3 - -
6 - - - - 96.5 - - - - 35

Asi mismo, se continud el experimento con los andlisis puntuales de la interfase
niobio/ceramico para la muestra del sistema Cu-Zn-Ag bajo las condiciones de temperatura de
980°C y tiempo de 25 minutos. La Figura 4.26 presenta dicha interfase, la cual exhibe un
espesor de tamafio similar, aunque no tan sustancialmente definido, debido a que en la parte
inferior de la micrografia se aprecia un desprendimiento de material en la zona de la interfase
proxima al ceramico; este desprendimiento es atribuido tanto al corte de la muestra como a la
preparacion metalogréfica de la misma, resultando en una condicion de reflexion de electrones

no favorable para el uso del microscopio electronico de barrido.

Nb 1

- = " "f‘ % .-
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Figura 4.26 Analisis puntuales de la interfase Nb/Al,O; de una muestra del sistema Cu-Zn-Ag unida a
980°C y tiempo de 25 minutos.

86



A pesar del inconveniente mencionado, se obtuvieron resultados del analisis en la
interfase Nb/ALO3, mismos que son mostrados en la Tabla 1V.8. Realizando el mismo estudio
comparativo entre las interfases niobio/alimina bajo las mismas condiciones de proceso, a
excepcion del tiempo de unién, que aumentd de 15 a 25 minutos, se puede observar que en el
punto 1 hay coincidencia debido a que esencialmente se presenta niobio; el punto 2 exhibe al
cobre, plata, aluminio y oxigeno como componentes de la fase mayoritariamente presente en
toda la interfase; en el punto 3 se observan plata, cobre, aluminio y oxigeno en zonas muy
pequefias dentro de la interfase; el punto 4 es completamente coincidente con el estudio
anterior al ser una fase compuesta por niobio, cobre y oxigeno en cantidades muy similares; el
punto 5 estd compuesto principalmente por cobre sin presentar contaminacion de carburo de
silicio. Se puede concluir que los cambios mas significativos en cuestion de fases presentes
estan dados por los puntos 2 y 3, ya que al aumentar el tiempo de permanencia, la fase de
tonalidad clara del punto 3 disminuy6 drasticamente dejando lugar a la fase de tonalidad méas
oscura del punto 4, mostrado en la Figura 4.26. Esto puede ser explicado si se considera que la
temperatura de evaporacion de la plata es menor que la del cobre, y que el proceso de union se
llevd en un periodo de tiempo mayor que dio lugar a este comportamiento. De acuerdo a los
resultados presentados, la presencia del zinc en este experimento fue practicamente nula,

debido a la evaporacién del mismo a consecuencia de la temperatura del proceso de unién.

Tabla 1V.8 Resultados de analisis puntuales de la interfase Nb/Al,O3 de una muestra del sistema Cu-
Zn-Ag unida a 980°C y tiempo de 25 minutos.

Elemento (% peso)

Punto Fe Cr C Si Nb Cu Zn Ag Al 0]
1 - - - - 96.1 - - - - 39
2 - - - - - 89.9 16 4.7 13 24
3 - - - - - 6.4 - 87.9 12 4.6
4 - - - - 64.0 34 - - - 32.5
5 - - - - 3.2 96.8 - - - -

Después de realizar la revision de los puntos presentes en cada zona de las interfases, asi
como los componentes de las mismas, se puede llegar a una conclusion preliminar respecto al

cambio de condiciones de proceso de union. A pesar de haber realizado los experimentos bajo
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las mismas condiciones de temperatura de 980°C, la diferencia en el tiempo de permanencia
contribuy6 directamente a la formacion de ciertas zonas que fueron cambiando en cantidad y
volumen debido a que la capacidad de interdifusion entre los elementos presentes tuvo un
periodo de tiempo mayor para alcanzar el equilibrio. Este comportamiento de temperatura y
tiempo de unidn estd directamente relacionado tanto con la presencia de fases como en el

crecimiento global de las interfases.

En la Figura 4.27 se observa el analisis quimico en linea de una muestra unida a 980°C y
tiempo de 35 minutos, en la que se utilizd la aleacion Cu-Zn-Ag como elemento de unién; se
nota la presencia de la interfase formada entre la parte metalica y la lamina de niobio, asi
mismo se presentd una interaccion quimica entre la lamina de niobio y el cerdmico. Este es un
ejemplo de ensamble “unido” debido a que se realizo el experimento a temperatura media y
periodo de tiempo largo, resultando en una buena interaccion entre los componentes de la
union, sin embargo la alimina se fractura y separa de la interfase de union durante el corte y
preparacion de la muestra. Esto puede estar asociado a una mala preparacion o bien a la
acumulacion de esfuerzos en la zona cercana al ceramico con la interfase, promoviendo la

fractura del material.
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Figura 4.27 Analisis quimico de una muestra del sistema Cu-Zn-Ag unida a 980°C y tiempo de 35
minutos.
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Se realizd, ademas, un analisis cualitativo mediante un mapeo del sistema Cu-Zn-Ag
unido a 980°C y tiempo de 35 minutos; los resultados se presentan en la Figura 4.28, donde se
muestra la difusion de los elementos durante el proceso de union; la formacion de interfases de
union es visible en las secciones transversales de la interfase bajo las condiciones descritas.

Los componentes de interaccion principales corresponden a los elementos Fe, Cr, Nb, Ag, Cu,

Zn, Aly O.

AlS1410S

Figura 4.28 Mapeo de una muestra del sistema Cu-Zn-Ag unida a 980°C y tiempo de 35 minutos.

Los tiempos de uniébn mayores a 25 minutos y temperatura media resultan en uniones
exitosas en la mayor parte de las interfases, sin embargo, se presentaron algunos espacios no
unidos o islas a lo largo de la interfase del lado del ceramico; esto es atribuido principalmente

a tres causas:
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a) Las diferencias de coeficientes de expansion térmica entre metal y cerdmico, que

representa una condicion propia de este tipo de uniones [37].

b) El tiempo de union largo, mayor de 25 minutos que puede propiciar la evaporacion de

elementos de union como en el caso del zinc [35].

c) La preparacion metalografica de la muestra. Al considerar la preparacion de la muestra
es necesario manejar la misma de manera gque se pueda asegurar evitar la separacion de
los componentes mientras es cortada, pulida y limpiada. La union pudo haber sido
exitosa hasta el punto en que es preparada para la sesion de microscopia electronica de
barrido, en donde se pudo observar que la parte ceramica fue desgastada o desbastada

de manera no uniforme ocasionando dafios en la unién.

La Figura 4.29 presenta la interfase de union en la seccion transversal del ensamble del

sistema Cu-Zn-Ag para muestras unidas a 980°C por tiempos de (a) 25y (b) 35 minutos.

(a) '
~ AISI410S

Interfase Nb Interfase Nb

Figura 4.29 Muestra del sistema Cu-Zn-Ag unida a 980°C y tiempo de: (a) 25 minutos y (b) 35
minutos.

Se observd, ademds, que la interfase entre el acero y el niobio esta plenamente definida en
las micrografias, lo cual se verifica en la parte superior de las micrografias de la Figura 4.30.
En un acercamiento a éstas, es notable la union lograda en casi la totalidad de la longitud para

los tiempos de union de 15, 25y 35 minutos del sistema Cu-Zn-Ag.
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(b)
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Figura 4.30 Interfase AISI 410S/Nb de una muestra del sistema Cu-Zn-Ag unida a 980°C y tiempo de:
(a) 15 minutos, (b) 25 minutos y (c) 35 minutos.

4.3.3 Temperatura de union de 1010°C.
Dentro de la experimentacion es considerada como la temperatura alta. Las uniones resultan

exitosas en tiempos de union cortos de 5 y 15 minutos, ya que de forma regular no se presenta
un crecimiento excesivo de la interfase de union debido a la temperatura; es notorio que en el
sistema Cu-Zn se presentaron los experimentos con resultado “no unido” para tiempos de
union mayores a 15 minutos, mientras que para el sistema Cu-Zn-Ag se presenta este
fendmeno para tiempo mayor a 25 minutos. En la Tabla 1V.9 son presentados los resultados

para esta temperatura y parametros experimentales de union.

Tabla IV.9 Resultados de union para la temperatura de 1010°C.

Temperatura de union 1010°C

Tiempo de unién Ensamble Unido (V')
Sistema ) )
(minutos) Ensamble No Unido (X)
5,15 v
Cu-Zn
25, 35 X
5,15, 25 v
Cu-Zn-Ag
35 X

Atmdsfera: argon.

En las muestras tratadas a 1010°C se puede considerar una interaccion excesiva en la
interfase de uniébn a tiempos mayores a 25 minutos promoviendo la separacion de las

muestras. En este punto es necesario recordar que la interaccion o los mecanismos de difusion
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presentan un incremento en funcion de la temperatura [4, 18], lo cual fue de gran relevancia

para las presentes condiciones de proceso.

La Figura 4.31 muestra una union del sistema Cu-Zn realizada a 1010°C y tiempo de 15
minutos. Se puede apreciar que las interfases formadas son relativamente homogéneas y se
presentan en la totalidad de la longitud de la micrografia. En general, se pueden observar
distintas tonalidades en ciertas zonas, producto de la interaccion de los componentes de union,
por lo cual se procedid a realizar andlisis puntuales en algunas areas de la union, a fin de
identificar los elementos presentes y las fases formadas. Se comenzé con una identificacion

general de las zonas de la union.
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Figura 4.31 Analisis puntual de una muestra del sistema Cu-Zn unida a 1010°C y tiempo de 15
minutos.

Por medio del andlisis puntual se obtuvieron los datos de la Tabla IV.10. Los resultados
indican que la parte metalica de la union conserva la mayor cantidad de elementos principales
en el punto 1, es decir fierro y cromo; en el punto 2, las cantidades de fierro (47.8% peso) y
niobio (44.2% peso) son casi las mismas, formando una fase nueva en solucion sélida de
acuerdo al diagrama de fases Fe-Nb de la Figura 4.15; el Gltimo punto de este estudio muestra
gue la seccion estd conformada principalmente por cobre con cantidades pequefias de aluminio
y oxigeno, seguramente provenientes del cerdmico durante el proceso de unién. Tales

resultados del andlisis puntual son presentados en la Tabla 1V.10.
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Tabla IV.10 Analisis puntuales de una muestra del sistema Cu-Zn unida a 1010°C y tiempo de 15
minutos.

Elemento (% peso)

Punto Fe Cr C Si Nb Cu Zn Ag Al @)
1 86.7 118 1.0 0.25 - - - - - -
2 47.8 3.8 18 - 44.2 22 - - - -
3 - - 3.8 - 92.0 - - - - 41
4 - - 19 - - 92.8 - - 2.6 2.6

Las micrografias de la Figura 4.32 muestran el analisis cualitativo del sistema Cu-Zn-Ag
unido a 1010°C y tiempo de 15 minutos; se observa la difusion de los elementos durante el
proceso de unidn asi como las interfases formadas. Se pueden identificar los componentes del
lado del acero: fierro y cromo; el elemento de union: cobre, zinc y plata; el niobio como

intercapa de union y finalmente el ceramico: aluminio y oxigeno.
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Figura 4.32 Mapeo de una muestra del sistema Cu-Zn-Ag unida a 1010°C y tiempo de 15 minutos.
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En la Figura 4.33 se muestra el andlisis quimico en linea para un espécimen unido a
1010°C vy tiempo de 15 minutos, en el que se utilizd la aleacion Cu-Zn-Ag como elemento de
union; la linea de andlisis comienza por el acero y se desplaza hasta el ceramico, pasando por
toda la extension de la union. Se nota la presencia de la interfase formada entre la parte
metalica y la ldmina de niobio, ademas de presentarse también una interaccion quimica entre
la lamina de niobio Yy el ceramico.

Este es un ejemplo de ensamble “unido” debido a que se realizd el experimento a
temperatura alta y periodo de tiempo corto de 15 minutos; el resultado es una interaccion
excelente entre los componentes de la union ya que se presentan las condiciones suficientes
para la difusion quimica de los elementos de union con el niobio, el acero y la alimina. Se
puede observar una interaccion muy uniforme en las interfases tanto con el acero como con el

cerdmico representado en la poca variacion del perfil de los componentes.
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Figura 4.33 Analisis quimico de una muestra del sistema Cu-Zn-Ag unida a 1010°C y tiempo de 15
minutos.

La interaccion de los elementos de union de este sistema fue revisada por medio de
andlisis puntuales en cada una de las interfases formadas: metal/niobio y niobio/cerdmico. El
estudio de la interfase entre el metal y el niobio se presenta en la Figura 4.34. Se puede

observar que los puntos donde se realizaron los anélisis corresponden a las diferentes fases
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presentes después del proceso de union a temperatura de 1010°C y tiempo de 15 minutos,
observables por la diferencia de tonalidad en la micrografia.

Figura 4.34 Analisis puntuales de la interfase AISI 410S/Nb de una muestra del sistema Cu-Zn-Ag
unida a 1010°C y tiempo de 15 minutos.

La Tabla V.11 muestra los resultados del analisis puntual practicado a la interfase acero
AISI 410S/Nb de la muestra del sistema Cu-Zn-Ag unida a 1010°C y tiempo de 15 minutos.
De acuerdo a los resultados, el punto 1 estd constituido por los elementos principales del acero
inoxidable, fierro y cromo; los puntos 2 y 3 presentan en mayor grado los elementos plata y
cobre, respectivamente, formando soluciones sélidas de acuerdo al diagrama de fases Ag-Cu
para esta temperatura de union, ver Figura 4.12(b); en el punto 4 se notan fierro y niobio en
una posible solucion sdlida, ver figura 4.15; mientras que en el punto 5 se nota cobre en
porcentaje practicamente total (94.8% peso) con 2.1% peso de fierro; finalmente, el punto 6
esta formado por niobio casi en su totalidad (93.2% peso) con una ligera porcion de oxigeno
(4.2% peso).
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Tabla V.11 Resultados de analisis puntuales de la interfase AISI 410S/Nb de una muestra del sistema
Cu-Zn-Ag unida a 1010°C y tiempo de 15 minutos.

Elemento (% peso)

Punto Fe Cr C Si Nb Cu Zn Ag Al o
1 78.6 115 9.7 0.3 - - - - - -
2 3.7 05 - - 18 12.2 - 78.3 - 35
3 39 - 22 - 3.9 774 - 10.7 - 21
4 51.9 5 12 0.6 38.4 14 - - - 15
5 21 - 11 - 94.8 - 13 - 0.7
6 - - 21 - 93.2 - - - 04 42

La Figura 4.35 muestra la interaccion presente en la interfase Nb/Al,O3 bajo las mismas
condiciones de proceso. Al observar con atencion, se notaron diferentes tonalidades
representativas de fases formadas dentro de una interfase de tamafio amplio, con longitud

aproximada de 30 pum, de acuerdo a la cota de la micrografia.
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Figura 4.35 Analisis puntuales de la interfase Nb/Al,O; de una muestra del sistema Cu-Zn-Ag unida a
1010°C y tiempo de 15 minutos.
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Los resultados del analisis puntual de la interfase Nb/Al,O3; son mostrados en la Tabla
IV.12. Se observa que las fases formadas varian en contenidos de niobio, cobre y plata de
acuerdo a los puntos verificados, formando soluciones sélidas debido a la interaccion entre los
mismos, de acuerdo a lo verificado en los diagramas de fases Ag-Cu de la Figura 4.12(b) y
Ag-Nb de la Figura 4.12(a); el punto 2 esta constituido mayoritariamente por cobre, y plata en
menor grado, guardando gran similitud con el punto 4; mientras que el punto 3 presenta una
fase reciprocamente inversa a la de los puntos 2 y 4, con una tonalidad més clara en la
micrografia; finalmente la alimina estd presente por medio del registro de los elementos
aluminio y oxigeno en el punto 6, con 53.2 y 44.6% peso, respectivamente. Por otro lado, no
hay registros de la presencia de los elementos principales del acero inoxidable ni de zinc en
ninguna de las fases. La ausencia de registro de zinc se atribuye a la evaporacion del mismo

ocasionado por la alta temperatura del proceso.

Tabla IV.12 Resultados de analisis puntuales de la interfase Nb/Al,O; de una muestra del sistema Cu-
Zn-Ag unida a 1010°C y tiempo de 15 minutos.

Hemento (% peso)

Punto Fe Cr C Si Nb Cu Zn Ag Al 0]
1 - - 30 - 91.9 22 - - - 38
2 - - 16 - - 834 - 13.8 - 12
3 - - 20 - 222 12.9 - 60.4 - 24
4 - - 19 0.3 0.2 832 - 12.9 - 14
5 - - 21 - - 954 - 11 0.8 0.7
6 - - 2.2 - - - - - 532 446

Han sido revisadas las interfases formadas durante cada uno de los experimentos del
presente proyecto de investigacion. Las condiciones de proceso fueron modificadas con la
finalidad de identificar los efectos derivados del cambio de temperatura y tiempo de
permanencia. Se estudid el comportamiento del crecimiento y espesor de las interfases, asi
como la formacion de fases nuevas resultantes de la interaccion e interdifusion de los
elementos de los componentes iniciales a fin de confrontar los resultados obtenidos con la

hipotesis planteada.
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4.4 Analisis de los resultados de la unién.
Una vez finalizado el trabajo experimental se pudo observar que las uniones presentaron un
comportamiento muy especifico respecto a las variables de proceso, temperatura y tiempo de
union, que se puede describir de la siguiente manera: al utilizar la temperatura de union
denominada baja, 950°C, las uniones resultan exitosas en periodos de tiempo mayores a 25
minutos; cuando se realizan las uniones a temperatura media, 980°C, los resultados se perfilan
a ser mejores en casi la totalidad de los tiempos, a excepcion del periodo de 5 minutos, a pesar
de que se observan algunos puntos no unidos o islas; finalmente, cuando el proceso de union
se realiza a temperatura alta, 1010°C, se notan los mejores resultados en los periodos de
tiempo cortos de 5 y 15 minutos. ES notorio que este comportamiento cae dentro de los
pardmetros de cambios en funcion de la temperatura ya que los mecanismos de difusidn
presentaron incrementos en funcion de la temperatura de unién del proceso, lo cual se
confirma dentro de la literatura [12, 18, 35, 37]. Los parametros principales de proceso en las
uniones por difusion son temperatura y tiempo; sin embargo, la temperatura es el mas
importante debido a que la difusibn es un proceso activado térmicamente. El proceso de
difusion es el mecanismo de reaccion dominante en la union por difusion y por consecuencia,
el espesor de la capa de reaccion se incrementa cuanto mayor sea la exposicion de una muestra
a temperaturas altas, que a su vez favorece la reactividad entre los componentes de la union.
Respecto al parametro tiempo, la difusion atomica mejora cuanto mayor sea el tiempo de
permanencia; ademas, en el caso de tiempos de permanencia cortos, no estuvo presente la
energia suficiente que promoviera la interaccién quimica entre los atomos de la aleacion base
cobre, el niobio, el acero inoxidable y el cerdmico. De esta manera, por medio del control de
las variables de proceso, temperatura y tiempo, es posible controlar parcialmente la interfase
producto de la reaccion entre los elementos de la unidn [42]. La naturaleza de los productos de
reaccion tiene injerencia en las propiedades mecanicas de las uniones resultantes. La eleccion
de las condiciones apropiadas para la preparacion de los ensambles metal/cerdmico requiere
del conocimiento de los mecanismos de reaccion entre los materiales y la evolucion de la
interfase formada.

El término difusién esta asociado con el movimiento de los atomos en un material; los
atomos tienden a eliminar las diferencias de concentracion y producir una composicion

homogénea dentro del mismo. El fendmeno de difusion se presenta tanto en elementos puros
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como en aleaciones metélicas y en ceramicos, donde ocurre la difusion de atomos distintos
principalmente por mecanismos intersticiales y las vacantes. La energia minima necesaria para
gue un atomo se desplace de un espacio a otro se conoce como energia de activacion (Q) y es
proporcionada por medio de energia; la difusion se lleva a cabo con mayor facilidad cuanto
menor sea la energia de activacion y mayor sea la temperatura. Asi, al aumentar la
temperatura, el coeficiente de difusion y la densidad de flujo de atomos también aumentan,
presentandose cambios en los valores de los coeficientes de difusion de los elementos, por
ejemplo, el coeficiente de difusion para el aluminio en cobre es de 2.5x102°cm?/s a 200°C,
mientras que a 500°C es de 3.1x10 cm?/s [5].

Por otro lado, se realizd la comparacion entre los sistemas utilizados en los experimentos:
el sistema Cu-Zn tuvo un comportamiento similar al comportamiento del sistema Cu-Zn-Ag
para las temperaturas de 950 y 980°C, sin embargo para la temperatura de 1010°C se present6
una diferencia sustancial, ya que las uniones resultaron exitosas para todos los tiempos de
union menores de 35 minutos en el sistema Cu-Zn-Ag, lo que no sucedio en el sistema Cu-Zn;
la posible causa de este comportamiento se puede atribuir al uso de plata en los ensambles, la
cual promueve la formacion y crecimiento de una interfase de unidn mas estable y controlada
debido a la interaccion con los elementos restantes [52].

Asi mismo, se pudo observar que no se presentaron cambios significativos en el espesor
de las interfases, debido principalmente a que el espesor de la lamina de la aleacion base cobre
es de 25um; ademas de que la temperatura de fusion de la aleacion base cobre es de 950°C,
por lo que paso a estado liquido durante el proceso de union. El uso de cobre o una aleacion
base cobre, como un sistema reactivo para unir un metal a un ceramico, tiene significativo
potencial como elemento activo, en particular cuando se emplea el método brazing [9]. La
condicién de pasar al estado liquido asegura que la interdifusion de los elementos se lleve a
cabo con mayor facilidad ya que es dependiente de la temperatura, sin embargo pueden
presentarse escurrimientos de material resultando en una interfase de menor espesor. Para
fines de estudio y comparacion se realizaron mediciones de las interfases en cada una de las
temperaturas de union directamente en las micrografias obteniendo en promedio mediciones
de 10, 22 y 20 pm para temperatura de 950, 980 y 1010°C, respectivamente, pudiendo
observar un comportamiento relativamente irregular en el crecimiento del espesor de la

interfase. Un comportamiento similar del tamafio de las interfases fue reportado por Lemus y
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col. [37] que realizaron una unibn compuesta por nitruro de silicio y una lamina de titanio
como intercapa. Por otro lado, el comportamiento de crecimiento de las interfases se considerd
al presentarse la evaporacion del zinc a temperaturas mayores a 950°C, algo también
observado por Ceja-Cardenas y col. [35] quienes estudiaron una unién disimil metal/ceramico
compuesta por SisN,/Cu-Zn/Nb/Cu-Zn/AISI 304. De acuerdo al diagrama de equilibrio Cu-
Zn, cuando ocurre la evaporacion del zinc se presenta un incremento en el punto de fusion del
sistema; esto los condujo a concluir que al incrementar la temperatura y/o el tiempo de union
se presenta un incremento en el espesor de las interfases, ademas de que es dificil la
identificacion de productos que contengan zinc debido a la evaporacion del mismo; un efecto
presente también en los analisis realizados a las uniones del presente trabajo.

Finalmente, al comparar los resultados de las mediciones de espesor de interfase entre los
sistemas con y sin metalizado de plata no se observaron diferencias significativas; este
comportamiento es atribuido a que no se utilizd un espesor de capa suficientemente grueso que
representara cambios en el sistema. Para el caso de procesos de union con el uso de
metalizados, Guevara y col. [18] reportaron un comportamiento similar al utilizar diferentes
espesores de metalizado en uniones disimiles. Sin embargo, con el uso del metalizado de plata,
en el sistema Cu-Zn-Ag, se busca incrementar el area inicial de contacto con la alimina y
promover una interfase de alta capacidad de deformacion plastica con la lamina de niobio con
el fin de evitar fallas prematuras en la union. Este mismo propdésito fue capitalizado por
Lemus-Ruiz y colaboradores (2015) al utilizar un metalizado de molibdeno en una union
disimil alimina/titanio [9]. Es posible concluir de manera preliminar, que para el sistema Cu-
Zn-Ag, la adicién de una lamina delgada de plata o un metalizado de mayor espesor podrian

dar lugar a una interaccion representativa entre los elementos.

4.5 Evaluacion mecanica de los ensambles unidos.

El desarrollo de las uniones de materiales disimiles tiene como objetivo aprovechar las
ventajas tecnoldgicas de cada uno de los componentes de la unidn. Las propiedades (tiles de la
union de materiales no estan delineadas de forma general, sino que son dependientes de la

aplicacion especifica o las necesidades teécnicas expresadas por un requerimiento general. Sin
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embargo, es ampliamente reconocido que la evaluacion mecanica de los ensambles da un
punto de inicio para la presentacion de resultados y/o la comparacion de sistemas. Existen
muchas y muy variadas formas de evaluacion mecanica, tales como pruebas de flexion de tres
y de cuatro puntos, pruebas de resistencia al corte, ensayos de micro dureza, pruebas de
tension (en metales similares), etc. [12].

Respecto a la evaluacion mecanica de las uniones producidas en el presente trabajo de
investigacion, se utilizo la técnica de resistencia al corte. Esta técnica es utilizada, entre otras
técnicas, para reportar la resistencia de las uniones metal/cerdmico y ceramico/ceramico,
aunque los valores de obtenidos dependen también de la técnica de evaluacion escogida [10,
42, 53, 54]. La técnica de resistencia al corte es uno de los métodos mas simples, tienen mayor
flexibilidad comparado con las pruebas de tension, y al igual que las anteriores presentan
distribuciones de esfuerzos muy similares de aquellas derivadas de ecuaciones analiticas.

En general, muchas de las fases de reaccion pueden ser fragiles, y por lo tanto ir en
detrimento de las propiedades interfaciales. La resistencia de la interfase en una union disimil
es la combinacién de la fuerza adhesiva de la capa de reaccién y la magnitud de los esfuerzos
residuales producidos durante el proceso de enfriamiento [11, 17]. La resistencia de las
uniones metal/ceramico es dependiente de la naturaleza y microestructura de la interfase entre
los materiales unidos. El efecto de la capa de reaccion en la resistencia de la interfase depende
de varios factores tales como las propiedades mecénicas de la capa de reaccion, asi como su
espesor y morfologia [55, 56]. Respecto a los resultados de resistencia al corte, se presentd una
tendencia de la resistencia respecto al espesor de la interfase, similar al reporte realizado por
Lemus-Ruiz y col. [9, 37]: al incrementarse el tamafio de la interfase, se incrementd también el
valor de resistencia; este comportamiento se mantiene hasta un punto en que se alcanza un
maximo de resistencia, para posteriormente comenzar un decremento mientras el crecimiento
del espesor de la interfase continla. En consecuencia, el espesor de la capa de reaccion debe
ser controlada a fin de obtener los mejores resultados de resistencia, quedando demostrado que
la cantidad de reaccion interfacial, asi como la naturaleza de los productos de reaccion juegan
un papel trascendental en la determinacion de las propiedades mecanicas de la union.

Una vez efectuadas las pruebas, se realizaron los célculos de resistencia al corte utilizando

la ecuacion 3.1; los resultados de la evaluacion mecanica son presentados en la Tabla 1V.13.
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Tabla 1VV.13 Evaluacion mecanica de las uniones metal/ceramico: Pruebas de corte.

Sistemna Temr_Je,ratura Tig’mpo de Resistenciaal
de union (°C) union (°C) corte (MPa)
Cu-Zn-Ag 980 25 20.68+13
Cu-Zn 980 25 24.1516
Cu-Zn 1010 15 37.75£2

Los resultados muestran las diferencias en la resistencia al corte de las uniones de acuerdo
a las condiciones de proceso (temperatura y tiempo de unién) y al elemento de unién (sistemas
Cu-Zn y Cu-Zn-Ag), y pueden ser interpretados de la siguiente manera: primeramente, se
toma como base de comparacion el sistema utilizado (Cu-Zn y Cu-Zn-Ag) a temperatura de
980°C y tiempo de union de 25 minutos. Se observa que el valor promedio de la resistencia
maxima alcanzada para cada sistema, a temperatura y tiempo de unién constantes, es de 20.68
MPa para el sistema Cu-Zn-Ag, mientras que para el sistema Cu-Zn es de 24.15 MPa; por lo
tanto, se puede considerar que el sistema con la mejor resistencia al corte es el sistema Cu-Zn.
Esto indica que las fases formadas en el sistema Cu-Zn-Ag, bajo las mismas condiciones de
proceso, son mas fragiles que las presentes en el sistema Cu-Zn.

Habiendo ya comparado los sistemas, se cambiaron las condiciones de proceso dentro de
la experimentacion. Por un lado, se aumentd la temperatura de union pasando de 980 a
1010°C; por otro lado, se disminuyé el tiempo de union de 25 a 15 minutos, manteniendo
constante el sistema Cu-Zn. Los cambios en las condiciones de proceso fueron realizados de
acuerdo al comportamiento observado en las tablas de resultados de unidn para cada
temperatura (Tablas 1V.3, IV.4 y 1V.11) de manera que los experimentos se encuentren dentro
de la clasificacion de espécimen “unido”, que asegura la interdifusion entre los elementos por
medio de la temperatura y tiempo de unidon suficientes. La resistencia maxima promedio de
24.15 MPa para temperatura de 980°C y tiempo de 25 minutos es inferior a la presentada para
las condiciones de 1010°C vy tiempo de 15 minutos de 37.75 MPa, evidenciando que estas
utimas condiciones de proceso son mas propicias para la formacion de fases de menor
fragilidad y de acomodo de esfuerzos residuales durante el enfriamiento.

Los resultados de las pruebas de resistencia al corte de los sistemas estudiados en el
presente trabajo son de cardcter novedoso debido a que son sistemas de union disimil

recientemente ideados en cuestion de componentes de la union (alimina/acero inoxidable
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AISI 410S), sin embargo pueden compararse con el trabajo realizado por Hosseinabadi y col.
[10] que obtuvieron una resistencia de 202 MPa al unir alimina/alimina por medio de unién
por prensado en caliente a temperatura de 400°C vy presién de 20 MPa, en un periodo de unidn
de 30 minutos, habiendo diferencias significativas tanto en sistema, método y resultado.

Por otro lado, Lemus-Ruiz y col. [42] realizaron una union acero AISI 304/AlSI 304
utilizando una hoja delgada de vidrio metalico amorfo grado comercial como elemento de
union; los investigadores encontraron valores de resistencia al corte de 75 MPa para uniones
producidas entre 850°C y 1000°C, con tiempo de unién de 45 minutos.

Asi mismo, Cheng y col. [54] estudiaron dos uniones disimiles: la primera compuesta por
WC-Co/acero 410, y la segunda por FGWC/acero 410, donde FGWC es una variante
comercial compuesta por WC-Co/Ni. Después del proceso de union a 1010°C, tiempo de 15
minutos y presion de 5 KPa, los investigadores reportaron valores de resistencia al corte de
139 y 257 MPa, respectivamente. Las pruebas de corte fueron realizaron con una metodologia
completamente diferente a la utilizada en el presente trabajo, ya que los investigadores
configuraron una carga de tension aplicada en los extremos de las muestras rectangulares,

mostrada en la Figura 4.36.

410ss

Figura 4.36 Arreglo alternativo de pruebas de corte.

La comparacion de resultados ha sido benéfica en el contexto de la investigacidn puesto
que se propusieron Yy presentaron sistemas tanto similares como enteramente novedosos,
ademés de mostrar las ideas frescas de metodologias tan variadas como ingeniosas. Dentro del
desarrollo experimental se hacen notar vias de comprension del conocimiento que van
directamente relacionadas con la formacion del personal, la realizacion de los proyectos y la
intencionalidad de ofrendar nuevas contribuciones.
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4.6 Anélisis de la fractura.

Las pruebas mecanicas efectuadas a las uniones disimiles fueron efectuadas no solo para
conocer la resistencia mecanica de sistemas relativamente nuevos en su configuracion, sino
también para estudiar la forma en que la fractura se desarrolla ante la aplicacion de fuerzas
externas, y poder asi, discernir su comportamiento caracteristico; este comportamiento se
presentd en la totalidad de las muestras ensayadas y es mostrado en la Figura 4.37.

Por medio de microscopia electrénica de barrido, MEB, se observd que en el fragmento
del lado ceramico quedaron residuos de materiales diferentes a la alimina, haciéndose notorio
el desprendimiento de material producto del proceso de union, lo cual deja en claro que la
fractura se comenzd en la parte cerdmica, comprometiendo el material hasta la falla del
mismo. Las micrografias fueron realizadas para muestras fracturadas por el método de corte
para su observacion y son presentadas para analizar el proceso resultante de las pruebas

mecanicas.

Figura 4.37 Fragmento del extremo cerdmico después del ensayo de resistencia mecanica.

Al efectuar un acercamiento a las zonas de diferente tonalidad, se pudo observar que en la
zona 1 quedd expuesta directamente la alimina, mostrando los granos fracturados del

ceramico; la zona 2 presenta los granos tipicos del cerdmico y zonas donde se alcanza a
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apreciar un espacio relativamente limpio compuesto presumiblemente por alimina ademas de
otros componentes aglutinados de tamafio menor que son mostrados a detalle en la ampliacion
a 1500X; en la zona 3 se nota una combinacion de las caracteristicas anteriores con tendencia
muy semejante a lo ocurrido en la zona 1. La Tabla 1V.14 muestra los resultados de analisis
practicados a cada una de las zonas identificadas con diferente tonalidad a 50X, siendo posible

verificar que se encontraron principalmente aluminio y oxigeno, componentes de la alimina.

Tabla 1V.14 Resultados de anélisis de las zonas del extremo ceramico después del ensayo de
resistencia mecanica.

Hemento (% peso)

Zona Fe Cr C Si Nb Cu Zn Ag Al 0]
1 - - - - - - - - 492 508
2 - - - - - - - - 153 847
3 - - - - - - - - 493 507

Se realizaron andlisis por difraccion de rayos X al extremo cerdmico de la muestra
fracturada buscando identificar fases presentes por medio de esta técnica. La Figura 4.38
muestra el difractograma obtenido donde se pueden observar los picos caracteristicos de la
alimina (ALO3), ademas de otros picos no identificados que podrian pertenecer a fases no

estequiométricas de algunos de los elementos involucrados en el proceso de union.
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Figura 4.38 Difractograma de rayos X del extremo ceramico fracturado después del ensayo de
resistencia mecanica.

105



Del mismo modo, se obtuvieron micrografias del extremo metélico fracturado, contraparte
del anterior, después de las pruebas mecanicas. En la Figura 4.39 se puede observar que la
aleacion base cobre se desprendid durante las pruebas, posiblemente después de pasar por un
periodo de elongacion. Esta interpretacion deriva de la observacién de la micrografia a 50X
donde se notan zonas con desprendimiento de material de forma laminar no uniforme, como
trozos pequefios de forma irregular u hojuelas. Al revisar cada una de las zonas de interés, se
aprecia que en la zona 1 se presenta una falta de material, mientras que en la zona 2 se observa
una lamina delgada, probablemente cobre, que pasé a fase liquida durante el proceso de union
y se insertd en las irregularidades superficiales de la lamina de niobio. Esto fue comprobado
por medio de analisis practicados en las zonas 1 y 2, resultando en los valores de elementos

presentes en la Tabla 1V.15.
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Figura 4.39 Fragmento del extremo metélico después del ensayo de resistencia mecanica.

Asi, la zona 1 esta compuesta principalmente por niobio con un pequefio porcentaje de
cobre y oxigeno, mientras que en la zona 2 el componente principal es cobre con minima

presencia de aluminio y oxigeno.
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Tabla IV.15 Resultados de analisis de las zonas del extremo metalico después del ensayo de
resistencia mecanica.

Elemento (% peso)

Zona Fe Cr C Si Nb Cu Zn Ag Al 0]
1 - - - - 86.0 9.0 - - - 50
2 - - - - - 91.9 - - 18 6.3

Con la finalidad de identificar posibles fases formadas en el extremo metalico de la
muestra fracturada, se le realizaron andlisis por difraccion de rayos X resultando en el
difractograma mostrado en la Figura 4.40. Se observan picos correspondientes a cobre (Cu),
niobio (Nb) y la fase CusZng, asi como otros picos no identificados que probablemente

podrian pertenecer a otras fases no estequiométricas de los elementos involucrados en el

extremo metalico de la union.
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Figura 4.40 Difractograma de rayos X del extremo metalico fracturado después del ensayo de
resistencia mecanica.
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Los resultados y comportamiento de las uniones durante las pruebas mecanicas son
resultado de la interaccion de los elementos durante el proceso de unidn y estan presentes de
manera practicamente uniforme en la totalidad de las muestras. Dicho comportamiento puede
ser resumido al enunciar que las fracturas ocurrieron en la intercapa indicando una fuerte
relacion entre la microestructura de la interfase y la resistencia mecéanica de las uniones; una
anotacion también evidenciada en otros trabajos de investigacion [35, 37, 42]. Al finalizar la
experimentacion y el conformado de las pruebas mecanicas es posible arribar a puntos

concluyentes de aprendizaje bajo la guia del método cientifico.
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CAPITULO 5. CONCLUSIONES.

En este capitulo se presentan las conclusiones que se han obtenido al término del desarrollo

del presente trabajo de investigacion, en que se produjeron y caracterizaron ensambles

hibridos compuestos por Al,O3/Cu-Zn/Nb/Cu-Zn/AISI 410S y Al,O3/Cu-Zn-Ag/Nb/Cu-Zn-
Ag/AISI 410S, unidos por el método brazing en una atmdsfera de argon. Los experimentos

fueron realizados variando los parametros de temperatura (950, 980 y 1010°C) y tiempo de

union (5, 15, 25 y 35 minutos). Las conclusiones estdn basadas en los resultados de la

caracterizacion y evaluacion mecanica realizadas en la interfase de union:

X/
°

Es posible la union alimina/acero AISI 410S por el método brazing bajo las

condiciones de temperatura y tiempo de union estudiadas.

El comportamiento de las interfases formadas despues del proceso de union muestra
que los mecanismos de difusion presentaron incrementos en funcion de la temperatura

de union del proceso.

Los experimentos presentaron cambios en los resultados respecto al tiempo de union,
confirmando que con tiempos de unidbn mayores se lograron mayores interacciones

entre los elementos en una dependencia mutua con la temperatura.

Los espesores de las interfases presentaron un incremento al aumentar tanto
temperatura como tiempo de union, observando valores promedio de 10, 22 y 20 pm

para temperatura de 950, 980 y 1010°C, respectivamente.

Respecto a los sistemas utilizados, Cu-Zn y Cu-Zn-Ag, se pudo observar que no se
presentaron diferencias significativas a excepcién de las observadas a temperatura de
1010°C, donde la adicion de plata resulté en la formacion de una interfase unida para

periodos de tiempo menores a 35 minutos, lo que no sucedié en el sistema Cu-Zn.

Los resultados de los ensayos de resistencia al corte mostraron que el sistema Cu-Zn
obtuvo un mejor desempefio que el sistema Cu-Zn-Ag bajo las mismas condiciones de
proceso. Esto puede estar relacionado con la baja cantidad de plata utilizada en el
metalizado, que a pesar de no ser un factor preponderante en peso, si produjo algunas

fases fragiles al crecer la interfase de union por tratarse de un elemento activo.
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X/
L X4

De acuerdo a los resultados, al aumentar el tiempo de permanencia en las uniones
realizadas a 980 y 1010°C se presentd la evaporacion de zinc, misma que se da por
completo en tiempos de permanencia de 25 y 35 minutos en ambos sistemas, Cu-Zny
Cu-Zn-Ag, sin afectaciones aparentes debido a que su contenido en peso se utiliza para

la disminucion de la temperatura del elemento de unién.

Las diferencias entre los coeficientes de expansion térmica del cerdmico y el metal
fueron mitigadas con el uso de los materiales ddctiles del elemento de union, asi como
del niobio, que sirvieron como puente entre los materiales disimiles reduciendo la

cantidad de esfuerzos residuales de los ensambles.
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