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RESUMEN

En el presente trabajo se fabricG y caracteriz6 un material compuesto reforzado
con particulas de nitruro de aluminio (AIN) en una matriz de aleacion de magnesio
AZ91E, haciendo variar el tamafio de particula del material de refuerzo AIN en tres
distribuciones distintas. El material compuesto se fabricé por el método de
infiltracion espontanea a una temperatura de 850 °C y un tiempo de infiltracion de
12 minutos, similares para tres pastillas. Técnicas de microscopia electronica de
barrido, asi como difraccién de rayos X, fueron empleadas para caracterizar los
compuestos AZ91E/AIN producidos, evaluando la distribucion del refuerzo,

porosidad y productos de reaccién.

Los resultados obtenidos por microscopia electronica de barrido mostraron una
distribucion homogénea del refuerzo libre de productos de reaccion entre la matriz
y el refuerzo, para los tres casos analizados. Resultados de la caracterizacién
mecanica de los compuestos indicaron valores promedio del médulo de elasticidad
alrededor de 123 GPa. El coeficiente de expansion térmica lineal oscila en los tres
casos alrededor de ~8.96x10°%C?' y 9.53x10° °C? entre 25 y 300°C. La
conductividad térmica se reduce en el rango de 47 a 33 W/mK para el compuesto
fabricado con particulas gruesas (compuesto A), de 53 a 36 W/mK para la
particulas de tamafio medio (compuesto B) y de 81 a 45 W/mK con tamafio de
particula fina (compuesto C) al incrementar la temperatura de 25°C a 300°C. La
dureza oscild entre el rango de 343 a 407 HV, siendo de 343 HV para la mas
gruesa A, 407 para la de tamafio medio B y de 385 HV para el compuesto con

particulas mas finas C.

Palabras clave: Compuestos, AIN, infiltracion, aleaciéon AZ91E.
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ABSTRACT

This work focuses on processing and characterization of metal matrix composites
of magnesium alloy AZ91E reinforced with high amount (~49 vol. %) of aluminium
nitride (AIN) by varying the particle size of the reinforcing material in three different
distributions of AIN. Fabrication was made by the infiltration technique without
external pressure, using AIN preforms. Preforms with porosities around 51 vol. %
were infiltrated with molted AZ91E magnesium alloy 850°C during 12 minutes in
argon atmosphere. The produced AZ91E/AIN composites were characterized
through scanning (SEM) and electron microscopy, as well as X ray diffraction
(XRD). Reinforcement distribution, porosity, and reaction products were evaluated.
Results of the mechanical characterization of the composites indicated average
values of the elastic modulus of 123 GPa. The coefficient of linear thermal
expansion ranges in all three cases are from =9.53x107° °C™ to 8.96x10°°°C™ in the
temperature range between 25 °C and 300 °C. Hardness range 343 to 407 HV, it
was 343 HV for composite A, 407 for composite B y de 385 HV for composite C.

Keywords: Composites, AIN, infiltration, AZ91E alloy.
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CAPITULO I: INTRODUCCION

Los materiales compuestos se obtienen al unir en forma macroscopica dos
materiales para conseguir una combinacion de propiedades que no es posible
obtener en los materiales originales. Estan formados por una fase continua
llamada matriz, puede ser metalica, cerAmica u organica, asi como una fase de
refuerzo dispersa en la matriz y puede ser en forma de fibra o particulas [1].
Generalmente los componentes son distintos en propiedades, siendo uno ligero,
rigido y fragil y el otro suele ser tenaz y ductil. Las combinaciones en materiales
compuestos pueden ser metal/metal, metal/ceramico, metal/polimero,
ceramico/polimero, ceramico/ceramico o polimero/polimero. La union de estos
materiales disimiles dara lugar a materiales con propiedades poco usuales como:
rigidez, resistencia, densidad, resistencia a la corrosion, dureza o conductividad
eléctrica y térmica. En el caso de los compuestos de matriz metdlica, los tipos de
refuerzo se pueden clasificar en tres categorias: fibras, whiskers o particulas. El
uso de particulas como refuerzo tiene una mayor acogida en los materiales
compuestos de matriz metalica, ya que asocian menores costos y permiten
obtener una mayor isotropia de propiedades en el producto. Sin embargo, para
tener éxito en el desarrollo de compuestos de matriz metalica se debe tener un
control estricto del tamafio y la pureza de las particulas utilizadas. Los refuerzos
tipicos de mayor uso en forma de particulas son: carburos (TiC, B4C), 6xidos
(SiOy, TiO,, Zr0Oz, MgO) vy nitruros (AIN, SizNg). Sin embargo, en los Ultimos afios
se han empezado a utilizar particulas de intermetalicos, principalmente de los
sistemas Ni-Al y Fe-Al [2,3].

Se ha reportado en la literatura la elaboracion de compuestos de matriz metalica
usando como refuerzo AIN utilizando diferentes rutas de procesamiento [4-8]. Sin
embargo, es estos estudios se ha empleado muy poco el magnesio y sus
aleaciones. No obstante, el uso de estas se ha venido incrementando en los
altimos afios en la industria automotriz debido a su peso ligero. La densidad del
Mg es alrededor de 2/3 de la del Al, %2 de la del Zny 1/5 de la del acero. Como

resultado las aleaciones de magnesio ofrecen una resistencia especifica alta
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comparada con las aleaciones convencionales de aluminio, ademas estas
aleaciones tienen buena capacidad de amortiguamiento, excelente colada y muy
buena maquinabilidad [1]. Por otro lado, el AIN poli-cristalino tiene una
conductividad térmica de 80 a 200 kW/mK, un coeficiente de expansion térmica de
4.4x10® °C™ (valor muy cercano al del carburo de silicio 3.2x10°°C™?). Estas dos
propiedades hacen al AIN un excelente material para circuitos eléctricos de alta
densidad comparado con otros sustratos ceramicos que por lo general tienen
coeficientes de conductividad térmica bajos y coeficientes de expansion térmica
altos. Como resultado, la combinacion de las propiedades mecénicas del AIN con
las del Mg y sus aleaciones da origen a un compuesto muy atractivo para

aplicaciones electrénicas y estructurales.

Las propiedades de los compuestos estan determinadas por factores, tales como
las propiedades individuales de los materiales que constituyen la matriz y el
refuerzo, asi como de su interaccidon interfacial, ademas de la morfologia,
orientacion y distribucion de la fase reforzarte y de la técnica de fabricacion [10].
La reaccion interfacial entre la matriz y el refuerzo requiere de un estudio riguroso,
ya que puede cambiar la composicion de la matriz y el refuerzo. No obstante,
algunas de estas reacciones interfaciales contribuyen al aumento de las
propiedades mecanicas, otras lo haran detrimento [11], por lo tanto, su andlisis
resulta ser de gran importancia. Una interfase adherida fuertemente es un
requisito para una buena resistencia en un compuesto. La naturaleza y calidad de
la interfase (morfologia, composicién quimica, resistencia y adhesion) son
determinadas por factores intrinsecos, tanto del material de refuerzo como de la
matriz (composicion quimica, cristalografia y contenido de defectos), asi como
factores extrinsecos (tiempo, temperatura, presion y atmosfera) relacionados con
la fabricacion del material. En los compuestos de matriz metalica una cantidad
moderada de interacciones quimicas entre el refuerzo y la matriz mejoran la
mojabilidad y la resistencia de la interfase. Tales interacciones frecuentemente
resultan en la formacion de fases intermedias que no estan en equilibrio, debido a
que las interfaces son termodinamicamente inestables y las transformaciones

morfolégicas y estructurales continlan durante todo el proceso de fabricacién. Sin
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embargo, una reaccion quimica excesiva degrada el refuerzo y la resistencia del

compuesto [12,13].

Disminuir el tiempo de procesamiento o utilizar elementos de aleacion que
reduzcan la extension de la reaccion interfacial. La zona de la interfase es una
region de composicidén quimica variable, donde tiene lugar la unién entre matriz y
el refuerzo, que asegura la transferencia de las cargas aplicadas entre ambos y
condiciona las propiedades mecanicas finales de los compuestos. Durante la
produccion de compuestos de matriz metalica usando una ruta de procesamiento
en estado liquido, la matriz liquida estd en contacto con los refuerzos solidos, esto
incrementa la interaccion interfacial, aunado al contacto prolongado entre ambos
componentes del compuesto. Las zonas de reaccion usualmente son fragiles y
podrian estas fuerte o débilmente unidas al refuerzo. Los materiales metalicos de
uso mas comun en compuestos de matriz metélica son las aleaciones ligeras Al, Ti
y Mg. La naturaleza de la técnica en la fabricacion de materiales compuestos tiene
un efecto marcado sobre las propiedades del material. En el caso de
procesamiento en estado liquido para fabricacion de materiales compuestos, la
mayor dificultad que se presenta es la no mojabilidad de la fase ceramica por los
metales liquidos. Por lo tanto, es de gran importancia obtener una buena
mojabilidad para lograr una unién fuerte entre matriz y el refuerzo [10]. La
infiltracion por capilaridad sin presion externa de preformas ceramicas es una
técnica atractiva para la fabricacién de materiales compuestos, debido a que
permite manufacturar materiales con alto contenido de ceramico. Sin embargo, las
temperaturas altas que se requieren para fabricar el compuesto por esta técnica,
pueden generar una cantidad considerable de productos de reaccién en la
interfase. El objetivo de este trabajo fue elaborar un material compuesto usando
como matriz la aleacién de magnesio AZ91E de tres distribuciones de tamafio

distintas, utilizando la técnica de infiltracion por capilaridad.
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JUSTIFICACION

Los materiales compuestos de matriz metélica, de aleaciones de magnesio son
objeto de estudio, debido a sus propiedades estructurales y funcionales. Existe
una variedad de aleaciones de magnesio entre las cuales destaca el grupo de
aleaciones AZ91. En los Ultimos afios, el desarrollo para algunas aplicaciones de
estas aleaciones en dispositivos electronicos es diverso, asi como en diferentes
aparatos domésticos, maquinaria industrial entre otros. Todo dispositivo esta
expuesto a un medio que puede resultar agresivo por el contenido de humedad o

contaminantes, lo que puede llevar a la falla del material.

En este trabajo se propone usar AIN y una aleacién del tipo AZ91E, la cual
presenta una baja densidad entre las aleaciones ligeras al ser la densidad del Mg
alrededor de 2/3 de la del Al, 1/4 de la del Zzn y 1/5 de la del acero. Como
resultado las aleaciones de magnesio ofrecen una resistencia especifica alta
comparada con las aleaciones convencionales de aluminio, ademas éstas
aleaciones tienen buena capacidad de amortiguamiento, excelente colada y muy
buena maquinabilidad, dicha aleacion de Mg tiene una buena relacion
resistencia/peso. A pesar de presentar bajas propiedades de conduccion térmica
y eléctrica comparada con las propiedades de algunos buenos conductores como
el cobre y la plata, una de las caracteristicas principales que presenta esta

aleacion es la moderada resistencia a la corrosion.

El proceso de infiltracion espontanea no sélo permite la produccion de compuestos
con alto contenido de refuerzo, sino que también permite obtener baja porosidad
residual. Sin embargo, en diversas investigaciones se realiza una pre-sinterizacion
a la preforma en verde del ceramico para conducir a una mejor infiltracion y reducir
la posible fractura de la preforma durante la infiltracién del metal liquido. En el
presente trabajo la buena mojabilidad de la aleacién AZ91E con el ceramico AIN
hace posible fabricar el material sin necesidad de presinterizar la preforma, es

decir con la pastilla de AIN en verde.
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OBJETIVOS

OBJETIVO GENERAL

El objetivo principal del presente trabajo de investigacion se enfoca en mejorar
microestructural y mecanicamente las propiedades del material compuesto
reforzado con particulas de AIN en una matriz de aleacién de magnesio AZ91E

con diferente distribucion de tamafio de particulas del AIN.

OBJETIVOS PARTICULARES

e Producir compuestos metal/ceramico a partir de polvos comerciales de AIN
con una matriz de aleacibn de magnesio AZ91E con tres diferentes
distribuciones de tamafio de particulas.

e Realizar la caracterizacion estructural de los compuestos sintetizados
AIN/Mg-AZ91E (porosidad residual, densidad, distribucion de la estructura y
reaccion interfacial).

e Caracterizacion mecénica, dureza y modulo de Young de los compuestos.

e Evaluar el coeficiente de expansion térmica, de los tres compuestos, asi

como la conductividad térmica en el intervalo entre 25°C-300°C.

16



HIPOTESIS

La incorporacion de particulas de AIN en la aleacién de magnesio AZ91E,
mediante la técnica de infiltracion espontanea, permitira el incremento de las
propiedades mecéanicas del compuesto Mg-AZ91E/AIN. El uso de tres muestras de
polvos de AIN de diferente distribucién de tamafio de particula permitira obtener
preformas con diferentes niveles de empaquetamiento. Por otro lado, haciendo
uso del AIN con distribucion de tamafio de particula menor a 10 um se espera
obtener mayor conectividad de la matriz y por consiguiente un incremento en la

conductividad térmica, su dureza y médulo de Young.
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CAPITULO IIl: MARCO TEORICO

2.1 Materiales Ceramicos

Los materiales cerdmicos son compuestos quimicos o soluciones complejas, que
contienen elementos metalicos y no metalicos. Por ejemplo la alimina (Al.O3) es
un cerdmico que tiene atomos metalicos y no metalicos. Los materiales ceramicos
tienen una amplia gama de propiedades mecanicas Yy fisicas. Las aplicaciones
varian desde los productos de alfareria, fabricacion de ladrillos y azulejos,
utensilios de cocina, tubos de albafal, hasta vidrio, materiales refractarios, imanes,
dispositivos eléctricos, fibras y abrasivos. Las losetas que protegen a un
transbordador espacial estan hechas de silice, un material ceramico. En la
mayoria de las aplicaciones el producto tiene una propiedad esencial o una
combinacion particular de propiedades que no puede ser obtenida con ningun otro

material, siendo esto la base de su eleccidn [7].

Debido a sus enlaces i6nicos covalentes, los materiales ceramicos por lo general
son duros, fragiles, con un alto punto de fusion, tienen baja conductividad térmica
y eléctrica, buena estabilidad quimica y térmica y elevada resistencia a la
compresion. Sin embargo, a veces constituyen un enigma, de hecho son fragiles,
algunos compuestos con matriz cerdmica tienen valores de tenacidad a la fractura
superiores a los de algunos metales e incluso algunos superplasticos. Aunque la
mayoria de los productos ceramicos son buenos aislantes eléctricos y térmicos, el

SiC y el AN tienen conductividades térmicas parecidas a las de los metales [7].

Los materiales ceramicos, tanto cristalinos como no cristalinos, son muy fragiles,
particularmente a temperaturas bajas. El problema con la fractura fragil de los
materiales ceramicos se intensifica por la presencia de imperfecciones como
pequefas grietas, porosidad, inclusiones extrafias, fases cristalinas o un tamafno
grande de grano, que tipicamente se introducen en el proceso de manufactura.
Los defectos varian en tamafio, forma y orientacion, tanto dentro de un solo

componente, como de un componente a otro [7].
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Figura 2.1 Distintas aplicaciones de los materiales ceramicos.

2.2 El Magnesio y sus aleaciones

El magnesio, que a menudo se extrae electroliicamente del cloruro de magnesio
concentrado en el agua de mar es mas ligero que el aluminio, con una densidad
de 1.74 g/lcm® y se funde a una temperatura ligeramente por debajo que el
aluminio. En muchos entornos, la resistencia a la corrosion del magnesio se
aproxima a la del aluminio; sin embargo, la exposicion a ambientes salinos, como
los proximos al mar, le causan rapido deterioro. Aunque las aleaciones de
magnesio no son tan resistentes como las de aluminio, sus resistencias

especfificas son comparables, por tanto a las de magnesio se utilizan en



aplicaciones aeroespaciales, en maquinaria de alta velocidad, y en equipo de
transporte y de manejo de materiales [7].

El magnesio, sin embargo, tiene un bajo médulo de elasticidad (6.5x10° psi)
ademas de escasa resistencia a la fatiga, a la termofluencia y al desgaste. Este
elemento también representa un riesgo durante la fundicion y el maquinado, ya
que se combina con facilidad con el oxigeno y arde. Finalmente, su respuesta a
los mecanismos de endurecimiento es relativamente pobre.

El magnesio, que tiene una estructura hexagonal compacta, es menos ductil que
el aluminio. Sin embargo, las aleaciones tienen sefiales de ductibilidad, ya que en
ellas se incrementa el nimero de planos activos de deslizamiento. Con el Mg puro
se puede conseguir endurecimiento por deformacién a temperatura ambiente, y
las aleaciones pueden deformarse con facilidad a temperaturas elevadas. El
endurecimiento por deformacion produce un efecto relativamente pequefio en el
magnesio debido a su bajo coeficiente de endurecimiento por deformacion [18].
Igual que en las aleaciones de aluminio, a temperatura ambiente la solubilidad de
los elementos de aleacion de magnesio es limitada, causando sélo un bajo grado
de endurecimiento por solucién sélida. Sin embargo, la solubilidad de muchos
elementos de aleacion se incrementa con la temperatura.

Las aleaciones modernas de magnesio incluyen aquellas con muy bajos niveles
de impureza y las que contienen grandes cantidades (>5%) de cerio y otras tierras
raras. Todas estas aleaciones forman una pelicula de MgO protectora que mejora
la resistencia a la corrosion. El proceso por solidificacidon rapida permite que se
disuelvan cantidades mayores de elementos de aleacibn en el magnesio,
mejorando aun mas la resistencia a la corrosion. Esta mejoria, particularmente a
altas temperaturas, puede obtenerse introduciendo en el metal particulas
ceramicas o fibras, como el carburo de silicio [7].
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Tabla 2.1 Propiedades y composiciones de algunas aleaciones de Mg.

Resislencia Esfucren
A n tension de cadencia

Aleacion Compesicicn [psi} {psi) o clongacion

Mg pure:

Revooido 33,000 13,000 15
| Trabajade en frio 26.000 17.000 2-10

Aleaciones para fundicidn:

AM[03-TE 1¥% A0 1% Mn 4,000 22,060 1

AZBIA-T4 T.6% AIFD.TS Zn 40,600 12,000 L5

ZK&LA-TH 6% Zn-07% Zr 45 (0} 28,000 10
Aleaciones para forja:

AZBOA-TS 8.5% Al-0.5% Zn 55,000 40,000

ZKa0A-TS 4% N-T45% Zr 40,000 37,000

HK31A-H24 3% TH-0.6% Zr 38,000 10,000

Las aleaciones donde participa el magnesio son muy faciles de producir. A
temperatura ambiente el magnesio se endurece rapidamente por lo que hay que
trabajar con €l con gran rapidez. Las aleaciones del magnesio siguen el sistema
que establecio la A.S.T.M. (Sociedad Americana para el Ensayo de Materiales),
donde se especifican tanto la dureza como la composicién quimica [4]. Las
primeras dos letras de la identificacion hacen referencia a los elementos con los
gue se ha aleado, los cuales suelen encontrarse en mayores cantidades. Dichas
letras son ordenadas de manera decreciente dependiendo del porcentaje, asi
como el orden alfabético, en el caso de que los elementos se encuentren en
idénticas proporciones. A las letras les siguen los porcentajes respectivos, siempre
en nimeros enteros, y, para finalizar aparece la letra final de la serie, la cual indica
la posible variacién existente en la composicion de algin constituyente en la
aleacion en menor proporcion, o también indica alguna impureza presente. Los
constituyentes aleantes mas comunes, asi como sus letras son, entre otros, el
aluminio (A), tierras raras (E), torio (H), circonio (K), magnesio (M), silicio (S), zinc
(2), etc. Asi, por ejemplo: en una aleacién de magnesio con una designacion de
AZ31B, dichas letras nos indicaran que la aleacidén se encuentra constituida por un

3% de aluminio y un 1% de zinc y en menor proporcion bismuto.
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Tabla 2.2 Simbologia empleada para aleantes en aleaciones base magnesio

Elemento I.Jetm Elemento [:etra
asignada asignada

aluminio A manganeso M
bismuto B niquel N
cobre (@ plata O
cadmio D plomo P
tierras raras E bromo R
hierro F silicio S
torio H estafio T
estroncio J 1trio W
circonio K antimonio Y
berilio L zine Z

2.3 Materiales compuestos

Los materiales compuestos se obtienen al mezclar en forma macroscopica dos

materiales para conseguir una combinacion de propiedades que no es posible

obtener en los materiales originales. Estdn formados por una fase continua

llamada matriz, que puede ser metalica, ceramica o polimérica, asi como una fase

de refuerzo dispersa en la matriz y que puede ser en forma de fibra o particulas.

Generalmente los componentes son significativamente distintos en propiedades,

siendo uno ligero, fuerte y fragil (refuerzo), y el otro suele ser tenaz y ductil

(matriz). Como se muestra en la figura 2.2, la ilustracién de un compuesto, matriz

y refuerzo, de donde la matriz es la parte continua y el refuerzo la parte dispersa

[1].

matriz ~

refuerzo




2.4 Clasificacion de los materiales compuestos

Las combinaciones en materiales compuestos pueden ser metal/ceramico,
metal/polimero, ceramico/polimero 6 ceramico/ceramico. La union de estos
materiales disimiles dara lugar a materiales con propiedades poco usuales, como:
rigidez, resistencia, densidad, rendimiento a elevada temperatura, resistencia a la
corrosion, dureza, o conductividad eléctrica y térmica. En el caso de los
compuestos de matriz metdlica, los tipos de refuerzo se pueden clasificar en tres

categorias: fibras, whiskers, o particulas.
Algunos de los factores importantes para la fabricacion de compuestos son [4]:

» Propiedades de los componentes elegidos (matriz y refuerzo).
» Contenido de refuerzo.

» Orientacion del refuerzo.

» Meétodo de produccién del material compuesto.

En la figura 2.3 se presenta un cuadro sinoptico, en donde se clasifican los
materiales compuestos, segln su matriz y su refuerzo, segun la naturaleza de
cada una de estas dos partes. Mostrando también cada una de las posibles

combinaciones para los materiales compuestos.

Clasificaciénde

los Materiales
Compuestos

Matriz Refuerzo

1 | L]
Pog“mﬂgglca lMetéIicaMMCs\ l Fibras \ l Particulas Laminares

Figura 2.3 Clasificacién de los materiales compuestos [2].
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2.5 Materiales compuestos de matriz metalica y sus aplicaciones

El uso de particulas como refuerzo tiene una mayor acogida en los materiales
compuestos de matriz metalica (CMM) ya que asocian menores costos y permiten
obtener una mayor isotropia de propiedades en el producto. Sin embargo, para
tener éxito en el desarrollo de compuestos de matriz metalica se debe tener un

estricto control del tamafio y la pureza de las particulas utilizadas.

El desarrollo de materiales compuestos de matriz metalica se ha aplicado en la
industria automotriz, eléctrica y electronica, debido a que ofrecen mejores
caracteristicas fisicas y mecénicas respecto de los materiales en estado

monolitico [3].

Para el caso de las aplicaciones funcionales en el sector eléctrico y electronico, el
disefio de propiedades termomecanicas y termofisicas con una maxima
transferencia de calor, combinada con una minima distorsion térmica es la clave
para que estos materiales sean los candidatos ideales. Los materiales usados en
componentes electrénicos proveen proteccion de los efectos ambientales hostiles
y disipan los excesos de calor generados, por lo que deben presentar buenas
propiedades mecanicas, fisicas y térmicas, entre las cuales se incluye: una alta
rigidez, una buena conductividad térmica, bajo coeficiente de expansién térmica y
baja densidad [7]. Por otro lado, las propiedades de los compuestos
metal/ceramico estan determinadas por las propiedades de la matriz, refuerzo,
morfologia y distribucion de la fase reforzante entre otras [3]. En la figura 2.4 se
muestran algunas de las aplicaciones de los materiales compuestos de matriz

metalica utilizados principalmente en la industria aeroespacial y electronica.
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Materials used in 787 body
Fiberglass M Carbon laminate composite :  Total materials used
M Aluminum I Carbon sandwich composite : By weight

Aluminum/steel/titanium Other

Steel 5% Composites
10% 50%

(] N\
15% il
Aluminum
20%

By comparison, the 777 uses 12 percent
composites and 50 percent aluminum.

Figura 2.4 Distintas aplicaciones de los compuestos de matriz metélica en la
industria aeroespacial y electrénica.

Se ha reportado en la literatura la elaboracion de compuestos de matriz metélica
usando como refuerzo AIN utilizando diferentes rutas [4-8]. Sin embargo, en estos
estudios se ha empleado muy poco el magnesio y sus aleaciones, no obstante que
el uso de éstas se ha venido incrementando en los dltimos afios en la industria

automotriz debido a su peso ligero. La densidad del Mg es alrededor de 2/3 de la



del Al, 1/4 de la del Zn y 1/5 de la del acero. Como resultado, las aleaciones de
magnesio ofrecen una resistencia especifica alta comparada con las aleaciones
convencionales de aluminio, ademas tienen buena capacidad de amortiguamiento,
excelente colada y muy buena maquinabilidad [9]. Por otro lado, el AIN poli-
cristalino tiene una conductividad térmica de 80 a 200 kW/m.K, un coeficiente de
expansion térmica de 4.4x10° °C™ (valor muy cercano a la del carburo de silicio
3.2x10°® °C™). Estas dos propiedades hacen al AIN un excelente material para
circuitos eléctricos de alta densidad comparado con otros sustratos ceramicos que
por lo general tienen bajos coeficientes de conductividad térmica y altos
coeficientes de expansion térmica. Como resultado, la combinacion de las
propiedades mecanicas del AIN con las del Mg y sus aleaciones dan origen a un

compuesto muy atractivo para aplicaciones electrénicas y estructurales.

Las propiedades de los compuestos estdn determinadas por factores, tales
como las propiedades individuales de los materiales que constituyen la matriz y el
refuerzo, asi como de su interaccion interfacial, ademas de la morfologia,
orientacion y distribucién de la fase reforzarte y de la técnica de fabricacion [10].
La reaccion interfacial entre la matriz y el refuerzo requiere de un riguroso estudio,
ya que puede cambiar la composicién de la matriz y el refuerzo, no obstante
alguna de estas reacciones interfaciales contribuyen al aumento de las
propiedades mecénicas, otras lo haran en detrimento [11], por lo tanto su analisis
resulta ser de gran importancia. Una interfase adherida fuertemente es un
requisito para una buena resistencia en un compuesto. La naturaleza y calidad de
la interfase (morfologia, composicién quimica, resistencia y adhesion) son
determinadas por factores intrinsecos, tanto del material de refuerzo como de la
matriz (composicion quimica, cristalografia y contenido de defectos) asi como
también factores extrinsecos (tiempo, temperatura, presiéon y atmodsfera)
relacionados con la fabricacion del material. En los compuestos de matriz metalica
una cantidad moderada de interacciones quimicas entre el refuerzo y la matriz
mejoran la mojabilidad y la resistencia de la interfase. Tales interacciones
frecuentemente resultan en la formacién de fases intermedias que no estan en

equilibrio, debido a que las interfaces son termodinamicamente inestables y las
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transformaciones morfolégicas y estructurales continlan durante todo el proceso
de fabricacién. Sin embargo, excesiva reaccion quimica degrada el refuerzo y la

resistencia del compuesto [12, 13].

Disminuir el tiempo de procesamiento o utilizar elementos de aleacién puede ser
una practica que reduzca la extension de la reaccién interfacial. La zona de la
interfase es una region de composicion quimica variable, donde tiene lugar la
unién entre la matriz y el refuerzo, que asegura la transferencia de las cargas
aplicadas entre ambos y condiciona las propiedades mecanicas finales de los
compuestos. Durante la produccién de compuestos de matriz metdlica usando una
ruta de procesamiento en estado liquido, la matriz liquida esta en contacto con los
refuerzos sdlidos, esto incrementa la interaccidn interfacial, aunado al contacto
prolongado entre ambos componentes del compuesto. Las zonas de reaccion
usualmente son fragiles y podrian estar fuerte o débilmente unidas al refuerzo. Los
materiales metalicos de uso mas comun en compuestos de matriz metalica son las
aleaciones ligeras de Al, Ti y Mg. La naturaleza de la técnica en la fabricacion de
materiales compuestos tiene un efecto marcado sobre las propiedades del
material. En el caso de procesamiento en estado liquido para fabricacién de
materiales compuestos, la mayor dificultad que se presenta es la no mojabilidad
de la fase ceramica por los metales liquidos. Por lo tanto, es de gran importancia
obtener una buena mojabilidad para lograr una unién fuerte entre la matriz y el
refuerzo [10]. La infiltracion por capilaridad sin presion externa de preformas
ceramicas es una técnica atractiva para la fabricacion de materiales compuestos,
debido a que permite manufacturar materiales con alto contenido de ceramico. Sin
embargo, las temperaturas altas que se requieren para fabricar el compuesto por
esta técnica pueden generar una cantidad considerable de productos de reaccion

en la interfase.

2.6 Matrices utilizadas en los compuestos de matriz metalica

Debido a la gran diversidad de metales en nuestro planeta resulta complicado
nombrar todas aquellas matrices de naturaleza metélica utilizadas. No obstante,

las posibilidades se reducen cuando ponemos algunas restricciones como el factor
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econémico y la abundancia de dicho material. Es decir, los materiales mas
comunmente empleados en compuestos de matriz metdlica, son las aleaciones
ligeras de Al, Ti y Mg, siendo el aluminio el de mayor consumo debido a su bajo
costo, buenas propiedades mecanicas y bajo punto de fusion, lo que facilita su
fabricacion por métodos que involucran fundicion. Sin embargo, el avance
tecnolégico es cada vez mas exigente y requiere de otro metal o aleacion mas
ligera que el aluminio mismo, hecho que se ve reflejado en el creciente interés y
respecto al uso del magnesio y sus aleaciones como matriz en compuestos de

matriz metalica [3].

Entre las ventajas del magnesio y sus aleaciones como matriz en materiales
compuestos son, al igual que el aluminio, su bajo punto de fusidon, baja densidad,
buena maquinabilidad, estabilidad dimensional y bajo consumo de energia para su

procesamiento [7].

En la tabla 2.3 se muestran las propiedades de algunos de los metales mas
usados en los compuestos de matriz metalica, de forma comparativa se observa
que energéticamente cuesta casi lo mismo trabajar con Al o Mg. No obstante, la
conductividad eléctrica y la densidad juegan un papel muy importante segun la
aplicacion a la que se vaya a destinar la aleacion.

Tabla 2.3 Propiedades de materiales ligeros empleados como matriz en compuestos

[15].
Propiedades Materiales
Aluminio Magnesio Titanio
Punto de fusion (°C) 660 650 1660
Densidad (g/cm’) 2.7 1.7 45
Conductividad eléetrica (%IACS) 64 38 4
Resistividad Eléctrica (x10™° Qm) 2.67 4.2 42
Conductividad térmica (W/Km) 237 156 21.9
Duro= 21 Duro= 30-35 ;
SRR, Blando=3548 Blando=3540 coocido=60
Modulo elastico (GPa) 70.6 44.7 120.2
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2.7 Materiales de refuerzo en compuestos de matriz metélica

Los tipos de refuerzo se pueden clasificar en tres categorias: fibras, whiskers y
particulas. Con el uso de fibras continuas, reforzando en la direccion del esfuerzo
aplicado, se puede obtener una mejora de las propiedades mecéanicas. En el uso
de las fibras metalicas, los problemas de ataque quimico por parte de la matriz, los
posibles cambios estructurales con la temperatura, la posible disolucién de la fibra
en la matriz y la facil oxidacion de las fibras de metales refractarios hacen que
este tipo de fibras sean poco empleadas. Es decir, esto provoca que el tipo de
refuerzo mas usado sea el de ceramicos, de donde se cuentan entre sus ventajas
gue no se disuelven en la matriz, mantienen resistencia a altas temperaturas,
tienen alto médulo de elasticidad, no se oxidan y tienen baja densidad [2].

Los refuerzos tipicos de mayor uso en forma de particulas son: carburos (TiC,
B4C), oxidos (SiO,, TiO2, ZrO,, MgO) vy nitruros (AIN, SisNg). Asi, en los ultimos
afos se ha empezado a utilizar particulas de intermetalicos, principalmente de los
sistemas Ni-Al y Fe-Al. El uso de particulas cerdmicas como refuerzo en los
compuestos de matriz de magnesio ha sido mas ampliamente investigado [18].
Algunas de las propiedades que incluyen estos refuerzos son: baja densidad y
altos niveles de dureza, tension, modulo de Young y estabilidad térmica. No
obstante, también existen algunas limitaciones, como la mojabilidad, ductilidad y
compatibilidad con la matriz de magnesio. Entre los refuerzos mas usados en
compuestos de matriz de base magnesio destaca el SiC, debido a su alta
mojabilidad y buena estabilidad. Debido a que la forma es un factor que afecta el
efecto de refuerzo, en un compuesto de matriz de magnesio comdnmente se usan
fibras cortas/whisker que usualmente muestran mejores propiedades mecanicas
que las reforzadas con particulas, aunque presentan un cierto grado de

comportamiento anisotropico [2, 16].
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2.8 Procesamiento de los compuestos de matriz metalica

Los métodos de procesamiento de los compuestos de matriz metalica se pueden
agrupar en tres categorias que emplean: 1) el metal en estado sélido, 2) el metal
en estado liquido y 3) las fases sélido-liquido. La figura 2.5 muestra un esquema
de diferentes rutas para la infiltracion del metal liquido en la preforma porosa en
donde el preformado se puede colocar total o parcialmente en el metal liquido, o

bien también se puede dar la infiltracion por contacto o capilaridad.

El método en estado sélido ha sido muy exitoso, pero tiene la desventaja de ser
muy costoso, comparado con el proceso en estado liquido. Con respecto a la
categoria de procesamiento con el metal en estado liquido, el método de
infiltracion ofrece flexibilidad en cuanto a la forma y operaciones de acabado
debido al uso de preformas ceramicas. Por ejemplo, la obtencion de formas
cuasinetas permite minimizar el proceso de maquinado para el acabado de las
piezas fabricadas. Ademas, mediante el empleo de preformas ceramicas con una
porosidad controlada se obtiene una buena distribucion de las particulas de

reforzamiento dentro del compuesto [7].

Preformado . .
~ Metal
== = liq\lldn —

¥ ‘ _«\/r -
—— @

a) Inmersion completa ye—> b) Inmersion parcial

Crisol

Metal Metal liquido

¢) Infiltracion por contacto

Figura 2.5 Esquema de diferentes rutas para la infiltracion del metal liquido en la
preforma porosa [15].
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Métodos de

procesamiento

Fase Liquida Estado Sélido Procesamiento

en dos fases

Metalurgiade

polvos Reocolado Atomizacion

Mezclado In-situ Infiltracién

Asistida por
Presiéno Vacio

No asistida

Figura 2.6 Métodos de procesamiento de los compuestos de matriz metalica [4].

2.9 Infiltracién en fase liquida para la produccion de compuestos de matriz
metalica

Existe una gran variedad de procesos orientados a la manufactura de compuestos
de matriz metalica, algunas incluyen dispersion en fase liquida, metalurgia de
polvos e infiltracion. Sin embargo, los métodos de procesamiento mas usados son
las técnicas en estado liquido. Tomando en cuenta las diversas técnicas para la
fabricacion de compuestos de matriz metalica en estado liquido, la infiltracion
espontanea o también llamada infiltracion por capilaridad sin presion externa,
ofrece la ventaja de producir compuestos de formas complejas con altos
contenidos de refuerzo, baja porosidad residual y bajo costo. El principio de esta
técnica consiste en introducir el metal liquido dentro de un preformado poroso por
capilaridad, donde un factor importante es la mojabilidad existente entre el

ceramico y el metal liquido.



2.10 Mojabilidad

La mojabilidad entre los metales y los ceramicos es un fendbmeno muy importante
para una gran gama de aplicaciones industriales relacionadas con la fabricacion

de los materiales compuestos metal-ceramico y uniones metal ceramico.

La mojabilidad es un término comunmente utilizado para describir la distribuciéon
de un liquido sobre un sélido. Una buena mojabilidad es una condicion esencial
para la generacion de la union adecuada entre la fase ceramica y la matriz
metdlica liquida. Una buena mojabilidad es necesaria para producir una
resistencia lo suficientemente fuerte en la interfase metal-ceramico para la
transferencia y distribucién de la carga de la matriz al reforzamiento sin provocar la
falla. Ademas, es deseable que los productos de reaccidon que se forman en la
interfase metal/ceramico sean termodinamicamente estables y mecanicamente

resistentes.

Desde el punto de vista practico, una condicion para lograr que una aleaciéon de
aluminio se infiltre en una preforma ceramica es que la aleacién de aluminio
fundido moje la superficie de la preforma de particulas de cerdmica y, por lo tanto,

se extienda sobre ella.

Cuando un liquido entra en contacto con un sélido se crea una nueva interfase y el
liguido puede o no extenderse sobre la superficie. De acuerdo con la
termodinamica, el liquido se extendera solo si la energia resultante de la nueva
interfase solido-liquido es menor que la correspondiente interfase solido-vapor.
Mayor sea esta diferencia de energia, mayor sera la extension de la superficie de
contacto entre el liquido y el sdlido. La fuerza que conduce el proceso de
mojabilidad esta, por lo tanto, relacionada con la diferencia de energia entre las
interfases  solido-vapor y solido-liquido. Sin embargo, debido a que la
configuracion de energia superficial mas baja es una esfera, hay una fuerza
adicional que se resiste a la extension de la superficie del liquido. Este
comportamiento se estudia a menudo experimentalmente en funcion del angulo ©,

entre la gota del liquido y el sélido tal como se muestra en la ecuaciéon 2.1. La
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forma de la gota es una funcién de tres términos de energia, como lo describe la

ecuacion de Young:

Yoy = Y, + Y, cos © Ec.2.1

Donde Y, Y, yY;, son las energias interfaciales de las interfases solido-vapor,

sélido-liquido y liquido-vapor, respectivamente.

Un liquido mojara un sdlido (© < 90°) cuando la energia neta del sistema
disminuya como consecuencia de la formacion de la interfase sélido-liquido.
Cuanto mayor sea el grado de mojado, mas pequefio serd el angulo ©. Por
supuesto, ningun liquido exhibird el angulo de contacto maximo de 180°, incluso
en el caso de que el liquido no moje al sélido, debido a la influencia distorsionante

de la gravedad en la gota del liquido.

{a}

Y Y
v Vapor W
Ysv m Ysv
. Jiquido Py
< > < >
?5;, YSL
Vapor
(b)
Yev Yy
YSV W’i LiQUidO W ?SV
< > < >
Vst S6lido Vs

Figura 2.7 Configuraciones de la gota estéatica para las situaciones en que el liquido
moja el sélido, a) y el liquido no moja, b).
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El limite entre las condiciones de mojado y no mojado se toma generalmente
como © = 90°, por lo que se considera que la condicion de mojado existe cuando

© < 90°y cuando © >90° la condicién de no mojado [4].

En general, la infiltraciéon de un cuerpo poroso por un liquido se lleva a cabo por la
aplicacion de vacio o una fuerza para promover la penetracion del liquido dentro
de los poros. Sin embargo, bajo condiciones especiales puede obtenerse la
infiltracion satisfactoriamente sin la ayuda de fuerzas externas. Esto normalmente
se conoce como ‘infiltracion sin presion” o ‘“infiltracion espontanea”. El término
“infiltracion espontanea” puede ser confundido con la de que la infiltracion ocurre
“‘instantaneamente”. En realidad, la infiltracion espontanea no se refiere a la
cinética del proceso, sino a que las condiciones termodinamicas del proceso son

tales que la infiltracion es autopromovida [4].

La infiltracion de un cuerpo poroso por un liqguido es mas convenientemente
modelada aproximando el cuerpo poroso a una multitud de capilares cilindricos a
través de los cuales sube el liquido. Algunos modelos predicen la presién

requerida para la infiltracion de un cuerpo poroso en términos del tamafio de poro.

2.11 Interfase en compuestos de matriz metélica

La zona de interfase es una regiéon de composicion quimica variable, donde tiene
lugar la union entre la matriz y el refuerzo, que asegura la transferencia de las
cargas aplicadas entre ambos y condiciona las propiedades mecanicas finales de
los compuestos. Existen algunas cualidades necesarias para garantizar una unién
interfacial adecuada entre la matriz y el refuerzo; una buena mojabilidad con el
refuerzo por parte de la matriz metalica, que asegure un contacto inicial para luego
generar la union en la interfase con una estabilidad termodinamica apropiada (ya
gue al interactuar estos materiales, la excesiva reactividad es uno de los mayores
inconvenientes encontrados), la existencia de fuerzas de union suficientes que
garanticen la transmision de esfuerzos de la matriz al refuerzo y que sean ademas

estables en el tiempo bajo temperaturas altas. En el sector eléctrico y electronico,
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se debe tener en cuenta que los coeficiente de expansién térmica de la matriz y el
refuerzo deben ser similares para limitar los efectos de los esfuerzos internos a

través de la interfase, sobre todo al utilizar el compuesto a elevadas temperaturas.

2.12 Nitruro de Aluminio

El nitruro de aluminio es el Unico compuesto estable en el sistema binario de Al-N
y cristaliza en estructura tipo wurzita hexagonal, no existe naturalmente, por lo que
su produccién a nivel laboratorio ha sido posible utilizando procesos tales como
depositacion quimica de vapor, pirélisis de polimero y métodos de plasma de arco
[2]. La densidad tedrica del AIN es 3.26 g/cm?® y se disocia por encima de los 2500
°C bajo presion atmosférica de nitrégeno. EI AIN puro es incoloro y traslicido, pero
es coloreado por impurezas, por ejemplo, cuando existen impurezas de carbono
causan el tipico color gris claro en el polvo. Ademas es susceptible a hidrélisis por
agua y la humedad, razén de su caracteristico olor a amoniaco. Puesto que es un
material con enlace tipo covalente, la movilidad atdémica impide la densificacion
completa del AIN puro, por lo que requiere una muy alta temperatura de
sinterizado (>1600°C). Asi las presiones relativamente altas o los aditivos de
sinterizacion son necesarios para ayudar a la densificacion. Entre los aditivos
utilizados estan los oOxidos de tierras raras o alcalino-térreos. El papel de los
aditivos es formar una fase liquida para reaccionar con la capa de éxido sobre la
superficie de las particulas compactas y actuar como desgasificadores de oxigeno

para removerlo de la red [2].

El nitruro de aluminio es el nitruro semiconductor con la banda de energia
prohibida mas amplia (alrededor de 6.2 eV), se caracteriza por su alta temperatura
de estabilidad y por ser uno de los pocos solidos no metalicos que cuenta con alta

conductividad térmica.

En la figura 2.8 se muestran algunas de las aplicaciones del AIN, como son
algunas partes electronicas, tuercas y rondanas utilizadas por su estabilidad a alta

temperatura y conductividad térmica.
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Figura 2.8 Aplicaciones del AIN en el sector electrénico.

2.13 Mecanismos de transferencia de calor

El calor es una forma de energia en transito. Siempre que exista una diferencia de
temperatura entre dos cuerpos o entre dos porciones de un mismo cuerpo, se dice
que el calor fluye en una direccibn de mayor a menor temperatura. Hay tres
métodos fundamentales mediante los cuales ocurre este intercambio de calor:

conduccion, conveccion y radiacion [17].

Conduccion. Es el proceso en el que la energia térmica se transfiere por
colisiones moleculares adyacentes a través del medio material; el medio en si no

se mueve [17].

Conduccion

Figura 2.9 Mecanismo de transferencia de calor por conduccion.
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Conveccion. Es el proceso en el cual el calor se transfiere mediante el

movimiento real de un fluido [17].

W

(L (8 / Conveccién
/

Figura 2.10 Mecanismo de transferencia de calor por conveccion.

Radiacion. Es el proceso por el cual el calor se transfiere en forma de ondas

electromagnéticas [17].

Figura 2.11 Mecanismo de transferencia de calor por radiacion, conduccion y
conveccion.

2.14 Conductividad térmica

La difusividad térmica (a con unidades mm?s) es una propiedad especffica de
cada material para caracterizar la conduccion de calor en condiciones no
estacionarias. Este valor describe cuan rapido un material reacciona a un cambio

de temperatura.
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Tabla 2.4 Conductividad térmicay difusividad térmica de distintos materiales.

Conductividad térmica
W/(mK)
Aluminio 237 98.8
Acero 81 22.8
Cobre 399 117

Silice
Fundida 14 0.87
| Yeso 0.47
| Polietileno 0.15

Marmol . 1.35

Difusividad térmica mm?/s

Material

La conductividad térmica (A con unidades W/(m<K) describe el transporte de
energia en forma de calor a través de un cuerpo con masa (m) como resultado de
un gradiente de temperatura; en la fig. 2.12 se representa el flujo de calor del
extremo caliente de un cuerpo al extremo de menor temperatura. De acuerdo con
la segunda ley de la termodinamica, el calor siempre fluye en forma constante en

la direccidn de la temperatura mayor a la mas baja.

Figura 2.12 Esquema que describe el concepto de conductividad térmica con T1 >
T2

En la tabla 2.4 se presentan los valores de conductividades y de difusividad

térmica de algunos materiales [2].

La conductividad térmica es, por consiguiente, una propiedad especifica de cada
material usada para caracterizar el transporte de calor en ritmo estacionario. Se

puede calcular usando la ecuacién 2.2:



A(T) = p(T) = C,(T) * a(T) Ec. (2.2)

Donde:

p(T) = Densidad en funcion de temperatura, g/cm?

a = Difusividad térmica,cm? /s
C, = Capacidad calorifica especifica,]/gK
2.15 M6dulo de Young

Elmédulo de Young o médulo de elasticidad longitudinal es un parametro que
caracteriza el comportamiento de un material elastico, segun la direccién en la que

se aplica una fuerza [17].

Elasticidad (mecanica de sdlidos). En fisica el término elasticidad designa la
propiedad mecanica de ciertos materiales de sufrir deformaciones reversibles
cuando se encuentran sujetos a la accion de fuerzas exteriores y de recuperar la
forma original si estas fuerzas exteriores se eliminan. Para un material elastico
lineal e is6tropo, el médulo de Young tiene el mismo valor para una traccion que
para una compresion, siendo una constante independiente del esfuerzo siempre
gue no exceda de un valor maximo denominado limite elastico y es siempre mayor
que cero: si se tensiona una barra, aumenta de longitud. Tanto el médulo de
Young como el limite elastico son distintos para los diversos materiales. El médulo
de elasticidad es una constante elastica que, al igual que el limite elastico, puede
encontrarse empiricamente mediante ensayo de tension del material. Ademas de
este modulo de elasticidad longitudinal, puede definirse el médulo de elasticidad

transversal de un material [17].
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CAPITULO lll. DESARROLLO EXPERIMENTAL

En este capitulo se describe el procedimiento empleado para la fabricacion de los
compuestos por la técnica de infiltracién por contacto sin presion externa, ademas
de las caracterizaciones del ceramico AIN y la aleacion Mg-AZ91E.
Posteriormente, se muestra la descripcion de cada uno de los equipos y técnicas
experimentales de caracterizacibn microestructural y sus correspondientes
propiedades mecanicas, empleados en el desarrollo del trabajo experimental

esquematizando las etapas seguidas en la figura 3.1.

)

Polvos de AIN

SR

)

Prensado Uniaxial del
AIN a 14 MPa

SRR

Infiltracion de la
aleacion Mg-AZ91E a
850°C por 12 min, en

una atmosfera de

Argon.
Porosidad residual,
Caracterizacion Caracterizaciones Y distribucion
. s Caracterizacién
microestructural con mecénicas de Dureza térmica estructural,
MEB, Rayos "X" . y Mddulo de Young. : densidades, reaccion

interfacial.

Figura 3.1. Diagrama de flujo de trabajo experimental del compuesto AIN con
aleacion Mg-AZ91E.
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3.1 Procedimiento experimental
Materias Primas

Se utilizd la aleaciéon de magnesio AZ91E comercial producida por Thomson
Aluminium Casting Co., como matriz. La composicion quimica de esta aleacion

AZ91E se muestra en la tabla 3.1.

Tabla 3.1 Composicién % en masa de la aleacion Mg-AZ91E

Mg Al Zn Mn Si Fe Cu Ni

90 8.1-9.3 | 04-1 | 0.17-0.35 | 0.20max | 0.005max | 0.015 max | 0.001 max

Para la preparacion de compuestos por el método de infiltracion sin presion
externa, se utilizaron particulas de AIN con tres distintas distribuciones de tamafio
de particula, como material de refuerzo, adquirido del proveedor Sigma Aldrich Co.
La especificacion técnica del proveedor se muestra en la tabla 3.2. Partiendo del
supuesto de acuerdo al proveedor que los tamafos de particula del AIN estan en
menor a 17 um (<17 um), de entre 7 a 10 pm (7-10 pum) y menor de 10 pm (<10

pUm), como se muestra en la tabla 3.2.

Tabla 3.2 Nomenclatura de los polvos de AIN y su respectivo tamafio de particula.

] Polvo Tamarfio

AN (A) <17 pm

AN (B) 7al0pm
AN (C) <10pum
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Asi mismo, en la tabla 3.3 se muestran algunas propiedades fisicas y mecéanicas
de ambos componentes del compuesto ceramico AIN y metal, aleacion de

magnesio AZ91E.

Tabla 3.3 Propiedades de los materiales Mg-AZ91E y AIN

| AZ91E AIN
| Densidad (g/cm?®) 1.83 3.26
‘ Temperatura de fusion

° 595 2200

(°C)

Mddulo de Elasticidad
(Gpa)

Resistencia a latension 117 (Mpa) 320 (Gpa)

44-45 330

3.2 Procesamiento de las pastillas en verde

Para la compactacion de los polvos de AIN y formacién de los pastillas, se define
que los compactos tendran 0.5 cm de altura y un diametro del dado utilizado de
1.5 cm. Antes de hacer las pastillas es importante limpiar el dado con alcohol para
que no haya impurezas. Se pesan 1.16 g de AIN de cada uno de los
correspondientes tamafios de polvos, y posteriormente se distribuyen
uniformemente dentro del dado circular de acero empleando un aglutinante de
polietenol. Una vez hecho, se aplica una presién de 14 MPa para la compactacion,
una vez llegada a la presion deseada se mantiene la presion a la compactacion

deseada. En seguida se retira el preformado en verde para procesos posteriores.

Datos reportados muestran que la mejor presion para llevar a cabo la
compactacion de los polvos a pastillas es de 14 MPa [15]; de ahi se calculo la

fuerza requerida para prensar.

De la pastilla: A=mr? =n(1.25cm)? = 49087 cm?  Ec.(3.1)
P = F_ 14 MP
= 1 = a

F = AP = (49087x10"*m?)(14 MPa) = 6 872.18 N



Una vez pesada, la muestra de AIN se mezcld con polietenol como aglutinante con
un 1.04 % masa, se mezcld hasta volver homogénea y se vertio en el dado. Una
vez repartida la mezcla dentro del dado, se coloca debajo de la prensa con la

fuerza requerida y deja con la misma fuerza deseada por cinco minutos.

Figura 3.2. Dado donde se hicieron las pastillas y prensa Truper usada parala
compactacion.

La porosidad, la densidad, asi como el contenido de aleacion necesaria para la
infiltracion se calcularon por la “regla de las mezclas de fases”, siguiendo el

procedimiento siguiente. Considerando que el volumen de las pastillas esta dado

por la ecuacion 3.2.

1.5cm

2
Vastig = Tr2h = n( > 0.5cm = 0.88357cm? Ec.(3.2)

p

h=05cmd=15cm

Debemos considerar un factor de ajuste ya que este volumen de 0.88 cm?

pertenece a un compacto sin porosidad y sabemos que aproximadamente el 50%
estd ocupado por poros o cavidades formadas entre los contactos de las particulas

del ceramico AIN.

Asi el volumen de la pastilla seria:
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V. .. 0.88357cm?
v, = —pastilla _ = 0.4417cm3 Ec.(3.3)

orrelacionado con el compuesto 2 2

De tal forma, que la densidad del compuesto de acuerdo a la regla de las mezclas

esta dada por la ecuacion 3.3:
Pcompuesto = 2fipi Ec.(3.4)
Donde:
f; es la fraccion en volumen del componente i
p; es la densidad del componente i
Por otro lado, sabemos también que:
If, =1 Ec.(3.5)
Por tanto, por nuestro caso:

Ec.(3.6)

pCompuesto = faleaciénpaleacién + fcerémicopcerémico + fporospporos

Considerando la densidad de los poros como cero porque esperamos que todo
sea infiltrado por la aleacion Mg-AZ91E durante el procesamiento, tenemos la

densidad tedrica del compuesto:

pCompuesto = faleaciénpaleacién + fcerémicopcerémico Ec. (37)
g 3.269 g
Peompuesto = 05 (183 =) + 0.5( e ) =2545"  Ec.(38)

Calculando la cantidad de masa de aleacion necesaria para la infiltracion del

compacto poroso durante la infiltracion.

W,

pCompuesto = Vcompuesto Ec. (3.9)
compuesto
I/Vcompuesto = pCompuesto Vcompuesto = 2.545 g/cm3 (0'4417cm3)
chompuesto = 0.8059 )
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Para realizar la infiltracion en éptimas condiciones se realizé dicha infiltracién con

un % en masa de 30% de exceso de la aleacion de Mg-AZ91E.

3.3 Corte de la aleacion

Previamente a la produccién en verde de las pastillas, se cort6 la aleacion Mg-
AZ91E con una cortadora de disco de diamante de alta concentracion modelo
ISOMET BUEHLER de baja velocidad, mostrada en la figura 3.3.

Figura 3.3 Cortadora de diamante, de baja velocidad ISOMET.

Asi se repite con cada una de las pastillas y cada uno de los polvos. Previamente
a la infiltracién se colocaron las pastillas en un crisol de grafito recubierto con
nitruro de boro, con el objeto que al fundir la aleacién de Mg no se adhiera al
crisol, y reducir la contaminacion con el preformado ceramico. Las piezas
correspondientes al Mg-AZ91E se colocan sobre cada pastilla tomando el cuidado

necesario para insertar el crisol con las muestras al horno y evitar que se caigan
de su posicion.

La figura 3.4 muestra este arreglo donde a) se colocan las pastillas y b) con la
aleacién de Mg-AZ91E.



Figura 3.4 a) Pastillas en verde sobre el crisol de grafito y b) pastillas con la
aleacion de Mg-AZ91E previa a la infiltracion.

3.4 Infiltracién de la aleacion Mg-AZ91E

La infiltracion de la aleacién se realizé por medio de la técnica de infiltracién por
capilaridad sin presion externa. La preforma porosa del refuerzo se coloco, junto
con la aleacién Mg-AZ91E, en un crisol de grafito dentro de un horno de tubo
horizontal, trabajando con una atmdésfera de argén a un flujo de gas de 1.18 ml/s
con el propdésito de disminuir la formacion de 6xidos u otras fases que eviten la
infiltracion. Esto se realiz6 en un horno Carbolite tipo STF 161180, colocando la
muestra en el interior del tubo, el cual es calentado por resistencias eléctricas y es

mostrado en la figura 3.5.




Las muestras fueron sometidas a la temperatura recomendada para estos
materiales [15]. La figura 3.6 presenta el ciclo térmico seguido en la infiltracion de
la matriz en el preformado poroso de AIN, donde la primera rampa fue de 20
°C/min hasta 800°C con tiempo de permanencia de un minuto y la segunda rampa
de 10 °C/min hasta 850°C con una permanencia de 12 min, como se muestra en
la figura 3.7.

T e

1 min

Figura 3.6 Rampa de temperaturas y tiempos de permanencia en la
infiltracion.
Una vez enfriado el horno y sacadas del mismo, su aspecto fue el que se ilustra en
la figura 3.7, donde a) tal como salen del horno y b) removiendo el exceso de

aleacion.

Cabe resaltar que la infiltracion del metal liquido de Mg-AZ91E se realiza en las
preformas de AIN en verde donde el buen mojado que existe del metal en el
ceramico permite infiltrar las muestras sin fracturarlas. Tradicionalmente, es
necesario dar un presinterizaciéon a temperatura mayor de 1500°C a la preforma

ceramica con el propdsito de incrementar la resistencia de la pastilla y que pueda



soportar la presion durante la infiltracion del metal. Asi, con nuestra técnica
podemos aportar la eliminacién de esta etapa en el proceso de manufactura de

materiales compuestos de matriz metalica.

La figura 3.7 muestra las pastillas a) infiltradas recién salidas del horno y b)

pulidas y sin exceso.

Figura 3.7 Pastillas infiltradas a) al salir del horno, b) pulidas y sin exceso.

Para conocer la composicion y morfologia de cada uno de los compuestos
producidos se prepararon metalograficamente con lijas de SiC con malla de 240
hasta 1500, utilizando alimina en solucion de 1y, 0.3 p y 0.05 u al ser pulidas con
pafio por cinco minutos con cada solucién de alimina, antes de pasar a la
caracterizacion de los materiales por microscopia electronica y difraccion de rayos
X.



3.5 Distribucién de tamafio de particula

El equipo utilizado para conocer la distribucion de tamafio de particula es un
modelo LS100Q, marca COULTER, mostrado en la figura 3.8 permitiendo
encontrar y clasificar la distribucién de tamafio de particula de los tres polvos de

AIN utilizados en la produccién de los compactos porosos en verde.

Figura 3.8 Analizador de distribucion de tamafio de particula LS100Q

3.6 Difraccién de rayos X

El equipo utilizado para caracterizar los compuestos por difraccion de rayos X, fue
un difractdémetro modelo D5000, marca SIEMENS, en donde se observan tanto las
fases cristalograficas de los polvos de AIN iniciales como de los compuestos
finales. El equipo es mostrado en la figura 3.9 y es operado con una lampara de

Cu en el rango de barrido de 10 a 90° con un paso de 0.02 grados.



Figura 3.9 Difractometro de rayos x marca SIEMENS.

3.7 Caracterizacion estructural

Se examind la seccion transversal de los compuestos, previa preparacion de
pulido, el equipo utilizado para conocer la morfologia de los polvos y el compuesto
fue un microscopio electronico de barrido de emision de campo de alta resolucion,
modelo JMS-6400, marca JEOL, mostrado en la figura 3.10.

Ademas se realizaron microanalisis por EDS (espectrémetro de dispersion de
energia) en el material compuesto con el proposito de identificar la distribucion
cualitativa y cuantitativa de los elementos presentes en el compuesto, tanto en la

matriz como en el refuerzo.



Figura 3.10 Microscopio electronico de barrido.

3.8 Evaluacion del médulo de Young

La prueba mecanica fundamental para determinar la eficiencia de un material en
aplicaciones electronicas o0 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. Las pruebas para determinar el coeficiente de expansion térmica
se realizaron en un dilatdmetro vertical Linseis L75 en atmdsfera de nitrégeno
entre 25y 300°C.

3.9 Dureza

El propdsito de la prueba de dureza es medir cuantitativamente la resistencia de
un material a la deformacion plastica. La prueba de dureza Vickers es comuin
debido a su capacidad de amplio rango de carga. Se hicieron ensayos para
determinar la dureza en vickers HV de los compuestos AZ91E/AIN mediante un
durbmetro en distintas zonas del compuesto con el fin de obtener los suficientes

valores para sacar un buen promedio.



3.10 Conductividad térmica

Las muestras a medir fueron seccionadas a un espesor de aproximadamente 5
mm hasta quedar paralelas las dos caras. La conductividad térmica se midié en un
equipo Linseis LFA 1000 entre 25 a 300°C.

Figura 3.11 Equipo Linsels para medir la conductividad térmica.



CAPITULO IV ANALISIS Y DISCUSION DE RESULTADOS

Las propiedades de los materiales compuestos estan relacionadas con sus
caracteristicas microestructurales, como también de los materiales que lo
constituyen. Este capitulo se inicia con la presentacion de la caracterizacion de
los materiales de inicio usados en el trabajo. Se presentan los resultados
obtenidos mediante la técnica de infiltracion por capilaridad sin presién externa, y
caracterizacion de los materiales compuestos producidos empleando tres tipos de

polvos de AIN con distinta distribucion de tamafio de particula.
4.1 Caracterizacion de los materiales de inicio
4.2 Aleacion de Magnesio AZ91E

En el presente trabajo se usé como matriz la aleacion de magnesio AZ91E para la
fabricacion de los compuestos. La figura 4.1 muestra la micrografia de la aleacién
de Mg-AZ91E analizada mediante microscopia electrénica de barrido, en la que se
observa la presencia de algunos precipitados correspondientes a la fase g —
Mg,,Al,,, fase caracteristica de las aleaciones de Mg-Al en la matriz de magnesio,

del diagrama de fases Mg-Al.

Figura4.1. Estructuratipica de la aleacion AZ91E con la presencia de precipitados
B—Mg1,Al;



Asi mismo en la figura 4.2 se presenta el patrén de difraccion de rayos X de esta
aleacion AZ91E corroborando la fase de los precipitados g — Mg,,AlL,,

1200 -
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Figura 4.2 Difraccion de rayos X por la aleacion AZ91E.

4.3 Nitruro de aluminio

La distribuciéon de tamarfio de particula, asi como el enlace quimico entre los
cristales de aluminio y nitrégeno, son factores importantes que influyen en las

propiedades mecanicas del material ceramico.

Como se menciondé anteriormente, en el presente trabajo se utilizaron para la
fabricacién de los compuestos polvos de AIN con tres distintas distribuciones de
tamafo de particula (<17 pm, 7-10 um y <10 um) como refuerzo y como matriz de
aleacion Mg-AZ91E, recordando que para la fabricacién del compuesto no se
utilizé presinterizacion antes de la infiltracion y contribuyendo a un ahorro
energético. En la tabla 4.1 se presenta la denominacion de los tres polvos de AIN
con distribucién de tamafio de particula diferente y como nos referiremos a ellas

en un futuro.
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Tabla 4.1 Denominacion de los polvos de AIN

| Muestra: A

Tamarfo de particula

(um): <17

La morfologia de los polvos de AIN observados en el microscopio electronico de
barrido muestra la presencia de particulas de forma granular, irregulares y sin
forma geométrica definida. También es apreciable la distribucion irregular en el
tamafio de las tres muestras. No obstante, aunque son tres muestras de tres
tamafios distintos, soélo la muestra A es la que es facilmente reconocible debido a
gue es la mas grande. En las muestras B y C esta diferencia de tamafio no es tan
apreciable. Las imagenes de la figura 4.3 corresponden a los polvos de AIN para
las muestras a) A (<17 um), b) B (7-10 um) y ¢) C (<10 pm).



Figura 4.3 Imagenes de los polvos de AIN tomados por microscopia electronica
paralos polvos a) A (<17 um), b) B (7-10 um) y ¢) C (<10 um).



Como se puede apreciar en las imagenes de la morfologia de polvos del AIN, la
muestra con el tamafio mas grande de particulas es la muestra A, las muestras By C
son similares. Enseguida, se analizaron las graficas de distribucion de tamafio de

particula de las tres muestras.
4.4 Distribucién de tamafio de particula

Con el proposito de corroborar la distribucion de tamafio de particula de los polvos de
AIN y comprobar si corresponden a lo especificado por el proveedor, se obtuvo gréaficas

para los distintos polvos en relacion a su didmetro de particula y su porciento volumen.

En la figura 4.4 se reporta la grafica de diametro de particula contra el porciento
volumen de la muestra A (<17 um), en esta muestra existe una mayor concentracion de
volumen en particulas, con un diametro de 8 a 20 um. También hay presencia de
particulas de menor tamafio en menor cantidad hasta llegar a las mas pequefias de
0.04 um. Lo que muestra una distribucion de heterogénea del tamafio de particula. Sin
embargo se tiene mayor cantidad de particulas grandes entre 8 y 20 um. La muestra
aunque de tamarfio de particula grande con respecto de las demas, no es precisamente

mas grande en su mayoria que 17 pm.

% Volumen

T T T T T T
04 06 1 2 4 65 8 10 20 40

Diametrode Particula {um)

Figura 4.4 Distribucién de didmetro de particula contra % volumen para la muestra A (<17
Hm)
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Por otro lado, en la figura 4.5 se ve la distribucion de tamafio de particula contra el
porciento volumen de la muestra B (7-10 um), en la que existe una mayor
concentracion en volumen de particulas con un diametro en los intervalos de 0.6 a 1
um y 4 a 8 um, donde el pico con mayor % volumen se encuentra en 6 um. También
hay presencia de particulas de menor y mayor tamafio, en menor cantidad, con el limite
superior hasta 10 um al limite inferior de 0.04 um. Existe una cierta coincidencia con lo

especificado por el proveedor, siendo el tamafio en mayor proporcion volumétrica de 4
a8 um.

% Volumen

0 T T T T T

Didmetro de Particula (um)

Figura 4.5 Distribucion de diametro de particula contra % volumen para la muestra B (7-
10 um)

De igual forma, en la figura 4.6 se reporta la grafica de diametro de particula contra el
porciento volumen de la muestra C (<10 pm); en esta muestra existe una mayor
concentracién de volumen en particulas, con un didmetro en los intervalos de 0.6 a 1
pum disminuyendo en el intervalo de 4 a 8 um, donde el pico con mayor % volumen se
encuentra en 0.6 um. También hay presencia de particulas de menor y mayor tamafio,
en menor cantidad, con el limite superior hasta 17 pm al limite inferior de 0.04 pm.
También existe cierta coincidencia con lo especificado por el proveedor, encontrando
gue el tamafio en mayor proporcion volumétrica esta en el intervalo de 0.5 a 1 um. Por
ello, podemos afirmar que la muestra C (<10 um) es la que contiene el mayor volumen

de tamafio de particula mas pequefio.
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Figura 4.6 Distribucién de didametro de particula contra % volumen para la muestra A (<10
pum).

Con el propésito de comparar los tres tipos de polvos de AIN en sus distintas
distribuciones de tamafio de particula, se presentan las tres curvas en la figura 4.7 con
los resultados obtenidos por el equipo empleado con el reporte proporcionado en el

analisis.
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Figura 4.7 Resultados obtenidos por el equipo con sus curvas de distribucién de
tamafo.

Asi del LS analizador de tamafio de particula utiizado podemos obtener la tabla 4.2
con los datos promedio de las distribuciones de tamafio de particula de las tres

muestras.
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Tabla 4.2 Promedio del tamafio de particula de las muestras A, By C.

Muestra Tamafio de particula promedio (um):

A (<17 um) 7.766
B (7-10 pm) 3.595
C (<10 pm) 3.395

4.5 Difraccion de Rayos x a los polvos de AIN

Las fases presentes en los polvos iniciales se determinaron mediante difraccion de
rayos-X y los patrones de difraccion correspondientes se muestran en la figura 4.8 para
los tres tipos de polvos de AIN empleados, de donde también se observa que los picos
de las intensidades correspondientes a cada polvo coinciden entre las tres, por ello se
muestran los tres polvos en una misma grafica. De acuerdo con la indexacién
realizada, se corroboré que las reflexiones principales coinciden en los angulos e
intensidades Unicamente del compuesto AIN; ya que no se encontraron picos

adicionales, podemos decir que no hay existencia de otra fase, o contaminaciones en
los polvos de AIN.
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Figura 4.8 Espectro de difraccion de rayos X de los polvos de AIN de las muestras

A (<17 ym), B (7-10 pm) y C (<10 pm)



4.6 Caracterizacion del compuesto Mg-AZ91E/AIN

Las propiedades de los materiales compuestos estan relacionadas con sus
caracteristicas microestructurales, asi como de los materiales que los constituyen. En
esta seccidén se presentan los resultados de la caracterizacion del compuesto Mg-
AZ91E/AIN. Es recomendable observar la distribucion de la fase reforzante en la matriz,
asi como las fases presentes en el material compuesto, ya que de esto dependen

algunas propiedades mecanicas, térmicas y eléctricas.

Con el propdsito de caracterizar los tres materiales compuestos, se presenta la
caracterizacién microestructural por microscopia electronica de barrido para observar la
morfologia, asi como un andlisis cualitativo por mapeo de elementos y uno cuantitativo
por analisis en linea o ‘line scan”, para cada uno de los compuestos y se concluird con

un analisis comparativo entre los tres compuestos.

En la figura 4.9 se observa la distribucion del refuerzo AIN en la matriz de Mg-AZ91E
para el compuesto infiltrado a 850 °C por 12 minutos, recordando que se emplean los
compactos en verde de los polvos de AIN sin una previa presinterizacion para la

denominacion en tamafio de A (<17 pm).
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Figura 4.9 Micrografia por microscopia electronica de barrido del compuesto Mg-
AZ91E/AIN para los polvos A (<17 ym) a distintos aumentos.

Por otro lado, en la figura 4.10 presentamos la distribucion del refuerzo AIN en la matriz
de Mg-AZ91E para el compuesto infiltrado a 850 °C por 12 minutos, recordando que se
emplean los compactos en verde de los polvos de AIN sin una previa presinterizacion

para la denominacion en tamafo de B (7-10 um).



Figura 4.10 Micrografia por microscopia electronica de barrido del compuesto Mg-
AZ91E/AIN paralos polvos B (7-10 um) a distintos aumentos.

Por otra parte, en la figura 4.11 se observa la distribucion del refuerzo AIN en la matriz
de Mg-AZ91E para el compuesto infiltrado a 850 °C por 12 minutos, recordando que se



emplean los compactos en verde de los polvos de AIN sin una previa presinterizacion

para la denominacién en tamafio de C (<10 pm).

Figura 4.11 Micrografia por microscopia electronica de barrido del compuesto Mg-
AZ91E/AIN paralos polvos C (<10 um) a distintos aumentos.
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En las figuras 4.9 a 4.11 se muestras las micrografias del compuesto Mg-AZ91E/AIN,
en donde es mucho mas perceptible la diferencia de tamafio entre los tres compuestos.
En la microestructura Optica de las tres muestras del compuesto infiltrado a 850 °C se
observa una distribuciéon homogénea de particulas de AIN en la matriz de Mg-AZ91E, lo
gue indica que la infiltracidén, asi como su tiempo de residencia y la temperatura, fueron

las indicadas.

La dispersion de las particulas (region gris obscura) dentro de la matriz (gris claro)
como se muestra dio muy buenos resultados, no obstante, los tres compuestos A, B y
C de las figuras 4.9 a 4.11, muestran porosidad en el material. Dicha porosidad se debe
a la irregularidad entre las distintas particulas, no existe ninguna homogeneidad
respecto al tamafio, lo que provoca la formacion de cavidades por arqueamiento
cuando se comprime. Y cuando se realiza la infiltracién hay espacios en los que la
aleacion de Mg-AZ91E no le es posible llegar a estas condiciones. Asi como también
es originada por el desprendimiento de particulas de menor tamafio que quedaron
atrapadas en los huecos formados entre particuas de mayor tamafo durante la
infiltracion y las cuales se desprenden durante la preparacion metalografica, efecto
atribuido a la diferencia de dureza que existe entre la aleacion de Mg-AZ91E y el AN,
es posible también que en el desbastado cierta cantidad del refuerzo haya sido

desprendido de la superficie originando porosidad superficial del compuesto.

En la figura 4.23 es mas sencillo notar la diferencia de tamafio entre las muestras B y
C, ya que, como se menciond anteriormente la muestra con mayor tamafio de particula
de AIN es la A, la muestra C es la que tiene el menor tamafio de particula de AIN y la

muestra B la intermedia entre esas dos.

En los materiales compuestos el origen de los poros puede tener diversas fuentes, por
ejemplo: el empaquetamiento de gases durante la infiltracion y la contraccion de la
aleacion de la matriz durante la solidificacién, la cual, aparte de generar poros, también
puede generar esfuerzos residuales o grietas en las zonas entre las particulas de

refuerzo.
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Con el proposito de corroborar que la distribucion del refuerzo en la matriz de
magnesio sea homogénea se realizaron pruebas de analisis quimicos elementales
a los diferentes compuestos. La figura 4.12 presenta un mapeo de la distribucion
de los principales elementos, Mg, N y Al de los compuestos Mg-AZ91E/AIN, en el
cual es evidente que las particulas de AIN estan uniformemente dispersas, por el
otro lado se observa que la aleacion Mg-AZ91E se distribuye a lo largo del
compuesto. El analisis de mapeo de elementos constituye una técnica cualitativa
que describe el lugar en la imagen del compuesto donde existe un elemento
atomico representado por la brillantez del color hasta las partes obscuras que
describen la ausencia total de este componente. Asi en la figura 4.12 se puede ver
el mapeo para el Mg, Al y N. Se observa la coincidencia en presencia de Aly N, se
corrobora la parte de la particula de AIN y por otro lado se presenta el mapeo de
Mg en la parte continua del compuesto y observamos la ausencia (partes

obscuras) en la parte de las particulas de AIN.

Ademas, conforme se observa en las figuras 4.12 a 4.14, existe mayor a menor
tamafio la distribucidn de los elementos Mg, Al y N es cada vez mejor, debido a las
cavidades existentes y a una mejor distribucién y ordenamiento debido a su menor

tamafio de particula en las muestras By C.

Por otro lado, buscando la posible presencia de una interaccién entre el refuerzo y
la matriz como un producto de reaccién o interfase, se realizaron analisis quimicos

cuantitativos por rastreo.

La figura 4.12 muestra los perfiles de composicion para los componentes de Al, N

y Mg en el compuesto Mg-AZ91E/AIN producido empleando polvos del tipo A (<17
pm).
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Figura 4.12 a) Micrografia del compuesto AZ91E/AIN. Distribucion atbmica de los
elementos quimicos correspondientes al b) Magnesio, c) Nitrogeno, d) Aluminio
parala muestra A (<17 pm).

68



La figura 4.13 muestra los perfiles de composicion para los componentes de Al, N
y Mg en el compuesto Mg-AZ91E/AIN producido empleando polvos del tipo B (7-
10 pm).
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Figura 4.13 a) Micrografia del compuesto AZ91E/AIN. Distribucion atbmica de los
elementos quimicos correspondientes al b) Magnesio, ¢) Nitrégeno, d) Aluminio
parala muestra B (7-10 um).
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La figura 4.14 muestra los perfiles de composicion para los componentes de Al, N

y Mg en el compuesto Mg-AZ91E/AIN producido empleando polvos del tipo C (<10
pm).
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Figura 4.14 a) Micrografia del compuesto AZ91E/AIN. Distribucion atbmica de los
elementos quimicos correspondientes al b) Magnesio, ¢) Nitrégeno, d) Aluminio
parala muestra C (<10 pm).
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Figura 4.15 Micrografia del compuesto AIN/Mg-AZ91E tipo A (<17 pm)

MAG: 500x HV: 15kV WD: 12.3mm

Figura 4.16 Mapeo del compuesto AIN/Mg-AZ91E tipo A (<17 um)
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Figura 4.17 Micrografia del compuesto AIN/Mg-AZ91E tipo B (7-10 pm)

Figura 4.18 Mapeo del compuesto AIN/Mg-AZ91E tipo B (7-10 um)
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Figura 4.19 Analisis por rastreo del compuesto AIN/Mg-AZ91E tipo B (7-10 um)
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Figura 4.20 Micrografia del compuesto AIN/Mg-AZ91E tipo C (<10 um)
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Figura 4.22 Analisis por rastreo del compuesto AIN/Mg-AZ91E tipo C (<10 um)
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Figura 4.23 Micrografias y mapeos de los compuestos AIN/Mg-AZ91E a) A (<17um),
b) B (7-10 um) y c¢) C (<10 pm).



4.7 Difraccién de rayos X de los componentes AIN/Mg-AZ91E

En la figura 4.24 se observa el patron de difraccion de rayos x para el compuesto
AIN/Mg-AZ91E producidos con los polvos tipo A (<17 um). Se observa que los
picos de mayor intensidad corresponden al AIN, ademas de los picos de AIN. Se
observan picos de las fases de los 6xidos de magnesio y aluminio y los
precipitados tipicos de la aleacion Mg-AZ91E, que coinciden con los reportados
[15].
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Figura 4.24 Espectro de difraccion de rayos X del compuesto Mg-AZ91E/AIN de la

muestra A (<17 pm).

En la figura 4.25 se observa el patron de difraccion del compuesto Mg-AZ91E/AIN
producidos con los polvos tipo B (7-10 pum). Se nota que los picos de mayor
intensidad corresponden al AIN, ademas de los picos de AIN, asi mismo se
observan picos de las fases los 6xidos de magnesio y en menor cantidad la
presencia de zinc y precipitados tipicos de la aleacion Mg-AZ91E, que coinciden
con los reportados [15].
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Figura 4.25 Espectro de difraccion de rayos X del compuesto Mg-AZ91E/AIN de la
muestra B (7-10 um).

Por Ultimo, la figura 4.26 presenta el patron de difraccién en los compuestos Mg-
AZ91E/AIN producidos con los polvos tipo C (<10 um). Se observa que los picos
de mayor intensidad corresponden al AIN, ademas de los picos de AIN, asi mismo
se observan picos de las fases los 6xidos de magnesio y aluminio y precipitados
tipicos de la aleacién Mg-AZ91E, que coinciden con los reportados [15].
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Figura 4.26 Espectro de difraccion de rayos X del compuesto Mg-AZ91E/AIN de la

muestra C (<10 pm).
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De estos estudios de rayos x se puede concluir que no se observa una interaccion
entre el AIN y la aleacibn Mg-AZ91E que produzca una interfase. Sin embargo,
para poder ser detectada en el equipo se requiere una cantidad mayor al 5 % en

masa. Por lo tanto, para poder detectar la posible formacién de una interfase es
necesario emplear microscopia electrénica de transmision.
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4.8 Propiedades fisicas y mecéanicas

Al mezclar el cerdmico AIN con la aleacién Mg-AZ91E, se debe considerar que
habra un balance en las propiedades finales del compuesto, ya que es bien sabido
que se pierden y ganan propiedades al compararlos con los materiales iniciales,
en este caso se espera que con los altos contenidos de refuerzo ceramico se
incrementen las propiedades mecénicas del compuesto en comparacion con la
aleacién de Mg-AZ91E. En las siguientes secciones se comparan las propiedades

fisicas y mecanicas de los compuestos obtenidos.
4.9 Densidad

Los materiales compuestos de Mg-AZ91E/AIN son relativamente ligeros, a
consecuencia de los materiales iniciales, de los que forman parte. Las
propiedades mecénicas del nuevo material se ven afectadas por sus materiales
precursores. Es decir, la densidad de la aleacion es 1.83 g/cm® vy la del refuerzo
AIN es de 3.26 g/cm® siendo ocupado el espacio por cada una aproximadamente
50% en volumen del compuesto final. La tabla 4.3 muestra las densidades por la
forma geométrica y por el método de Arquimedes.

Como es de esperarse en los resultados de densidades, las densidades
geométricas son mayores que las reportadas por el método de Arquimedes, a
consecuencia que este método considera la porosidad del material al momento de
calcularse la densidad, mientras la densidad geométrica solo considera el peso de

la muestra y el volumen total.

Tabla 4.3 Densidad Geométrica, de Arquimedes y Porosidad Residual de las
Muestras A (<17 um), B (7-10 pm) y C (<10 pm).

Muestra Muestra Muestra
Compadsito A (<17 B (7-10 C (<10
Hm) pm) Hm)

Densidad geométrica(g/cm®) 2.76 2.79 2.84 |

Densidad Arquimedes(g/cm®) 2.56 2.58 2.55 |
Porosidad residual 7.33% 7.58% 10.30% |




Con la porosidad residual de cada uno de los tres compuestos se puede calcular
la fraccion de aleacidn final en cada compuesto. Por la restriccion de sumatoria se

sabe que la suma del refuerzo, la matriz y la porosidad es igual a uno. Por lo tanto,
tenemos:

Tabla 4.4 Fracciones finales de refuerzo, poros y aleacién de los compuestos A (<17
pm), B (7-10 um) y C (<10 pm).

fporos

Muestra A 0.073
Muestra B 0.075
Muestra C 0.10

4.10 Resultados evaluados del médulo de Young

La medicion del modulo elastico fue realizada en una prueba no destructiva, la
cual se basa en la generacion de impulsos transversales y longitudinales en la
muestra, en donde la adicion de la parte cerdmica hace que aumente el médulo de
Young en los compuestos resultantes, como consecuencia de la fuerza de enlace
atbmico del AIN (covalente), que proporciona mayor rigidez a la estructura en
comparacion con el enlace metalico de la matriz. Por ello, dicha propiedad se ve

favorecida con el incremento de contenido volumétrico de refuerzo.

En la figura 4.27 se muestra el modulo de Young, obtenido en los tres compuestos
AIN/Mg-AZ91E. El resultado muestra valores muy superiores al valor de la matriz
de la aleacion Mg-AZ91E. La muestra B (7-10 um) presenta los mejores resultados
en esta prueba, seguida por la muestra A (17 um) y finalmente la C (<10 pm), muy
cercanos a los reportados [4].
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Figura 4.27 Comparacién de los modulos de Young paralos compuestos y la
aleacion monolitica.

El valor del modulo de elasticidad obtenido en los compuestos Mg-AZ91E/AIN
fabricados en este trabajo es ligeramente menor a los encontrados por Lai y
Chung [19], quienes fabricaron un compuesto de AI/AIN con 58% de refuerzo,
obteniendo un modulo de elasticidad de 144 GPa. Sin embargo, el porcentaje de
refuerzo que ellos usaron fue mayor al que aqui se reporta y el modulo de

elasticidad del aluminio es mayor que el de la aleacion AZ91E.



4.11 Dureza

La dureza de los compuestos se midio utilizando el ensayo de dureza Vickers. En
la figura 4.28 se muestran los valores promedio de dureza de los compuestos Mg-
AZ91E/AIN y de la aleacién base. Al haber infiltrado la aleacion en la fase dura de
AIN, aumenta la resistencia a la penetracion de la superficie metalica. Este efecto
se corrobora al comparar los valores de dureza del compuesto con la aleacién de
Mg-AZ91E inicial, lo que también permite corroborar que la infiltracion y

distribucion de las particulas de AIN fue homogénea.
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Figura 4.28 Comparacion de ladureza de los compuestos y la aleacion monolitica.

El endurecimiento por precipitacion involucra la formacion de particulas finas que
interactian con el movimiento de las dislocaciones, incrementando asi la dureza
de la matriz y por consiguiente la del compuesto. Es decir, el efecto que pueden
introducir las particulas de AIN sobre las propiedades de la matriz es tan
importante como el efecto de los precipitados de segunda fase en endurecimiento
por precipitacion en la aleacion metalica [6]. El dato reportado de la aleacion
coincide con el tabulado en bibliografia. Sin embargo, los valores de los
compuestos dependen mucho del lugar donde se lleva a cabo la identacion ya que

la huella puede estar directamente en el borde entre la matriz y el refuerzo. La



muestra B (7-10 um) es la mas dura, seguida por la muestra C (<10 um) y siendo
la menos dura la muestra de tamarfo de particula mas grande A (<17 um). Esto
soporta lo mencionado anteriormente, ya que al contener los compuestos B (7-10
pum) y C (<10 pm) distribucién de tamarfo de particula en un rango mas distribuido

existe mayor posibilidad de evaluar los limites entre la matriz y el refuerzo.
4.12 Caracterizacién térmica

De los compuestos de Mg-AZ91E se obtuvo la conductividad térmica de manera
indirecta, anteriormente se ha mencionado la dependencia que existe entre dicha
conductividad térmica de un material con la capacidad calorifica, densidad y
difusividad térmica. Esta Ultima es la que en realidad mide el equipo, para
posteriormente obtener la conductividad térmica de la siguiente ecuacion 4.1. La

capacidad calorffica, Cp, también es medida por el equipo empleado.
A(T) = p(T) * C, (T) * a(T) Ec.(4.1)
Donde:
p(T) = Densidad en funcion de temperatura, g/cm?
a = Difusividad térmica,cm? /s
C, = Capacidad calorifica especifica,]/gK

La prueba se realiz6 a diferentes intervalos de temperatura para las tres muestras,
con el propésito de observar de qué manera varia la difusividad térmica del
compuesto, posteriormente cada cinco mediciones se obtuvo un promedio de
temperatura, difusividad térmica y capacidad calorifica para finalmente calcular su
conductividad térmica a las temperaturas de 25 °C, 100 °C, 200 °C y 300 °C. Los
resultados son dados en las tablas 4.5, 4.7 y 4.9 para los tres compuestos A (<17

pum), B (7-10 pm) y C (<10 um), respectivamente.
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Tabla 4.5 Variaciéon de la difusividad térmica de la muestra A (<17 um)

Temperatura | Densidad |Dif. Térmica Cp

(°C) (g/cm3) | (cm?/s) (J/gK)
23 2,33 0,236 0,815
23 2,33 0,239 0,831
23 2,33 0,233 0,872
23 2,33 0,236 0,833
23 2,33 0,237 0,859
106 2,33 0,205 0,698
106 2,33 0,202 0,719
105 2,33 0,202 0,705
103 2,33 0,203 0,697
100 2,33 0,205 0,683
198 2,33 0,19 0,766
196 2,33 0,191 0,807
195 2,33 0,194 0,77

196 2,33 0,193 0,759
197 2,33 0,194 0,768
305 2,33 0,175 0,805
301 2,33 0,177 0,812
299 2,33 0,177 0,82

298 2,33 0,176 0,844
298 2,33 0,178 0,819

Tabla 4.6 Promedios de temperatura, difusividad térmicay Cp parala muestra A
(<17 pm).

Difusividad Conductividad térmica

Tprom(°C)

térmica (cm?/s) ‘Cp("’gK)‘ (W/mK))
23 0.2362 | 0.842 | 46.3391

104 0.2034 0.7004 33.1934

196.4 0.1924 | 0774 | 34.6978
300.2 0.1766 | 082 | 33.7411

Asi mismo, en las tablas 4.6, 4.8 y 4.10 se resumen los promedios de las muestras
evaluadas para la temperatura, difusividad térmica, Cp y conductividad térmica
para los tres compuestos de AIN/Mg-AZ91E A (<17 pm), B (7-10 um) y C (<10

um), respectivamente.



Tabla 4.7 Variacion de la difusividad térmica de la muestra B (7-10 um).

Temperatura | Densidad |Dif. Térmica Cn

(cC) (g/cm®) | (cm?/s) {)/gK)
23 2,37 0,269 0,813
23 2,37 0,27 0,831
23 2,37 0,273 0,815
23 2,37 0,268 0,869
23 2,37 0,268 0,828
107 2,37 0,238 0,676
107 2,37 0,235 0,665
106 2,37 0,236 0,668
105 2,37 0,236 0,67

102 2,37 0,235 0,668
201 2,37 0,213 0,733
197 2,37 0,216 0,765
196 2,37 0,217 0,739
196 2,37 0,219 0,744
197 2,37 0,22 0,719
308 2,37 0,192 0,779
303 2,37 0,193 0,775
300 2,37 0,194 0,761
299 2,37 0,195 0,793
299 2,37 0,195 0,816

Tabla 4.8 Promedios de temperatura, difusividad térmicay Cp parala muestraB (7-
10 pm).

Conductividad

Difusividad Cp(J/gK) térmica

Tprom(°C)

térmica (cm?/s) (W/mK))
| 23 | 0.2696 0.8312 | 53.1096

105.4 0.236 0.6694 37.4408

197.4 | 0.217 074 | 380574
301.8 | 0.1938 0.7848 |  36.0463




Tabla 4.9 Variacién de la difusividad térmica de la muestra C (<10 um).

Temperatura | Densidad | Dif. Térmica Cp

(°C) (g/cm3) (cm?/s) (J/gK)
23 2,65 0,41 0,737
23 2,65 0,423 0,73

23 2,65 0,396 0,756
23 2,65 0,404 0,774
23 2,65 0,402 0,792
107 2,65 0,312 0,6932
107 2,65 0,311 0,635
105 2,65 0,311 0,645
104 2,65 0,311 0,644
101 2,65 0,313 0,631
200 2,65 0,266 0,685
197 2,65 0,267 0,743
196 2,65 0,269 0,682
196 2,65 0,269 0,715
197 2,65 0,27 0,688
306 2,65 0,231 0,729
302 2,65 0,231 0,718
300 2,65 0,231 0,728
299 2,65 0,234 0,799
298 2,65 0,235 0,753

Tabla 4.10 Promedios de temperatura, difusividad térmicay Cp parala muestra C
(<10 pm).

Conductividad
Cp(J/gK) térmica
(W/mK))

0.407 0.7578 |  81.7325

Difusividad

Tprom(C)|  termica (cm?/s)

0.3116 0.64964 |  53.6433
0.2682 0.7026 |  49.9358
0.2324 0.7454 |  45.9062

Finalmente se grafica (figura 4.29) las tres muestras, temperatura contra
difusividad térmica (mm?/s), se observa que la muestra B da los comportamientos
mas altos, en seguida del compuesto hecho a base del AIN mas fino y por ultimo
la muestra A hecha con los polvos mas grandes. Estos datos son relativamente
similares a los reportados [4]. Sin embargo, la secuencia de qué muestra tiene la

conductividad térmica mas alta y la mas baja difiere en orden.
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Figura 4.30 Difusividad térmica contra temperatura para las muestras A, By C.
Los materiales compuestos pueden ser empleados como materiales estructurales
o funcionales, dependiendo de las propiedades que presentan. De este modo, el

compuesto AZ91E/AIN podria ser utilizado como material de empaquetamiento



electronico, aplicacién que requiere de materiales con coeficientes de expansion
térmica  baja y conductividad térmica alta, debido a la baja deformacion

dimensional y elevada disipacion del calor generado durante su aplicacion.

Los compuestos Mg-AZ91E/AIN fabricados presentan un bajo coeficiente de
expansion térmica que varia de 9.61x10°°C™? para el compuesto C (<10 pm),
9.21x10°°°C™! para el compuesto B (7-10 pm) y de 8.963x10°°C™? para la A (<17
um), entre 25 y 300°C. Zhang y col. [20] reportan valores de 11.2 x10°° °C™ para
un compuesto de AI/AIN con 50% de refuerzo, asi mismo, Lai y Chung [19]
reportan un valor de 10.16 x10°® °C™* para un compuesto de AI/AIN con 54.6% de
refuerzo. Asi mismo, los resultados para la conductividad térmica media para los
tres compuestos fabricados, medida a 25°C se presentan en la fig. 4.31. La
conductividad térmica se incrementa de 47 W/mK para el compuesto fabricado con
particulas A (<17 um), a 53 W/mK para la particulas de tamafio B (7-10 um) y a 81
W/mK con tamafio de particula C (<10 um), medidos a temperatura de ambiente,
25°C. El cambio en la conductividad térmica puede asociarse a la diferente
conectividad de las particulas ceramicas de refuerzo dentro de la matriz de Mg-

AZ91E y tener diferente distribucion de tamafio de particula.
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Figura 4.31 Difusividad térmica a 25°C paralas muestras A, By C.
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4.13 Discusion de resultados

Caracterizacion de materiales de inicio. Se observd0 en la figura 4.1 que las
presentes fases de magnesio a-Mg y B-Mgi7Ali, son fases tipicas en la aleacion
Mg-AZ91E, descritas en el diagrama de fases Mg-Al.

En las tres muestras de los tres polvos A (<17 um), B (7-10 um) y C (<10 um) es
notoria la diferencia que existe de tamafios con respecto la muestra A y las
muestras B y C, diferencia de tamafio que se mostré a razon del porciento de
volumen con el diametro de particula. Demostrandose que la muestra C es la que
tiene la mayor cantidad de particulas con menor tamafio de particula. Siendo sus

tamafos promedios para A (7.76 pm), B (3.59 um) y C (3.39 um).

Caracterizacion del compuesto AIN/AZ91E. Se observo en las figuras 4.9 a 4.11 la
homogénea distribucion de la matriz en el refuerzo. De donde la muestra A
presentd la porosidad superficial mas grande. No obstante, los resultados de
porosidad residual indicaron que porosidad residual de cada una es A (7.33), B
(7.58) y C (10.30). El compuesto con mayor porosidad residual fue el compuesto
con menor tamafio de particula, lo que indica que el camino por el cual la matriz
liquida se infiltra es mucho mas angosto que en las muestras A y B; permitiendo
que se forme mas porosidad residual. Hechos que también se comprueban
calculando la densidad por el método de Arquimedes, siendo para A (2.56 g/cm?),
B (2.58 g/cm®) y C (2.55 g/cm?®), siendo C la menos densa.

La porosidad residual de cada uno de los compuestos también permitié conocer la
fraccion de aleaciéon AZ91E infiltrada para cada compuesto. Debido a que el
compuesto C presenta una porosidad mayor, analégicamente también presento la
menor cantidad de aleacidn infiltrada, aseveracion que se confirma en las figuras
4.19 y 4.22, en donde los andlisis por rastreo muestran de forma cuantitativa que

la presencia del magnesio es menor en el compuesto C que en el B.

Resultados obtenidos del médulo de Young mostraron que los valores oscilan
entre 108 y 122 GPa, siendo el compuesto B el que presentd los valores mas

altos. Datos reportados por Fatima Pamela Lara Castillo en “Sintesis vy
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caracterizacién termofisica de materiales compuestos de matriz metalica Mg-
AZ91E/AIN” 2013 [4], muestran datos similares. Los datos reportados en este
trabajo son ligeramente menor a los encontrados por Lai y Chung [19], quienes
fabricaron un compuesto de Al/AIN con 58% de refuerzo, obteniendo un modulo de
elasticidad de 144 GPa.

Los resultados para medir la microdureza en vickers oscilaron de 343 a 407 HV,
en donde se noté que el compuesto B mostro la dureza mas alta, datos reportados
por Fatima Pamela Lara Castillo en “Sintesis y caracterizacién termofisica de
materiales compuestos de matriz metdlica Mg-AZ91E/AIN” 2013 [4], muestran
datos similares. Cabe resaltar que la dureza de cada uno de los compuestos esta
directamente relacionada al punto en donde se hace la perforacién, ya que si toca
un punto donde solo haya refuerzo o donde sélo haya aleacién, el resultado saldra
de la media, lo que muestra que debe evaluarse con otro método macroscopico y
no microdureza.

Los resultados obtenidos de conductividad térmica muestran que entre mas
grande es el tamafio de particula es menor la conductividad, siendo el compuesto
con conductivividad mas alta el compuesto C. Este comportamiento coincide con
el reportado por Fatima Pamela Lara Castillo en “Sintesis y caracterizacion
termofisica de materiales compuestos de matriz metélica Mg-AZ91E/AIN” 2013 [4],
muestran datos similares.

Los compuestos Mg-AZ91E/AIN fabricados presentan un bajo coeficiente de
expansién térmica que varia de 9.61x10°°C™* para el compuesto C (<10 um),
9.21x10°%°C™* para el compuesto B (7-10 pm) y de 8.963x10°°C™ para la A (<17
pm), entre 25 y 300°C. Zhang y col. [20] reportan valores de 11.2 x10°® °C™ para
un compuesto de AIAIN con 50% de refuerzo, asi mismo, Lai y Chung [19]
reportan un valor de 10.16 x10°® °C* para un compuesto de AI/AIN con 54.6% de

refuerzo.
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CONCLUSIONES

v

La hipotesis se cumple ya que al tener un menor tamafio de particula,
incrementa el area de contacto y la mayoria de las propiedades mecanicas
se ven favorecidas. No obstante, la porosidad disminuye las mismas.

Los compactos en verde se producen empleando una presion de
compactacion de 14 MPa para tres diferentes muestras de polvo de AIN de
diferente tamafo de particula, sin observar deformacion de la preforma.

Los estudios de microscopia electronica de barrido muestran que el
refuerzo y la matriz estan homogéneamente distribuidos sin la formacion
aparente de interfase o bien sin productos de reaccién entre la matriz y el
refuerzo.

Los resultados obtenidos muestran el tamafio promedio de particula en
conjunto con el método de Arquimedes, muestran que un tamafio promedio
de particula de AIN de 3.39 um, provocan un aumento en la porosidad
residual del compuesto.

El tamafio de particula de los compuestos afecta directamente la cantidad
de matriz infiltrada. Siendo la muestra C (<10 um) la que presenté menor
aleacion de Mg-AZ91E debido a la mayor cantidad de poros que tiene.

La dureza al ser dependiente del lugar donde se perfore si es refuerzo o
matriz, se recomienda utilizar otro método para medirla que no sea
microdureza, sino macrodureza.

La conductividad térmica esta directamente relacionada con del area de

contacto, por lo tanto la muestra con menor tamafio C (<10 um), presento

los mejores resultados.
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