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RESUMEN

En el presente trabajo de investigacion se fabricaron materiales compuestos de matriz metalica
AZ91E con diferentes porcentajes de AIN como refuerzo, usando la ruta de fundicion con
agitacion. Para lo cual se disefi¢ y fabricé un dispositivo que permitié mantener una buena agitacion
del CMM en estado liquido, controlar la temperatura de fabricacion y poder enfriar rapidamente
las materiales fabricados en el molde, todo esto dentro de una atmdsfera de argén con la que fue
posible controlar la oxidacién del magnesio. Se caracteriz6 y analizé el comportamiento al desgaste
de los CMM. Para la caracterizacion fisica y mecénica, se midid la densidad por el método de
Arquimedes, encontrando en todos los compuestos porosidades menores al 4%, asi mismo
coeficientes de expansion térmica entre 1.93x10-5 y 2.7x10-5 fueron medidos, todos de acuerdo a
la prediccion realizada con el modelo matematico de Kernel. Se midi6 la dureza a compuestos con
10, 15 y 20% vol. de refuerzo, observando valores de 96, 115 y 136 Vickers, este ultimo de mas
del doble que la matriz. Se obtuvieron modulos de elasticidad de hasta 59.21 GPa acordes a los
calculados por el modelo de Hashin- Shtrikman. Los CMM fabricados se analizaron con MO y
MEB observandose una distribucién homogénea del refuerzo con algunas concentraciones de
refuerzo mayor, y mostrando buena unidn entre las particulas de refuerzo y la matriz.

Los ensayos de desgaste fueron del tipo "esfera sobre disco" usando dos contrapartes, de acero y
alimina, con cargas de 2, 5y 10 N a 2 Hz de velocidad por 600, 1200 y 1800 segundos, las huellas
de desgaste se midieron con perfilometro 6ptico y analizaron con MEB, para medir el volumen de
desgaste y determinar los mecanismos de desgaste presentes.

Los estudios tribologicos revelaron que el coeficiente de friccion se reduce con el incremento de la
carga aplicada, producto de la disminucion del area de contacto y a los productos triboquimicos
que actian como lubricantes. Se observo que los mecanismos de desgaste dominantes son el
abrasivo y el oxidativo (triboguimico) y que los compuestos con mayor contenido de refuerzo
presentaron una resistencia al desgaste mayor bajo cargas de 2 y 5N, sin embargo, bajo cargas de

10N no se aprecia una mejora clara, teniendo todos los materiales un desgaste similar.

Xi



Palabras clave: Compuesto, AZ91E, desgaste, fundicion, agitacion.

ABSTRACT

In the present research work AZ91E metal matrix composite materials with different percentages
of AIN as reinforcement were fabricated using the stir casting route. For this, a device was designed
and manufactured that allowed to maintain a good agitation of the CMM in liquid state, control the
temperature of manufacture and be able to quickly cool down in the mold the manufactured
materials, all this in an argon atmosphere which allow to control the oxidation of magnesium. The
wear behavior of CMMs was characterized and analyzed. For the physical and mechanical
characterization, the density was measured by the Archimedes method, finding in all the
compounds porosities less than 4%, likewise coefficients of thermal expansion between 1.93x10-
5 and 2.7x10-5 were measured, all agree to the prediction made with the Kernel mathematical
model. Hardness was measured for compounds with 10, 15 and 20% vol. Of reinforcement,
observing values of 96, 115 and 136 Vickers, the latter more than double the matrix. Modulus of
elasticity up to 59.21 GPa was obtained according to those calculated by the Hashin-Shtrikman
model. The fabricated CMMs were analyzed with OM and SEM, observing a homogeneous
distribution of the reinforcement with only a few areas with higher reinforcement concentrations,

and showing good bond between the reinforcement particles and the matrix.

"Pin on disk" wear performed, using steel and alumina spheres as counterparts, with loads of 2, 5
and 10 N at 2 Hz of speed for 600, 1200 and 1800 seconds, wear tracks were measured with optical
profile and analyzed with SEM to measure the wear volume and determine the wear mechanisms.
The tribological studies revealed that the coefficient of friction is reduced with the increase of the
applied load, due to the decrease of the contact area and the tribochemical products that act as
lubricants. It was observed that the dominant wear mechanisms are abrasive and oxidative
(tribochemical) and that the compounds with higher reinforcement content showed a higher wear
resistance under loads of 2 and 5N, however, under loads of 10N there is not improvement, showing

all materials a similar performance.
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CAPITULO I. INTRODUCCION.

Los materiales compuestos de matriz metalica (CMM) han llamado la atencion en los
ultimos afios por sus buenas propiedades fisicas y mecanicas para la aplicacion en la industria
aeroespacial (en componentes de las turbinas, subsistemas mecénicos y para la fabricacion de
secciones clave del fuselaje) y mas actualmente en la automotriz por sus propiedades mecénicas

mejoradas y bajo peso [1].

Estos materiales se obtienen al unir en forma micro o macroscopicamente dos 0 mas materiales
diferentes en su forma y en su composicion quimica, que no son solubles entre si y que no pueden
ser unidos entre si de otras formas, esto se hace para conseguir una combinacién de propiedades
gue no es posible obtener en los materiales originales [2]. Los CMM estan formados por una fase
continua llamada matriz que puede ser metalica, cerdmica u organica y otra fase discontinua en la
matriz llamada refuerzo la cual puede estar en forma de fibras continuas, fibras cortas (whiskers)
0 particulas. Generalmente uno de los materiales es duro con alto mddulo de elasticidad y fragil
(tipicamente el refuerzo) y el otro suele ser tenaz y ductil (generalmente la matriz) dandole una
estructura homogénea al CMM obteniéndose de esta combinacién buenos valores de rigidez,

resistencia, densidad, resistencia a la corrosion, dureza, o conductividad [2].

Los refuerzos en forma de particulas se usan mas en los materiales compuestos de matriz metalica,
debido a que son mas econdémicos de fabricar y se obtiene una mayor isotropia en las propiedades
del producto terminado. Sin embargo, para tener éxito en el desarrollo de CMM es fundamental el
control del tamafio y la pureza de las particulas utilizadas. En los ultimos afios los refuerzos de
mayor uso en forma de particulas son: carburos de titanio o silicio (TiC, SiC), 6xidos de titanio,
silicio o zirconio (SiOz, TiO2, ZrOz2) y nitruros de aluminio o silicio (AIN, SiN), aunque el uso de

particulas de inter-metalicos es cada vez mas frecuente.

Para la elaboracion de los CMM se usan diferentes rutas, como: la metalurgia de polvos; la
fabricacion in-situ a temperaturas elevadas; los métodos de infiltracion son uno de los mas

utilizados, para lo cual se puede usar una presion externa (Squeeze casting) o sin aplicar presiones
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externas, ambas con la ventaja de que la preforma a infiltrar generalmente tiene las dimensiones y
formas cercanas a la pieza requerida, aunque este proceso es bastante costoso debido,
principalmente, a que previo a la infiltracion, regularmente se requiere hacer una sinterizacion a la
preforma a mas de 1200°C; finalmente el método de fundicion con agitacion externa es el mas
economico de utilizar y facilmente aplicable a altos volimenes de produccion, sin embargo
presenta algunos inconvenientes como la distribucion no homogénea de los refuerzos, la porosidad

y los volimenes de refuerzo relativamente bajos.

La baja densidad del magnesio que es aproximadamente 2/3 la del Al, aunado a una gran resistencia
especifica, buena capacidad de absorcion de impactos, facilidad de colada y buena maquinabilidad,
les da a las aleaciones base magnesio, como la AZ91E buenas propiedades mecanicas.

Adicional a esto el AIN tiene bajo CET, alta dureza y un mddulo de elasticidad elevado,
propiedades que los hacen muy buenos para aplicaciones donde se requieran buenas propiedades
mecénicas con bajos coeficientes de expansion térmica, como carcasas, alojamientos mecanicos y
estructuras para proveer proteccion de los efectos ambientales hostiles manteniendo capacidad de

disipar los excesos de calor generados.

Si bien existe informacion sobre la elaboracion de CMM reforzado con nitruro de aluminio (AIN)
utilizando diferentes rutas de fabricacion [3, 4], poca de esta informacion hace referencia al uso
magnesio y sus aleaciones para su fabricacion y es menos aun aquella que describe el método de
fundicion con agitacion (en cualquiera de sus variantes). La fabricacion usando el método de
fundicidn por agitacion es la mas econdémica, aunque tiene la principal limitante de manejar una
cantidad de refuerzo no mayor al 30% en vol., y retos importantes a la hora de mantener una
distribucion homogénea del refuerzo en particular en los momentos previos al vaciado, asi como
la alta porosidad debida principalmente por el atrapamiento de burbujas de gas en la mezcla
fundida. Adicionalmente estan los riesgos al manejar el Mg a altas temperaturas debido a la alta
tasa de oxidacion y a que se torna altamente piroforico.

Uno de los principales problemas que presenta la produccién de CMM por lo diferente de los
materiales a unir es la falta de mojado del metal por parte del cerdmico traduciéndose a una union

interfasial endeble, problema que se tiende a reducir utilizando altas temperaturas de procesamiento
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(principalmente en el método de infiltracion sin presion externa), aunque esto promueve la
reactividad entre los componentes, dando como resultado productos interfasiales (pudiendo ser
convenientes 0 inconvenientes, segun sea la aplicacidn) que tipicamente no son convenientes y
afectan el comportamiento del material terminado, con propiedades fisicas 0 mecanicas inferiores
a las esperadas.

El objetivo de este trabajo fue disefiar y fabricar un material compuesto usando como matriz
metalica la aleacion de magnesio AZ91E y como refuerzo ceramico particulas de AIN, utilizando
la técnica de fundicion con agitacion (stir casting). Se caracterizdé el CMM resultante, ademas se
estudiaron las propiedades mecénicas que presentaron los CMM, se midio el desgaste presentado

por las muestras bajo diferentes condiciones y concentraciones de refuerzo.

1.1 Justificacién.

El presente trabajo tiene como finalidad disefiar un material que pueda sustituir materiales
utilizados actualmente en aplicaciones con alto desgaste mecénico por otro material con
propiedades similares de menor costo y menor densidad. Los metales ligeros cumplen con el
requisito de baja densidad pero presentan algunas desventajas frente a los materiales mencionados
anteriormente; tienen una baja resistencia al desgaste ademéas de que poseen un coeficiente de
expansién térmico alto, lo que dificulta su aplicacién en productos que requieren una pieza de
tamano especifico que cambie poco sus dimensiones con la temperatura. El método de fabricacion
asi como la baja densidad que presentan estos materiales se traduce a un ahorro energético en

combustibles, lo cual también es benéfico para aplicaciones automotrices y aeroespaciales.

1.2 Objetivos.

1.2.1 Objetivo general.

El objetivo del proyecto es disefiar y fabricar un material compuesto, adecuado para

aplicaciones estructurales, utilizando una matriz metélica base magnesio como la AZ91E,

reforzado con particulas ceramicas de AIN, mediante el método de fundicion con agitacion.



1.2.2 Objetivos especificos.

e Disefiar e implementar un equipo experimental para fabricar materiales compuestos base
magnesio por fundicion con agitacion.

e Incorporar y dispersar homogéneamente las particulas de refuerzo AIN sobre la matriz de
AZ91E.

e Controlar la mojabilidad entre las fases liquida y dispersa.

e Producir el material compuesto con contenidos de refuerzo de al menos 20% en volumen.

e Controlar los pardmetros de fundicion con agitacion para la fabricacion del CMM.

e Estudiar el comportamiento al desgaste de los compuestos fabricados.

e Reducir el coeficiente de expansion térmica del compuesto fabricado en relacién a la matriz

base.

1.3 Hipdtesis.

La adicion del refuerzo de nitruro de aluminio en particulas a la matriz de aleacién de
magnesio AZ91E incrementara sustancialmente las propiedades mecanicas como el médulo de
elasticidad, la dureza vy la resistencia al desgaste, al tiempo que reducira el coeficiente de expansién
térmica en relacién a la aleacion AZ91E. Esto debido a las mejores propiedades del refuerzo con
respecto a la matriz y a que la aleacion AZ91E registra un buen mojado sobre sustratos de AIN
aunado de un adecuado proceso de agitacién que dardn como resultado un compuesto con muy

buenas propiedades mecanicas.

El manejo adecuado de la temperatura de fabricacion y una agitacion mecanica que rompa capas
superficiales de gas en el refuerzo, promoveran el mojado del refuerzo en la matriz, el uso de
atmaosfera controlada inhibira la incubacién de subproductos de reaccion no deseados. Por otro lado
la agitacién adecuada de la suspensién y un enfriamiento rapido del CMM permitiran una

distribucion homogeénea del refuerzo y minimizara la reaccion del magnesio con el oxigeno.



CAPITULO I1. REVISION Y DISCUSION DEL ESTADO DE ARTE.

2.1 Materiales compuestos

Los materiales se clasifican principalmente en: metalicos, cerdmicos y polimeros [3]. Los
materiales compuestos se obtienen de la union de dos 0 mas materiales en una escala micro o
macroscopica para obtener una combinacion de propiedades que no es posible obtener mediante
los componentes originales [5]. Por lo menos una de las fases es discontinua, tipicamente la mas
dura, rigida, resistente, fragil y con mayor moédulo de elasticidad, a esta fase se le denomina
refuerzo. Otra de las fases es menos rigida, continua, tipicamente es mas maleable, y con la
capacidad de hacer el material compuesto monolitico, esta es llamada matriz, la figura 2.1
esquematiza el refuerzo, matriz e interfase en un material compuesto.

La interaccién quimica u otros efectos de procesamiento pueden dar como resultado una fase
adicional entre el material de refuerzo y la matriz llamada interfase. La interfase esta definida como
una superficie que limita a la particula y el contacto de esta con la matriz, esta superficie
comunmente cambia el comportamiento fisico y mecanico del compuesto terminado en aspectos

como el modulo eléstico, el coeficiente de expansion térmica u otros.

. Interfase
Matriz Refuerzo

Figura2.1  Fases presentes en un material compuesto.



Los materiales compuestos pueden seleccionarse para proporcionar combinaciones poco usuales
de rigidez, resistencia, densidad, rendimiento a alta temperatura, resistencia a la corrosion, dureza,
o conductividad y pueden ser, metal-metal, metal-cerdmico, metal-polimero, cerdmico-ceramico,
ceramico-polimero o polimero-polimero. En la naturaleza encontramos ejemplos de estos
materiales como los huesos, en los que la matriz hecha con minerales son reforzados con fibras de

colageno o la madera donde la matriz de lignina es reforzada con fibras de celulosa.

Los factores mas importantes a considerar a la hora de elaborar los compuestos son:

. Eleccién de los elementos del compuesto (matriz y refuerzo).
. Caracteristicas del refuerzo.

o Método de procesamiento para la produccion del compuesto.
. Propiedades fisicas 0 mecénicas buscadas.

o Posibles reacciones interfasiales.

Si bien las ventajas son varias, los materiales compuestos también tienen algunas limitaciones tales
como el costo con algunos métodos de fabricacion, elevado para ciertas aplicaciones, ademas de
lo delicado de la fabricacion de algunos compuestos y las limitaciones en formas y tamarfios si se

emplean ciertos métodos de fabricacion, solo por citar algunas.

2.1.1. Clasificacion de los materiales compuestos

Los materiales compuestos se clasifican cominmente de dos maneras, de acuerdo a su tipo de

matriz y al tipo de refuerzo utilizado. La tabla 2.1 muestra ambas clasificaciones.



Polimérica (CMP)
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Tabla2.1 Clasificacion de los materiales compuestos.

2.1.2 Clasificacion en base al tipo de matriz.

La principal funcion de la matriz es la de transmitir las cargas al refuerzo, es importante ahondar

un poco en los tipos de matriz empleados debido a la diferente naturaleza de estas.

Materiales compuestos de matriz polimérica.

Debido a su bajo costo, baja densidad, facil moldeabilidad, ademas de ser aislante y resistentes a
la corrosidn, esta matriz es de las mas utilizadas, pueden ser termoplasticas o termoestables y los
refuerzos mas utilizados son vidrio, carbono o aramid. La principal limitante son las temperaturas
maximas de operacion (menores a 300°C) debido a la enorme pérdida de resistencia. Sus
aplicaciones son enormes y en crecimiento como en equipo deportivo, piezas de automdvil,

industria aérea y componentes aeroespaciales de baja temperatura.

Materiales compuestos de matriz metalica

Los compuestos de matriz metalica (CMM) son capaces de soportar temperaturas de trabajo

superiores a la de los compuestos de matriz polimérica. Estas matrices se recomiendan para
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aplicaciones que requieran alta resistencia, resistencia al desgaste, baja expansion térmica,
ductilidad y dureza a alta temperatura, aunque esta limitada por el punto de fusién de la matriz. Las
mas utilizadas son aleaciones de aluminio, magnesio y cobre con refuerzos en particulas y fibras

cortas.

Materiales compuestos de matriz ceramica

Cuando se requieren aplicaciones a elevadas temperaturas (1000°C) se usan las matrices cerdmicas,
las més utilizadas son vidrio, vidrio ceramico, ceramicos y de carbono. Los materiales ceramicos
pueden ser cristalinos, no cristalinos 0 una mezcla de ambos y generalmente presentan dureza
elevada, resistencia a altas temperaturas, peso ligero, resistentes a varias atmdsferas de trabajo, al
desgaste y alta rigidez, presentan poca friccion asi como buena estabilidad dimensional y
propiedades aislantes, aunque tienen fragilidad mecénica elevada y los compuestos de matriz
ceramica (CMC) son dificiles de producir debido a que se requieren condiciones de procesamiento

mas complejas respecto a los CMM, ademas del elevado costo de los materiales.

Materiales compuestos de matriz de carbono

Los materiales compuestos carbono-carbono (fibras de grafito con matriz de carbon) ofrecen la
posibilidad de un material resistente capaz de operar a muy altas temperaturas (2600°C). Estos
compuestos presentan la particularidad de ser mas resistentes a alta que a baja temperatura.
Muestran una resistencia hasta 20 veces superior al grafito convencional y una densidad 30%
inferior [6, 7].

2.1.3 Clasificacion en base al tipo de refuerzo

También es muy comun clasificar los materiales compuestos por el tipo, geometria y orientacion
del refuerzo utilizado. La tabla 2.2 muestra los tipos de refuerzo utilizados en los materiales
compuestos. En la gran mayoria de los casos el refuerzo es méas fuerte y mas duro que la matriz,

aunque hay algunas excepciones, y su funcion es mejorar alguna o varias propiedades en la matriz.



Estructura Refuerzo | Material compuesto Propiedades
Wy Particulas Particulado Isotropico
TR
ﬂ Fibras . . . Aleatorio-isotropico
m/ cortas De fibra discontinua Alineado-anisotropico
/ Fibra De fibra continua Ortotrépico
586666 continua
Laminas o . Anisotropia en todo el espesor;
Laminados . L .
capas isotropia/anisotropia en el plano
Tabla 2. 2 Refuerzos cominmente utilizados en CMM.

Materiales compuestos reforzados con particulas.

Son aquellos compuestos reforzados con particulas (tipicamente polvos) de diferentes tamafios y
formas (esféricas, cubicas o plaquetas irregulares) dispersas de manera aleatoria en la matriz. Estos
compuestos frecuentemente son isotropicos, es decir presentan propiedades uniformes en todas las

direcciones.

Materiales compuestos reforzados con fibras.

Existen dos tipos de fibras, las fibras cortas que son discontinuas en la matriz y las fibras largas o
continuas. Las caracteristicas mas frecuentemente buscadas en las fibras son alta resistencia, alta
rigidez y baja densidad. Sin embargo, tienden a ser fragiles motivo por el cual se emplea una matriz
blanda y ductil la cual debe trasmitir los esfuerzos a las fibras y proteger estas del medio ambiente.
En este tipo de materiales compuestos las propiedades dependen fuertemente de la forma (relacion
longitud/diametro) y orientacion de las fibras de refuerzo, asi como de la efectividad con que la

matriz trasmite las cargas a dichas fibras (unién matriz/fibras) [5].




Materiales compuestos reforzados con ldminas.

Este tipo de materiales compuestos consisten en capas delgadas de diferentes materiales (matriz,
refuerzo) unidas en una secuencia especifica. Los materiales disponibles para su fabricacion son
limitados y no es facil orientar correctamente las laminas en la fabricacion tipo sandwich. Sin
embargo, presentan alto mddulo de flexion, alta resistencia y facilidad para altos volumenes de
fabricacion. Los materiales compuestos mas conocidos son el triplay, el vidrio laminado, la mica,

entre otros.

2.1.4 Aplicaciones de los materiales compuestos

Los primeros materiales compuestos usados en aplicaciones funcionales datan de hace mucho
tiempo, los ejemplos més sencillos los podemos encontrar en los muros de las casas, en el triplay
de los muebles o en los cristales de las ventanas. Algunas de las primeras aplicaciones de los
materiales compuestos de matriz metalica se encuentran en la industria aeroespacial. Pero hasta en
la década de los 80 cuando Toyota uso un piston de aluminio reforzado con fibras de alumina

producido por fundicion con presion externa que comienza el gran desarrollo de los CMM.

Para el caso de las aplicaciones en el sector eléctrico y electrdnico, el disefio de propiedades termo-
mecanicas y termo-fisicas con una maxima transferencia de calor, combinada con una minima
distorsion térmica es la clave para que estos materiales sean los candidatos ideales. La figura 2.2

ilustra ejemplos de compuestos en la industria electronica.
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Figura 2. 2 Ejemplos de materiales compuestos en la electronica (sites.google.com).
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Los materiales compuestos ejercen una influencia en la vida diaria de mucha gente en sociedades
industrializadas. Muchos transportes personales estdn hechos en parte en base a CMM; varias
aerolineas comerciales tienen algunas partes de la estructura primaria y muchos equipos internos
de materiales compuestos; diferentes equipos deportivos tales como botes, planeadores esquis y
raquetas son hechas usando materiales compuestos. La figura 2.3 muestra algunos productos y

equipos con un alto uso de materiales compuestos.

Figura 2. 3 Ejemplos actuales de materiales compuestos (fernandoshortbases.blogspot.com).

El uso de los materiales compuestos ha crecido en un mundo cada vez méas preocupado por el medio
ambiente, la eficiencia energética de todo tipo de transporte es muy importante ya que eso los hace
mas economicos y amigables con el medio ambiente, la mejor forma de lograr esto es el bajo peso
0 con elementos complejos de gran fortaleza, este es uno de los factores que Gltimamente ha hecho

crecer la demanda de los llamados compdsitos.

En los ultimos 10 afios la demanda por materiales compuestos ha crecido de manera exponencial,
la demanda es principalmente por elementos estructurales con buena resistencia y bajo costo, su
uso sigue creciendo en la industria aérea y automotriz. La figura 2.4 ilustra el incremento en el uso

de materiales compuestos en la construccion de los aviones de la empresa Airbus.
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Figura 2. 4 Uso de compuestos en aviones Airbus (aviacion-y-un-poco-mas.webnode.mx).

2.2 Procesamiento de materiales compuestos.

Existen diferentes métodos y técnicas para el procesamiento de los materiales compuestos, estos
varian en gran medida por el tipo de matriz y de refuerzos empleados, ademés la cantidad de
refuerzo a usar también pueden determinar que método usar. Se debe tener en cuenta que los
resultados en cuanto a forma, tamafio y propiedades del compuesto resultante dependeran en buena

medida del método de fabricacion empleado.

Los procesos de fabricacion se pueden clasificar en dos grandes grupos [8]; procesamiento en
estado liquido (infiltracidn, depositaciéon, in situ y fundicion) y procesamiento en estado solido
(primario y secundario). Los procesos en estado liquido son mas usados que los de estado sélido
ya que son mas economicos, técnicamente mas sencillos de aplicar y algunos de estos se pueden
usar en gran escala y con formas muy variadas; sin embargo, hay algunos materiales compuestos
gue no pueden ser fabricados usando procesos liquidos por lo que hace que estos procesos se

mantengan vigentes en la actualidad.
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Desde el inicio del desarrollo de los materiales compuestos para aplicaciones eléctricas y
aeroespaciales se han desarrollado diversas técnicas para su procesamiento. CMM base AIN-Cu
fueron procesados con la finalidad de obtener materiales apropiados para disipadores de calor
mediante la técnica de sinterizacion por corriente de pulsos eléctricos (PECS) obteniendo
conductividades de 62.7, 82.2 y 95.1 W/mK [9]; valores similares fueron obtenidos en CMM de
AIN-Cu fabricados mediante la técnica de infiltracion por presidn externa.

Otra ruta importante para la fabricacion CMM es la metalurgia de polvos aplicada a una mezcla de
polvos metélicos y cerdmicos. Otros investigadores reportaron la produccion de un CMM de matriz
de aluminio utilizando dicha tecnologia, utilizando una ruta de tres etapas, molienda mecénica,
prensado uniaxial en frio, y sinterizacion en atmosfera inerte obteniendo una dureza maxima de 80
MPa y una resistencia a la flexion que va desde 33 a 140 MPa [10]. Con el prensado en caliente se
obtiene el CMM final en una sola etapa, otros materiales compuestos Al-Cu-SiC, y Al-Cu—B4Cp
con aplicaciones enfocadas en resistencia al desgaste han sido producidos usando este método [11].

La infiltracion mediante el fendmeno de capilaridad es una de las técnicas de procesamiento para
CMM mas utilizadas y que ha sido de interés debido al alto contenido de refuerzo que se puede
manejar, aparte de ser relativamente fécil de realizar y con buenos resultados a comparacion de

otros procesos.

Finalmente, el proceso de fundicién con agitacion (stir casting) es el mas usado a nivel industrial
debido a los bajos costos y a la facil adecuacion con procesos ya utilizados en la industria actual
ademas de la amplia posibilidad de formas que pueden fabricarse por este método.

2.2.1 Fabricacién por infiltracion

El proceso de produccion de materiales compuestos por infiltracion se refiere a aquel donde un
cuerpo poroso que es llamado preforma es ocupado o llenado con un metal fundido que fluye a
través de los intersticios para llenar los espacios vacios (poros) y asi producir un compuesto. Esta
puede darse sin presion externa (de manera espontanea) o con el uso de la presion externa. La
mojabilidad es clave para tener una buena union entre matriz y refuerzo.
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Dentro de las ventajas de este proceso se puede mencionar: gran variedad de formas que se pueden

fabricar, tener un producto con las dimensiones casi finales, voliumenes de refuerzo altos, y otras.

Mientras que algunas limitaciones son: no poder manejar volumenes bajos de refuerzo, la necesidad

de tener una preforma resistente, el tamafio de las piezas a fabricar y lo costoso y lento del proceso.

Fabricacion por infiltracion sin presién externa

En este método de fabricacion, un metal liquido se mueve a través de un sistema de poros de una
fase sélida de polvos compactados. El liquido al contacto con el s6lido poroso produce fuerzas de
capilaridad induciéndolo al interior. De acuerdo al arreglo fisico del metal y del preformado, hay

diferentes técnicas de infiltracion sin presion externa [12]:

Infiltracion por inmersion parcial. La preforma se sumerge de manera parcial en el bafio del metal

fundido. La figura 2.6 ilustra esta técnica.
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Figura 2.5 Infiltracion por inmersién parcial.

Esta técnica se ha utilizado para la produccion de materiales compuestos de aleacion de aluminio
Al-2024, Al-6061 y Al-7075 reforzados con particulas de carburo de titanio (TiC) [13].

Infiltracion por inmersion completa. Aqui el preformado es completamente sumergido en el metal

fundido, para evitar el atrapamiento del gas, la inmersion debe ser lenta, por etapas o con uso de

vacio, el exceso de metal es inevitable. En la figura 2.6 se ilustra esta técnica.
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Cuerpo poroso

Metal fiquido

Figura 2.6 Infiltracion por inmersion completa.

Infiltracidn por contacto. La infiltracion es llevada a cabo por contacto del metal con la preforma,

este puede hacer contacto con la preforma en cualquier parte. Después de la fusion, una pelicula

del liquido se forma y penetra los poros [12]. La figura 2.7 ilustra una variante de esta técnica.

Infiltracion del
compuesto

A A oo |

Figura2.7 Infiltracion por contacto.

Infiltracidn por presién externa.

Una variante de la infiltracidn por capilaridad consiste en la penetracién del liquido a los poros por
medio de una presion externa. Una estrategia para vencer un mojado pobre es suministrar un trabajo
mecanico o usar un gas para forzar al metal a ocupar los poros de la preforma. El argon es
tipicamente usado con presiones de 1 a 10MPa por periodos de tiempo corto, cuando se usa una
fuerza mecanica, como un piston, las presiones ejercidas van desde los 10 hasta los 100MPa y en

este caso el piston se mantiene en posicion hasta la solidificacion de la pieza. Esta técnica reduce
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la porosidad, acelera el procesamiento y reduce el riesgo de interfaces [8]. En la figura 2.8 se

esquematiza la infiltracidn por presion externa mecénica.
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Figura2.8 Infiltracion por presion externa mecéanica.

Infiltracién por vacio.

Existen dos técnicas para aplicar este método:

El primero consiste en aplicar succion a la fase liquida a través del sistema de poros interconectados
del preformado, permitiendo que la presion atmosférica sobre el metal a infiltrar sea la fuerza

inductora de la infiltracion.

La segunda técnica es la mas usada e implica el posicionamiento del arreglo crisol-metal-

preformado en un horno con posibilidades de realizar vacio [8].

2.2.2 Proceso de fabricacion por rociado y depositacion

En este proceso de fabricacion gotas del metal fundido junto con la fase del refuerzo son rociados
y colectados en el sustrato donde solidifica, o el refuerzo puede permanecer en el substrato y el

metal fundido puede rociarse sobre éste.
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Los parametros criticos del proceso son la temperatura inicial, tamafio, distribucion y velocidad de
las gotas de metal; la velocidad, temperatura y velocidad de alimentacion del refuerzo; y la

posicion, naturaleza y temperatura del substrato que colecta el material, figura 2.9.

Estos métodos se caracterizan por la solidificacion rapida, por el bajo contenido de 6xidos, por sus
niveles de porosidad baja y la dificultad de obtener distribuciones homogéneas del refuerzo [8].
Polvo
02 + C2H2

Boquilla Recubrimiento

=

SUDStrato m—

Aire Comprimido

Figura2.9  Sistema osspray [https://tecnoatocha.wordpress.com/tecnicas-de-proyeccion/].

2.2.3 Fabricacién in situ

Este término fue primero utilizado para materiales producidos por solidificacion de aleaciones
polifasicas. La mayor ventaja de los materiales compuestos in situ es que la fase de refuerzo es
distribuida homogéneamente y el espaciado o tamafio del refuerzo estan limitadas, y la cinética de
los procesos (en el caso de las reacciones), o la forma de las fases de refuerzo son algunas veces

dificiles de controlar.

2.2.4 Fabricacion en estado solido primario

Este método de fabricacion incluye las técnicas de aleado mecanico, union por difusion,
consolidacién a alta velocidad, recubrimientos por procesos electroquimicos seguido por métodos
de consolidacion en estado sélido ademas de la metalurgia de polvos (mezclado y consolidacién

de polvos).
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La metalurgia de polvos es el método méas comun para la fabricacion de compuestos metal-
cerdmico y metal-metal, en donde se mezclan los polvos de la matriz con particulas (o fibras cortas)
ceramicas de refuerzo. El mezclado es crucial para obtener un material homogéneo con buenas
propiedades, después se utiliza un prensado isostatico en frio o en caliente que debe ser
desgacificado y forjado. La principal dificultad de este proceso es remover el ligante usado para
mantener las particulas juntas. Los ligantes organicos frecuentemente dejan contaminacion residual

que causan deterioro en las propiedades mecanicas.

2.2.5 Fabricacién en estado solido secundario

Existen varios procesos secundarios que pueden aplicarse a compuestos de matriz metalica con el
objetivo de consolidar el material (reducir o eliminar la porosidad), generando una alineacion de
fibras o la formacidn de una forma requerida. Estos procesos tienden a incrementar las propiedades
mecénicas de los materiales. Algunos procesamientos secundarios son: extrusion, rolado y

procesos termo-mecanicos, por mencionar algunos.

2.2.6 Fabricacion por fundicion o dispersion

En los procesos de fundicion o dispersion, el refuerzo es incorporado en forma libre a la matriz
metalica, en los sistemas metal-refuerzo que presentan buena mojabilidad no se hace necesaria una
fuerza mecénica para combinar estas faces, aunque generalmente se utiliza la agitacion. Este
método es actualmente la manera mas barata de producir CMM, y se presta para producir grandes
cantidades del material, los cuales pueden ser procesados por colada o extrusion y sujetos a

procesos secundarios si asi se requiere.

Dentro de estos métodos el mas usado actualmente es el de fundicion con agitacion (o vortex), el
cual consiste de una agitacion vigorosa de un metal liquido y la adicion gradual de particulas en el
vortice generado con la agitacion. También es utilizado el llamado compocasting, el cual consiste

en mantener la temperatura del bafio entre la linea de solidus y liquidus para incrementar la
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viscosidad aparente de la suspension y mejorar la distribucion de particulas de refuerzo en la
fundicion entre otras [14].

Estos procesos no son favorables para refuerzos de fibras largas u orientadas por la dificultad en el
mezclado y la necesidad para procesos de deformacidn secundarios que mejoren la distribucion del
refuerzo y la eliminacion de algunos poros. La figura 2.10 muestra una representacion esquematica

de este proceso asi como una fotografia de un equipo, real.
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Figura2.10 Representacion esquematica  de la  fundicion con  agitacion
[http://www.scielo.br/scielo.php?script=sci_arttext&pid].

2.3 El proceso de fabricacion de fundicion con agitacion.

Entre varios fabricantes de materiales compuestos de matriz metélica el método de
fundicion con agitacion es bien aceptado y actualmente es el mas utilizado debido a sus ventajas
como la simplicidad, flexibilidad y capacidad de produccion a gran escala ademas debido a que
permite métodos convencionales de produccién y bajos requerimientos energéticos, esta técnica de
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metalurgia liquida es la mas econdmica en una relacion que va desde 2 a 1 (en bajos volimenes de
produccion) hasta 10 a 1 (en altos volumenes de produccion) con respecto a otras técnicas de

fabricacion de CMM ademas permite amplias gamas de tamarios de las piezas a fabricarse.

2.3.1 Descripcidn de la fundicion con agitacion (stir casting)

En general la fundicion con agitacion de CMM involucra el fundir la matriz seguido de la
introduccion del material de refuerzo dentro de la matriz fundida y lograr una dispersion sostenida
de este a través de la agitacion de la mezcla, el siguiente paso es la solidificacion de la fundicién
en un dado (molde) con las particulas de refuerzo suspendidas en la fundicién.

Existen dos variaciones a este proceso, en la primera, las particulas de refuerzo se
introducen al crisol al mismo tiempo que la matriz eliminandose la introduccién de estas a la matriz
fundida, con la ventaja de que la viscosidad de la fundicion no cambia al agregar las particulas a
diferente temperatura, pero la desventaja de que se puede dar una sedimentacion mayor al estar

desde un inicio en el fondo del crisol [nuevo proceso de stir casting].

La otra variacion, implica el que el proceso se lleve a cabo a una temperatura ligeramente
inferior a la de la linea de liquidus, o a la temperatura de fusién manteniendo parcialmente el rango
solido de la aleacion, esta técnica se conoce como el proceso compocasting y es muy efectivo para

hacer materiales compuestos con un alto contenido de refuerzo [14].

Las particulas de refuerzo son adicionadas gradualmente mientras se mantiene la agitacion a una
velocidad constante [14], para obtener una buena incorporacion de las particulas la adicién de estas
debe darse poco a poco con un decremento en el tamafio de las particulas. Otros investigadores
agregan las particulas en un tiempo que va de 5 a 10 minutos [15], aunque en ocasiones las

particulas se incorporan usando un chorro de gas, nitrogeno.

Las particulas de refuerzo pueden usarse en las condiciones en que se reciben o pueden ser

térmicamente tratadas para oxidarlas y mejorar su capacidad de mojado. Pero debe recordarse que
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la adicién de las particulas de refuerzo cambia dréasticamente la viscosidad de la fundicion con
serias implicaciones en el proceso de vaciado.

La mayoria de los investigadores han usado el metal de la matriz en forma de lingote o de barras
extruidas [15]. Generalmente el lingote se funde por encima de la linea de liquidus,

aproximadamente con un sobrecalentamiento de 100°C [14].

Es muy importante mantener la agitacion de la mezcla en todo momento con un agitador
motorizado para evitar que se asienten las particulas de refuerzo, si estas son mas densas que la
matriz, tenderan a desplazarse hacia el fondo del bafio, algunas de las cuchillas (agitadores) usadas

comUnmente se muestran en la figura 2.11.
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Figura2.11 Diferentes tipos de cuchillas/agitadores [Amar Equipments PVT.LTD].

El método de dispersion por agitacion con cuchillas lo introdujo Ray S. en 1969 debido a que
aceleraba el proceso de mojado entre matriz y refuerzo al poner estos en contacto mas rapidamente
y ayudaba a eliminar posibles peliculas de gas que recubren las particulas de refuerzo, ademas de
mejorar la distribucion del refuerzo en la matriz. Se pueden usar diferentes tipos de agitadores
como los de grafito, los recubiertos con ceramicos o de ceramica, de una, dos o mas cuchillas y
estas con diferentes formas. Las velocidades de operacion utilizadas son muy variadas desde 100
rpm, 580 rpm, 600 rpm, 1000 rpm, 0 mayores y el tiempo en que son agitadas las mezclas también
pueden ser desde 5 minutos hasta 45 minutos [16, 17] . Sin embargo, se debe tener en cuenta que
velocidades altas de agitacion tienden a atrapar burbujas de aire, gas u otras impurezas que
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quedarian atrapadas en el material compuesto final, lo mismo puede ocurrir al agregar las particulas
de refuerzo, burbujas de aire pueden quedar atrapadas en las particulas lo cual podria retardar la
mojabilidad entre refuerzo y matriz, ademas de generar reacciones secundarias o porosidad cerrada.
Por un lado, las particulas pequefias permiten volimenes mas altos de refuerzo ademés de que
tienden a sedimentarse mas lentamente, pero por el otro, es mas facil que se aglomeren entre ellas.
La mezcla deber vaciarse en los moldes predefinidos antes de que se presente el asentamiento de
las particulas y la solidificacion debe ser lo suficientemente rapida para mantener una distribucion

homogénea del refuerzo y evite la sedimentacion.

2.3.2 Solidificacion de los compuestos de matriz metalica.

Al agregar las particulas en la matriz fundida esta cambia su viscosidad de inmediato, ya
que las particulas estan y se mantienen en estado solido todo el tiempo, en otras palabras, si se
agrega un 15% en volumen de refuerzo lo que se tiene es una mezcla donde el 15% esté en estado
solido, lo que altera bastante la viscosidad [18]. Durante la solidificacion es importante mantener
las particulas de refuerzo homogéneamente distribuidas, recordemos que las propiedades de los
compuestos dependen altamente de la distribucion del refuerzo, motivo por el cual las
solidificaciones rapidas son benéficas para este fin, pero hay que tener cuidado, ya que
solidificaciones muy rapidas pueden generar porosidades por encogimiento del material o micro
fracturas internas, en general los moldes se precalientan a temperaturas de alrededor de 300°C antes

de realizar el vaciado sobre ellos.

2.3.3. El comportamiento de las particulas.

Durante la solidificacién las particulas de refuerzo individuales seran empujadas hacia la
zona de enfriamiento ultima por el desplazamiento de la interface solido-liquido o seran capturadas
por las celdas de solido.

Las particulas ceramicas tipicamente tienen una conductividad térmica menor a la matriz por lo
que la Gltima parte de metal en solidificar estara cerca o sera parte de la interface refuerzo matriz.
Se ha observado que existe una velocidad de solidificacion critica para cada tamafio de particula

bajo la cual las particulas son empujadas por el frente de solidificacion y sobre la cual son atrapadas
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por la fase sélida [14]. EI modelo de prediccion del desplazamiento de las particulas de refuerzo
de Ulhman, Chalmers and Jackson [17], introduce las velocidades criticas bajo y sobre las cuales
ocurren los fendmenos. La distribucion de las particulas serd muy diferente en la fase sélida que

en la fase liquida, figura 2.12.
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Figura2.12 Distribucion de particulas fase A) sélida y B) I|qU|da [14]
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En los métodos con suspensidn en estado liquido las particulas de refuerzo tienden a depositarse
en el fondo del crisol cuando el compuesto esta en fase liquida o durante una solidificacion lenta.
Esto se da por la gravedad actuante sobre las particulas o por diferentes densidades en el compuesto
fundido, en otras palabras, por diferencia de densidades. La agitacion mecanica se usa para la
distribucion de las particulas de refuerzo. Se vuelve muy importante identificar y controlar los
parametros como la temperatura de la fundicion (compuesto en estado liquido); tipo, caracteristicas
y cantidad de las particulas; y las condiciones de la agitacion mecanica, para controlar este

problema.

Si se consideran particulas esféricas sin interaccion entre ellas y su distribucion uniforme en la

suspension liquida, por la Ley de Stokes se puede predecir su asentamiento, usando:

Vp = 2Rp?(Pp-Pm)g (2.3)
u
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Donde:

Vp = velocidad de asentamiento de particulas Rp = radio de las particulas
Pp = densidad de las particulas Pm= densidad de la matriz
K = viscosidad de la fundicion g = gravedad

2.3.4 Relacion de solidificacion del compuesto liquido.

Recientemente se ha trabajado en la solidificacion rapida del compuesto para combinar las
ventajas de una dispersion homogeénea de las particulas de refuerzo y una estructura con tamafios
mas finos de grano reduciendo la cantidad de refuerzo necesario a ser distribuido en la matriz.
Investigadores encontraron que entre mas finas sean las distancias de los brazos dendriticos mas

uniforme es la distribucion de las particulas de refuerzo [19].

El tamafio del grano en la fundicién esta determinado por la relacién de la nucleacion que resulta
en la multiplicacién de los granos como del flujo de la suspension durante la solidificacién. La
relacion de la nucleacion esta influenciada por la velocidad de enfriamiento asi como de la
presencia de algun catalizador nucleante. Las particulas del refuerzo pueden influir en este proceso
y modificar el tamafio de grano resultante en la matriz si la superficie de la particula promueve la
nucleacion heterogénea de la matriz, lo cual generara un grano mas fino, como el caso del carburo

de titanio que es conocido como un refinador de grano del aluminio [20].

Se compararon las curvas de enfriamiento entre la aleacion A356 reforzada con 15% en volumen
de SiC. La temperatura de la linea de liquidus del material compuesto fue 5.5 °C mas alta que la
de la aleacion A356 sin refuerzo. La adicidén de particulas ceramicas en el material fundido
introduce lugares de nucleacion y reduce el efecto de sub enfriamiento. ElI CMM puede usarse
inmediatamente después de la colada en la forma seleccionada o puede colarse en lingotes para
posteriormente ser sometidos a tratamientos térmicos u otros procesos para adecuar Ssus

caracteristicas a la aplicacion deseada [21].
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2.3.5 Viscosidad y fluidez del compuesto en estado liquido.

El material compuesto en estado liquido tiene particulas sin fundir, las cuales presentaran
cierta resistencia a fluir superior al liquido. Las aleaciones en estado liquido generalmente se
comportan como los liquidos Newtonianos [14], donde el esfuerzo cortante minimo para iniciar y
mantener el flujo laminar es directamente proporcional al gradiente de velocidad. En los fluidos
con particulas solidas la relacion de esfuerzo cortante minimo no es directamente proporcional al
gradiente de velocidad; es decir son fluidos no newtonianos. Para estos se maneja el término de

viscosidad aparente (nap), que No es otra que la viscosidad dinamica (g/cmes) porque no es afectada

por la presién y quedaria como sigue [14]:

np=71y 0 mnp=kK(y)" donde: k y m son constantes (2.4)
y =viscosidad; y t=1(y,1)

La viscosidad incrementa con el incremento de la fraccion volumétrica de las particulas de refuerzo
y la reduccion del tamafio de las mismas. La viscosidad aparente del compuesto en estado liquido
ademas se reducira con el incremento en el gradiente del esfuerzo cortante, lo cual corresponde a
un comportamiento pseudo-elastico no Newtoniano.

Si bien una mayor viscosidad ayuda a que las particulas de refuerzo permanezcan suspendidas en
el bafo, retrasando su asentamiento, logrando con esto una mezcla mas estable y mejor distribucién
de refuerzo, también limita la complejidad de las piezas a ser fabricadas por este método.

La figura 2.13 muestra el efecto de la relacién de esfuerzo cortante en la viscosidad de un CMM.

¥

Figura2.13  Disociacion de aglomerados durante el corte (agitacion) a bajas velocidades [14].
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2.3.6 Principales problemas en la fundicién con agitacion.

Los factores a considerarse en la fabricacion de CMM por fundicion con agitacion son:

I La dificultad para lograr una distribucion uniforme del material de refuerzo.
I La baja mojabilidad entre las dos sustancias principales.
I La propension a la porosidad en la pieza fundida del material compuesto.

v Reacciones quimicas indeseables entre la matriz y el material de refuerzo.

Para alcanzar las propiedades Optimas del material compuesto, la distribucion del material de
refuerzo sobre la matriz debe ser uniforme y la mojabilidad de unién entre las dos sustancias
optimizadas, al mismo tiempo las reacciones quimicas indeseadas entre la matriz metalica y las
particulas de refuerzo asi como la porosidad de la matriz debe minimizarse o evitarse
completamente. Un enlace suficientemente fuerte se logra solamente cuando se tiene una buena
mojabilidad entre la matriz y el refuerzo y esto depende de las propiedades superficiales de las dos
fases [22]. Se sabe que una union fuerte entre la matriz y el refuerzo resulta en un incremento de

la resistencia y del modulo eléstico [23].

2.3.7 Distribucion de las particulas de refuerzo.

La distribucion de las particulas de refuerzo en la matriz esté fuertemente influenciado por
las tres principales etapas del proceso, la etapa de fundido, la etapa de solidificacion y la etapa de
post-solidificacion. Las etapas de fundido y de solidificacién estan inter-relacionadas y deben de
ser continuamente controladas, el proceso de post-solidificacion puede ayudar a homogeneizar la

distribucion de las particulas en el producto final.

La distribucion de las particulas en la matriz durante la etapa de fundido, depende principalmente
de la viscosidad de la suspension, la efectividad con que las particulas se incorporan a la suspension
y a las caracteristicas de las particulas de refuerzo, las cuales influyen en la relacion de
asentamiento de las mismas particulas y la efectividad de la agitacion en romper los aglomerados

y distribuir las particulas al tiempo que minimiza el atrapamiento del gas por la suspension.
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El vaciado del compuesto generalmente ocurre en estado semi-solido, lo cual es una ventaja ya que
permite una mejor distribucion de las particulas. Esto ocurre ya que cuando la suspension esta en
el rango de temperatura donde la matriz es parcialmente sélida, como en el compocasting, muy
poca o nada de gravedad induce la sedimentacion de las particulas inclusive si no se tiene agitacion
[16]. Esto ocurre debido a que la fase solida de la matriz tiene aproximadamente la misma densidad
que la suspension (slurry), por lo que no ocurre ni asentamiento ni flotacion de las particulas de

refuerzo y estas permanecen en el mismo lugar.

2.3.8 Mojabilidad.

La union interfacial se debe a la adhesion entre el refuerzo y la matriz. Claramente, para
que la adhesion pueda ocurrir durante la manufactura de un material compuesto, el refuerzo y la
matriz deben mantener un contacto intimo. En la misma etapa de la manufactura del compuesto, la
matriz frecuentemente estd en una condicion donde es capaz de fluir y su comportamiento se
aproxima al de un liquido. Un concepto clave en este contexto es la mojabilidad. La mojabilidad
define la magnitud a la cual un liquido se esparce sobre una superficie sélida. Una buena
mojabilidad significa que el liquido (matriz) fluira sobre el refuerzo cubriendo cada protuberancia
y pendiente de la superficie rugosa del sélido por desplazamiento del gas o aire presente entre las
dos interfases.

Es importante entender que la mojabilidad y la unién no son términos sindénimos. La mojabilidad
describe la magnitud del contacto intimo entre un liquido y un sélido, y no significa necesariamente
una unién fuerte en la interfase; puede haber una excelente mojabilidad y una union débil del tipo
Van der Waals. Entonces, un angulo de contacto bajo significa buena mojabilidad; lo cual es un

requisito, pero no una condicion suficiente para una union fuerte [14].

Para facilitar el mojado, la viscosidad de la matriz no debe ser demasiado alta; en dicho caso el
mojado implica una disminucion en la energia libre del sistema. Consideremos lo ultimo en mas
detalle estudiando una pelicula delgada de liquido (matriz) extendiéndose sobre la superficie sélida
(refuerzo). Todas las superficies tienen una energia asociada y la energia libre por unidad de area
de las interfases solido-gas, liquido-gas y sélido-liquido son ysg, YL ¥ YsL respectivamente. Para

un incremento de area cubierta dA por la pelicula propagada, se requiere un extra de energia por
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las nuevas areas de las interfases solido-liquido y liquido-gas. Esta energia extra es (ysLdA +
yLcdA), mientras que yscdA es recuperada cuando la superficie solida es cubierta. Para que el
esparcimiento del liquido sea espontaneo tiene que ser energéticamente favorable, por lo tanto se

debe cumplir la condicién:

v sL dA + v Lc dA <7 sc dA Dividiendo por dA tenemos: ysL +7y Lc <Y s (2.5)

Asi, el coeficiente de esparcimiento, CE= ysc—(ysL+tyLc) (2.6)

El cual tiene que ser positivo para que ocurra el mojado [24]. De la ecuacién anterior se observa
que si y sc es similar o menor que y g entonces el mojado no ocurrird. La figura 2.14 ilustra el
ejemplo de una gota de liquido a la cual se le ha permitido alcanzar el equilibrio y ha mojado
parcialmente al sélido. La energia libre de una interfase es medida en J/m? y es igual a la tension
superficial, la cual tiene unidades de fuerza por longitud (N/m). Como estamos en equilibrio se

obtiene:
YsG=1YsL+7LGcosO Reacomodando: cos 0 =(ysc—ystL) (2.7)
Y LG
Moja No moja

VAPOR Y16

Figura2.14 Un liquido en equilibrio con un sélido con angulo de contacto 6.

Donde 0 es el d&ngulo de contacto y para 6 =180°, la gota es esférica con inicamente un punto de

contacto con el s6lido y el mojado no ocurre. En el otro extremo, si 6 = 0° el mojado es perfecto.
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2.3.9 Porosidad.

La porosidad es uno de los grandes problemas que se tienen en la fabricacion con agitacion, la
cantidad de porosidad cerrada que presenta el material tiene un rol importante en las propiedades

mecénicas del compuesto final [23]. En general la porosidad tiene tres principales causas:

1. Atrapamiento de gas durante el agitado.
2. Evolucién del hidrégeno.

3. Contracciones del material durante la solidificacion.

Los parametros de agitacion tales como el tamafio y la velocidad de giro de las cuchillas asi como
la posicién de esta en el crisol influyen en la formacién de porosidad [16, 17]. El trabajo
experimental muestra que al colocar las cuchillas a 2/3 de profundidad o mayor, ayuda a minimizar
la generacion de porosidades [16]. La afinidad del aluminio con el oxigeno lleva a una rapida
reduccion del vapor de agua y a la formacidn de hidrogeno el cual puede disolverse en aluminio o
magnesio.

Al darse la solidificacion, la contraccion y la generacion de microparticulas es lo primero que
ocurre, como parte natural del proceso. Hay varias estrategias usadas para minimizar este efecto:

- Vaciado del CMM al vacio o atmosfera inerte durante el proceso.

- Uso extensivo de gas inerte burbujeando en la mezcla.

- Vaciado bajo presion.

- Proceso mecanico posterior al vaciado del material compuesto para reducir los poros.

- Precalentamiento de las particulas de refuerzo [25].

Finalmente, parece gque una agitacion suave durante un tiempo no muy prolongado bajo una
cubierta protectora de hidrogeno o argon en suspension, asi como el precalentamiento de particulas
y una temperatura de la suspension relativamente alta reducirian la formacion de la porosidad en
el material compuesto, mismas que solo podrian reducirse a través de un trabajo mecanico como

rolado o destruido.
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2.3.10 Interfaces.

En un CMM es posible que se presente mas de un mecanismo de union. Por ejemplo, union
mecanica Yy electrostatica; por lo que el mecanismo puede variar durante las diferentes etapas de
procesamiento, como puede ser el cambio de union electrostatica a union por reaccion. El tipo de
unidn varia de sistema a sistema y depende de detalles tales como la presencia de contaminantes o
de agentes activos superficiales.

Debido a la matriz liquida en contacto con refuerzos solidos y altas temperaturas se pueden formar
algunas capas de reaccion en las interfases matriz/refuerzo como resultado de reacciones quimicas.
Estas zonas de reaccion usualmente son fragiles y podrian estar fuertemente o débilmente unidas
al refuerzo.

Otros investigadores estudiaron las interacciones en materiales compuestos de Mg conteniendo
alimina; las matrices de magnesio de pureza comercial, AZ61 y AZ91, reforzadas con fibras de
baja densidad y densidad estandar conteniendo de 3 a 4% de SiC se analizaron micro-
estructuralmente por diferentes técnicas. Encontraron una pequefia cantidad de particulas de Mg.Si
en la matriz de magnesio comercial reforzado con fibras de alimina de densidad estandar [26].

Estas particulas de Mg. Si pueden ser resultado de la siguiente reaccion quimica:

4Mg (1) + 2Si0(s) <> 2(Mg Si) (s) +2MgO (s) AG®= -379.49 kJ/mol (2.1)

Otros investigadores [27], encontraron una zona de reaccién conteniendo particulas de MgO en la
interfase fibra/matriz en magnesio comercial y la aleacion ZE41A reforzada con fibras de aAl20s.
Las fibras de alimina de baja densidad inmersas en Mg presentaron formacion de MgO, como un

resultado de la interaccion fibra/matriz, proponiendo la siguiente posible reaccién:

3Mg (I) + Al,Os(s) <> 3MgO (s) + 2Al (1) (2.2)

Surapa y colaboradores [28], estudiaron la interfase de compdsitos con matrices de magnesio
reforzados con fibras de grafito recubiertas con silicio. La interfase mostrd una microestructura
multicapa y se detecto un recubrimiento amorfo de SiC sobre la superficie de las fibras de grafito.

Se encontraron algunos granos finos de MgO en el area entre el recubrimiento y la matriz y algunas
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plaquetas en la matriz. El oxigeno en la interfase proviene de la oxidacion del recubrimiento y en
este caso el MgO es benéfico para la interfase en el compdsito.

Kaneda y Choh [29], reportan la formacion de productos de reaccion Mg2Si'y MgO en el compuesto
SiCp/Mg con diferentes tamafos de particula preparados por un fendmeno de infiltracion
espontanea. En este proceso se mezclaron polvos de SiO2 con los polvos de SiC. Los mismos
productos de reaccion se han reportado en el compuesto SiC W/Mg. Adicionalmente una interfase
puede cambiar durante el servicio, formandose nuevas capas interfasiales o las ya formadas a seguir

creciendo y desarrollar interfases multicapa complejas.

2.4 Precursores en la fabricacion de los CMM.

Los materiales precursores se seleccionaron de acuerdo a las propiedades que se quieren mejorar
con respecto a la matriz, disminuyendo otras de menor importancia para la aplicacion deseada, para
el desarrollo del presente trabajo de investigacion son la aleacién base magnesio AZ91E como

matriz y el AIN como refuerzo.

El magnesio, es un elemento metélico situado en el octavo lugar en abundancia en la corteza
terrestre (2.33% en peso). Sus principales minerales son dolomita (el carbonato doble de magnesio
y calcio) y magnesita (MgCOs). EI magnesio metalico se produce a partir de sus minerales por
reduccion térmica con mondxido de carbono, ferrosilicio u otros reductores, o bien, mediante
electrélisis del cloruro de magnesio en mezclas de sales fundidas. Como polvo, es extremadamente

reactivo pero como sélido se oxida lentamente al aire y en el agua.

El magnesio puro tiene una densidad que es 1/5 de la del acero, con una resistencia especifica alta
comparada con las aleaciones convencionales de aluminio. Es posible procesar un compuesto Al-
9% Si-20 vol% reforzado con SiC en particulas que tenga una resistencia al desgaste igual o mejor
que una fundicion gris [28]. Asi mismo la aleacion Mg—25Zn—2Y muestra un bajo coeficiente de
friccion y una buena resistencia al desgaste [30]. Y si bien la AZ91D muestra una mayor resistencia

al desgaste que la aleacion de aluminio AS21 al trabajar con algunas aleaciones de acero [31], su
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comportamiento fluctia notoriamente al desgastarse a diferentes velocidades con diferentes
tendencias en relacion a la velocidad del desgaste [32].

Si bien hay algunas aleaciones con una mayor resistencia al desgaste, no se encuentran estudios
realizados para entender el comportamiento al desgaste de CMM base magnesio reforzados por

AIN, en particular con matriz AZ91E.

El nitruro de aluminio (AIN), no existe naturalmente. La produccién de AIN a nivel

laboratorio ha sido posible usando procesos tales como depositacion quimica de vapor, pirolisis de
polimero y métodos de plasma de arco. La produccion comercial de polvos de AIN incluye
procesos tales como la reduccion carbotérmica de Al>O3 y la nitruracion directa de polvo de Al. El
AIN poli-cristalino tiene una conductividad térmica desde 80Kw/mK hasta 250Kw/mK, un
coeficiente de expansion térmica de 4.4x10-6°C-1 (valor muy cercano al del carburo de silicio
3.2x10-6°C-1) [1]. Ademas tiene buena resistencia al desgaste, alta rigidez, un CT alto, muy bajo
coeficiente de expansion termica (CET) y muy baja densidad [10].

2.5 Propiedades mecénicas y comportamiento al desgaste de CMM.

Investigadores en las industrias aeroespacial, automotriz, marina y de defensa requieren de
materiales con una fortaleza especifica alta y buena resistencia al desgaste. Los materiales
compuestos juegan un rol vital en la ciencia de materiales moderna ya que son de los pocos capaces

de cumplir con estas caracteristicas.

La dureza y el mddulo elastico son propiedades que dependen directamente de la cantidad de
refuerzo que posee un compuesto, estas junto a la resistencia al desgaste son de las propiedades
mas buscadas en materiales estructurales. La porosidad del material y la distribucion homogénea
de las particulas de refuerzo son claves para los valores finales del modulo de elasticidad y de la
dureza del CMM, si se logra fabricar un compuesto con estos defectos controlados, podremos ser
capaces de incrementar las propiedades mecanicas en relacion casi directa al incremento en el

porcentaje de refuerzo.
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2.5.1 Dureza

La forma mas comun de medir la dureza es con indentadores normalizados, de la gran cantidad de
escalas para medir la dureza las méas comunes son la Brinell, Rockwell y Vicker. Schroeder [33],
muestra como mejora la dureza y el esfuerzo Gltimo de materiales compuestos de matriz AZ91
reforzados en un 15% en volumen con diferentes tipos de particulas, los materiales fabricados
presentaron porosidades reducidas y una distribucion homogénea de refuerzos. En la figura 2.15

se puede observar el incremento en la dureza de varios CMM con relacion a la matriz.

Aleacion RC HCS €9N HCb 400

| I l
0 | I I |

AZ91D AMS50/Sic AZ9ID/SiC AZ91D con AZ91D con
SiC oxidado SiC oxidado

NOMBRE DE LA ALEACION

g 3=

DUREZA VICKERS (Hv)
2 2 £ 2 232

-
>
A

Figura2.15 Durezay resistencia de AZ91 reforzada con diferentes particulas [42].

Otros autores obtuvieron valores de hasta 60 Hv en compuestos Mg-SiC 30% vol., en comparacion

a los 45Hv que presenta el Mg puro.
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2.5.2 Mobdulo de elasticidad

Para los materiales estructurales el mddulo de elasticidad o de Young es un valor que da una idea

clara del posible desempefio de estos, la prueba tradicional de traccion con probetas normalizadas

da el modulo de elongacion, el modulo de elasticidad y el esfuerzo altimo, sin embargo, pruebas

actuales no destructivas con ultrasonido o de resonancia son opciones factibles para la

determinacion de este.

Bedolla y colaboradores [23] encontraron que el modulo de elasticidad de una aleacion AZ91E-

AIN fabricada por infiltracion sin presion externa incrementaba de una manera no lineal desde los

44GPa de la aleacion base hasta

los 133GPa con un contenido de refuerzo del 50%

aproximadamente. La figura 2.16 muestra diferentes modulos elasticos para diferentes porcentajes

de refuerzo en volumen del compuesto AZ91E-AIN.
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Madulo eléstico de AZ91E-AIN en relacion al % de refuerzo [23].
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2.5.3 Desgaste

Estudios llevados a cabo por investigadores indicaron que las deficiencias tribologicas de los
equipos en USA cuestan el equivalente al 1% del producto interno bruto de esta nacion, una
lubricacién adecuada, disefios robustos, asi como materiales con una mayor resistencia al desgaste

son sindbnimo de mayor rentabilidad.

Debido a que es muy complejo y poco preciso poder predecir el comportamiento al desgaste de los
materiales, los ensayos para medir el desgaste son muy comunes y necesarios. Las formas o
procesos en las que los materiales pueden trabajar bajo desgaste son muy variados y el desempefio
gue un mismo material puede presentar a esa variedad de procesos de desgaste puede ser muy

diferente. Los procesos de desgaste mas comunes por el modo de desgaste son:

Desgaste por deslizamiento.
e Desgaste por rodadura.

e Desgaste por oscilacion.

e Desgaste por impacto.

e Desgaste por erosion. (- Por particulas - Por gotas - Por fluidos).

La figura 2.17 ilustra los procesos de desgaste mas usuales por el modo de desgaste.

e & k& h =

Desgaste por Deslizamiento Desgaste por Rodadura Desgaste por oscilacion Desgaste por impacto Desgaste por erosion
Desgaste por particulas Desgaste por gotas Erosion fluida Erosion de angulo bajo Erosi6n de angulo alto

Figura2.17 Clasificacion de los métodos de desgaste por el modo de desgaste.

Los discos de freno en un automdvil estan sujetos a un desgaste caracteristico, las esferas de acero

de un balero bajo un desgaste diferente, los pistones en un motor de combustion interna a otro y
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las alas de un avién también es diferente. Investigadores sometieron CMM a desgaste usando el

ensayo de perno sobre disco (pin on disc), debido a que probaban la viabilidad de compuestos como

materiales para frenos de disco en el sector automotriz [34].

Los modos de desgaste son muy diversos y un mismo material puede tener un desempefio muy

diferente bajo diferentes modos de desgaste, la mejor manera de probar cualquier material a un

proceso de desgaste es bajo uno real, pero esto suele ser muy lento y costoso, motivo por el cual

existen varios dispositivos de ensayo que prueban los materiales a los diferentes modos de desgaste.

Los ensayos de laboratorio para desgaste mas comunes son:

e Desgaste de un perno sobre un disco giratorio (pin on disc).

e Desgaste de un perno sobre un anillo giratorio (pin on ring).

e Desgaste de una esfera sin girar sobre una placa (desgaste reciprocante).

e Cualquiera de las anteriores con lubricacion.

e Desgaste con un material abrasivo (tipicamente arena).

La figura 2.18 ilustra los dispositivos de ensayo cerrados mas comunes.

TRIBOSISTEMAS CERRADOS

B pin
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Perno sobre disco

Maguina de doble rodillo

Bloque sobre disco

Prueba de las cuatro bolas

TRIBOSISTEMAS ABIERTOS

Pin ensayado

Papel abrasivo

Desgaste sobre placa

Goma Rueda de acero
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Mezcla agua-arena Espécimen
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Papel abrasivo ¥ Espécimen
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Ensayo de rueda abrasiva
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Ensayo de chorro abrasivo

Figura 2. 18

Ensayos de laboratorio para medir desgaste.
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Independientemente de las pruebas a las que se sujete el material, este presentara alguno de los
cuatro mecanismos de desgaste principales, adhesion, abrasion, por reaccion triboquimica, y por
fatiga superficial.

Adhesion, es la formacion y desprendimiento de enlaces adhesivos en la interfaz, se presenta

cuando las superficies en contacto se adhieren entre si por un instante y la fuerza motriz las separa
de manera violenta, pero en un punto diferente al de la union, generando una pérdida de material
en alguna de las partes en contacto, el desgaste por este mecanismo crece con las subsecuentes
adhesiones y desprendimientos en el resto del area de las superficies en contacto.

Abrasién, remocion de material debido a ralladuras, algin elemento més duro en una de las

interfases raya la otra interfaz, esto se repite ciclicamente deformando las superficies en contacto
hasta lograr el desprendimiento del material por fatiga o corte puro.

Reaccion triboguimica, formacién de productos quimicos como resultado de las interacciones

quimicas en un tribo-sistema, &tomos de las interfases reaccionan con otros elementos degradando
la interfase en el proceso. Falcon y colaboradores [35] encontraron reacciones triboquimicas en su
CMM AZ91E-TiC, al someterlo a un ensayo de perno sobre disco (pin on disc) a 200rpm Yy bajo
una carga de 1MPa contra un disco de acero al carbono. En la figura 2.19 se muestra el CMM

sujeto a desgaste de Falcon.

20pm T DT 1500k M.g.x
— CICAP D= 35mm Sonala=sEr ¢ ome=m3-desg3pg

Figura2.19 Reaccion triboquimica en CMM al desgaste en ensayo perno sobre disco [35].
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Fatiga superficial, formacién y crecimiento de grietas superficiales y no superficiales debido a

ciclos de esfuerzo que ocasionan el desprendimiento de particulas del material por fatiga [36].

En condiciones normales de deslizamiento, en una atmasfera de aire, el aumento en la dureza del
material disminuye la intensidad de desgaste. Esto debido a que la dureza disminuye la superficie
real de contacto, reduciendo la adhesion y dandose en cierta medida una reaccion triboquimica que
reducird el desgaste, y reducira la fatiga superficial debido a la dureza superficial.

Desgaste deslizante Desgaste marcado

»d
L |

\4

Micro-corte

Elastico

INTENSIDAD DEL DESGASTE —»

Eléstico

RUGOSIDAD DE LA SUPERFICIE —»

Figura2.20 Taza de desgaste en relacion a la rugosidad y la dureza superficial [43].

Se ha comprobado que a mayor tamario de las particulas abrasivas, mayor sera el desgaste, similar
efecto ocurre con la rugosidad superficial, mientras méas alta sea, el desgaste sera mayor, en la
figura 2.20 se muestran las tazas de desgaste del CMM a diferentes durezas y rugosidades.

En la mayoria de los procesos de desgaste se presentan mas de solo un mecanismo de desgaste, lo
mas comun es que en las primeras etapas se presente solo uno de ellos, y conforme las superficies
en contacto van cambiando aparezcan otros mecanismos de desgaste los cuales pueden actuar al
mismo tiempo que otros, pero al final del ensayo normalmente se puede identificar al dominante,
aquel mecanismo que domina el ensayo y determina el volumen de material desgastado [37].

Los ensayos se realizaron entre 25 y 28°C con una humedad relativa del 30%, las probetas se
prepararon superficialmente con lijas de SiC, desde grado 280 hasta grado 1000, se aplico el ensayo
de esfera sobre disco a 2Hz por 1800 segundos con 5mm de didmetro del circulo de desgaste y
cargas de 2, 5y 10 Newton, como contrapartes se usaron esferas de acero 52100 y alumina.

38



CAPITULO I1l. DESARROLLO EXPERIMENTAL

La gréafica de jerarquias ilustrada en la figura 3.1, se muestran las principales actividades llevadas
a cabo durante el desarrollo experimental del presente trabajo.

PROYECTO

Selecciony Seleccion, disefio
caracterizacion y construccion
de precursores de equipo

Horno, agitador y

Crisol y molde
gas

Definicion de
variables y
proceso

Caracterizacion
de CMMs

Carga de

. Ciclo térmico Densidad Mecanica
materiales

Vaciado y

T Desgaste Microestructural
enfriamiento

Agitacion

Figura3.1 Desarrollo experimental.
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3.1 Materiales precursores

3.1.1 Aleacion de magnesio AZ91E como matriz metalica.

La aleacion de magnesio AZ91E utilizada para la fabricacién de los CMM fue suministrada en
forma de lingotes que fueron cortados de acuerdo al peso requerido para la fabricacion por fusion
con agitacion. Estos materiales fueron suministrados por Thomson Aluminium Casting Co. La

composicion nominal de la aleacion AZ91E se muestra en la tabla 3.1.

Tabla 3. 1 Composicion nominal de la aleacién AZ91E [9].
Al Mn Zn Si Fe max. | Cumax. | Nimax. | Otros Mg
max.
8.1-9.3% |0.17-0.35% [0.4-1.0% |0.2% |0.005% |0.015% |0.001% |0.30% |balance

Una muestra de la aleacion a utilizar se analiz6 con EDS para conocer la constitucion real y se
tomaron micrografias en MEB para confirmar la distribucién de precipitados.
La tabla 3.2 muestra las principales propiedades de la aleacion de magnesio [8, 9], tales como la

conductividad térmica (CT), coeficiente de expansion térmico (CET) y otros.

Tabla 3. 2 Propiedades de la aleacién AZ91E.
CT 300K | CET 20-100 °C Punto de Maodulo de Densidad
(W/m K) (um/m °C) Fusion (°C) | elasticidad (GPa) (g/cm?d)
AZ91E 71.17 27 435-595 44 1.81

3.1.2 Nitruro de aluminio AIN como refuerzo ceramico.

El material de refuerzo empleado en la fabricacion del material compuesto consiste de particulas
de nitruro de aluminio con tamarfios de particula de -100 a +325 malla y una pureza de +98%,

adquiridos de Sigma Aldrich Chemical Company Inc. y de Atlantic EQuipment Engineers.
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A los polvos de AIN se les midi6 el tamafio promedio de particula con un analizador centrifugo
(Horiba Capa 300 o Beckman Coulter LS100Q). El equipo mide el tamafio de las particulas por
difraccion del haz de luz laser, la cual es usada como analizador y las particulas sedimentarias que
lo atraviesan difractan la luz que es analizada en un detector que lleva la cuenta de las particulas y

su tamafio para entregar unas graficas con la distribucion y tamafio.

También se les realiz6 un andlisis de DRX, para conocer las fases presentes en el polvo y finalmente
una microscopia con el fin de conocer la morfologia de las particulas a dispersar en el CMM.

Las principales propiedades del AIN se muestran en la tabla 3.2.

Tabla 3. 3 Propiedades del AIN [8, 9].

CET de ] .
Punto de | Modulo de | Densidad
25a200°C | Dureza Mohs » o
Fusion (°C) |elasticidad (GPa) | (g/cm?®)
(X106-K)
AIN 2.5-5.3 9-10 2200 250-330 3.26

3.2 Disefio y fabricacién de dispositivo para fundir con agitacion.

Debido a que esta técnica es primicia en el IIMM, no se contaba con los equipos para llevarla a
cabo con seguridad, asi que identificamos las herramientas y equipos necesarios para llevarlo a
cabo y en caso de no contar con todos los equipos adquirirlos o fabricarlos.

Se necesitd de un horno, un agitador, un motor para realizar la agitacion, un crisol capaz de reducir
la oxidacion ya que el Mg es piroforico, un equipo para controlar la atmdésfera del proceso y el
molde capaz de ser calentado para recibir la fundicion y enfriar rapidamente el CMM.

3.2.1 Disefio y fabricacion de crisol y molde.

Debido a la necesidad de mantener una atmosfera inerte durante practicamente todo el tiempo de

la fabricacion del CMM, se decidié que la mejor solucion seria tener el crisol y molde
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herméticamente cerrados para poder inyectar un flujo de gas inerte durante todo el proceso de
fabricacion, con el agitador por la parte superior ingresando por el escape del flujo de gas [38].

El disefio final incluyd todos estos elementos integrados en uno solo para lograr mantener la
atmosfera inerte todo el tiempo, pero con la capacidad de realizar el vaciado con solo girar 90° el

dispositivo, incluye un adicionador de polvos de refuerzo y la capacidad de separar cada elemento

a voluntad.
Orificio de
Molde entrada del
agitador
Bridas
Adicionador
de polvos
Cubierta
(Falda)
Esta seccion ]
va dentro del Crisol
horno

Figura 3. 2 Dispositivo para fabricar CMM base Mg por fundicién con agitacion.

En la figura 3.2 se muestra el disefio final del dispositivo, en donde se pueden apreciar las bridas
qgue unen cada elemento entre si, esto permite la limpieza y revision de cada elemento del
dispositivo, e inclusive dando la posibilidad de sustituir algun elemento dafiado o cambiarlo por

otro de mayor o menor volumen,
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Podemos establecer lineamientos sobre el procesamiento del Mg y sus aleaciones, las cuales se

enlistan a continuacion [39]:

[EEN
1

El magnesio no ataca el acero de la misma manera que lo hace el aluminio, asi que crisoles
con este material pueden ser usados.

Es recomendable que el acero usado para el crisol tenga poco carbono, menos del 0.12 % y
méaximo 0.10% de niquel y cobre, ya que estos tienen efectos nocivos en el magnesio,
(puede explotar).

El espesor minimo recomendado en los crisoles es de 2.67mm.

El control de la temperatura es critico para la fundicion del magnesio, los termopares de
base hierro o aquellos al cromo-alumel son recomendados, un tipo K funciona bien.

La oxidacion del magnesio se puede inhibir con un flujo de mezcla de gases o con una
atmosfera inerte (Ar, N2, He), las mas recomendadas son de CO: o0 aire seco con hasta 2%
de hexafluorita de silicio.

Si se desea un flujo de gas el MgCl. con KCI o NaCl, otra mezcla como CaF. con MgF-
durante la fusion y MgO, al agitar y vaciar.

Para la atmdsfera inerte (sin flujo) la mezcla més recomendable es CO> 0 aire seco con

hexafluorita de silicio al 1- 2% subiendo la mezcla al agitar.

Los aceros 1008 6 1006 son los candidatos ideales como material del crisol, pero por disponibilidad

se selecciond el acero ASTM A36 de bajo carbono suministrado por AHMSA con una composicion
quimica de 0.18-0.26% C, 0.6-1.2% Mn, 0.04% P, 0.05% S, 0.40% Si, 0.10% Cu, y sin Ni presente,
el cual cumple con todos los requerimientos excediendo solo la cantidad de carbono recomendada
por 0.08%.

Se selecciond un tubo de 50.8 mm de didmetro y cédula 30 para el crisol, el adicionador de refuerzo

en polvo y el cuerpo central del dispositivo, el cual tiene un espesor de 2.71 mm. Y para el molde

y las desviaciones en "Y", un tubo redondo de 3.81 mm cédula 30 con un espesor de 2.53mm. Para

fabricar los coples tipo brida, se eligio placa de 3.15 mm las cuales se recortaron en cuadros de
76.2 mm.
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Todas las soldaduras se realizaron con TIG y se usaron tornillos de acero de 6.35 mm (1/4 in)
cabeza hexagonal con tuercas y rondanas planas y de presion, para la union de los elementos en el
dispositivo, se usan empaques de asbesto en el crisol y de silicdn alta temperatura en el resto de las
uniones. Se colocaron guias para el agitador y el motor de este en la parte media y superior del
dispositivo fabricadas en la misma placa y una placa metalica de acero galvanizado calibre 12 para
cubrir la parte superior del horno y reducir pérdidas de temperatura. Un tubo de 6.35 mm (1/4 in)

de diametro de acero inoxidable en la parte media del dispositivo sirve de entrada al gas inerte.

Finalmente se lijo todo el dispositivo y se suavizaron las uniones con lima vy lija del 280 SiC. Se
comprobo la hermeticidad del dispositivo y la funcionalidad del agitador y el adicionador de polvos

y la funcionalidad para hacer el vaciado y enfriamiento de la fundicion.

3.2.2 Seleccién del horno.

Ya que se necesita tener la matriz en estado liquido y temperaturas relativamente bajas, se
selecciond un horno vertical marca LindBerg / Blue CF56622C con la parte inferior y lateral
cubierta con material cerdmico y aislante, la boca de entrada del horno por la parte superior tiene
un diametro méaximo de 12cm y con una profundidad de 30 cm, viene con un termopar recubierto
en la parte inferior a 5¢cm del fondo y una temperatura maxima de operacion de hasta 1200°C. El
control es LindBerg / Blue CC58114PBC-1 de 30 amp. Se muestra el horno en la figura 3.3.

Figura 3. 3 Horno vertical LindBerg Blue.
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3.2.3 Seleccion del motor, el agitador y atmoésfera.

Los agitadores con las cuchillas a 60° o del tipo turbina son las méas eficientes para lograr la
dispersion del refuerzo en la matriz liquida, agitando a baja velocidad, entre 200 y 300 rpm, toma
pocos segundos lograr la dispersion, aunque a viscosidades superiores a los 300 MPa esto pueda
tomar hasta 40min, en estos casos velocidades superiores de agitacion logran la dispersion de las

particulas en tiempos menores, alrededor de 15 minutos [16].

Se selecciond un motor marca Heldolph tipo Flyr con un selector manual de velocidad en el rango
de 280 hasta 2200 rpm.

El agitador es de doble cuchilla con angulo progresivo de 90° hasta 60°, de acero inoxidable libre
de niquel igual que la flecha, la cual tiene un didmetro de 1/4 de pulgada y 50 cm de longitud.

Se us6 argon de alta pureza 99.95% suministrado por INFRA.

Figura 3. 4 Motor, agitador y gas seleccionados para la fabricacion del CMM.

3.3 Proceso y variables.
3.3.1 Identificacion y establecimiento de variables.

Debido a la gran cantidad de variables que involucra el proceso, se definieron algunas antes de

iniciar el proceso y se fueron ajustando de acuerdo al resultado, estas quedaron como sigue:
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v Los porcentajes de refuerzo utilizados para la fabricacion de los materiales compuestos
fueron de 5, 10, 15y 20% en volumen de AIN.

v La matriz se coloco en piezas grandes al fondo del crisol para reducir el area superficial de
esta y el refuerzo en polvo se colocé sobre la matriz dentro del crisol.

v' Ladistancia del agitador con respecto al fondo del crisol fue de 5mm al realizar la agitacion
con el objetivo de mejorar la dispersion del polvo de refuerzo.

v La velocidad de agitacion inicial se establecié en 280 rpm (rango minimo del motor)
reduciendo la posibilidad de que el liquido salpique dentro del crisol, y fue subiendo
gradualmente hasta 650 rpm.

v" Se comenz6 a agitar al comprobar que la matriz estuvo completamente liquida y antes de
realizar el vaciado, por un minimo de 5 min y un maximo de 10 min.

v" La rampa se ajust6 conforme a los resultados obtenidos, buscando mantener el compuesto
a altas temperaturas el menor tiempo posible para evitar reacciones del sistema.

v Elvaciado se llevo a cabo en pocos segundos sobre un molde precalentado a 300°C seguido

de un enfriamiento rapido del CMM en aire.

3.3.2 Diserfio del proceso de fabricacion

Después de 10 fundiciones se encontrd el siguiente proceso a seguir para lograr fundiciones seguras

y repetibles asi como CMM de buena calidad:

1. Limpiar mecanicamente (con desarmador, lima y lija) el crisol, el agitador y la flecha de
éste, terminar la limpieza con trapo, alcohol y aire comprimido.

2. Limpiar el resto del dispositivo con lija (si lo requiere), trapo, alcohol y aire comprimido.

3. Eliminar la capa de oxido superficial de la aleacion AZ91E, pesar y cargar los precursores
en el crisol.

4. Colocar el agitador asegurando su libre movimiento dentro del crisol, para asegurar una
correcta agitacion del bafio.

5. Armar el dispositivo y apretar a 13.6 N/m? los tornillos de las bridas (muy fuerte).

6. Ajustar la cubierta térmica (falda) a 3 cm de su limite superior.
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10.

11.

12.

13.

Colocar el dispositivo dentro del horno asegurando una posicion centrada dentro de este.
Programar e iniciar el horno con un calentamiento hasta 750°C en 35 min. seguido de una
espera de 10 min. a esa temperatura, inmediatamente después bajar a 25°C y apagarse.
Inyectar un flujo de 3 L/min de argdn de alta pureza desde los 25°C del crisol y hasta los
100°C del mismo.

Cuando el control del horno marque 750°C comenzar a calentar con antorcha el molde,
hasta que éste alcance una temperatura promedio de 300°C.

Tres minutos después de que el control del horno indique 750°C, ajustar el agitador a 5
mm del fondo del crisol y comenzar a agitar a 280 rpm, 30 segundos después comenzar a
subir hasta 650 rpm en un lapso de 30 segundos, seguir agitando por 5 minutos mas.

En ese momento apagar y retirar la antorcha, retirar el dispositivo del horno, cubrir el horno
para evitar degradar el refractario y resistencias, detener el agitador y levantarlo a la
posicion de espera e inmediatamente realizar el vaciado en el molde.

Enfriar al aire el molde con el mismo flujo de gas, en el momento de que el molde alcance
100°C de temperatura externa, detener el flujo de gas y esperar hasta que enfrie a
temperatura ambiente para abrir el molde y retirar la fundicion. Esta saldrd con poco

esfuerzo por la diferencia en el CET entre el acero y el CMM.

Hasta este momento se ha validado que este proceso es repetible y entrega buenos resultados con

volimenes de refuerzo de hasta 20%.
3.4 Viscosidad
Una vez establecido la utilidad de calcular la viscosidad aparente o dinamica por ser un fluido con

comportamiento no Newtoniano, se usa la Ley de Stokes para calcular la velocidad de asentamiento

de las particulas, con los siguientes datos:

Radio de las particulas = R1 =150 pum R2=90 um R3=5pum
Densidad de las particulas = pp = 3.26 g/cm®

Densidad de la matriz = pm = 1.81 g/cm?

Gravedad = g =9.81 m/s?
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Viscosidades de la AZ91E a diferentes temperaturas:

1. 600°C = 0.87 mPa.s Aplicando :

2. 650°C = 0.77 mPa.s

3. 700°C = 0.69 mPa.s Vp = 2Rp?(pp-pm)g (2.3)
4. 750°C = 0.63 mPa.s 9u

5. 800°C = 0.58 mPa.s

6. 850°C 0.56 mPa.s

Obtenemos las diferentes velocidades de asentamiento promedio de las particulas de refuerzo en el

bafio a diferentes temperaturas de este, con velocidades desde 0.27cm hasta 12.7cm por segundo

ConR1 ConR2 ConR3
1. 600°C  Vp=0.08175m/s Vp = 0.04905 m/s Vp =0.00272 m/s
2. 650°C  Vp=0.09223 m/s Vp =0.05542 m/s Vp =0.00307 m/s
3. 700°C  Vp=0.10307 m/s Vp =0.06184 m/s Vp =0.00343 m/s
4. 750°C Vp=0.11289 m/s Vp =0.06773 m/s Vp =0.00376 m/s
5. 800°C  Vp=0.12262 m/s Vp =0.07357 m/s Vp =0.00408 m/s
6. 850°C Vp=0.12700 m/s Vp =0.07620 m/s Vp =0.00423 m/s

Estos valores sirven de referencia para conocer la velocidad de asentamiento del refuerzo en el
bafio, a esto falta considerar las fuerzas tangenciales producto de la agitacion las cuales reducen
mas la velocidad de asentamiento (dicho estudio se deja para investigaciones posteriores). Con
estos resultados, se decide fabricar el material a temperaturas inferiores a 750°C

3.5 Caracterizacion

Se medira la densidad de los CMM, asi como la dureza, el médulo de elasticidad, el coeficiente de
friccion, la rugosidad desgastada y la resistencia al desgaste, ademéas de caracterizarlos

microscopicamente usando MO, el MEB y un equipo de DRX.
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3.5.1 Densidad

Para los materiales compuestos, la medicion de la densidad se realiz utilizando el principio de
Arquimedes descrito por la norma ASTM-C373.

Este método implica primeramente el pesado en seco de la muestra, en caso de no estarlo, se pone
a secar a 150°C (D). Posteriormente la muestra se hierve por 5 hrs en agua destilada. Después de
ese tiempo se pesa la muestra suspendida en agua (S), luego se saca la muestra sumergida y se
elimina el exceso de agua con un pafio; para finalmente pesar la muestra saturada suspendida en el
aire (W).

La porosidad aparente del material (P), la densidad volumétrica (pv) y la densidad relativa (pr)

pueden ser calculadas de la siguiente manera:

D
Py = ; = E (EC 19)
Py (%) = Z— X 100 (Ec. 20)
t
P(%) = L2 = W=Dy 100 (Ec. 21)

Donde pt corresponde a la densidad teérica, la cual se calcul6 a partir de la expresién de la regla
de las mezclas, considerando que la fraccion volumétrica de la fase matriz corresponde al total de
porosidad abierta ocupada por la aleacién fundida al momento de la infiltracién y V es el volumen
exterior [40].

3.5.2 Coeficiente de expansion térmica (CET)
Se corrieron ensayos en un dilatometro marca NETZSCH DIL 402 PC, con rangos de temperatura

de 25°C a 350°C y una rampa de 10°C/min, usando probetas de 5x5x25mm, la medicion del CET
se hizo de 30°C a 200°C usando el software del equipo.
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3.5.3 Dureza

Se empleo el ensayo de dureza Vickers con una carga de 5kg. Este ensayo se basa en la ley de
semejanza que expresa que cuando dos cuerpos semejantes y homogéneos bajo cargas semejantes
se deformaran en el mismo grado tanto dentro como fuera de los limites elasticos. El proceso
consiste en la penetracion de un diamante piramidal tetraédrico con un angulo entre aristas de 136°
en la superficie que se ensaya, la carga seleccionada debe aplicarse gradualmente y mantenerse por
10 o 15 segundos. La dureza Vickers se expresa por el valor numérico de la dureza, que se obtiene
dividiendo la carga (kgf) entre la superficie lateral de la huella (mm?) calculada por las diagonales

y usando la formula:

donde: P es la carga aplicada (F)

Hv = 1.8544 P / d? d es la distancia entre aristas.

Las muestras utilizadas para la medicion de dureza fueron desbastadas con lijas de carburo de
silicio hasta obtener una superficie plana. Se realizaron 7 mediciones en 3 probetas de cada
compuesto en diferentes zonas, fueron eliminadas la medicion mas alta y mas baja quedando al
final 5 mediciones con las cuales se reportd un valor de dureza final, la figura 3.5 ilustra los valores

clave.

| ¢
. e

136°

Figura 3.5 Proceso de medicidn de dureza Vickers.
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3.5.4 Modulo de elasticidad

La prueba mecénica fundamental para determinar la eficiencia de un material en aplicaciones
electronicas y/o estructurales, es su grado de rigidez, el cual fue determinado por medio de una
prueba no destructiva de acuerdo a la norma ASTM E1876-97. Se realizaron ensayos en las barras
de los materiales compuestos utilizando un equipo ultrasénico de ensayos no destructivos
Grindosonic MK5 (J. W. Lemmens N.V). En la técnica de excitacién por impulsos, los médulos
de elasticidad y la amortiguacién son calculados a partir de frecuencias emitidas por la muestra al
sufrir un pequefio batimiento (golpe) mecéanico. Este sonido, o respuesta acustica, estd compuesto
por las frecuencias naturales de vibracion de la muestra que son proporcionales al médulo de
elasticidad, mientras que la amplitud disminuye de acuerdo con la amortiguacion del material. Para
realizar la prueba la muestra debe ser apoyada en soportes adecuados para ser excitada por el golpe
de un pequefio martillo en las posiciones correctas. La respuesta acustica es registrada por un
transductor propiamente colocado en la muestra. Las lecturas de la frecuencia de vibracion de la
muestra son procesadas con el software EMOD-9.15 obteniendo el modulo elastico, calculado por
la ecuacion:
E=p (21 f/m)? (Eq. 23)

Donde p es la densidad calculada con las dimensiones, 1 la longitud de la barra en mm, f es el orden

de la frecuencia de resonancia en la oscilacion arménica y m es la masa de la muestra.

Figura3.6  a) Grindosonic y b) tribdmetro marca Anton Paar.
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3.5.5 Desgaste

Se utiliz6 un tribdmetro marca Anton Paar del tipo modelo TRB, mostrado en la figura 3.6, se
Ilevaron a cabo ensayos del tipo "esfera sobre disco (Pin on disk)"con carga muerta del tipo varilla
sobre el disco. Se llevaron a cabo tres pruebas con cada una de las condiciones para validar la
repetividad del ensayo.

Las pruebas de desgaste fueron realizadas a una temperatura de entre 24 y 28°C con una humedad
relativa del 50%, las probetas se cortaron en dimensiones de 15x15x8 mm y se prepararon
superficialmente con lijas de SiC de diferentes grados, desde grado 280 hasta grado 1500, para
obtener una rugosidad inferior a 8 micras de acuerdo a la norma, el ensayo se corri6 a una velocidad
de 2Hz por 600, 1200 y 1800 segundos, abriendo la huella de desgaste a 5mm y usando cargas de
2,5y 10 Newton, dos materiales fueron usados como contrapartes para conocer el comportamiento
con materiales de durezas diferentes, esferas de 7 mm de acero comercial 52100 (800 vickers) y de

alimina (1600 vickers) para cada una de las composiciones de los CMM ensayados.

3.5.6 Microscopia optica (MO)

Con el fin de observar la distribucién del refuerzo y microestructura se seccionaron con un disco
de diamante de baja velocidad los diferentes compuestos de AZ91E/AIN. Las muestras
metalograficas primeramente fueron desbastadas con papel de carburo de silicio de diferentes
grados, desde 280 hasta 2000 y pulidas a espejo con pasta de diamante de 7 um. Se emple6 un

microscopio Optico con aumentos desde 50x hasta 1000x.

3.5.7 Microscopio electronico de barrido (MEB)

La morfologia de los precursores originales y de los compuestos finales, fueron observadas en un
microscopio electronico de barrido JEOL JSM-6400 a una aceleracién de voltaje de 15 kV. Los
polvos fueron recubiertos con una capa delgada de carbono para mejorar la conductividad de los
electrones en la muestra. Las muestras de los compoésitos AZ91E/AIN se prepararon de la misma

manera a los compuestos preparados para microscopia optica.
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También se realizaron microandlisis por EDS (espectrémetro de dispersion de energia) en el
material compuesto para identificar la distribucion cuantitativa y cualitativa de los elementos
presentes en la muestra, tanto en la matriz como en el refuerzo y asi analizar posible formacion de

otra fase.

La figura 3.7 muestra el microscopio electronico usado para el presente proyecto.

Figura3.7  a) MEB marca JEOL JSM-6400 y b) DRX marca Bruker D8 Advance Davinci.

3.5.8 Difraccion de rayos X (DRX)

Se realizé un analisis de los precursores mediante XRD usando radiacion monocromatica CuKa.
(A=1.54056) con una aceleracion de voltaje de 40 keV y una intensidad de corriente de 20 mA. en
un equipo Bruker D8 ADAVANCE DAVINCI el cual tiene la capacidad de mostrar impurezas
presentes o posibles productos de reaccion indeseados. Los parametros a utilizar son los siguientes
angulos: 10 a 90 grados, paso: 0.02, tiempo de paso: 0.6s. La figura 3.7 muestra el equipo de DRX

usado.
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3.5.9 Perfilometria

Se utiliz6 un perfilometro 6ptico marca Nanovea modelo PS50, con un lector Optico de un punto y

una precision de 100 nanémetros.

El perfilometro Nanovea de sensor puntual Gnico, nos entrega imagenes representativas de las

huellas de desgaste ya sea monocromaticas o a color, en dos o tres dimensiones e inclusive

ilustraciones animadas de la huella. La figura 3.8 muestra imagenes y algunos datos tipicos que el

equipo proporciona.

Las iméagenes son una representacion de la huella real, en estas las cotas en el eje z (el eje de la

profundidad de la huella), son aumentadas para realzar las caracteristicas de la huella de desgaste,

esta representacion se realiza tomando los puntos leidos por el sensor éptico del equipo. De esta

manera calcula los datos mas relevantes de la huella de desgaste, los cuales presenta tipicamente

en forma de tabla.

Parametros Unidad  Hueco
Superficie mm?2 15.840
Volumen mm3 0.435
Max. profundidad/altura Um 82.876

Media profundidad/altura Hm 27.464

Pico
15.894

0.043
12.724

2.716

Figura 3.8 Perfilometria en 3D de las huellas de desgaste analizadas
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CAPITULO IV. REVISION Y DISCUSION DE RESULTADOS

4.1 Caracterizacion de materiales precursores
4.1.1 Matriz metélica AZ91E
En la muestra se confirmé la presencia de magnesio, aluminio y zinc. Se aprecian las segregaciones

de aluminio dentro de la matriz. El mapeo quimico realizado a la muestra confirma la presencia de

precipitados de Zn, lo cual se presenta en la figura 4.1.

ol

MAG: 500x HV: 15kV WD: 14.8mm | MAG: 500x HV: 15kV WD: 14.8mm

Mg

Map : Map -

Figura4.1  a) Micrografia de la aleacion AZ91E y b) mapeo quimico elemental EDS.

En el analisis puntual por EDS se dificultd la deteccidn de Zn por a la baja concentracidn que posee
dentro de la aleacion, (menos del 1%), figura 4.2.

El analisis por DRX de la figura 4.3 muestra claramente la presencia del magnesio y el compuesto

Al12Mg17 indicando que el aluminio que se aprecia no solo es aluminio puro, sino un inter-metalico.
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Figura4.2  Anadlisis puntual del segregado globular con presencia de Zn.
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Fgura 4.3 Patron de difraccion de rayos X a la aleacion AZ91E.

4.1.2 Refuerzo de nitruro de aluminio

Para identificar la morfologia de los polvos de AIN empleado como refuerzo en la fabricacion del
composito Mg-AZ91E/AIN se analizaron por microscopia electronica de barrido. La figura 4.4
muestra detalles acerca de la morfologia de los polvos de AIN utilizados, como la presencia de
particulas de forma granular, irregulares sin una geometria definida y con cierta porosidad en la

superficie, esto puede deberse al proceso de obtencion de las particulas gruesas de AIN, para ello
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es comun la sintesis de preformas sinterizadas a partir de polvos finos de AIN, los cuales
posteriormente son triturados y tamizados hasta obtener la granulometria deseada.

Figura 4.4 Micrografia de polvos de AIN utilizados con a) 100X y b) 1000X.

En general, es poca la formacion de aglomerados y nula la presencia de particulas elongadas, su
superficie es de textura rugosa, lo cual aumenta el area de contacto metal/cerdmico aunado a un
buen mojado incrementando la adhesion entre las fases; sin embargo, si el mojado no es adecuado,

puede dar origen a la formacion de cavidades.

Las fases presentes en los polvos iniciales se determinaron mediante difraccion de rayos-x, los
patrones de difraccidn correspondientes se muestran en la figura 4.5.

De acuerdo a la indexacion realizada, se corrobor6 que las reflexiones principales coinciden en
angulos e intensidades con la tarjeta CD 1010514 para la fase AIN, con la estructura hexagonal

tipo wurtzita.

Como se mencion6 anteriormente, uno de los factores mas importantes en la fabricacion de los
CMM es la forma, tamarfio y distribucion del refuerzo. Investigadores reportan que el tamafio de
refuerzo es un factor importante en las propiedades mecanicas de los materiales compuestos [14].
En la figura 4.6 se muestra la distribucion promedio de particula.
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Figura 4.5 Patron de DRX del AIN en polvo a usar para fabricar los CMM.
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Figura 4.6 Distribucién del tamafio de particula del refuerzo AIN.

La medicion del tamafio de particula se realizé en seco, ya que la medicion en humedo no fue
posible por la rapida sedimentacion de las particulas, los resultados obtenidos no son congruentes
con lo observado en el MEB. Se presenta la informacion como % acumulado para ver de alguna

manera la distribucion en general.
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4.2 Caracterizacion fisica y mecanica

A continuacion se presentan y analizan los resultados desprendidos de la caracterizacion de los

materiales compuestos.

4.2.1 Densidad

Para determinar los valores de densidad asi como de porosidad para los 3 compuestos, se realizaron
mediciones en dos probetas para cada uno de los 3 porcentajes de refuerzo en volumen, los

resultados se muestran a continuacion:

Tabla 4.1 Densidad en g/cm®y porosidad fraccional de los CMM fabricados.

% de refuerzo Densidad por reglade Densidad Porosidad
las mezclas Real (fraccion)
10% vol 1.949 1.906 0.022
15% vol 2.019 1.951 0.033
20% vol 2.088 2.033 0.026

Los valores obtenidos son muy cercanos a los predichos de acuerdo a la regla de las mezclas, asi
mismo la porosidad detectada es pequefia y en concordancia con la reportada por Hashim [14] al
fabricar CMM AI/SiC por fundicién con agitacion y similares a los de Bedolla y colaboradores
[23] al fabricar CMM AZ91E/AIN 50% volumen por infiltracidn no asistida.

4.2.2 Coeficiente de expansion térmica.

A continuacion se muestran los resultados del CET, realizando 3 mediciones a cada porcentaje de
refuerzo. La tabla 4.2, compara los resultados ya promediados con valores obtenidos usando la
regla de las mezclas y los modelos de Turner y Kerner, siendo estos Gltimos muy cercanos a los
obtenidos en las mediciones. Estos resultados son congruentes a los reportados por otros

investigadores con materiales compuestos de matriz metalica [44].
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Tabla 4. 2 Coeficientes de expansion térmica en el intervalo 25-200°C

Refuerzo CET (adimensional)

% Turner Mezclas Kerner Real
0.00% 2.70E-05 2.70E-05 2.70E-05  2.70E-05
10.00% 1.71E-05 2.48E-05 2.21E-05  2.30E-05
15.00% 1.46E-05 2.37E-05 2.01E-05  2.13E-05
20.00% 1.28E-05 2.27E-05 1.84E-05  1.93E-05

4.2.3 Dureza

Se realiz6 la medicion de dureza Vickers con una carga de 49.03 N (5kg), realizando las 7

mediciones a cada CMM, los resultados se muestran en la tabla 4.3.

Schroder y colaboradores [33], reportan durezas de hasta 140 Vickers para su compuesto de matriz
AZ91 (reportan la dureza de la matriz de 92 Vickers) y un 15% en volumen de AIN como refuerzo,
esto es 50 vickers mas duro que la matriz, lo cual es proporcional a los valores de dureza obtenidos

en la presente investigacion.

Tabla 4. 3 Valores de dureza para los compuestos fabricados por fundicion con agitacion
Material Dureza Vickers
Bajo P1 P2 P2 P4 P5 Alto Promedio
AZ91E 61.2 69.2 670 676 634 66.2 759 66.6
MMC 10% 91.6 979 97.1 97.0 98.7 93.2 104.3 96.7
MMC 15% 107.8 113.6 114.9 109.4 113.0 124.4 1254 115.0
MMC 20% 123.3 141.2 136.6 125.8 142.8 133.9 161.7 136.0

En estas pruebas de dureza no se observa variacion significativa en los valores obtenidos en las
diferentes secciones de la muestra, lo que indica de manera clara que el refuerzo cerdmico esta

distribuido de manera homogénea y con una buena unién interfasial.
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4.2.4 Modulo de elasticidad

En la grafica de la figura 4.7 se aprecian los valores del modulo de Young obtenidos para los

compuestos fabricados, donde se aprecian las frecuencias obtenidas de manera flexual, GS1, y

torzal, GS2, valores necesarios para el calculo, asi mismo son necesarias las cotas de las probetas

y su masa, factores requeridos para calcular la densidad que junto a los valores de frecuencia

obtenidos, el software usa para calcular los médulos de elasticidad y de Poisson.

Bedolla y colaboradores [23], reportan valores del mddulo de elasticidad correspondiente con el

modelo de Hashin-Strikman e inferiores a los obtenidos a través del modelo de Halpin-Tsai, los

cuales son similares a los obtenidos por Hasim [17].
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4.3 Caracterizacion microestructural de los CMM fabricados.

4.3.1 Microscopia éptica y electronica.

Los compuestos terminados fueron primeramente observados al microscopio Optico Yy
posteriormente con el microscopio electronico de barrido. En la figura 4.8 se puede observar una
distribucion homogénea del refuerzo en los CMM con los diferentes % de refuerzo fabricados, son
imagenes capturadas usando el microscopio Optico y una magnificacion de 50X.

Se puede observar que las particulas de refuerzo estan homogéneamente distribuidas sobre toda la
matriz, siendo claro que la concentracion de particulas es diferente en cada muestra y congruente

con la cantidad de refuerzo adicionado para cada muestra.

: 1

! o T P S L5 7 R SR RS y 200um |

Figura 4. 8 Distribucion de las particulas de refuerzo en CMM con diferente % de refuerzo, a) 5, b)
10, ¢) 15, d) 20, a una magnificacion de 50X.

..
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En la figura 4.9 se realiza la medicion de dos particulas para corroborar el tamafio de estas usado
en la fabricacion de los compuestos, entre 40 y 150 pm.

Figura4.9  Medicion del tamafio de particula.

En la figura 4.10 a) se muestra la micrografia a 1000X de una particula de refuerzo AIN que
presenta buena unién con la matriz AZ91E que la rodea, en la imagen 4.10 b) se observa la misma
imagen con la técnica de electrones retrodispersados, donde los contrastes disimiles de los
diferentes elementos que la conforman permiten corroborar que se trata de una sola particula y no

se logra detectar interfase.

Map
MAG: 1000x HV: 15kV WD: 16.5mm 1 X 1,000 15.0kV COMPO SEM

Figura4.10 Micrografias del CMM 10% vol. a 1000X, a) utilizando electrones secundarios y b) en
modo electrones retro-dispersados.
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Esta técnica permite realizar un mapeo con el espectrémetro de dispersion de energia (EDS) para
confirmar la distribucién de los elementos presentes, dichas imagenes se muestran en las figuras
411y 4.12.

MAG: 1000x HV: 15kV WD: 16.5mm" "

Figura4.11 a) Mapeo EDS de particula de refuerzo y matriz, b) conteo elemental a 1000X.

Map Map Map
MAG: 1000x HV: 15KV WD: 16.5mm v E | W MAG: 1000x HV: 15kY WD: 16.5mm MAG: 1000x HV: 15KV WD: 16.5mm

Figura4.12 Mapeo elemental de particula de AIN y matriz a 1000X.

El EDS confirma la presencia de Mg y Al en el area correspondiente a la matriz con pequefias

cantidades de Zn; N y Al principalmente en la particula de refuerzo.
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4.3.2 Difraccion de rayos X (DRX).

Para conocer las fases presentes en los compuestos fabricados se realizaron analisis de difraccion
de rayos X. La figura 4.13, muestra el difractograma resultante del compuesto con 5% de refuerzo
en volumen, en donde se aprecian las fases correspondientes al refuerzo de AIN [tarjeta 03-065-
3409], el intermetalico Al12Mg17[01-073-1148] y la presencia de una nueva fase Al0.1Mg0.9 [03-
065-9834] que sustituye a la anterior de Mg [96-151-2620], esto pudo deberse al rapido

enfriamiento del compuesto durante su fabricacion.

CMM 5%
= AIN [03-065-3409]
= Al12Mgl7 [01-073-1148]
. = A10.1Mg0.9 [03-065-9834]
S oo
—\; 8200 :
g 3
2| 3
T
= 4200 E I
(0] ‘L ) | ‘ ,l' 4
! 1 | f
= : IJ ‘Il ”‘.[ s / 6 ﬂ] 9‘ i L’Lh 2 o0i9 :

1" i 20 s 0 0 W & w0

Angulo de difraccién: 26 (°)

Figura 4.13 Patrdn de difraccién de rayos X del compuesto con 5% de refuerzo.

En la figura 4.14, se muestra el difractograma obtenido del compuesto con 10% de refuerzo en
volumen, en donde se aprecian las fases correspondientes al refuerzo de AIN [tarjeta 03-065-0831],
el intermetéalico AlioMgi7 [01-73-1148] y la presencia de una nueva fase Al0.1Mg0.9 [03-065-
9834] que sustituye a la anterior de Mg [96-151-2620], esto pudo deberse al rapido enfriamiento
del compuesto durante su fabricacion.

El difractograma del CMM con 15% de refuerzo, se ilustra en la figura 4.15, donde se detectan las
mismas fases que en el compuesto anterior, AIN [tarjeta 03-075-1620], el intermetélico Al12Mg17
[01-73-1148] y la fase Al0.1Mg0.9 [01-071-5832].
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Figura4.14 Patrén de difraccion de rayos X del compuesto con 10% de refuerzo.
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Figura4.15 Patrén de difraccion de rayos X del compuesto con 15% de refuerzo.

Finalmente en la figura 4.16 se muestra el difractograma del material compuesto con 20% en
volumen de nitruro de aluminio como refuerzo, en donde se confirman las mismas fases presentes
en los otros compuestos fabricados, AIN [tarjeta 03-065-3409], el intermetalico Al12Mg17[01-073-
1148] y la nueva fase Al0.1Mg0.9 [03-071-9628].
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Figura4.16 Patrén de difraccion de rayos X del compuesto con 20% de refuerzo.
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4.4 Caracterizacion triboldgica

Tres ensayos se realizaron sobre un mismo tipo de probeta y con las mismas condiciones para
validar la repetitividad del ensayo, pequefias variaciones (principalmente iniciales) pueden deberse
a diferencias en los precipitados superficiales de los materiales ensayados, algo muy comun en
pruebas tribologicas de este tipo [41]. En los casos donde no se tenian dos 0 méas ensayos con
resultados (curvas del coeficiente de friccién) congruentes, se realizaron ensayos adicionales para
obtener la repetividad buscada, cuando esto ocurrio se determind la causa de las variaciones en los
resultados, debiéndose siempre a errores de ejecucion del ensayo (mala sujecion de probetas, mala
sujecion de la contraparte y erronea programacion de parametros) asi pues, una vez realizados los
ajustes necesarios, los ensayos observaron un comportamiento homogéneo que permitié validar la
reproducibilidad de todos los ensayos realizados. Debido a la superficie preparada (pulida) de los
materiales ensayados, al inicio del ensayo se presenta un coeficiente de friccion (COF) bajo, una

vez "rota" dicha superficie comienza el incremento del COF.

4.4.1 Coeficiente de friccion.

En la figura 4.17 se comparan los coeficientes de friccion de los cuatro materiales, ensayados bajo
una carga de 2N, se observa que la aleacion, mas suave, alcanza rapidamente un COF alto y estable,
con valores promedios menores a 0.5; por otro lado, el compuesto con el 10% de refuerzo tarda
mas de 100 segundos en degradar la superficie preparada y empezar a incrementar su COF, este se
estabiliza hasta pasados 1000 segundos con un maximo cercano a 1.0; asi mismo el CMM con un
15% rompe su superficie preparada un poco después e incrementa su coeficiente de friccion hasta
1.0, su curva es muy irregular, mostrando solo una estabilidad parcial a partir de los 500 segundos;
finalmente el material reforzado con un 20% en volumen de AIN muestra COF bajos durante toda
la duracion del ensayo, con valores inferiores a 0.2, lo que indica que la carga de 2N no fue

suficiente para penetrar la dura superficie preparada del compuesto.
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Figura4.17 Coeficientes de friccion bajo una carga de 2N y una contra de alimina.

En la figura 4.18 se muestran los COF con las mismas condiciones pero contra de acero 52100.
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Figura4.18 Coeficientes de friccion bajo una carga de 2N y una contra de acero.
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El coeficiente de friccion en la aleacion AZ91E es muy similar a la gréafica anterior, algo similar
ocurre con las curvas de los compuestos reforzados en un 10 y 15%, con la diferencia de que
alcanzan su estabilidad antes que en el ensayo anterior y que su COF maximo es superior a 1.0.

El compuesto reforzado en un 20% con la contra de acero si rompe su acabado superficial y su
COF comienza a incrementarse a partir de los 550 segundos de iniciado el ensayo, estabilizandose

hasta cerca del final de la prueba.

Bajo una carga de 5N y una contra de alimina, los materiales se comportan mas establemente, la
curva de la aleacion base es similar a las anteriores con las diferencias de que se estabiliza hasta
transcurridos 1600 segundos y su COF promedio maximo supera el 0.6; la curva del CMM con
10% de refuerzo se estabiliza a un coeficiente de friccion maximo de 0.65 trascurridos 1200
segundos; por otro lado el compuesto reforzado en un 15% hasta los 1600 s. y un maximo de 0.9;
finalmente el compuesto més reforzado rompe su superficie preparada, hasta pasados 1700

segundos sin apreciarse estabilizacion en su curva. Todo lo cual se muestra en la figura 4.19.
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Figura4.19 Coeficientes de friccion bajo una carga de 5N y una contra de alimina.
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Utilizando los mismos 5N de carga y una contraparte de acero 52100, la curva del coeficiente de
friccion de la aleacion base es similar a las anteriores bajo 2N de carga; la curva del CMM con
10% de refuerzo se estabiliza a 1200 segundos y un COF maximo de 0.75; el compuesto reforzado
con 15% hasta los 1500 segundos a un méaximo de 0.8; y en este ensayo el material reforzado al
20%, rompe su superficie pasados solo 150 segundos estabilizandose a los 1000 segundos del
ensayo y con un coeficiente de friccion promedio maximo menor a 0.8. Resultados mostrados en

la gréfica de la figura 4.20.
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Figura 4. 20 Coeficientes de friccion bajo una carga de 5N y una contra de acero.

La figura 4.21 muestra los valores del coeficiente de friccion utilizando 10N de carga contra una
esfera de alimina, bajo las cuales la curva del COF en la aleacion base es similar a la mayoria de

las curvas de esta aleacion.

De manera similar la curva del material compuesto con 10% de refuerzo se estabiliza transcurridos

1200 segundos con un coeficiente de friccion maximo de 0.65, como en curvas anteriores; por otro
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lado el CMM reforzado con 15% se estabiliza hasta los 1600 segundos y un COF promedio méximo
de 0.8; en este ensayo el compuesto mas reforzado rompe su superficie pasados solo 50 segundos

incrementando su COF hasta su nivel de estabilizacion pasados 1200 segundos.
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Figura4.21 Coeficientes de friccion bajo una carga de 10N y una contra de alimina.

La ultima grafica mostrada en la figura 4.22, muestra los valores del coeficiente de friccidn
utilizando la misma carga de 10N y una contraparte esférica del acero comercial 52100, en dicha
imagen las curvas de los diferentes materiales parecen mas cercanas entre si, en donde la aleacion
base AZ91E exhibe una curva practicamente idéntica a la del ensayo anterior; el CMM con 10%
de refuerzo parece estabilizarse transcurridos 600 segundos con un COF méaximo de 0.3; el
compuesto reforzado con 15% se estabiliza a un valor promedio méaximo de 0.45 hasta trascurridos
1400 segundos del ensayo de desgaste; sin embargo el compuesto mas reforzado rompe su
superficie preparada hasta lija 1500 muy rapido y no queda claro si se estabiliza 0 no su curva,

mostrando un coeficiente de friccibn maximo superior al 0.6.
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Figura 4.22 Coeficientes de friccion bajo una carga de 10N y una contra de acero.

Al comparar los COF de los diferentes materiales en relacion a la carga aplicada (figura 4.23), es

claro que el COF disminuye a mayor carga aplicada en la mayoria de los ensayos realizados.
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Figura 4.23 Coeficientes de friccion a 2N, 5N y 10N con contrapartes de: a) acero y b) alimina.
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Dado que el COF se obtiene al dividir la fuerza necesaria para desplazar dos objetos en contacto
(fuerza longitudinal) entre la fuerza aplicada en sentido normal al desplazamiento (fuerza
transversal), para mantener los valores del COF la fuerza longitudinal debera incrementar en la
misma medida que la fuerza transversal (carga aplicada). J. Ang y otros [45, 49-51] encontraron
que conforme incrementaban la carga normal en los ensayos de desgaste, en materiales compuestos
base magnesio, los coeficientes de friccion disminuian sus valores promedio maximos, algo

consistente con lo observado en el presente trabajo de investigacion.

En los ensayos realizados, el alto coeficiente de friccion a bajas cargas se explica por una mayor
area de contacto generada por la alta rugosidad superficial al desaparecer la superficie pulida de
las probetas y/o esferas en contacto; a bajas cargas, esta alta rugosidad (elevada area de contacto)
se traduce en elevadas fuerzas transversales, necesarias para lograr el deslizamiento de un cuerpo
con respecto al otro; pero a cargas mas elevadas se generan temperaturas que producen 6xidos que
actian como lubricantes reduciendo el coeficiente de friccion. Estas altas temperaturas pueden
reblandecen la matriz del material compuesto (la resistencia de la AZ91E baja sensiblemente
después de 200°C) reduciendo la friccion; adicionalmente, las cargas mayores deforman en cierta
medida la superficie, reduciendo su rugosidad y con ello necesitando menores fuerzas para el
deslizamiento de los cuerpos.

La grafica de la figura 4.23 b) muestra, que para los compuestos con 10 y 20% de refuerzo durante
los ensayos realizados con 10N de carga, el COF en lugar de reducir su valor, lo incremento, esto
se debid principalmente, que a bajas cargas, los compuestos tardaron mucho tiempo en desgastar
sus superficies pulidas debido a la alta dureza del compuesto y la esfera de alimina, tiempo en el
cual su COF fue extremadamente bajo, pero altas cargan aceleran la degradacion de esta superficie

pulida, incrementando su rugosidad y con ello el coeficiente de friccién.

4.4.2 Caracterizacion micrografica de las superficies desgastadas.

Para conocer la morfologia de las superficies desgastadas y su microestructura, se llevaron a cabo
estudios micro-estructurales utilizando la técnica de microscopia electronica de barrido y analisis

elementales puntales en las huellas de desgaste de las probetas.
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Aleacion contra alumina.

La topografia general de la superficie desgastada de la aleacion AZ91E contra la esfera de alimina
fue muy similar a diferentes cargas, la ilustracion 4.24a muestra la huella generada bajo una carga
de 5N y 2Hz en donde se aprecian numerosas marcas, rozamientos y surcos, mayormente paralelos
a la direccion de deslizamiento de la esfera sobre la probeta, tipicas del mecanismo de desgaste de
abrasion. Trabajos previos en compuestos AZ91E/SiC [46, 52], muestran que a velocidades y
cargas bajas, la abrasion fue el mecanismo de desgaste dominante. En el presente trabajo a 500X
se pueden apreciar algunas areas con una morfologia diferente (figura 4.24 b), anélisis cuantitativos
y puntuales fueron realizados en estas zonas para conocer su composicion elemental y poder

determinar los posibles mecanismos que actuaron en la huella de desgaste.

".. 2 &
AZ9te 52100 1a huelig‘ N
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Figura4.24 AZ91E vs Alimina, a) 5N. 1800seg. 250X, b) 5N, 1800seg. 500X.

La tabla 4.4 muestra la composicion elemental en % atomicos de las diferentes areas bajo analisis.
Tabla4. 4 Elementos presentes en AZ91E vs alimina, 5N, 1800 segundos.

ELEMENTO [no?nTZ’i%] [no?nl;?z\i%] [nofn?ié%] [nof\r;?a;s%]
MAGNESIO 77.46 73.76 39.12 48.21
ALUMINIO 3.17 4.87 2.89 3.99
CARBONO 9.93 11.71 10.97 10.79
OXIGENO 9.43 9.65 47.03 37.01
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En el &rea nimero 1, un répido célculo estequiométrico indica la presencia mayoritaria de la
aleacion base con pequefias cantidades de 6xido de magnesio; siendo el area nimero dos casi igual
a la primera; para el area numero 3 y 4 las cantidades de magnesio y oxigeno son similares
sugiriendo grandes cantidades de MgO, con pequefias cantidades de aluminio (presencia de
espinela o precipitados de Al) y la presencia de carbono en todas las zonas analizadas son
atribuibles a contaminacion de la muestra. Como se puede apreciar en las imagenes, las zonas 3 y
4 son minoria en la superficie analizada, con lo que se puede concluir que en estos ensayos, la

abrasion fue el mecanismo de desgaste dominante.

Aleacion contra acero.

A 100X, se observa que la topografia de la superficie desgastada en las aleaciones AZ91E contra
la esfera de acero fue bastante homogénea, las iméagenes de la figura 4.25 muestra la probeta
desgastada bajo una carga de 5N, donde se aprecian las mismas marcas de rozamientos y surcos
que en las otras probetas de la AZ91E, también paralelos a la direcciéon de deslizamiento de la

esfera sobre la probeta, tipicas del mecanismo de desgaste por abrasion.

15.C LET M en X 500

Figura4.25 AZ91E vs Acero, A) 5N. 1800s. 100X, b) 5N, 1800s. 500X.

A magnificaciones de 500X se pueden apreciar areas morfologicamente diferentes (fig. 4.25b),
areas donde se realizaron andlisis cuantitativos puntuales para conocer su composicion quimica

elemental y poder determinar los posibles mecanismos de desgate que actuaron en esta.
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En el &rea nimero 1, las altas concentraciones de carbono, nitrégeno y otros elementos, asi como
la baja cantidad de aluminio y magnesio, indican que es un elemento ajeno a la probeta y la contra,
alguna particula contaminante; en el area nimero dos, podemos inferir cantidades similares de
AZ91E y de MgO, ademaés de otros elementos en menor cantidad; la zona 3 més limpia a simple
vista, revela, que es casi pura AZ91E. Latabla 4.5 muestra la composicion elemental en porcentajes

atomicos de las diferentes areas bajo analisis, que soportan las conclusiones previas.

Tabla 4.5 Elementos presentes en AZ91E vs acero, 5N, 1800 segundos.

ELEMENTO [noﬁr:fié%] [nof\r:letz.%] [nofr;ézs%]
MAGNESIO 3.24 45.53 76.10
ALUMINIO 1.00 4.66 11.44
CARBONO 60.10 25.53 9.71
NITROGENO 9.82 0.00 0.00
OXIGENO 23.45 22.5 2.35
OTROS 2.40 1.70 0.30

En estos ensayos de desgaste, como en los anteriores, la mayor parte de la superficie esta compuesta

de la aleacion base, lo que revela que el mecanismo de desgaste dominante fue el abrasivo.

Material compuesto con 10% en contenido de refuerzo contra alumina.

Los compuestos fabricados con 10% de refuerzo, se ven diferentes a la aleacion base, la ilustracion
4.26a muestra la huella desgastada con magnificaciones de 100X, bajo una carga de SN por 1800
segundos a una velocidad de 2 Hz, en donde se aprecian marcas y surcos paralelos a la direccion
de deslizamiento de la esfera sobre la probeta, similares a los observados en la aleacion AZ91E,
pero también acumulacion aleatoria de material sobre los surcos de desgaste, lo que sugieren otros
mecanismos de desgaste adicionales al abrasivo. Trabajos previos en CMM base magnesio,
muestran la presencia de mecanismos de desgaste oxidativo (presencia de MgO) en ensayos de

desgaste con cargas bajas y velocidades reducidas [46, 47].
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A una magnificacion mayor (500X) se pueden apreciar areas con una morfologia diferente (figura
4.26b); analisis cuantitativos puntuales fueron realizados en estas zonas para conocer su

composicion elemental y poder proponer los posibles mecanismos de desgaste actuantes.

Figura4.26 CMM 10% vs Alumina, a) 5N. 1800s. 100X, b) 5N, 1800s. 500X.

La tabla 4.6 muestra la composicion elemental en porcentajes atdmicos de estas zonas analizadas.
En la zona numero 1, las altas concentraciones de magnesio sugiere la presencia de la aleacion base
con algan porcentaje de 6xido de magnesio, mayoritariamente; el &rea nimero dos es casi igual al
area tres, donde las cantidades de oxigeno, magnesio y aluminio, apuntan a la presencia de Al>O3
y MgO, con pequefias cantidades de elementos contaminantes.

Tabla 4.6 Elementos presentes en CMM 10% vs alimina, 5N, 1800 segundos.

ELEMENTO [nof\r;(ﬁ'i%] [nofnrue.th.%] [nofrffiﬁ%]
MAGNESIO 80.92 35.25 39.33
ALUMINIO 3.86 6.14 9.02
OXIGENO 15.21 57.60 51.63
OTROS 0.02 0.01 0.02

La imagen 4.26a, muestra mas de un 30% de la superficie cubierta por 6xidos (tabla de analisis
elemental) lo que infiere 2 mecanismos de desgaste principales, abrasivo y triboquimico.

78



Material compuesto con 10% en contenido de refuerzo contra esfera de acero.

A 100X, la topografia de la superficie desgastada en el CMM contra la esfera de acero muestra

marcas de rozamientos y surcos en direccion del deslizamiento, tan tipicos del desgaste por

abrasion, (figura 4.27a). A magnificaciones de 500X las areas con diferente morfologia (figura

4.27b), fueron sujetas a analisis cuantitativos puntuales para conocer su composicion quimica

elemental.

Figura 4. 27

La tabla 4.7 muestra la composicion elemental en % atomicos de las diferentes areas bajo analisis.

15.0kV LEI M WD 23.0mm X 500 15,0k

CMM10% vs Acero, a) 5N. 1800s. 100X, b) 5N, 1800s. 500X.

Tabla 4.7 Elementos presentes en CMM 10% vs acero, 5N, 1800 §egundos.
ELEMENTO [noﬁnﬁéi\i%] [nofr;??iﬁ%] [nof\r;?aaﬁ%]
MAGNESIO 22.25 12.31 44.26
ALUMINIO 5.28 5.85 13.06
CARBONO 24.23 47.46 34.73

OXIGENO 46.98 30.34 7.20
OTROS 1.25 3.77 0.44

En el area numero 1, las concentraciones de oxigeno, magnesio y aluminio, sugieren altas

cantidades de MgO y Al>Os junto a otros elementos presentes como contaminacion; en el area 2

79



por la gran cantidad de carbono y oxigeno se puede establecer que se trata de una particula ajena a
los materiales analizados; la zona nimero 3 con poca presencia de oxigeno, indica que se trata,
principalmente, de la aleacion AZ91E; debido a la considerable presencia de carbono en las tres

areas se infiere que esta probeta sufrié un cierto grado de contaminacion.

Esta huella de desgaste presenta una menor area cubierta por 6xidos, en relacion al ensayo anterior,
pero superior al mostrado por las aleaciones base, en este caso el mecanismo de desgaste principal
continua siendo el abrasivo, con una importante incidencia de mecanismos tribogquimicos.

Se puede deducir, hasta este punto, que para los compuestos fabricados en el presente trabajo
experimental, el desgaste inicia siendo principalmente abrasivo y va migrando hacia el desgaste

oxidativo (triboguimico), algo ya encontrado por Kumar y otros [46].

Material compuesto con 15% en contenido de refuerzo contra alumina.

En la figura 4.28a se observa la huella de desgaste con rozamientos, surcos y marcas propios del
desgaste abrasivo, similares a las otras probetas, con la diferencia de que en esta imagen se aprecian
altas cantidades de material aglomerado adherido a la probeta. A 500X esto es mas evidente,
inclusive el mecanismo de desgaste triboquimico aparece como el dominante. Para confirmarlo se
realizaron analisis quimicos elementales puntuales en las zonas morfologicamente diferentes de la

superficie de la huella de desgaste, mismos que se muestran en la tabla 4.8.

X 100 15.0 LEI M W e X 500 15.0kV LEI SEM

Figura4.28 CMM15% vs alimina, a) 5N. 1800s. 100X, b) 5N, 1800s. 500X.



El &rea 1, con muy poco oxigeno presente y otros elementos, esta constituida principalmente por
la aleacion base AZ91E; las altas concentraciones de oxigeno y aluminio en el &rea 2, sugieren una
elevada cantidad de Al>O3 ademas de menores cantidades de AZ91E y otros elementos; la zona 3
es similar al &rea dos con la diferencia de que esta es rica en aluminio, probablemente precipitados

y particulas de nitruro de aluminio.

Tabla 4.8 Elementos presentes en CMM 15% vs alumina, 5N, 1800 segundos.

ELEMENTO [nofr;??sltl.%] [nof\r:fztz.%] [nof\r:fzt:g.%]
MAGNESIO 93.71 20.81 3.09
ALUMINIO 4.74 32.61 80.20

NITROGENO 0.00 11.72 6.61
OXIGENO 1.53 34.84 12.09

En la figura 4.28a es claro que mas de la mitad de la superficie desgastada esta cubierta por lo que
se deduce son productos triboquimicos, con lo que se puede concluir que en este ensayo el
mecanismo de desgaste triboquimico es el dominante, con una importante participacion del

mecanismo de desgaste abrasivo.

Material compuesto con 15% en contenido de refuerzo contra acero.

Las imagenes de CMM con 15% de refuerzo muestran surcos ya tipicos en esos compuestos,
ademds de "monticulos" de material sobre dichos rozamientos (figura 4.29a), a 500X los surcos

parecen profundos y los "monticulos" prominentes.

La tabla 4.9 con los resultados de los analisis puntuales nos sugiere que el area niimero 1, rica en
oxigeno y magnesio asi como nitrégeno y aluminio, tiene 6xidos de magnesio y de aluminio, asi
como concentraciones importantes del refuerzo AIN, el area numero 2 por otro lado, solo concentra
la aleacion base (el aluminio en forma de precipitados dispersos puede o no estar presente en un

area tan pequefa) con el carbono como elemento contaminante; finalmente el area 3 sugiere
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cantidades similares de aleacion base y de 6xido de magnesio; confirmando que los mecanismos

de desgaste principales fueron abrasion y desgaste triboquimico.

5.0xV LEI LM WD 23.0mm X 500 15,0XV LEIX

Figura4.29 CMM 15% vs acero, a) 5N. 1800s. 100X, b) 5N, 1800s. 500X.

Tabla 4.9 Elementos presentes en CMM 15% vs acero, 5N, 1800 segundos.

ELEMENTO [nof\xaai%] [nofﬁaaz%] [nofﬁaai%]
MAGNESIO 10.68 75.70 55.04
ALUMINIO 21.17 0.00 0.00

NITROGENO 13.82 0.00 0.00
CARBONO 16.02 20.02 22.54
OXIGENO 38.06 3.17 20.79

Material compuesto con 20% en contenido de refuerzo contra alumina.
En la imagen de la figura 4.30a, se muestra la probeta desgastada de CMM reforzado al 20% en

volumen, bajo 5N de carga por 1800 segundos contra una esfera de alimina. En estas imagenes se

observan los ya tipicos rozamientos y surcos en estos compuestos que indican un desgaste abrasivo;
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en la figura 4.30b a 500X, aparecen claramente algunas areas con una morfologia diferente, las

cuales son sujetas al andlisis elemental puntual ya realizado en las otras probetas.

15.0kxV LEX SEM 14.3mm X 500 15.0kV LEX

Figura4.30 CMM 20% vs alimina, a) 5N. 1800s. 100X. b) 5N, 1800s. 500X.

El analisis elemental puntual del 4rea nimero 1 (en tabla numero 4.10), muestra casi un 90% de
magnesio con cinco por ciento de aluminio y oxigeno, lo que sugiere que se trata de la aleacion
base casi limpia con muy poco contenido de algin 6xido; el area 2 por otro lado, sugiere la
acumulacion de material de refuerzo AIN (30% aproximadamente) con pequefias cantidades de la
aleacion base (20% aproximadamente) y cerca del 50% de 6xidos de magnesio y de aluminio;
finalmente la tercer area con grandes cantidades de aluminio, 20% de oxigeno y poco magnesio,

indica la presencia de precipitados de aluminio y alimina principalmente.

Tabla 4. 10 Elementos presentes en CMM 20% vs alimina, 5N, 1800 segundos.

ELEMENTO [nof\r;(ﬁ'i%] [no?r:fzé%] [nofrffiﬁ%]
MAGNESIO 89.23 25.72 5.42
ALUMINIO 4.64 31.39 73.69
NITROGENO 0.00 16.76 0.00
OXIGENO 6.12 26.11 20.87

La mayor parte de la huella de desgaste esta cubierta por zonas similes al area 1, indicando al

mecanismo de desgaste abrasivo como dominante, con un 35% de triboquimico.
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Material compuesto con 20% en contenido de refuerzo contra acero.

El CMM con 20%, carga de SN y 1800 s. se muestra en la figura 4.31a con 100 magnificaciones,

las lineas del desgaste abrasivo son visibles, asi como posibles productos triboquimicos.

X 100

Figura 4. 31

A magnificaciones de 500X las protuberancias se aprecian menos prominentes pero mas numerosas
sobre la superficie del compuesto, sobre esta imagen se realizaron analisis puntuales para

determinar la naturaleza de la superficie desgastada.

La tabla 4.11 muestra los resultados de los analisis elementales realizados, donde el area numero
1, revela altas concentraciones de oxigeno y una diversidad de otros elementos, 23% de magnesio,
8% de aluminio, y casi 10% de carbono, ademas de otros elementos, todo lo cual indica la presencia
de MgO y Al>Os sobre este tipo de superficies, el area 2, por otro lado, presenta poco magnesio,
pero cantidades mas altas de Al y N, sugiriendo acumulaciones del refuerzo AIN, ademas de 6xidos
de aluminio y trazas de aleacion base; el area 2, sin embargo estd compuesta en su mayoria por la
aleacion base con muy poca presencia de oxigeno o de otros elementos, en las tres areas la presencia

de carbono fue moderada, caracteristico de muestras contaminadas moderadamente.
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Tabla 4. 11 Elementos presentes en CMM 20% vs acero, 5N, 1800 segundos.

ELEMENTO [nof‘r;?e;tl.%] [nof\r;?iltz.%] [nof\r;?ilt:g.%]
MAGNESIO 23.55 2.02 74.78
ALUMINIO 7.86 28.74 3.48
OXIGENO 51.10 13.78 2.26
CARBONO 9.89 19.98 19.47
NITROGENO 5.87 35.46 0.00

En este ensayo el desgaste triboquimico fue mayor, cubriendo casi la mitad de la superficie
desgastada de productos triboquimicos, aunque la otra mitad presenta los surcos y rozamientos

tipicos del desgaste abrasivo, siendo estos los principales en esta probeta.

En la tabla 4.12 se muestra un resumen con los principales mecanismos de desgaste presentes en
los ensayos realizados. Se asignaron "X" en relacion a cuanta area de la superficie de las muestras

se cubrio6 por cada mecanismo de desgaste.

Lo primero que se hace notar es la nula presencia de desgaste por fusion (temperatura), las
velocidades y cargas de los ensayos no generan las temperaturas suficientes para que se presente
este mecanismo de desgaste; no se observo evidencia de adhesion, la cual pudo presentarse en las
etapas tempranas de los ensayos, sin embargo Yeo y colaboradores [47], reportaron la presencia de
desgaste por adhesién en compuestos base magnesio solo a cargas de 30N y velocidades de 2 y 5
m/s, la velocidad empleada en la presente investigacion fue de 2Hz o 0.0314 m/s, lo que puede
explicar la ausencia de este mecanismo; en algunas probetas se observaron huecos por
desprendimiento de material, pero estos fueron productos tribolégicos desprendidos y no hojuelas
de la matriz base.

Por otro lado, el desgaste por abrasion estuvo presente en todas las probetas ensayadas, siendo
dominante en la probeta de la aleacién base AZ91E y los compuestos con menor contenido de
refuerzo (materiales con menor dureza) ensayados con cargas bajas (2 o 5N). Y conforme crecid
la carga aplicada y el contenido de refuerzo de los compuestos en los ensayos realizados, 10s
productos triboquimicos incrementaron su presencia sobre la superficie de los materiales

ensayados, de tal manera que en los compuestos con 15 y 20% de contenido de refuerzo sujetos a
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cargas de 10N el mecanismo de desgaste dominante fue el triboquimico (oxidativo); la mayor carga

del ensayo y el mayor contenido de material cerdmico incrementa la temperatura superficial y flash,

lo cual facilita la generacion de 6xidos. Kumar y colaboradores [46], encontraron que a 6 y 8N de

carga, la presencia de productos triboquimicos fue mayor que a 2 y 4N de carga en compuestos

Mg-SiC. Otros investigadores [49-51] también encontraron la presencia de productos

triboquimicos a bajas velocidades y cargas similares a las empleadas en el presente trabajo.

Tabla4.12  Mecanismos de desgaste encontrados en los materiales ensayados.
MECANISMOS DE DESGASTE
ESFERA | CARGA | MATERIAL
Abrasion Oxidacion Delaminacion Adhesion Temperatura
AZ91E XXXXX X 0 0 0
N | CMM 10% XXXXX X 0 0 0
CMM 15% XXXXX X 0 0 0
CMM 20% XXXX XX 0 0 0
AZ91E XXXXX X 0 0 0
Acero gy | CMM10% XXXX XX 0 0 0
CMM 15% XXXX XX 0 0 0
CMM 20% XXX XXX 0 0 0
AZ91E XXXXX X 0 0 0
N | EMM10% XXXX XX 0 0 0
CMM 15% XXX XXX 0 0 0
CMM 20% XXX XXX 0 0 0
AZ91E XXXXX X 0 0 0
N | CMM 10% XXXXX X 0 0 0
CMM 15% XXXX XX 0 0 0
CMM 20% XXX XX 0 0 0
AZ91E XXXXX X 0 0 0
AlGmina gy | CMM10% XXXX XX 0 0 0
CMM 15% XXX XXX 0 0 0
CMM 20% XXX XXX 0 0 0
AZ91E XXXX XX 0 0 0
N | EMM10% XXX XX 0 0 0
CMM 15% XXX XXX 0 0 0
CMM 20% XX XXXX 0 0 0
Presencia del mecanismo: | 0=No presente X=1-20% XXX=21-40% XXX=41-60% XXXX=61- XXXXX=81-100%

80%
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En base a estos resultados y el comportamiento de las curvas del coeficiente de friccion, podemos
deducir que en todos los casos, salvo con el CMM 20% refuerzo vs aliminaa 2 y 5N, el mecanismo
de desgaste original fue el abrasivo y este fue migrando hacia el oxidativo, con la presencia de
ambos hacia el final de los ensayos; el comportamiento del compuesto con 20% de refuerzo fue al
contrario, el desgaste oxidativo aparecié primero y luego migro hacia el abrasivo, con la presencia
de ambos al final.

4.4.3 Perfilometria de las huellas de desgaste.

La informacion obtenida por el perfilometro marca Nanovea, fue graficada y tabulada para su
analisis. Al revisar los resultados de los ensayos bajo cargas de 2N, se encontré que los volumenes
de desgaste son bajos, ademas no se aprecian diferencias en la resistencia al desgaste por el tipo de
contraparte utilizada, la cantidad de material perdido es correspondiente ya sea con la esfera de
acero o la de alumina. La figura 4.32 muestra el volumen perdido con 2N de carga.
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S 0.05 15%vsAl
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0
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Duracion del ensayo (segundos)

Figura 4. 32 Material perdido de los materiales ensayados bajo una carga de 2N.
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Se puede apreciar que la aleacion base AZ91E sufrié una mayor pérdida de material a lo largo del
ensayo, siendo particularmente alta después de pasados 1200 segundos de este (37m), también es
claro que los volumenes de desgaste son muy similares con ambas contrapartes. Los materiales
compuestos fabricados, mostraron una mayor resistencia al desgaste, siendo menor el desgaste en

los CMM con mayores contenidos de refuerzo.

La tabla 4.13 muestra que la AZ91E perdi6 solo 0.073 mm?3 de material transcurridos 600 segundos
del ensayo, pero que este valor se triplico transcurridos 1800 segundos hasta 0.245 mm?, en todos
los casos el volumen de desgaste se increment6d conforme se hacia mas largo el ensayo. De esta
manera el compuesto con un 10% en contenido de refuerzo se desgastd un 40% menos que la
aleacion base AZ91E, el CMM con un 15% de refuerzo se desgastd un 75% menos y el material
compuesto con 20% de AIN perdié 95% menos de material que la matriz, los resultados usando

ambas contrapartes fueron muy similares.

Tabla4.13  Desgaste en volumen de todos los materiales ensayados bajo carga de 2N.

VOLUMEN PERDIDO EN mm?, CON CONTRA DE ALUMINA

600 s. 1200 s. 1800 s.

AZ91E 0.073 0.101 0.245
CMM 10% 0.051 0.079 0.148
CMM 15% 0.042 0.049 0.061
CMM 20% 0.003 0.009 0.012

VOLUMEN PERDIDO EN mm?3, CON CONTRA DE ACERO

600 s. 1200 s. 1800 s.

AZ91E 0.067 0.098 0.233
CMM 10% 0.053 0.072 0.133
CMM 15% 0.044 0.055 0.076
CMM 20% 0.030 0.033 0.039

Al revisar el comportamiento de los materiales compuestos fabricados con un 15% en volumen de
AIN como material de refuerzo, bajo una carga de 5N en la grafica de la figura 4.33, se aprecia que
la aleacion sufre el mayor desgaste, seguido de los CMM con 10 y 15% de refuerzo, y los

compuestos reforzados un 20% resistieron mejor el desgaste. En este ensayo casi todos los
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materiales aceleraron su desgaste después de transcurridos 1200 segundos, a excepcion del CMM
20% contra la esfera de alumina. En este ensayo el tiempo y la relativamente baja carga, no fue
suficiente para generar una tasa alta de desgaste, la alta dureza de ambos materiales hace dificil el
desgaste inicial de la probeta y de la esfera, una vez iniciado el desgaste a una magnitud
considerable, ya ha trascurrido mas de la mitad de la prueba y aparecido los primeros 6xidos que
lubricaran la probeta y mantendrén bajo el desgaste por lo que resta de la prueba, ya que la carga
no es suficiente para remover estos subproductos de reaccion con suficiente rapidez para acelerar

el desgaste de los materiales involucrados.
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Figura 4.33  Material perdido de los materiales ensayados bajo una carga de 5N.

En la tabla 4.14 se muestran los volimenes de desgaste para una carga de 5N. En la tabla se aprecia
que a 600 segundos de iniciado el ensayo los volimenes de desgaste en todos los materiales son
muy similares, lo cual cambia una vez transcurridos 1200 segundos, y al final del ensayo las
diferencias ya son claras. Se aprecia una diferencia en el volumen perdido entre los diferentes

materiales, asi el CMM con 10% de refuerzo perdié aproximadamente entre el 93 y el 82 % de lo
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que perdid la AZ91E (contra de alimina y acero respectivamente), estos valores, similares entre si,

muestran una mejora de aproximadamente el 10% en la resistencia al desgaste.

Al analizar el compuesto con 15% de refuerzo, éste perdié entre 81 y 61% (alumina, acero)
comparado con la aleacion base, el compuesto redujo su desgaste un 30 % en promedio, siendo
mas resistente al desgaste cuando la contra es de acero, finalmente el CMM 20% de refuerzo perdio
entre 5y 55% (contra de alimina y de acero), a estas cargas los materiales muy duros se desgastan
poco, es debido a esto que materiales duros como la alumina y el CMM con 20% de refuerzo sufren
poco desgaste, por el otro lado la esfera de acero con una dureza menor, se degrada mas y esta
degradacidn afecta negativamente la superficie del compuesto estudiado.

Tabla4.14  Desgaste en volumen de los materiales ensayados bajo carga de 5N.

VOLUMEN PERDIDO EN mm?, CON CONTRA DE ALUMINA

600 s. 1200 s. 1800 s.

AZ91E 0.083 0.170 0.430
CMM 10% 0.006 0.150 0.400
CMM 15% 0.112 0.120 0.350
CMM 20% 0.009 0.020 0.020

VOLUMEN PERDIDO EN mm?3, CON CONTRA DE ACERO

600 s. 1200 s. 1800 s.

AZ91E 0.093 0.180 0.440
CMM 10% 0.088 0.130 0.360
CMM 15% 0.112 0.140 0.270
CMM 20% 0.094 0.120 0.250

En la figura 4.34 se aprecia que bajo una carga de 10 N, el desgaste se presenta con mayor
intensidad en todos los materiales ensayados, todos los materiales sufren un desgaste que va
decreciendo conforme el material tiene mas refuerzo, y bajo esta carga todos los materiales sin
excepcion aceleran su desgaste sobrepasados los 1200 segundos del ensayo, incluyendo aquellos

con 20% de contenido de refuerzo.
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En la tabla 4.15, se muestra el detalle de los resultado obtenidos, en donde se puede apreciar que

los volumenes perdidos al final de la prueba fueron muy similares usando ambas contrapartes,

salvo en el caso de la AZ91E, la cual perdi6 mas material contra la esfera de acero en todo lo largo

del ensayo.
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Figura 4. 34 Material perdido de los materiales ensayados bajo una carga de 10N.
Tabla4.15  Desgaste en volumen de los materiales ensayados bajo carga de 10N.
VOLUMEN PERDIDO EN mm?3, CON CONTRA DE ALUMINA
600 s. 1800 s.
AZ91E 0.073 0.440
CMM 10% 0.120 0.520
CMM 15% 0.133 0.540
CMM 20% 0.091 0.600
VOLUMEN PERDIDO EN mm?3, CON CONTRA DE ACERO
600 s. 1800 s.
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AZ91E 0.145 0.310 0.670
CMM 10% 0.088 0.200 0.630
CMM 15% 0.125 0.240 0.560
CMM 20% 0.029 0.240 0.640

Bajo 10N de carga los materiales sufrieron un desgaste irregular, por ejemplo después de 600
segundos con la contra de alimina, la aleacion fue la que habia resistido mejor, incluyendo CMM
20% ref., caso contrario con la contra de acero. A 1200 segundos del ensayo, la AZ91E continto
con un desgaste reducido, y los compuestos con una pérdida de volumen similar entre ellos, efecto
que continuo una vez terminados los ensayos, usando la esfera de alimina el efecto cambio, y los
compuestos mas duros fueron los que mas se desgastaron, mientras que bajo la esfera de acero,

todos los materiales sufrieron un desgaste similar.

Las graficas de la figura 4.35, muestran las tasas de desgaste a diferentes cargas, tanto para los

ensayos con la esfera de acero como con la esfera de alimina.
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Figura4.35 Tasas de desgaste de los ensayos realizados con a) contraparte de acero y b) alimina.
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La tasa de desgaste observada por los materiales ensayados fue muy diferente entre ellos bajo una
carga de 2N, sin embargo a 5N las diferencias se redujeron para finalmente presentar tazas de

desgaste muy similares en los ensayos sujetos a una carga de 10N.

En la figura 4.36, se compara el volumen total perdido por los materiales ensayados bajo las

diferentes cargas y contrapartes utilizadas.
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Figura4.36 Material perdido en los ensayos realizados con a) contraparte de acero y b) alimina.

Lo primero gue se observa es que a mayores cargas mayor volumen perdido, salvo la aleacion base,
la cual perdi6 aproximadamente lo mismo a5y a 10N con la contraparte de alimina. Bajo cargas
de 2 y 5N, los materiales compuestos presentaron una resistencia al desgaste superior, lo cual se
puede explicar por su mayor dureza y una mayor generacién de productos triboquimicos
(oxidativos) en estos CMM. Sin embargo a 10 Newton de carga, el comportamiento al desgaste de
los materiales fue muy diferente, con la contraparte de acero, el material perdido fue similar entre
todos los materiales, y con la contraparte de alimina el desempefio fue al contrario, donde la mejor
resistencia al desgaste la exhibi6 la aleacién base y la peor el compuesto con mayor contenido de
refuerzo. Bajo estas cargas, la temperatura superficial es adecuada para una continua generacion

de oxidos y productos triboquimicos en todos los materiales ensayados, como se pudo apreciar en
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las micrografias, estos 6xidos funcionan como lubricantes reduciendo el COF y la tasa de desgaste,
sin embargo en los materiales compuestos, las particulas de refuerzo relativamente grandes, se
fracturan y estos fragmentos con alta dureza aceleran el desgaste de la matriz base fracturando mas
particulas y con ello reduciendo su resistencia al desgaste.

Chinn Yeo Lim y colaboradores [47], encontraron que a 30N de carga la matriz AZ91 mostro una
mejor resistencia la desgaste que el compuesto AZ91E/SiC 8%vol., de manera similar Bedolla y
colaboradores [35], reportan una mayor resistencia al desgaste en la aleacion base AZ91E que el
compuesto AZ91E/TIiC 50%vol., bajo esfuerzos de 0.5 y 1.0 MPa. Otros investigadores
encontraron comportamientos similares en materiales compuestos reforzados por particulas

ceramicas [49-52].
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CAPITULO V. CONCLUSIONES

En base al trabajo realizado sobre la fabricacion y caracterizacion de materiales compuestos Mg-

AZ91E/AIN por el método de fundicion con agitacion, se puede concluir lo siguiente:

= El dispositivo de acero tubular, al bajo carbono, disefiado y fabricado en el presente trabajo
de investigacion fue eficaz fabricando materiales compuestos base magnesio por el método
de fundicion con agitacion.

» En este proyecto de investigacion se encontrd que los agitadores de 2 palas a 60° ubicados
a 5 mm del fondo del crisol y girando entre 280-650 rpm, dispersan homogéneamente el
refuerzo en el bafio.

= La mejor temperatura de fabricacion es 750°C en una atmosfera de argdn, ya que a esa
temperatura y atmdsfera se inhibe la generacion de productos indeseados, se favorece la
mojabilidad y se obtienen una buena unidn entre el compuesto y la matriz.

= Se encontro que al depositar el refuerzo y la matriz directamente en el fondo del crisol, se
limita la solidificacion parcial de la matriz al ingresar el refuerzo, mejorando la distribucion
del refuerzo y la unién entre este y la matriz, obteniendo CMM con buenas propiedades
mecanicas y térmicas.

= Densidades de 1.906, 1.951 y 2.033 (valores en concordancia con la regla de las mezclas)
y porosidades menores a 4%, fueron medidos para los compuestos fabricados, ambos
valores, apropiados para su uso estructural y electrénico.

= Los coeficientes de expansion térmica exhibidos por los compuestos fabricados con un 20,
15 y 10% de refuerzo fueron menores a la matriz base, en un 29%, 22% y 15%
respectivamente, con valores de 1.93x10-5, 2.13x10-5 y 2.30x10-5, todos de acuerdo a la
prediccion realizada con el modelo matematico de Kernel, lo cual confirma sus posibles
aplicaciones estructurales y electronicas.

» Ladureza mostrada por los compuestos con 10%, 15% y 20% de refuerzo en volumen fue,
respectivamente, 45%, 72% y 104% superior a la matriz base, con un valores promedio

maximos de hasta 136.06 Hyv.
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Valores del mddulo de elasticidad de entre 48 y 59.5 GPa para los compuestos fueron
medidos, hasta un 38% superiores a la matriz de AZ91E, en concordancia con el modelo
matematico de Hashin Shtrikman.

La caracterizacion por MEB, EDS y DRX no revel0 existencia de productos de indeseables
y si una buena unién entre matriz y refuerzo producto de una buena mojabilidad entre la
matriz y el refuerzo, lo que concuerda con las buenas propiedades mecénicas y térmicas.
Aun asi, no se puede descartar que en la interfase se presenten algunos productos de
reaccion los que podrian ser detectados por otras técnicas.

En compuestos AZ91E/AIN, al incrementar la carga del ensayo, el COF reduce su valor;
debido al decremento en la rugosidad por la presion y el mayor calor generado durante la
friccion, asi como a los productos triboquimicos que actdan como lubricantes.

Se observo que el mecanismo de desgaste inicial es el abrasivo en todos los ensayos, el
cual migra hacia el oxidativo (triboquimico) conforme avanza el ensayo, el mecanismo de
desgaste por delaminacion solo se observd en pocas cantidades, en los compuestos con
mayor contenido de refuerzo (mayor dureza) y bajo las cargas mas altas.

El contenido de refuerzo mejoro la resistencia al desgaste en la aleacion AZ91E, siendo
aquellos compuestos con la mayor cantidad en contenido de refuerzo, los mas resistentes,
todo esto bajo cargas de hasta 5N, sin embargo a 10N no se aprecia una mejora significativa.
Lo que indica que estos materiales son adecuados para aplicaciones con bajas cargas de

trabajo.
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RECOMENDACIONES Y TRABAJO FUTURO

Analizar la microestructura de la aleacion AZ91E y compararla con la de los materiales compuestos
resultantes, para observar en qué medida hubo refinamiento de grano del material compuesto en
relacién con la matriz original. Observar la interfase utilizando la técnica de microscopia de
transmision para determinar los posibles productos de reaccion y poder estimar el grado de
inhibicion de productos indeseados. Ampliar el anlisis de las pruebas de desgaste, correlacionando
los mecanismos de desgaste y los coeficientes de friccion con las tasas de desgaste resultantes.
Adicionalmente, son necesarios analisis cuantitativos de los resultados de rayos X para determinar
los porcentajes de cambios de fase en los compuestos, ademas de ensayos de impacto flexion.
También es valioso, ampliar las pruebas triboldgicas variando las velocidades y distancias de los
ensayos, asi como incluir analisis con cortes transversales y rayos X de las huellas de desgaste para
determinar espesores de productos triboquimicos y fases de estos.

Pruebas de corrosion aportarian informacion complementaria en cuanto la resistencia del material

a la degradacion.
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