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RESUMEN

La union acero/alimina mediante la utilizacion de un elemento de union, cuyo punto de fusién es
més bajo que el de los componentes principales, presenta diferentes dificultades como son, las
diferencias en los coeficientes de expansion térmica, problemas de mojado del material de aporte
sobre el ceramico, excesiva interdifusion atdmica de los elementos y formacion de fases fragiles.
El presente proyecto se enfoco en la realizacion de uniones disimiles Al,O3/AISI 410S utilizando
un elemento de union 45Cu55Ti (% at.). Los compactos de alimina se realizaron a partir de
polvos de a — Al,05, obteniendo compactos con un promedio del 96 % de densificacion. Las
uniones fueron realizadas en un horno de tubo horizontal a diferentes temperaturas (970 a 1010
°C) y a diferentes tiempos (5 a 35 minutos) con el fin de evaluar la evolucion microestructural en
la interfase. La interfase se caracterizd por la técnica de microscopia electronica de barrido
mediante analisis puntual, lineal y mapeo; para lo cual se debi6 seguir una preparacion cuidadosa,
mediante desbastado y pulido de la superficie a analizar. Se observo la alta difusion del Fe hacia
el elemento de union, encontrando fases en la zona de reaccion adyacente a la alimina, donde
este elemento se encuentra presente desde temperaturas y tiempos bajos. Se observo que la
presencia del Ti y el Fe en la interfase incrementa a medida que se acerca al acero, mientras que
el contenido del Cu decrece. El contenido del Cu decrece drasticamente en la zona de reaccion
adyacente al acero. Ademas, mediante andlisis lineal se observo el efecto de la temperatura sobre
el incremento del espesor de la interfase, asi como en la difusion del Fe hacia el elemento de
unién. La formacion de fases fragiles afectd considerablemente la resistencia de la union, ya que
la maxima resistencia alcanzada fue de 9.72 MPa y corresponde a una union realizada a 980 °C y
25 minutos de tiempo de permanencia.

Palabras clave

Soldadura fuerte, interfase, mojado, sinterizacion, aleacion.



ABSTRACT

The steel / alumina joint by using a joint element, whose melting point is lower than that of the
main components, presents different difficulties such as, differences in thermal expansion
coefficients, wetting problems of the filler metal on the ceramic, excessive atomic interdiffusion
of the elements and formation of fragile phases. The present project focused on the realization of
dissimilar Al2O3 / AISI 410S joints using a filler metal 45Cu55Ti (at.%). The alumina compacts
were made from powders of a-Al2O3, obtaining compacts with an average of 96% densification.
The joints were made in a horizontal tube furnace at different temperatures (970 to 1010 ° C) and
at different times (5 to 35 minutes) in order to evaluate the microstructural evolution at the
interface. The interface was characterized by the scanning electron microscopy technique by
punctual, linear and mapping analysis; for which it was necessary to follow a careful preparation,
by roughing and polishing, of the surface to be analyzed. The high diffusion of Fe to the filler
metal was observed, finding phases in the reaction zone adjacent to the alumina where this
element is present from temperatures and low times. It was observed that the presence of Ti and
Fe at the interface increases as it approaches the steel, meanwhile the Cu content decreases. Cu
content decreases dramatically in the reaction zone adjacent to steel. In addition, the effect of
temperature on the increase in the thickness of the interface was observed by linear analysis, as
well as on the diffusion of Fe to the joint element. The formation of fragile phases significantly
affected the strength of the joint, since the maximun strength reached was 9.72 MPa and
corresponds to a joint made at 980 °C and 25 minutes of holding time.



CAPITULO 1 INTRODUCCION

Los materiales ceramicos presentan caracteristicas que nos permiten utilizarlos en un amplio
rango de aplicaciones. Su excelente resistencia a la corrosion y sus elevadas temperaturas de
trabajo los hace altamente atractivos para aplicaciones estructurales [1]. Dentro de los materiales
ceramicos se encuentra la alumina, la cual es usada en aplicaciones donde el material debe operar
a temperaturas altas [2]. El problema con la alimina es que es un material fragil; por lo tanto, la
unién de materiales disimiles es una buena alternativa para superar este problema y ampliar su

rango de aplicaciones [3].

La union de materiales disimiles nos permite obtener disefios de ingenieria con
caracteristicas Utiles en un rango amplio de formas. Hoy en dia, es muy comun utilizar la union
de materiales disimiles para hacer productos mas adecuados en aplicaciones particulares. Sin
embargo, los ceramicos en comparacion con los metales, tienen caracteristicas muy distintas,
tales como: baja densidad, son resistentes pero fragiles, etc. Otra caracteristica de los materiales
cerdmicos es que no son conductores eléctricos ni térmicos, por lo que algunos son utilizados

como refractarios y la gran mayoria son usados como aislantes térmicos y eléctricos [3, 4].

El método de soldadura fuerte (brazing) es una técnica de unidn en fase liquida que
consiste en colocar un elemento de unién (aleacién metalica de espesor en orden de las micras)
en medio de los componentes metalico y ceramico, con el fin de que este promueva un contacto
intimo con los componentes principales. Ademas, durante el proceso de union, el elemento de
unién debe fundir y fluir entre los componentes para que se produzca la union mediante el
desarrollo de nuevas fases en la interfase de la unién [5]. El elemento de union deberad también
tener un punto de fusion mas bajo que el de los componentes principales, ya que la temperatura
de union utilizada, se toma en base a la temperatura de fusion del elemento de unién sin que esta

afecte las propiedades mecéanicas de los componentes principales [6].

Se han encontrado diferentes trabajos de investigacion en los cuales se une alimina a un
metal mediante el método de soldadura fuerte, y en los cuales se han utilizado diferentes formas
de unir los componentes principales situando un elemento de union entre ambos. En la mayoria

de los casos, se ha analizado el efecto del contenido de titanio sobre los resultados finales tanto
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en la microestructura como en la resistencia que adquiere la union al final del proceso. Ademas,
se ha evaluado el efecto que tienen el tiempo y la temperatura sobre el espesor de la capa de
reaccion que se forma en la interfase de la unidn durante el procesamiento, y el efecto del espesor
de la interfase sobre las propiedades mecanicas [7]. Dentro de los procesos de union por el
método de soldadura fuerte, algunos investigadores han utilizado procesos de metalizado sobre la
superficie de la alumina con el fin de hacer esta superficie mas reactiva. Con esto buscan mejorar
el mojado de la fase liquida sobre la superficie alimina, seguida de una difusion atémica y la
formacion de una zona de reaccion en la interfase [8]. La union de alumina/acero ha presentado
problemas de alta interaccion quimica en la intefase, afectando las propiedades mecénicas de la
unién debido a la formacion de fases fragiles en la zona de reaccion. Por lo tanto, en el presente
trabajo se busca analizar la evolucién microestructural de uniones Al,O3/AlSI 410S, asi como las

diferentes fases que se formen durante el proceso de unién.

2.1 Objetivo general
Producir uniones alimina/AlS1410S mediante el método de soldadura fuerte utilizando 45Cu-
55Ti (% atémico) como elemento de union y evaluar la evolucion microestructural en la interfase

de la unién mediante microscopia electronica de barrido.

2.2 Objetivos especificos

e Producir una serie de compactos densos a partir de polvos de a-alimina.

e Producir uniones mediante el método de soldadura fuerte empleando Ti-Cu como
elemento de union.

e Caracterizar las fases producidas en la zona de reaccién que se forma en la interfase
alimina/AlIS1410S mediante microscopia electrénica de barrido.

e Evaluar el efecto de los pardmetros de union (temperatura y tiempo) sobre la
microestructura de la interfase.

e Evaluar la resistencia al corte de las uniones para encontrar las condiciones, de
temperatura y tiempo de permanencia, a las cuales la unién alcanza su maxima

resistencia.

2.3 Justificacion
Existen diferentes problemas que se presentan en uniones metal/ceramico en las que diferentes

investigadores, a través de los afios, han venido trabajando. El problema de mojado de la
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superficie cerdmica, la cual es necesario activar mediante la utilizacion de un metal altamente
reactivo, es uno de los que mayor atencion ha recibido. Sin embargo, en la union acero/alimina el
problema ahora se dirige hacia la superficie del acero. Esto debido a la alta reactividad del Fe con
los metales presentes en el elemento de union, donde la alta difusion de este hacia la interfase
puede llevar a la formacion de fases complejas y fases fragiles pudiendo provocar la
concentracion de esfuerzos en la interfase afectando las propiedades mecéanicas de la union y
provocando la falla prematura de la misma. Por tal motivo, en el presente trabajo se busca
analizar la evolucion microestructural en la interfase de la union Al.O3/AISI 410S variando
temperatura y tiempo, para lo cual, se hard uso de la técnica de microscopia electronica de

barrido como principal técnica de caracterizacion.

2.4 HipoOtesis

El alto contenido de Ti en el elemento de union 45Cu-55Ti (% atémico) promovera la difusion
del Fe hacia la interfase de uniones Al,O3/AISI 410S debido a la afinidad entre ambos elementos
incrementando drasticamente el espesor de la interfase con la temperatura y tiempo de

permanencia.



CAPITULO 2 REVISION BIBLIOGRAFICA

Existen diferentes tipos de materiales, entre los cuales se encuentran los metales, ceramicos,
polimeros y semiconductores. Cada uno de estos materiales posee estructuras y propiedades
distintas, y cuando estos se combinan, surgen los materiales compuestos. Al combinar dos o mas
materiales para producir los materiales compuestos, se producen propiedades que no se
encuentran en ningun material individual. La union de materiales se puede considerar dentro de la
produccion de materiales compuestos, debido a que se combinan las propiedades de dos o0 méas

materiales para producir un material nuevo con nuevas caracteristicas [9].

2.1 Unidén de materiales

La unién de materiales ha tomado gran importancia a medida que nuevos materiales de ingenieria
son necesarios, ya sea para aplicaciones funcionales o estructurales. Con la union de materiales se
busca poder producir piezas complejas a partir de piezas simples, como es el caso del
turborreactor mostrado en la Figura 2.1 [10], el cual se divide en tres partes principales: un

compresor, una camara de combustion y una turbina [11].

En un turborreactor la temperatura de trabajo y la presion son diferentes en las tres areas
por lo que se requiere de materiales diferentes, como se muestra en la Figura 2.2 [12]. La seccion
de compresion opera a temperaturas bajas 0 medianas, y a menudo se utilizan componentes de
titanio. La camara de combustion trabaja a alta temperatura y se requieren de superaleaciones
base niquel. La coraza exterior esta sujeta a temperaturas bajas y resultan satisfactorios el
aluminio y los materiales compuestos. A esto se debe la importancia de la unién de materiales
con propiedades diferentes, ya que, ademas de producir piezas complejas, se busca aprovechar las
propiedades de los materiales y superar las desventajas que limitan su aplicacion en ciertas areas.
De esta manera, el rango de aplicaciones de los materiales se incrementa al incrementar la
resistencia mecanica, la resistencia a los agentes agresivos, asi como la temperatura de trabajo
[13].



Camara de
combustion

Turbina

Compresor

Figura 2.1 Turborreactor que sirve para impulsar un avion. Este aspira aire y lo comprime a alta
presion para después pasar a la camara de combustion, donde los gases productos de la reaccion,
son expulsados con gran fuerza haciendo girar una turbina [10, 11].

Aire ambiente 200 °C 600 °C

1100 °C
N\ 700 °C
Superaleaciones
Materiales é
compuestos
Alabes de la
it =epzq M Lol turbina criticos

Figura 2.2 Esquema de un turborreactor que muestra las diferentes temperaturas de trabajo y la
presencia de diferentes materiales [12].



Existen tres tipos de técnicas generales de unién de materiales (Figura 2.3): uniones
mecénicas, las cuales pueden requerir elementos como tornillos, remaches; uniones en fase
solida, como union por friccion y union por difusion; y uniones en fase liquida [14], las cuales
incluyen un elemento de union cuyo punto de fusién es menor que el de los componentes
principales[15]. Sin embargo, el método de union que se elija dependerd de los materiales, el
disefio de la union y de las condiciones de servicio predichas [13]. En este reporte se hablard mas
ampliamente del método de soldadura fuerte por ser el método utilizado para este proyecto, en el
cual, es comdn utilizar un elemento de uniéon con un metal activo o metalizar la superficie

ceramica.

Técnicas de
unioén de
materiales

Uniones en fase Uniones en fase
solida liquida

Mecéanicas

L | Unidn por . .
Ensamblado friccion Adhesivos Brazing

Union por Metalizado de

— Roscado — el —  superficie
difusion ceramica

| Aleacion metalica
con metal activo

Figura 2.3 Técnicas generales de union de materiales.



2.2 Soldadura fuerte (brazing)

El interés en la unién de materiales disimiles surgié hace mas de 80 afios, de acuerdo con
antecedentes encontrados donde se desarrollaron varias técnicas para lograr un contacto intimo
entre los componentes y una zona de reaccion uniforme y resistente en la uniéon [16-19]. Por su
parte, los ceramicos cobraron gran interés en la union de materiales disimiles, debido a que
poseen excelentes propiedades, como son: resistencia a temperaturas altas, a la corrosion, a la
abrasion, etc. Sin embargo, debido a la fragilidad de los ceramicos, es necesario unirlos a un
metal para poder aprovechar sus propiedades en aplicaciones donde no podrian utilizarse como
materiales individuales [20, 21]. El método de soldadura fuerte es un método utilizado en la
unién de materiales disimiles (metal/ceramico) que toma lugar a temperaturas por arriba de los
450 °C y es asociado con la formacion de una fase liquida que se da durante el proceso de union.
Esta fase liquida pertenece a una aleacion metélica en forma de ldmina cuyo espesor debe estar
en el orden de las micras (por lo general menor a 50 micras) y cuyo punto de fusién es mas bajo
que el del metal y el cerdmico que se van a unir. La aleacion metalica de bajo espesor es situada
entre los componentes principales en un arreglo tipo sandwich, la cual, al llegar a la temperatura
de fusién, esta funde y fluye por fuerzas de capilaridad a traves de los materiales [15]. De
acuerdo con Schwartz [22], algunas de las ventajas del método de soldadura fuerte son las

siguientes:

e Fabricacién econémica de multicomponentes complejos.

e Es un método simple para obtener un area de unién extensa.

e Se pueden unir metales a no metales.

e Se pueden unir metales a ceramicos.

e Se pueden producir grandes ensambles en condiciones de libre esfuerzo.

e Técnicas reproducibles y confiables de control de calidad.

De acuerdo con Jacobson y Humpston [6], para elegir un elemento de union (aleacién

metalica) para unir materiales, se deben tomar en cuenta las siguientes caracteristicas:

e Debe tener una temperatura de fusion por debajo del punto de fusion de los materiales a

unir.



e Debe mojar los materiales a unir.

e No debe erosionar excesivamente las superficies de los materiales a unir. Las reacciones
asociadas en la interfase, las cuales deben ocurrir para formar el enlace metalico, no
deben resultar en la formacion de grandes proporciones de fases fragiles en la union, o
grandes concentraciones de estas fases, a lo largo de la interfaz u otras regiones criticas de
la union. Similarmente, los productos de la capa de reaccion no deben generar otras
formas de debilidad tales como poros o que sean susceptibles a la corrosion.

e No debe contener constituyentes o impurezas que podrian fragilizar o debilitar la unién
resultante.

e El espesor del elemento de unién debe estar en el orden de las micras, preferentemente

menor a 50 micras.

Por otro lado, los cerdmicos (materiales con un amplio rango de aplicaciones como materiales
refractarios, estructurales, aislantes eléctricos, catalizadores, etc.) tienen, ademas de la fragilidad,
el problema de mojado. Debido a este problema, se han desarrollado técnicas para realizar
uniones de metal-cerdmico o cerdmico-ceramico con el fin de promover el mojado en la
superficie cerdmica, ya que no cualquier metal moja esta superficie. Es por esta razén que se han
desarrollado una serie de aleaciones metalicas que ademas de promover el mojado, disminuyen el
punto de fusion comparado con los elementos individuales [21, 23, 24]. EI mojado es una parte
esencial durante el proceso de union por el método de soldadura fuerte, por lo tanto, a
continuacidn se hablara acerca del mojado, el mojado reactivo y el efecto de la rugosidad en el

mojado.

2.3 Mojado de un liguido sobre una superficie solida
La medida cientifica mas ampliamente aceptada y mejor establecida del comportamiento del
mojado, es el a&ngulo de contacto. De acuerdo con Young [6], el &ngulo depende solamente de la

tension superficial de los materiales tal como se muestra en la ecuacion 2.1 [6].

YsL = Ys¢ — Y1C0S0 2.1

Donde ys, es la tension superficial entre el solido y el liquido, ys. es la tension superficial

entre el solido y el gas, y y, ¢ es la tensidn superficial entre el liquido y el gas [6].



El modelo clésico de mojado est& basado en el comportamiento de una gota liquida sobre
un solido con una superficie plana, como se muestra en la Figura 2.4. Al colocar la gota sobre el
substrato se crean tres tensiones superficiales, entre la gota y el substrato solido, entre la gota y el

aire, y entre el substrato solido y el aire. A partir de las tres tensiones superficiales se hace un

balance de fuerzas con la ecuacion 2.1 de Young [6]:

Yie

Gas, G

7] Liquido, L

YsG ¥si Sélido, S

Figura 2.4 Fuerzas de tension superficial cuando una gota liquida moja una superficie sélida y el
angulo de contacto es menor a 90° [6].

El d4ngulo de contacto 8 provee una medida de la calidad del mojado. Asi, se dice que
cuando el angulo 8 es menor de 90°, entonces ocurre mojado de la gota liquida sobre el substrato.

Pero, cuando el angulo es mayor a 90°, la ausencia del mojado sobre el sustrato es evidente ya

que esta tiende a ser esférica (Figura 2.5) [25].



YiG

Gas, G

Figura 2.5 Fuerzas de tension superficial cuando una gota liquida no moja
una superficie sdlida y el angulo de contacto es mayor a 90° [25].

2.3.1 Efecto de la rugosidad en el mojado

Ahora ¢Qué pasa con la mojabilidad de una superficie rugosa? Wenzel [26] fue el primero en
estudiar el fendmeno de mojado en superficies rugosas y mas tarde Cassie y Baxter [27] en 1944,
quienes estudiaron superficies hidrofobicas (repelentes al agua) [28]. De acuerdo con Wenzel
[26] la mojabilidad es altamente influenciada por la rugosidad de la superficie y el mojado ocurre
cuando una interfase soélido-gas es remplazada por una solido-liquido. La relacion superficial
varia con las condiciones del sistema y pueden variar durante el proceso de mojado, dependiendo
de la morfologia de la superficie. Ya que cada interfase tiene su propia energia superficial, el
resultado es un incremento o decremento neto del total de la energia superficial.

En un area medida con una superficie rugosa, hay mayor superficie y por lo tanto mayor
intensidad en la energia interfacial que en la misma unidad de area medida de una superficie lisa.
Esto envuelve un cambio proporcional en las caracteristicas de mojado del sélido. Esto nos dice
gue cuando una gota moja un sélido, la superficie bajo la gota es mayor si la superficie es rugosa
que si es lisa. Como consecuencia, hay un decremento en la energia neta mas grande, y por lo
tanto hay un esparcimiento de la gota mas rapido sobre la superficie rugosa. Pero si la superficie

es inerte al liquido (repelente), la gota asumira una forma mas esférica (de angulo de contacto
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mayor a 90°). Esto quiere decir que a medida que la rugosidad incrementa en la superficie del
solido, la liofilia (existe mojado de un material liquido sobre una superficie) o liofobia (no hay
mojado de un material liquido sobre una superficie, por lo que esta es repelente al liquido) de la
superficie también lo hace. Wenzel [26] tom0 en cuenta un factor de rugosidad (ecuacion 2.2) y
lo agreg6 a la ecuacion de Young, quien asumio el mojado en una superficie completamente lisa,

dando como resultado la ecuacién 2.3.

superficie actual 29

r = factor de rugosidad = — —
superficie geométrica

La superficie actual se refiere a la superficie con rugosidad, la cual serd mayor que la

superficie lisa (que en la ecuacion 2.2 es la superficie geométrica).

cosp,, = rcosby 23

Donde ¢, es el angulo de Wenzel, r es el factor de rugosidad y 6y es el angulo de Young. Por lo tanto,
mediante la ecuacién de Young y el factor de rugosidad, Wenzel [26] pudo calcular el &ngulo de contacto

para superficies rugosas [28].

Las superficies rugosas en la union de materiales por el método de soldadura fuerte son comunes,
ya que dentro de la preparacion de los componentes a unir, se requiere de la creacién de una superficie

rugosa logrando incrementar la el rea de contacto y la afinidad de esta por el liquido.

El mojado se puede analizar mediante dos tipos de angulo de contacto, el estético y el
dinamico (gota que se encuentra inclinada por la fuerza de gravedad, que por lo general se
encuentra en una ventana o el parabrisas de un auto y que incluye un angulo de avance y uno de
retroceso). Este angulo de contacto dinamico esta representado en la Figura 2.6 [29]. Sin
embargo, el angulo de contacto mé&s comunmente utilizado para las mediciones es el estatico, que

corresponde al de la Figura 2.4.
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Figura 2.6 Histéresis del mojado dindmico donde 8y es el angulo de retroceso, 84 es el angulo
de avance y g es la gravedad que hala la gota hacia abajo. La gravedad hala la gota mientras la
histéresis la mantiene en su lugar [29].

Las dos formas usadas para medir el &ngulo de contacto estatico son mediante el método
de la gota colocada en una superficie sélida y el de la gota colgante [30]. Ademas, existen varias
maneras de medir el angulo de contacto con el método de gota seésil, entre las cuales estan, el
método lateral (side-on), que es el cominmente usado; y el método arriba-abajo (top-down), que
consiste en observar la gota desde la parte alta. También existen tres modelos matematicos que se
pueden usar para calcular el angulo de contacto, los cuales son: el algoritmo del angulo medio
(half-angle), Analisis axisimétrico del perfil de la gota (ADSA: por sus siglas en inglés) y el
algoritmo del perfil de la gota (drop shape) [31]. Gu y col. [32] midieron el angulo de contacto
mediante la gota sobre la superficie sélida utilizando la técnica de método lateral . Ellos aplicaron
los algoritmos del angulo medio y ADSA y de acuerdo con sus resultados, el algoritmo del
angulo medio es mas exacto cuando se miden angulos agudos (menores de 90°), y recomiendan
el algoritmo ADSA para medir angulos obtusos (mayores de 90°; cuando se buscan una

superficie liofébica, los angulos obtusos son los deseados).

2.3.2 Mojado reactivo
El mojado en materiales ceramicos es un problema en el que se ha venido trabajando desde hace
muchos afios. Las superficies de estos materiales por lo general no son reactivas en presencia de

cualquier metal, por lo que se han desarrollado técnicas que permitan unir un material ceramico a
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un metal promoviendo un mojado reactivo mediante la union por el método de soldadura fuerte.
Un mojado reactivo ocurre progresivamente cuando el liquido altera la superficie; esto es cuando
el liquido contiene algin surfactante (agente que actle en la superficie), un soluto reactivo
(reactiva y reacciona con la superficie) o la superficie es porosa (infiltracién de sustancias
reactivas en los poros), y es progresivamente invadida por el reactivo [33]. EI mojado reactivo
toma lugar en sistemas metal/ceramico donde ocurren reacciones en la interfase de la union que
Ilevan a la formacion de capas continuas de nuevos compuestos [34]. Ademas, envuelve siempre
un cambio quimico en la interfase [35]. Bormashenko [36] estudio el &ngulo de contacto aparente
del mojado reactivo para superficies: lisas; rugosas, donde, de acuerdo con el régimen de Wenzel,
la energia superficial incrementa linealmente con la rugosidad de la superficie, ademas el mojado
solo se queda donde descansa la gota [Figura 2.7a)]; y heterogéneas (incluyendo poros), donde de
acuerdo con el régimen de Cassie, existe humedad fuera del radio donde descansa la gota [Figura
2.7b)] [27].

Bormashenko [36] asume que la reaccion quimica conlleva al cambio en las energias
especificas interfaciales por un lado. Por otro lado, lleva a la liberacién de la energia especifica
del solido. EI demostr6 que el angulo de contacto aparente del mojado reactivo es independiente

de las contribuciones del solido, llamadas campos externos, y de la liberacion de calor.

a) b)

Liquid

Figura 2.7 Regimenes a) de Wenzel que considera el mojado reactivo para superficies rugosas
quimicamente homogeéneas, implicando la penetracion total de un liquido en la rugosidad de una
superficie; y b) de Cassie-Baxter para superficies quimicamente heterogéneas [27].

13



2.4 Alimina

Uno de los 6xidos ceramico de mayor interés en esta area de investigacion es la alimina, pues
existen una gran variedad de investigaciones en torno a la union alimina/metal por el método de
soldadura fuerte [20, 21] donde el mojado reactivo es una parte integral del proceso [36]. La
alimina es un material ceramico muy versatil, sus propiedades la hacen atractiva para
aplicaciones en donde la temperatura es un factor critico. El gran interés sobre las diferentes
propiedades de la alumina la hacen un material ampliamente utilizado en diferentes aplicaciones
donde las condiciones ambientales son criticas [37-41]. Su dureza ha permitido darle forma a la
industria del abrasivo (pudiendo ser utilizado en aplicaciones de corte, pulido y triturado), que es
de las mas antiguas, y rentables, ya que en el mundo, en un momento determinado, una empresa
estd utilizando un abrasivo para dar forma a piezas de manufactura [42]. La fragilidad de la
alimina limita el rango de aplicaciones de este material, como es el caso de las aplicaciones
estructurales, donde las condiciones de trabajo son extremas [43]. Es por eso que existe una gran
variedad de trabajos de investigacion enfocados a superar la fragilidad de la alimina y mejorar
sus propiedades mediante diferentes técnicas de sinterizacion, en los cuales se busca controlar el
crecimiento de grano durante el proceso y lograr una densificacién alta [44-47]. Tal es el caso de
varios trabajos de investigacion que Krell realiz6 a lo largo de varios afios con diferentes
colaboradores [48-51], los cuales se han enfocado al estudio de particulas de alimina de tamafio
nanométrico y en la obtencion de una microestructura de grano fino al final de la sinterizacion.
La dependencia de la resistencia de solidos de alimina sobre el tamafio de particula fue una de
los resultados que Krell y col. [52] reportaron en uno de sus trabajos realizados con anterioridad.
Otra técnica para controlar el crecimiento de grano durante la sinterizacién es mediante la
utilizacion de aditivos que actian como particulas de anclaje, limitando el crecimiento de grano
[53]. Sin embargo, estos aditivos pueden modificar las propiedades del material final [44]. La
obtencion de la alumina puede partir de diferentes precursores, como son la bohemita, la gibsita y
la bayerita. Para llegar a la a-Al>O3, esta pasa por diferentes fases (a medida que se aumenta la
temperatura) cuando se somete a un tratamiento térmico. Lamouri y col. [54] utilizaron la
bohemita como precursor y estudiaron la transformacion de polvos de y-Al203 pasando por 6, 0

hasta llegar a a-Al.Oz durante la sinterizacion.
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Para satisfacer los requerimientos estructurales, en muchos casos la alimina debe ser
unida a un metal [55]. Debido a sus excelentes propiedades mecénicas, resistencia a la corrosion,
y estabilidad quimica y térmica, el ceramico Al>Os3 es altamente atractivo para usarlo en
aplicaciones estructurales [56]. La dureza (1650 HV) de la alumina es solo excedida por el
diamante y algunas sustancias sintéticas, tales como, el carburo de silicio. A esta propiedad se
debe su uso como un material abrasivo. Por otro lado, su punto de fusion alto (por arriba de 2000
°C) coloca a la alimina dentro de los materiales refractarios, ademas de ser utilizada en
recubrimientos de hornos especiales [42]. Dentro de la literatura encontrada de uniones
alimina/metal, se han reportados densidades del componente alimina mayores al 90 % para
asegurar una alta resistencia del componente cerdmico, como es el caso de Lémus y col. [21]
quienes realizaron uniones Al,O3/Ti utilizando compactos de alimina con densidad mayor al 90
%; Kar y col. [57], quienes realizaron uniones Al>Os/SS 304, utilizaron compactos de alimina
con una densidad del 97 %. No se encontro algun trabajo que reporte una densidad idénea para la
unién de un metal a un cerdmico mediante la técnica de soldadura fuerte, sin embargo, trabajos
enfocados a mejorar las propiedades mecanicas durante la siterizacion de alimina, se enfocan en

lograr altas densidades (mayores al 95 %) con tamafios de particulas finos [44, 52].

Las dos técnicas mas comunes que han sido desarrolladas para unir un cerdmico a un
metal mediante la técnica de soldadura fuerte son: la union mediante una aleacion conteniendo
una pequefia cantidad de un metal activo [58-61] y la otra es la metalizacién de la superficie del

ceramico previo a la unién [8, 21, 62, 63].

2.5 Metal activo

Para ampliar el rango de aplicaciones de la alimina, generalmente es unida a un metal mediante
el método de soldadura fuerte. Para lograr la unién de este ceramico al metal, el mojado reactivo
es esencial en este proceso [36]. Para promover el mojado reactivo en la alimina se han
desarrollado una serie de elementos de unién conteniendo un pequefio porcentaje de un metal
activo (Zr, Ti, Hf) [64], pero el mas comun es la aleacion de AgCu con un pequefio porcentaje de
Ti con el cual, el angulo de contacto disminuye dramaticamente ya que actla como el metal
activo y promueve el mojado en la superficie alumina [20, 58, 61, 65]. Kozlova y col. [66]
estudiaron los estados iniciales del mojado de alimina por aleaciones AgCuTi. De acuerdo con

ellos, la medicion del angulo de contacto mediante la técnica de la gota que descansa en un
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solido, presenta dos inconvenientes a la hora de estudiar la dindmica de humectacién de
aleaciones compuestas por varios metales: el primero es debido a que el proceso se lleva a cabo
durante el calentamiento para poder fundir la aleacion (donde comienza el esparcimiento de la
gota desde la temperatura liquidus y continua durante la temperatura experimental); el segundo
inconveniente es que durante los primeros momentos se produce la fusién y la propagacion al
mismo tiempo. La técnica de la gota sobre la superficie sélida (gota sésil) se ve limitada cuando
las etapas de esparcimiento se dan en plazos mas largos (etapa comprendida entre el angulo de
90° y el final donde la propagacion se produce lentamente, 1um s~1). Para superar estos
inconvenientes ellos utilizaron la técnica de la gota dispensada, que permite separar los procesos
de fusion y difusion. En esta técnica la aleacion AgCuTi es calentada en un crisol hasta su
temperatura de fusion para que después el liquido sea extruido a través de un capilar y depositado
sobre la superficie de alumina. Luego la gota se dispersa como ocurre en la técnica de la gota
sobre la superficie solida. El inconveniente de esta técnica es que parte del Ti reaccion6 con el
crisol y el capilar ya que estan hechos de alimina. Por lo tanto, el porcentaje del contenido del Ti

disminuyd en la gota depositada sobre el sustrato.

La Figura 2.8 muestra la curva de mojado obtenida por Kozlova y col. [66] donde se
observa que el angulo de contacto disminuye con el tiempo mientras que el didmetro de la base
de la gota incrementa. De acuerdo con sus resultados, ellos observaron que el angulo de contacto
decrece rapidamente en tiempos cortos, con un promedio de esparcimiento de 5 mm s~1, pero a
tiempos mas largos la velocidad es de tan solo 1um s~!, este cambio en la velocidad de

esparcimiento se puede observar claramente en la gréafica de la Figura 2.8.

Después del estado inicial, el cual se refiere a un mojado no reactivo, observaron un
angulo de contacto bajo en el sistema AgCuTi/alumina seguido de dos etapas reactivas: la
primera es la formacion en la interfase de titanio suboxidado (fase rica en titanio) donde se dio
una velocidad de esparcimiento rapido; La segunda etapa comprende la formacion del compuesto
CusTizO, al cual atribuyeron la disminucion de la velocidad de esparcimiento. Con esto

demostraron que en este tipo de sistemas, el mojado se da en varias etapas.
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Figura 2.8 Angulo de contacto y diametro de la base de la gota contra tiempo graficados durante
la observacién del esparcimiento de la aleacién liquida CuAg-0.76 (wt%) Ti a 850 °C [66].

Existe una gran variedad de uniones de materiales disimiles mediante la técnica de de
soldadura fuerte donde se busca siempre lograr una union exitosa promoviendo un mojado
reactivo del metal liquido sobre el ceramico. Cao y col. [20] utilizaron una aleacion de AgCu con
un 7.89 % en peso de Ti como metal activo para promover el mojado sobre la superficie alimina.
Aunque ellos no estudiaron el efecto del contenido del titanio, observaron la formacién de
productos conteniendo Ti en la zona de reaccion adyacente al componente alimina, pues en base
a sus resultados observados por MEB que buena parte del Ti se deposita sobre la superficie

alimina, gracias a su alta actividad quimica [67], después de que el elemento de unidn se funde.

2.6 Metalizado de la superficie ceramica
Otra técnica para promover el mojado en una superficie ceramica es mediante la metalizacion de
esta. En este caso la superficie inerte del ceramico se transforma en una superficie reactiva
mediante la depositacion de un elemento reactivo sobre esta. EI metalizado de superficies
ceramicas ha sido estudiado desde hace méas de 50 afios [68], siendo Nolte [18, 69, 70] uno de los
principales investigadores sobre este tema, ya que gran parte de sus trabajos de investigacion
estuvieron enfocados a la metalizacion de superficies para uniones por el método de soldadura
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fuerte. El principalmente ha estudiado recubrimientos de mezclas de polvos de manganeso con
molibdeno, fierro o tungsteno, los cuales son aplicados mediante aspersion o brochas y
posteriormente son sometidos a un tratamiento térmico para que el recubrimiento se sinterice y se
fije a la superficie cerdmica. Después, ya que el elemento de unién no moja tan facil al Mo o W,
la superficie es metalizada con diferentes capas de metales que dependeran del elemento de union
que sea utilizado. Por ejemplo, si el metal utilizado fuera Ag, el metalizado lo hacia con una capa
de Ni y después una de Cu para convertir la superficie inerte a una reactiva. De acuerdo con
Nolte [69] el uso de Mn, cuando es aplicado a lo largo de una superficie ceramica con un metal
refractario seleccionado del grupo Mo, W y Fe, este provee una union de buena calidad
caracterizada por su buena reproducibilidad y resistencia.

Xin y col. [8] metalizaron la superficie alimina con Ti y Mo para realizar uniones de
alimina con Fe-33Ni-17Co (% en peso) utilizando un elemento de union Ag-28Cu (% en peso).
Después de que se depositd el Ti y Mo sobre la superficie ceramica, esta se sometid a un proceso
de sinterizacion. Por lo que, previo a realizar las uniones, se caracterizé la superficie metalizada
de alimina mediante difraccion de rayos X, donde encontraron las fases TiO y TisAl resultantes
del proceso de sinterizado. ElI molibdeno fue utilizado como barrera para evitar que el titanio
difundiera hacia la interfase. No obstante, a medida que se increment6 el tiempo de unién,
encontraron que el Mo difundia para reaccionar con Ni debido a su alta solubilidad en este. Sin
embargo, también el Ti difundié y reaccioné con el elemento Ni resultando en la formacion de

intermetalicos NisTi, lo cual caus6 un efecto negativo en la resistencia de la union.

Fu y col. [62] estudiaron el efecto del contenido de Ti sobre la microestructura y la
resistencia al corte en uniones de alumina/cobre. En este caso, ellos metalizaron la superficie
cerdmica utilizando polvos metalicos Sn0.3Ag0.7Cu conteniendo particulas de Ti de 40um,
variando el contenido de Ti de 2 a 8 (% en peso) (Figura 2.9). Estos polvos metalicos fueron
aplicados hasta lograr un espesor de 50 um para después someter las muestras a un proceso de
calentamiento hasta 900 °C por 30 minutos, donde los espesores finales variaron de 20 a 40 um
para contenidos de Ti de 2 a 6 (% en peso), respectivamente. Para el contenido de 8 (% en peso),
la capa de metalizado no fue homogénea [Figura 2.9d)], por lo que procedieron a desbastar hasta
lograr un espesor de 20 um en toda la superficie. En la muestra de la Figura 2.9b), observaron el

metalizado mas uniforme sobre la superficie ceramica metalizada con los polvos conteniendo 4 %
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de Ti. Al analizar la capa de metalizado mediante analisis EDS, encontraron precipitados de
TieSns que fueron incrementando a medida que se aumentd el contenido de Ti. Estas fases
tuvieron un efecto negativo en la resistencia del material, lo cual, fue observado una vez que se
realizd la unién alumina/cobre y que se le realizaron las pruebas al corte. Ademas observaron una
zona rica en Ti en la interfase entre el sustrato alimina y la capa de metalizado, indicando la
tendencia de este elemento a difundir al sustrato cerdmico. Mediante andlisis de rayos X,
observaron que la fase formada en la superficie alimina pertenece a una fase TiO, la cual fue
observada en todo los casos analizados. Cuando el contenido de Ti fue de 2 %, la formacion de
esta fase se vio limitada. Por otro lado, cuando el contenido de Ti fue de 8 %, la presencia de los
precipitados intermetalicos increment6 afectando la resistencia de la union alimina/cobre como

se muestra en la Figura 2.10.

Figura 2.9 Imagenes macro y morfologia en 3D de sustratos de alimina metalizados, con
tratamiento térmico a 900 °C y 30 minutos, conteniendo (al) y (a2) 2% de Ti, (b1) y (b2) 4 % de
Ti, (cl) y (c2) 6 % de Tiy (d1) y (d2) 8 % de Ti [62].

19



35

30

|
T

T
ll} - I/

2 4 6 8
Contenido de Ti (%)

Resistencia al corte (Mpa)

=

Figura 2.10 Efecto del contenido de Ti sobre la resistencia al corte de uniones alimina/cobre
unidas por el método de soldadura fuerte a 600 °C durante 5 minutos [62].

Lemus y col. [21] realizaron uniones Al2Os/Ti utilizando un elemento de unién de Au.
Ellos metalizaron la superficie alimina con Mo (Figura 2.11) mediante depositacion quimica
cuyo propdsito fue incrementar el area inicial de contacto con la alimina. Ellos analizaron
uniones con dos espesores diferentes de metalizado de molibdeno (2 y 4 um de espesor), con
tiempo de unién de 5y 2.5 minutos y temperatura de 1100 °C. Ellos observaron uniones exitosas
para ambos espesores del recubrimiento. Por otro lado cuando las uniones se realizaron sin
molibdeno, las muestras se separaron durante la preparacién metalografica, atribuyendo el hecho

a la baja resistencia de la union.
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Figura 2.11 Metalizado de superficie alimina con Mo mediante CVD [21].

La Figura 2.12 muestra la seccion transversal de las uniones con recubrimiento de Mo de
2 umy 4 um en el sustrato ceramico. En la Figura 2.12a) observaron la dispersion del Mo dentro
del Au; mientras que en la Figura 2.12b) observaron concentraciones del Mo dentro del mismo
elemento. Cuando ellos incrementaron el tiempo de 2.5 a 5 minutos (para metalizado de 4 um de
Mo), observaron la concentracion del Mo formando una linea cerca de la superficie ceramica.
Los parametros que Lemus y col. [21] consideraron fueron la temperatura, el tiempo y el espesor
del recubrimiento del molibdeno, considerando como méas importante la temperatura debido al
hecho de que en un proceso activado térmicamente, un pequefio cambio en la temperatura

resultard en un gran cambio en la cinética del proceso comparado con otros parametros.

En el caso del trabajo de Lemus y col. [21], el rol del recubrimiento del Mo tiene dos
propdsitos principales: incrementar el area de contacto inicial con la alumina y promover la
formacion de una intercapa con metales duros que tengan un coeficiente de expansion térmica

relativamente bajo que pueda evitar las fallas prematuras de la union.
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Figura 2.12 Seccion transversal de uniones Al,Oz—Mo/Au/Ti unidas a 1100 °C con
recubrimiento de Mo de a) 2 um de espesor y 5 minutos de tiempo de unién y b) con 4 um de
espesor y 2.5 minutos de tiempo de union [21].

2.7 Efecto del contenido del Ti en la interfase de uniones metal/ceramico

Diversos estudios sobre el efecto del contenido de Ti (en una aleacion utilizada como elemento
de union) sobre el desarrollo microestructural de la zona de reaccién adyacente a la alimina, han
sido desarrollados por diferentes investigadores que buscan promover un mojado sobre la
superficie cerdmica y una unidn exitosa de un sistema metal-cerdmico o ceramico-ceramico [7, 8,
23, 58, 61]. Tal es el caso de Niu y col. [7] quienes estudiaron el efecto del contenido de Ti a una
temperatura de 880 °C y un tiempo de permanencia de 10 minutos para un sistema alimina/TiAl.
Utilizaron una aleacién eutéctica de Ag-28Cu variando el contenido de Ti de 0 a 8 % en peso y
observaron un cambio en la microestructura de la interfase de la union con el incremento del
contenido de Ti; el espesor de la zona de reaccion Tiz(Cu,Al)3O, formada sobre la superficie
alimina, incrementd con el contenido de Ti. Por otro lado, mediante la evaluacion de la
resistencia al corte, encontraron que la maxima resistencia fue de 102 MPa con un contenido del
2% de Ti (Figura 2.13).
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Figura 2.13 Efecto del contenido de Ti sobre la resistencia al corte del sistema Al,O3z/TiAl unido
a 880 °C por 10 minutos [7].

2.8 Efecto de la temperatura y el tiempo sobre la interfase y la resistencia de la union

Los principales parametros en la union de materiales por el método de soldadura fuerte son la
temperatura y el tiempo. Estos pardmetros han sido investigados con el fin de evaluar el efecto
que tienen sobre la evolucion microestructural (interfase) y la resistencia de la union. La
temperatura es el parametro mas importante en el proceso de la unién ya que un pequefio cambio
en la temperatura resultard en un gran cambio en la cinética del proceso, ademas todos los
mecanismos de la unién son sensibles a la temperatura. Con la temperatura se incrementa la
interaccion en la interfase metal-ceramico al incrementar la movilidad de los atomos y de las

dislocaciones durante la union [14].

2.8.1 Efecto de la temperatura y el tiempo en la Interfase de la union

La interfase juega un papel muy importante en la union de materiales, ya que estas afectan
directamente las propiedades mecanicas del material. La interfase constituye una discontinuidad
de propiedades que corresponden al metal y al ceramico; es el producto de una difusion de

elementos o de una reaccion quimica entre los componentes y el elemento de union, lo cual
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traeria la aparicion de nuevas fases [71]. Otro problema que se suma a la unién de sistemas
cerdmico/metal, son los posibles productos de reaccion [72] pues puede ser que la aparicion de

compuestos intermetalicos afecten la resistencia de la union.

Las propiedades de una sistema metal-ceramico tales como, eléctricas, dpticas, magnéticas y
mecanicas, a menudo dependen de la interfase. En general, cuando se une un metal a un
ceramico, las morfologias presentes en la interfase de la union son clasificadas en tres grupos

principales.

e Interfases donde no hay reaccién ni difusion: la union se da por a) fuerzas de amplio
rango donde predominan los mecanismos de polarizacién (materiales dieléctricos),
fuerzas de rango medio (algunos nm) que corresponde a las interacciones de van der
Waals, y las fuerzas de rango corto (0.1-0.2 nm) envolviendo fuertes enlaces quimicos
inter-moleculares.

e Interfases con zona de difusion: las interfases se originan por la inerdifusion entre el metal
y el ceramico.

e Interfases con zona de reaccion: la mayoria de las uniones metal cerdmico reaccionan

qguimicamente en la interfase.

La Figura 2.14 representa los tres casos comunes de interfases en uniones metal-ceramico
[14].
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Figura 2.14 Interfases comunes en uniones metal-ceramico [14].

El tiempo y la temperatura tienen un efecto importante sobre el desarrollo
microestructural en la interfase, aspecto en el que han puesto especial atencion varios
investigadores que han desarrollado trabajos enfocados a este tema. Tal es el caso de Ali y col.
[58], quienes realizaron uniones Al,O3/Ag-Cu-Ti/Al.Oz con el fin de evaluar la evolucion
microestructural en la interfase utilizando tres temperaturas (815, 845 y 875 °C) y variando
tiempos de 2 a 300 minutos. Ellos observaron mediante imagenes de MEB que a medida que la
temperatura y el tiempo aumentaban, el espesor de la zona de reaccion incrementaba
significativamente. Cao y col. [20] evaluaron el efecto de la temperatura sobre la microestructura
en uniones de Al>Os/AgCuTi/Fe-Ni-Co demostrando que la temperatura afecta la interfase, ya
que la zona de reaccién adyacente a la alumina incrementa con la temperatura (Figura 2.15).
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Figura 2.15 Influencia de la temperatura de unién sobre el espesor de la zona de reaccién en
uniones Al203/AgCuTi/Fe-Ni-Co [20].

2.8.2 Efecto de la temperatura y el tiempo en las propiedades mecénicas de la union

La mayoria de los materiales, cuando estan en servicio, estan sujetos a fuerzas o cargas. Por lo
tanto, en cualquier situacion, es necesario conocer las caracteristicas de cada material al momento
de disefiar el componente para asegurar que no resulte deformacion alguna o que ocurra alguna
fractura durante la aplicacion. EI comportamiento mecéanico de los materiales refleja la relacion
entre su respuesta o deformacion cuando se aplica una carga o fuerza. Las propiedades mecanicas

importantes son resistencia, dureza, ductilidad y rigidez [73].

El rol de un ingeniero es determinar la distribucion de esfuerzos dentro de componentes
gue estan sujetos a cargas bien definidas. Lo cual puede ser posible mediante pruebas

experimentales y/o tedricas y matematicas de analisis de estrés [73].

Si una carga es estatica o tiene cambios muy lentos y es aplicada uniformemente sobre una
seccion transversal o superficie de un componente, el comportamiento mecanico puede ser

determinado por una simple prueba de esfuerzo-deformacion. Existen tres principales formas en
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las cuales una carga puede ser aplicada: tension, compresion y de corte (Figura 2.16). En la
prueba de tension [Figura 2.16a)] una muestra es deformada hasta su fractura con una carga que
incrementa gradualmente, la cual es aplicada en forma uniaxial sobre su eje longitudinal. La
maquina de pruebas de tension esta disefiada para alargar las muestras a una velocidad constante
y, continuamente y simultaneamente mide la carga aplicada (con una celda de carga) y los
alargamientos (con un extensémetro). Las pruebas de compresiéon [Figura 2.16b)] se llevan a
cabo cuando las fuerzas ejercidas durante el servicio del material son de este tipo. Estas pruebas
son conducidas de forma similar a las de tension, con la excepcion de que la fuerza aplicada es
compresiva y la muestra se contrae. Para pruebas aplicadas usando fuerzas de corte, como lo

muestra la Figura 2.16c), el esfuerzo cortante t es calculado de acuerdo con la ecuacién 2.4.

= 2.4

Donde F es la carga o fuerza aplicada de forma paralela en las caras superior e inferior de

la muestra, las cuales tienen un area inicial A, [73].

La resistencia al corte es cominmente utilizada en uniones metal/ceramico, con el fin de
medir la resistencia de la interfase de la unién. Existen diferentes parametros que pueden afectar
en la resistencia de la unién como es el caso del titanio, ya mencionado anteriormente. El efecto
de la temperatura y el tiempo sobre la resistencia de la union ha sido investigado para diferentes

sistemas de unién por el método de soldadora fuerte.
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Figura 2.16 Formas principales en las que se puede aplicar una carga: a) tension, b) compresion
y ¢) corte [73].

Beeranur y col. [74] evaluaron la resistencia de la unién en funcion del tiempo en uniones
alimina/SS304 utilizando un elemento de unién Ag-Cu-Ti a una temperatura de 830°C. Los
tiempos utilizados fueron 10, 20, 30, 40 y 50 minutos encontrando que su maxima resistencia fue
alcanzada cuando el tiempo fue de 10 minutos y esta fue de 88+8 MPa (Figura 2.17). Ellos
observaron que al incrementar el tiempo a mas de 10 minutos, la resistencia de la union
disminuia. Tal comportamiento lo atribuyeron a la presencia de fases fragiles como, CuzTiOs y
Cu2Tis0, las cuales fueron identificadas en la zona de reaccion adyacente a la alimina mediante

difraccion de rayos X.
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Figura 2.17 Efecto del tiempo sobre la resistencia de la union alimina/SS304 utilizando un
elemento de union Ag-Cu-Ti a 830°C [74].

Niu y col. [7] evaluaron el efecto de la temperatura, el tiempo y el contenido del Ti sobre
la resistencia de uniones Al>O3/TiAl utilizando Ag-Cu-Ti como elemento de union, con el fin de
obtener los pardmetros a los cuales se logra la maxima resistencia. Las temperaturas usadas
fueron variadas de 840 a 940°C, los de tiempos de 0 a 30 minutos y el contenido de Tide 0 a 8 %
(en peso), encontrando la maxima resistencia (102 MPa) a 880°C, 10 minutos de tiempo de

permanencia (Figura 2.18) y 2 % (en peso) de Ti (Figura 2.13).

La Figura 2.18 muestra el efecto tanto de la temperatura como del tiempo sobre la
resistencia de la union. La Figura 2.18a) muestra que la resistencia de la unién incrementa cuando
la temperatura incrementa de 840 a 880 °C y a partir de ahi la resistencia decrece drasticamente.
El efecto del tiempo sobre la resistencia de la union se muestra en la Figura 2.18b), donde se
observa un comportamiento similar al del efecto de la temperatura alcanzando una resistencia
méaxima 94 MPa. Niu y col. [7] atribuyen este cambio en la resistencia de la unién a la evolucion

microestructural en la interfase, especialmente a la formacion de una capa de reaccion compuesta

29



por la fase Tis(Cu,Al)30, la cual se formo sobre el sustrato cerdmico y fue corroborada mediante

difraccion de rayos X.
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Figura 2.18 Efecto de a) la temperatura y b) el tiempo sobre la resistencia al corte de la union
Al>O3/TiAl utilizando Ag-Cu-Ti como elemento de union [7].

Mediante microescopia electrénica de barrido, Niu y col. [7] evaluaron el efecto de la
temperatura en el espesor de la zona de reaccion adyacente a la alimina donde se encuentra
presente la fase Tiz(Cu,Al)sO. De acuerdo con las imagenes de la Figura 2.19 ellos observaron
que dicha zona crece cuando la temperatura incrementa, afectando las propiedades mecénicas de
la union. El efecto del tiempo también fue evaluado en la misma zona, sin embargo observaron el
espesor crece rapido al principio pero luego es lento cuando el tiempo se incrementa,
concluyendo que el efecto del tiempo sobre la microestructura de la interfase es mas débil que el

efecto de la temperatura.

Por otro lado, el contenido de Ti también tuvo su efecto en la formacion de la fase
Ti3(Cu,Al)30 ya que este difundio y reacciond en la superficie ceramica para formar esta fase.
Esta zona de reaccion, que contiene la fase Tis(Cu,Al)3O, presentd un claro incremento en su
espesor cuando el contenido del Ti increment6 de 0 a 8 % (en peso). Sin embargo, el crecimiento

del espesor de esta zona, al igual que con el tiempo, primero fue rapido y luego lento cuando el
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contenido del Ti fue de 6 % (en peso). Lo anterior lo atribuyeron a que cuando la zona de
reaccion ya estaba formada, esta sirvi6 como barrera de difusion del Ti hacia la superficie

ceramica.

30um e o 30pm

30um . 0 y 201m

Figura 2.19 Efecto de la temperatura sobre la microestructura en uniones Al,O3/TiAl realizadas a
temperaturas de a) 840, b) 860, c) 880, d) 900, €) 920 y f) 940 °C por 10 minutos de tiempo de
permanencia [7].
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La resistencia al corte es diferente para diferentes sistemas y al querer unir sistemas
nuevos, aunque sean los mismos elementos pero con composiciones diferentes, serd necesario
evaluar tanto la evolucion microestructural como la resistencia al corte, con el fin de encontrar

las condiciones a las que se logra la maxima resistencia de la union.

2.9 Mecanica de la Fractura

En la unién de materiales, una vez que se han realizado las pruebas mecénicas para evaluar la
resistencia de la union, se procede al andlisis de la fractura. La fractura es la separacion de un
cuerpo en dos 0 mas piezas en respuesta a un esfuerzo constante o que cambia lentamente y
expuestas a temperaturas mas bajas que la temperatura de fusion del material. El esfuerzo
aplicado puede ser de tension, de compresion o de corte, los cuales ya se han descrito
anteriormente [73].

Para materiales de ingenieria, son posibles dos modos de fractura: ddctil y fragil. Lo
anterior es de acuerdo a la habilidad de un material para experimentar deformacion plastica. Los
materiales ductiles exhiben una alta deformacion con alta absorcion de energia antes de la
fractura. Mientras que en materiales fragiles, la deformacion plastica puede ser poca o nula con

baja energia de absorcion acompafiada de una fractura fragil [73].

Cualquier proceso de fractura requiere dos pasos: la formacion de la grieta y su
propagacién, como respuesta a un esfuerzo aplicado sobre un material. EI modo de la fractura
depende altamente del mecanismo de la propagacion de la grieta. La fractura dictil tiene una alta
deformacion plastica y la propagacion de la grieta ocurre lentamente, asi, a menudo se dice que la
grieta es estable. Por otro lado, en una fractura fréagil, las grietas se propagan de forma
extremadamente rapida y con muy poca deformacion plastica. Por lo tanto, a estas grietas se les
considera inestables, ya que una vez que comienza la propagacion esta continuara

espontaneamente sin ningun incremento en el esfuerzo aplicado [73].

Las dos razones por las cuales siempre es preferible la fractura ddctil son: primero porque
la fractura fragil ocurre repentina y catastroficamente, como consecuencia de la espontaneidad y
rapidez de la propagacion de la grieta. Por otro lado, en una fractura duictil, la deformacion
plastica advierte sobre la fractura permitiendo tomar medidas preventivas. La segunda razon es

que se requiere mayor energia para producir la fractura ductil [73].
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Cuando un material es deformado plésticamente y antes exceder el limite elastico, se
cumple con la ley de Hook. Pero cuando la energia del esfuerzo aplicado excede la de los enlaces
atomicos y antes de que ocurra la fractura catastrofica, se cumple con el criterio de Griffith, el
cual representa el nivel minimo de tension (limite de fatiga) para provocar el crecimiento lento de
grietas. Una vez excedido ese nivel minimo de tension, entonces ocurre la fractura catastrofica
[75].

2.10 Uniones Al2Os/acero inoxidable

En los antecedentes encontrados sobre uniones alumina/acero inoxidable, se ha observado el
desarrollo de interfases complejas formadas durante el proceso de union y la formacion de
compuestos intermetalicos que afectan la resistencia de la union. Entre los compuestos que se
pueden desarrollar durante la unién, con alta tendencia de formacion, se encuentran los de Fe-Ti
[61, 76]; otros compuestos formados adyacentes a la alimina son de Cu-Ti [74], aungue se dice
que la presencia de la plata reduce la tendencia del Ti a asociarse con la aleacion (Ag-Cu-Ti)
fundida. Esto lleva a la alta reactividad del Ti y, por lo tanto, a la formacion de interfases entre
los componentes principales [76]. Kar y col. [77] realizaron uniones alimina/acero inoxidable
304 utilizando un elemento de unién 97(Ag28Cu)3Ti (% en peso). Mediante difraccion de rayos
X y microscopia electronica de transmisidn encontraron la presencia de fases TiO y CusTisO en
la zona adyacente a la alimina, mientras que en la zona de reaccion adyacente al acero
encontraron fases FeTi y FessCrisNisTiz. De acuerdo con los difractogramas, ellos encontraron
que los picos mostrados de las fases que contienen Ti adyacentes a la alimina son pequefios
respecto a los de las fases adyacentes al acero inoxidable. Ellos atribuyeron el hecho anterior a
que el Ti preferentemente difunde hacia el acero inoxidable debido a la alta afinidad que tiene
con sus constituyentes [76]. Beeranur y col. [74] utilizaron 63Ag33.25Cul.75Ti como elemento
de union para unir también alimina/ acero inoxidable 304. Mediante difraccion de rayos X, ellos
encontraron compuestos que consisten principalmente de Fe-Ti-O en la zona adyacente al acero
mientras que en la zona adyacente a la alimina, al igual que Kar y col. [77], encontraron
compuestos que consisten principalmente de Cu-Ti-O. La Figura 2.20 muestra resultados de
rayos X de la superficie de las muestras fracturadas, en los cuales se observan los picos de
diferentes fases encontradas en la zona de reaccion adyacente al acero [Figura 2.20a)] y la zona
adyacente a la alumina [Figura 2.20b)]. La diferencia de fases encontradas en las zonas de

reaccion adyacentes a la alimina y al acero entre ambos trabajos de investigacion (Kar y col. [77]
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y Beeranur y col. [74]), pueden deberse a la diferencia en la composicién de ambos elementos de

union.
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Figura 2.20 Fases encontradas en uniones alimina/acero inoxidable 304 en las zonas de
reaccién a) adyacente al acero y b) adyacente a la alimina [74].

En un trabajo de investigacién de Sun y Col. [61] donde realizaron uniones alimina/acero
inoxidable 1Cr18Ni9Ti, se estudié la evolucién microestructural y los esfuerzos residuales
causados por las diferencias en los coeficientes de expansion térmica para dos diferentes
sistemas. En el primer sistema ellos utilizaron un elemento de unién simple Ag28Cu3Ti y en el
segundo caso utilizaron el sistema alumina/Ag28Cu3Ti/Ni/Ag28Cu3Ti/1Cr18Ni9Ti (Figura
2.21). La intercapa de Ni que utilizaron fue una preforma con porosidad de mas del 90%. Con el
elemento de union simple, observaron la formacion de grietas (Figura 2.22) en el cerdmico
debido a las diferencias entre los coeficientes de expansion térmica, lo cual fue atribuido a la
formacion de compuestos intermetalicos Fe-Ti + Ni-Ti que afectaron la resistencia de la union.
Cuando usaron la intercapa de Ni, hubo una buena union y la resistencia de esta aumentd, de 18.4
a 72.1 MPa, atribuyendo este hecho a que el Ni de la preforma actué como una barrera para la
difusion del Cr y el Fe hacia la alimina y, por lo tanto, se desarrollé una zona de reaccién menos

compleja adyacente a la alimina.
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Figura 2.21 Arreglo tipo sandwich para la union
alumina/Ag28Cu3Ti/Ni/Ag28Cu3Ti/1Cr18Ni9Ti [61].

1Cr18Ni9T1

Figura 2.22 Formacidn de grieta en el sustrato ceramico realizando la unién con el elemento de
unién simple en uniones alimina/Ag28Cu3Ti/1Cr18Ni9Ti [61].

Las fases encontradas adyacentes a la alimina en la union con el elemento de union simple
alimina/Ag28Cu3Ti/1Cr18Ni9Ti, consistieron en la formacion de una zona compleja
conteniendo Cu, Ti, Fe, Ni, Al y O. La Figura 2.23 muestra las microestructuras de la unién con
el elemento de unidn simple y la Tabla 2.1 muestra las composiciones quimicas de los EDS’s

marcados en la Figura 2.23.
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1Cr18N191T1

Figura 2.23 Microestructura de la union usando el sistema
alimina/Ag28Cu3Ti/1Cr18Ni9Ti [61].

Tabla 2.1 Composicion quimica y fases posibles de la union Al,03/1Cr18Ni9Ti con sistema

simple [61].
EDS Ag Cu Ti Fe Al Ni Cr @] Posibles fases
A 274 339 67.89 465 25.98 Fe-Cr-Ni-Ti
B 86.6 12.2 031 055 0.67 Ag(s.s)
C 33.53 61.07 5.4 Fe,Ti + NisTi
D 87.97 12.03 Ag(s.s)
E 325 96.58 0.17 Cu(s.s)
F 1413 489 32.62 1486 4.08 8.46 20.95 (Cu, Al)3TizO + NiTi + FeTiOs3
G 46.64 53.36 Al;Os

Mediante la Tabla 2.2 se puede hacer una comparacion de los resultados de los tres
trabajos de investigacion (Kar [77], Beeranur [74] y Sun [61]), en los cuales se realizaron uniones

alimina/acero inoxidable utilizando un elemento de union Ag-Cu-Ti. Para el caso de Sun [61], se

tomaran en cuenta los resultados del sistema simple.
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Tabla 2.2 Comparacion entre los resultados de los trabajos de Kar [77], Beeranur [74] y Sun

[61].

Autor Composicién Composicién Fases adyacentes Fases adyacentes al T°C vy

principal acero AgCuTi a alimina acero t(min)

Kar Fe18Cr8Ni2Mn Ag28Cu3Ti TiOy CusTizO FeTiy FessCrisNisTiz 900 vy
15

Beeranur Fel8Cr8Ni2Mn Ag33.25Cul.75Ti Cu-Ti-O Fe-Ti-O 830 vy
10

Sun FelCr18Ni9Ti Ag28Cu3Ti (Cu, Al)sTisO + Fe-Cr-Ni-Ti 850 vy

NiTi + FeTiO3 10

Como se observa en la Tabla 2.2, Kar y col. [77] y Beeranur y col. [74] utilizaron la
misma composicion de acero inoxidable pero la composicién del elemento de unién es diferente.
Sun y col. [61] utilizaron un acero inoxidable con una composicién diferente pero el mismo
elemento de union que Kar y col. [77]. La diferencia en la composicion del acero que utiliza Sun
y col. [61] puede ser la causa de que las fases resultantes sean ain méas complejas que las fases de
los otros dos investigadores. Es importante mencionar que los tres utilizan pardmetros de union
diferentes. Sin embargo, aunque la mayor diferencia entre los parametros se encuentre entre Kar
y col. [77] y Beeranur y col. [74], las fases resultantes del trabajo de Sun y col. [61] son las mas

complejas.

El principal problema que se puede observar a partir de los tres trabajos anteriores de
sistemas alimina/acero, es la alta difusion del Fe hacia la interfase de la unién, lo cual puede
resultar en la formacion de fases fragiles conteniendo Ti y Fe. Ademas este elemento logra
difundir hasta la superficie alimina resultando en la formacion de fases complejas en esta zona y
provocando la concentracion de esfuerzos que puede resultar en el agrietamiento del componente
ceramico. Con la utilizacion del elemento de union 45Cu-55Ti (% atdmico) sera posible observar
si la presencia del Ti tiene un efecto importante sobre la difusion del Fe hacia la interfase y hacia

la superficie ceramica.
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CAPITULO 3 DESARROLLO EXPERIMENTAL

La Figura 3.1 muestra un diagrama de flujo del desarrollo experimental del presente proyecto, en
el cual se parte de polvos de alimina para producir los compactos del cerdmico y poder producir

uniones disimiles Al,03/45Cu-55Ti/AISI 410S variando tiempo y temperatura de union.

Produccion de uniones disimiles Al,Oz/AISI 410S

1

Materiales de inicio .,
Caracterizacion

Polvos de a}lll]mina -Compactos de alimina
Compactacion Y s AIS]410S —)  R3Y0S X
sinterizacion _Aleacion Cu-Ti MEB
Caracterizacion l
|r|1te,rfase Unidn por brazing
-Errl:l)asgenes <€ Temperaturas de 970 a
. 1010 y tiempos de 5 a 35
-Line scan

-Mapeo 1

Pruebas al corte
Velocidad de corte

Imm/min

Caracterizacion de
fractura

-Fractografia

-Rayos X

Figura 3.1 Diagrama de flujo del desarrollo experimental de uniones Al.Os/AISI 410S.
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3.1 Sinterizacién de compactos de alimina

Para obtener las muestras del material cerdmico se utilizaron polvos de alimina, los cuales fueron
compactados en una prensa hidraulica de 5 toneladas de fuerza. Para obtener los compactos en
verde se utilizé un dado de 10 mm de diametro utilizando una fuerza de una tonelada (1000 kg)
sobre un area de 78.54 mm?. La presion de compactacion se obtuvo mediante la ecuacion 3.1y
esta fue de 125 MPa.

p= g 3.1
Posteriormente, los compactos fueron presinterizados en un horno CARBOLITE con el
fin de proporcionar resistencia a los compactos y que pudieran ser manipulados y transportados
con facilidad. La temperatura de presinterizacion se incremento a una velocidad de calentamiento
de 5 °C/minuto hasta llegar a 1000 °C, donde se mantuvo la temperatura durante 60 minutos vy,

posteriormente las muestras fueron enfriadas en el horno hasta la temperatura ambiente.

Una vez que las muestras fueron presinterizadas, se sometieron a un proceso de
sinterizacion en un horno KSL 1800X en la UNAM campus Morelia. El ciclo de calentamiento
utilizado se muestra en la Figura 3.2, en el cual la velocidad de calentamiento es de 10 °C/minuto
hasta llegar a 1000 °C donde se mantiene por 30 minutos; después se lleva hasta la temperatura
de sinterizacién (1600 °C) a una velocidad de calentamiento de 3 °C/minuto; la temperatura de
sinterizacion se mantiene durante 120 minutos y posteriormente se dejan enfriar las muestras en

el horno hasta la temperatura ambiente.
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Figura 3.2 Ciclo de calentamiento para la sinterizacion de compactos de alumina.

La densidad aparente de las muestras sinterizadas de alumina se calcul6 en una balanza
analitica mediante el método de Arquimedes utilizando la norma ASTM C373 (Standart Test
Method for Water Absorption, Bulk Density, Apparent Porosity, and Apparent Specific of Fired
White ware Products) [78].

3.2 Caracterizacion de materiales de inicio

Los polvos y compactos de alumina se analizaron por microscopia electrénica de barrido, en un
equipo JEOL JSM-7600F FEG-SEM, para poder observar la morfologia antes y después de
sinterizar. Los compactos sinterizados fueron fracturados y, tanto los polvos como los compactos
fueron metalizados con cobre en una maquina Edwards S150A SPUTTER COATER a 10

miliamperios durante 15 minutos.

Con el fin de corroborar las fases presentes en los materiales de inicio, estos fueron
analizados mediante la técnica de difraccion de rayos X (Figura 3.3) en un equipo modelo D8
ADAVANCE DAVINCI, que utiliza una energia de 40 KeV y 40 mA con un incremento en el
angulo 26 de 0.02° cada 0.6 segundos.
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Figura 3.3 Técnica de difraccion de rayos X.

3.3 Uniodn por el método de soldadura fuerte de Al2O3/AlISI 410S

Se realizaron uniones alumina/AlISI 410S utilizando un elemento de unién 45Cu-55Ti (%
atébmico) en un horno de tubo horizontal marca CARBOLITE. El ciclo térmico se llevé a cabo a
diferentes temperaturas (970, 980, 990, 1000 y 1010 °C) y diferentes tiempos (5, 15, 25 y 35
minutos). Para poder realizar las uniones se procedio a la preparacion de las muestras como se
describe a continuacion. La superficie del acero inoxidable AISI 410S fue desbastada con lijas
del 280 a 2000 con el fin de obtener una superficie uniforme y lograr un contacto intimo entre los
componentes principales. Una vez que se desbasto la superficie del acero, se pulié con alimina
de 1 umy 0.5 um y después se realiz6 un rayado uniforme con lija del 360. Los compactos de
alimina solo se desbastaron con lija del 220 y 240. La cinta 45Cu-55Ti utilizada como elemento
de union, fue de un espesor de 50 um. Tanto los compactos de alimina, como el acero inoxidable
AISI 410S y la cinta metalica fueron lavados con alcohol en una tina ultrasénica por dos periodos
de 15 minutos. Una vez que los componentes estuvieron limpios, estos se acomodaron en un

arreglo tipo sandwich como se muestra en la Figura 3.4.
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AIST 4108

ALO;
Figura 3.4 Arreglo tipo sandwich para las uniones Al03/45Cu-55Ti/AlSI 410S.

El arreglo tipo sandwich se colocé en un dado de grafito para posteriormente introducirlo
al horno y proceder con el proceso de union, el cual se llevo a cabo en atmdsfera de argon. El
ciclo térmico utilizado para llevar a cabo las uniones Al,0/45Cu-55Ti/AISI 410S se muestra en
la Figura 3.5. La unidn se llevd a cabo a una velocidad de calentamiento de 15°C/minuto hasta
Ilegar a los 900°C donde se mantuvo la temperatura por un minuto. Posteriormente se llevd hasta
la temperatura de union a una velocidad de calentamiento de 5°C/minuto, donde se mantuvo a un
tiempo de permanencia variando de 5 a 35 minutos.
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Figura 3.5 Ciclo de calentamiento para las uniones Al,03/45Cu-55Ti/AISI 410S.

3.4 Caracterizacion de la seccion transversal por microscopia electréonica de barrido (MEB)
Para el analisis de la seccion transversal de uniones Al03/45Cu-55Ti/AlSI 410S por MEB se
procedié a montar las muestras unidas en resina y posteriormente se les hizo un corte transversal
con un disco con borde de diamante. Una vez cortadas las piezas, se procedidé a pulir las
superficie con alimina para después limpiarlas con alcohol del 70 diluido en agua destilada, esto
debido a que el alcohol afecta la resina desprendiendo particulas que se depositan sobre la
superficie de la union y aparecen en las imagenes de microscopia como impurezas y suciedad. El
proceso de limpieza se hizo en una tina ultrasonica por un tiempo de 10 minutos. Una vez que
las muestras estuvieron limpias y secas, se metalizaron con carbén debido a que se cuenta con un
material que no es conductor, que es la alimina. Después de que las muestras fueron metalizadas,
se procedid a realizar el andlisis por MEB obteniendo para cada muestra imagenes, analisis
quimico puntual, andlisis quimico lineal que va desde la superficie alimina pasando por la
interfase y por la superficie del acero inoxidable, ademas se obtuvo un mapeo de la seccién
transversal con el fin de observar la ubicacion de los elementos constituyentes de los

componentes y el metal de aporte.

43



3.5 Resistencia al corte

Las pruebas mecénicas fueron realizadas mediante la evaluacion de la resistencia al corte en una
maquina universal Zwick/Roell Z100 aplicando una carga paralela a la interfase de la union,
donde se obtuvo la fuerza maxima a la que fracturaron las muestras. Para evaluar la resistencia al
corte se utilizaron muestras unidas a 980°C por 5, 15, 25 y 35 minutos de tiempo de permanencia.
La carga fue aplicada a una velocidad de 1mm/min para todas las muestras. La Figura 3.6

representa un esquema del ensayo de corte realizado a las muestras.

Dispositivo
/ de corte
Direccion de
la carga
Muestra
Dispositivo
Sujetador

Figura 3.6 Esquema para pruebas al corte de las uniones Al,O/45Cu-55Ti/AlSI 410S.

Para los calculos de la resistencia de las muestras fracturadas se utilizé la Ecuacion 2.4

para obtener el esfuerzo cortante.

44



Una vez que las muestras fueron fracturadas, estas fueron analizadas mediante difraccion
de rayos X en un equipo modelo D8 ADAVANCE DAVINCI. Las fases encontradas fueron
indexadas mediante el programa Expert. La superficie fracturada de ambos lados de las muestras
fue analizada mediante microscopia electronica de barrido con el fin de observar el tipo de

fractura que se produjo durante la evaluacién de la resistencia de la union.
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CAPITULO 4 RESULTADOS Y DISCUSION

4.1 Caracterizacion de los materiales de inicio
Los materiales de inicio fueron caracterizados mediante diferentes técnicas y los resultados para

cada uno de los compontes se muestran a continuacion.

e Acero AlISI 410S

Para conocer la composicién quimica del acero inoxidable AISI 410S, se realizd un anélisis
quimico en el equipo Q4 TASMAN vy los resultados obtenidos se muestran en la Tabla 4.1. De
acuerdo con los resultados, la composicion del acero corresponde a la de un acero martensitico
AISI 4108, el cual tiene bajo contenido de carbono y generalmente un 12 % en peso de contenido
de Cr [79].

Tabla 4.1 Composicion quimica del acero inoxidable AISI 410S.

Composicion del AISI 410S

Elemento Fe Cr Si Mn Ni Cu Ti Al

% enpeso 86.19 12.61 0.368 0.356 0.166 0.085 0.001 0.0014

De acuerdo con los patrones de difraccién de la Figura 4.1, la cual pertenece al acero
inoxidable AISI 410S, la fase presente en este material es una fase Fe-Cr, lo cual concuerda con
el andlisis quimico realizado donde los elementos principales son el Fe y el Cr (Tabla 4.1). De
acuerdo con la tarjeta 03-065-7775, de férmula de esta fase es Crio7Fe1s93 Y tiene un sistema
cristalino cubico de distancias interatdmicas a =b =c = 2.869A y angulos a ==y =

90°donde la orientacion preferencial se encuentra en el plano (110).
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Figura 4.1 Difractograma del acero inoxidable AISI 410S con orientacion preferencial en el
plano (110).

e Cinta metalica

La cinta metalica utilizada como elemento de unién, la cual corresponde a una aleacién
45Cu-55Ti (% atdmico), es una cinta amorfa con un espesor de 50 um y para corroborar su grado
de amorfismo, esta fue caracterizada mediante difraccion de rayos X. Los patrones de difraccion
de la Figura 4.2 que corresponden a la cinta metalica de Cu-Ti, corroboran la presencia tanto del
Cu como del Ti. Ademas, se observa también una fase amorfa (curva verde) ya que no existe un
pico bien definido que demuestre que es un material cristalino. Los patrones de difraccion de la
cinta metalica concuerdan con la tarjeta 03-065-2807. De acuerdo con el diagrama de fase de Cu-
Ti de la Figura 4.3, la fase encontrada en la muestra indexada concuerda con la composicion

45Cu-55Ti (% atdmico), la cual esta indicada mediante lineas rojas.
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Figura 4.2 Difractograma de la cinta amorfa de 45Cu-55Ti (% atomico).
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Figura 4.3 Diagrama de fase Cu-Ti [80]. Las lineas rojas indican la composicion (45Cu-55Ti) y
la temperatura de fusion de la aleacion (975 °C).
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e Alumina

El difractograma de la figura la Figura 4.4 corresponde a los patrones de difraccion de los
polvos de alimina. Los picos caracteristicos corroboraron la presencia de la fase a-alumina,
la cual concuerda con la tarjeta 00-010-0173 del programa Expert, donde el pico con
orientacion preferencial pertenece al plano (113). El sistema cristalino es hexagonal, el cual
concuerda con el sistema cristalino de la fase a« — Al,05, y sus angulos correspondientes son
a=p=90"y y=120°

Counts

A203
(13 00-010-0173
10000 - (104) )
(012)
5000 - (10) (024) (300)
(214)
122 1010
L (21%1 ) (s
agyf119) (223
Al eten L L Leolloment i |

Position [*2Theta] (Copper (Cu))

Figura 4.4 Difractograma de la fase &« — Al, 03 con rango de difraccion 26 de 20° a 90°.

4.2 Sinterizacion de compactos de alimina
Para obtener el componente ceramico utilizado en la realizacidn de las uniones, fue necesaria la
sinterizacion de compactos de alimina, los cuales también fueron caracterizados mediante

difraccion de rayos X. Los patrones de difraccion pertenecientes al compacto de alimina que se
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muestran en la Figura 4.5, corresponden a la tarjeta 01-075-0782. En ellos se observa que la fase
a — Al,04 continda presente ya que no hubo cambios o afectacion sobre la estructura cristalina
(hexagonal compacta) de la alimina durante el proceso de sinterizacion. Sin embargo, en los
patrones de difraccion se observo un cambio en la orientacion preferencial de los picos. Mientras
que en los patrones de difraccion de la Figura 4.4 (polvos de alimina) se observa una orientacion
preferencial en el plano (113), en los patrones de difraccion de la Figura 4.5 (compactos
sinterizados de alumina) se observa que la orientacion preferencial cambio del plano (113) al
plano (116). Ademas el ancho de los picos es menor, lo cual indica que se trata de una muestra

mas cristalina que la anterior.

Counts
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©24) (300)
4000 ©12)
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0 ;wJ ( j‘_’{:z!lz) B1_21.1111011» 025 (o) || 24D @ ) L
3I0 4I0 5I0 EIEI ?'u 3‘0

Position [*2Theta] (Copper (Cu))

Figura 4.5 Patrones de difraccién de compactos sinterizados de alimina.

Una vez que se obtuvieron los compactos sinterizados de alimina se procedié a calcular la
densidad aparente obtenida. De un total de 80 compactos sinterizados de alimina, se tomé una
muestra de 12 compactos para calcular la densidad mediante el método de Arquimedes

utilizando la norma ASTM C373 [78]. Siguiendo los procedimientos de dicha norma y mediante
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los datos obtenidos (peso en seco (D), peso de muestra saturada (M) y peso de muestra
suspendida (S)), los célculos para obtener el volumen (V) y la densidad aparente (B = bulk

density) de cada muestra se realizaron mediante las ecuaciones 4.1y 4.2.

4.1

4.2
Posteriormente la densidad aparente promedio de las 12 muestras se calculé mediante la
ecuacion 4.3.

XX 4.3
n

X =

Donde x es la media muestral, x; = x4, x5, x5 ..., X, Y n €s el tamafio de la muestra (en
estadisticas se le denomina muestra a la proporcion elegida de un total de elementos), es decir; la
cantidad de compactos elegidos para calcular la media. En el caso del presente trabajo el tamafio

de la muestra es 12, por lo tanto, n=12 [81].

La densidad relativa se obtuvo al dividir la densidad aparente promedio entre la densidad

tedrica (3.96g/cm?) [82] obteniendo como resultado una densidad relativa de 0.96.

3.797 -~
— =096
3.961 —
cm
Al multiplicar el resultado anterior por 100 %, el resultado nos dice que la densificacion
promedio alcanzada de los compactos respecto a la densidad tedrica de la alimina, fue de un 96
%. De acuerdo con los trabajos de investigacion revisados, las densidades reportadas en uniones
metal/alimina fueron mayores al 90 % de densificacion. Entre los trabajos revisados se puede
destacar el trabajo de investigaciones realizado por Kar y Col. [57] quienes utilizaron compactos
de alimina con una densidad relativa de 97% en uniones de acero alimina. Por otro lado, Lemus
y col. [21] utilizaron compactos de alimina con una densidad relativa mayor al 90% para realizar

uniones alimina/Ti.
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Las fractografias de la Figura 4.6 muestran la fractura de un compacto de alimina
sinterizado y altamente densificado realizado en el presente trabajo. Se observa claramente que el
tipo de fractura que se dio en este compacto es transgranular, ya que se observa como los granos

fueron partidos a la mitad.

Figura 4.6 Fractografias de compactos de alumina sinterizados y fracturados a a) 1000 y b) 5000
aumentos.

4.3 Analisis de posibles fases en la interfase de la union

La union de materiales mediante el método de soldadura fuerte puede resultar en la formacion de
una interfase compleja causada por las posibles reacciones que se puedan producir durante el
proceso de unidn. Las reglas de solubilidad de Hume Rothery son una parte importante en la

formacion de ciertas fases y estas reglas son las siguientes [83]:

e Ladiferencia entre los radios atomicos no debe exceder del 15%.

e Laelectronegatividad debe ser casi igual.

e Laestructura cristalina debe ser la misma.

e EIl nimero de electrones de valencia debe de ser casi igual, o la concentracion de

electrones por celda unitaria.
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En la Tabla 4.2 se enlistan los elementos principales que se encuentran en el sistema
alimina/Cu-Ti/AlSI 410S con sus estructuras, la electronegatividad, la valencia y el radio
atomico [84, 85]. El Titanio presenta un cambio de estructura cristalina cuando este alcanza
una temperatura de 882 °C [86] mientras que el Fe presenta un cambio de estructura cuando
alcanza los 912 °C [87].

Tabla 4.2 Principales elementos del sistema alumina/Cu-Ti/AlSI 410S con su radio atémico,
estructura cristalina, electronegatividad y valencia.

Elemento ratomico  Estructura  Electronegatividad Electrones de

(pm) cristalina valencia
Al 143 BCC 15 3
O 73 35 -2
Cu 128 FCC 1.9 2
Ti 145 HCP-BCC 1.5 4
Fe 124 BCC-FCC 1.8 2,3
Cr 125 BCC 1.6 3

Mediante la Tabla 4.2 y los diagramas de fases de las Figuras 4.7 a la 4.11, se pretende

predecir los posibles elementos que pueden reaccionar entre si.

En la Figura 4.7 se muestra el diagrama de fase Ti-Fe, donde se puede hacer un analisis de
la posible difusion del Fe hacia la interfase. Mediante este diagrama es posible observar que
cuando la temperatura alcanza los 882 °C, la solubilidad del Fe en el Ti crece bastante cuando
este pasa de la fase o-Ti a la fase B-Ti. Lo anterior es debido al cambio en la estructura cristalina
que presenta el Ti (HCP-BCC) ya que coincide con la estructura del Fe (BCC), incrementando la
solubilidad del Fe de menos del 1 % (en peso) en la fase a-Ti hasta un 24.7 % (en peso) en la fase
B-Ti [88].

La difusion del Fe tanto en la fase a-Ti como en la fase B-Ti es muy réapida, incluso mas
rapida que la difusion del Ti en si mismo. El Fe alcanza una velocidad de difusion de 104 a 10!

m?/s en la fase a-Ti a temperaturas de 627 °C a 827 °C, siendo esta velocidad 10° veces mas alta
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que la difusion del mismo Ti. La velocidad de difusion del Fe en la fase p-Ti va de 10 a 10!
m?/s a temperaturas entre 827 °C y 1127 °C, siendo esta velocidad reducida a medida que se
adhiere mas Fe. Por otro lado, la velocidad de difusion del Ti en o-Fe va de 1078 a 10* m%/s a

temperaturas de 677 °C a 927 °C, siendo 5 veces mas rapida que la autodifusion del Fe [76].

Atomic Percent Iron

o 10 20 0 40 50 &0 70 80 90 100
1800 + ok Y YN WS—— S I
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0 10 20 20 © 50 60 70 80 90 100
Ti Weight Percent iron Fe

Figura 4.7 Diagrama de fase Ti-Fe [87].

Mediante la Figura 4.8, correspondiente al diagrama de fase Ti-Cu (las lineas rojas
indican la composicion y la temperatura de fusion de la aleacion), se puede observar nuevamente
que la solubilidad del Cu es mayor en la fase B-Ti que en la fase a-Ti, presentando una maxima

de 17 % vy 2 (% en peso), respectivamente. Comparando los dos diagramas de las Figuras 4.7 y
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4.8, se observa que el Fe alcanza una mayor solubilidad en la fase B-Ti que el Cu, pero el Cu

tiene mayor solubilidad en la fase a-Ti que el Fe.
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Figura 4.8 Diagrama de fase Ti-Cu [87].

Al observar el diagrama de Ellingham [89] de la Figura 4.9, se puede comparar la
estabilidad de la fase Al>Os (O0valo azul) comparada con la fase Cu,O (6valo rojo), ya que la
primera fase cuenta con una energia libre mucho mas negativa que la segunda fase. Por lo tanto,
seria imposible esperar una interaccién entre el Cu y la alimina, de acuerdo con este diagrama.
Sin embargo, se espera la formacion de la fase TiO2 en la superficie cerdmica, ya que la energia

libre de esta fase estd muy proxima a la de la alumina.
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Figura 4.9 Diagrama de Ellingham [88].
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En el diagrama de fase Fe-Cu de la Figura 4.10 se observa una solubilidad baja del Fe en
el Cu, alcanzando la méxima de 4.1 (% en peso) a 1084 °C. Por otro lado, la solubilidad del Cu
incrementa en el Fe con la temperatura y cuando este pasa de la fase a a la fase y. Sin embargo,
hay que recordar que en el presente trabajo el Fe se encuentra aleado con Cr principalemente,
ademaés de bajos porcentajes de otros elementos aleantes del Fe (como se muestra en la Tabla

4.1). Ademas, este acero presenta una estructura martensitica.
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Figura 4.10 Diagrama de fase Fe-Cu [87].

Tanto el Fe como el Cu presentan una alta solubilidad en el Ti cuando la temperatura
incrementa y este pasa de la fase a-Ti a la fase B-Ti, por lo que se espera la formacién de fases
contendiendo Ti y Cu y conteniendo Ti y Fe. Estas posibles fases concuerdan con las fases

encontradas por Kar y col. [77] y Beeranur y col. [74] en sus trabajos de investigacién de uniones

acero/alimina.
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4.4 Resultados de uniones Al20s/Cu-Ti/AISI 410S

Se realizaron uniones Al>O3/Cu-Ti/AISI 410S variando temperaturas de 970 a 1010 y tiempos de
5 a 35 minutos, ademas el proceso se llevé a cabo en una atmosfera de argon. La Tabla 4.3
muestra los resultados a los diferentes tiempos y temperaturas donde se enlistan las muestras que
se unieron y las que no se unieron. Mediante la caracterizacion por microscopia electrénica de
barrido de la seccion transversal de las uniones, se observaron las interfases de todas las

muestras, las cuales se muestran a continuacion.

Tabla 4.3 Resultados de unionesAl>Oz/Cu-Ti/AlSI 410S realizadas a diferentes temperaturas y
tiempos.

T (°C) Tiempo (min) Unién

5,15, 35 No
970 _

25 Si

5, 15, 25 Si
980

35 No

5, 15, 25 Si
990

35 No

5, 15, 35 Si
1000

25 No

5, 15, 35 No
1010 _

25 Si

Se observaron uniones exitosas en las diferentes temperaturas, sin embargo, los mejores
resultados se observaron en uniones realizadas a 980 y 990 °C, ya que a estas temperaturas la
mayoria de las uniones a los diferentes tiempos fueron exitosas. A 970 °C (Figura 4.11) se
observo union exitosa Unicamente a 25 minutos (Figura 4.11c) de tiempo de permanencia,
mientras que a 5, 15 y 35 minutos se observo un desprendimiento de la interfase. En la union
realizada a 5 minutos (Figura 4.11a), se observa que la interfase estd completamente despegada
de la superficie ceramica, lo cual es atribuido a un mal acomodo de los componentes en el arreglo

tipo sandwinch y en el dado. En la muestra unida a 15 minutos (Figura 4.11b) se observo que la
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interfase se fracturd a lo largo de toda la superficie cerdmica y del acero. Es posible que la
fractura de la muestra en cuestion se provocara durante la preparacion de la muestra (desbastado
y pulido) para la caracterizacion mediante MEB. En la muestra unida a 35 minutos (Figura 4.11d)
se observa que la interfase se encuentra despegada de lado del acero, lo cual pudo deberse
también a un problema de acomodo de los componentes en el dado. Como se observa en la
Figura 4.11, no es posible identificar una evolucion microestructural cuando el tiempo se
incrementa de 5 a 35 minutos, ademas se observa poca interaccion quimica en la interfase de las

uniones.

Al>,O3

Interfase

Al,O3 Al,O3

Interfase Interfase

ACero Acero

100 um I 100 um

COMPO

Figura 4.11 Uniones Al203/Cu-Ti/AlSI 410S realizadas a 970 °C por a) 5, b) 15, ¢) 25 y d) 35
minutos.
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En la Figura 4.12 se muestran las uniones Al.O3/Cu-Ti/AlSI 410S realizadas a 980 °C
donde es posible observar uniones exitosas y bien definidas a 5, 15 y 25 minutos (Figuras 4.123,
by c), sin embargo a 35 minutos (Figura 4.12d) se observa agrietamiento en toda la interfase. El
agrietamiento de dicha muestra, pudo haber ocurrido durante la preparacion de la muestra
mediante desbastado y pulido para la caracterizacién de la interfase mediante MEB, aunado a los

posibles esfuerzos generados en la interfase durante el proceso de union.
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X 250 15.0KV COMPO SEM WD 17.4zm X 250 15.0xV LEI SEM WD 18.0mm
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Figura 4.12 Uniones Al>O3/Cu-Ti/AISI 410S realizadas a 980 °C por a) 5, b) 15,¢) 25y d) 35
minutos de tiempo de permanencia.

La Figura 4.13 muestra uniones Al2Os/Cu-Ti/AISI 410S realizadas a 990 °C, donde se
observan uniones exitosas; libres de agrietamiento o poros a lo largo de toda la interfase. La

muestra unida a 990 °C por 25 minutos (Figura 4.13b) muestra una zona en forma de cuchilla en
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la parte media de la interfase (6valo amarillo). La muestra unida a 35 minutos se despeg6 por

completo, por lo tanto no se caracterizo.

990°C5 min 2001 990°C15min  s0um
SEI MAG: 100 x HV: 15.0 KV WD: 28.0 mm 8 SEI MAG: 250 x HV: 15.0 kV WD: 28.0 mm s = | —

"+ Interfase . i
’f’ﬁ
990 °C 25 min 90 um
SEI MAG: 250 x HV: 15,0 KV WD: 28.0mm —_

Figura 4.13 Uniones Al>03s/Cu-Ti/AlSI 410S realizadas a 990 °C durante a) 5, b) 15y ¢) 25
minutos de tiempo de permanencia.

En la Figura 4.14 se muestran las uniones realizadas a 1000 °C donde se observan uniones
bien definidas y libres de poros a 5, 15 y 35 minutos (Figuras 4.14a, b y d) pero una superficie
ceramica agrietada, lo cual pudo ser provocado por esfuerzos generados en la interfase durante el
proceso de unidn y las altas interaccidénes quimicas debido a que se trata de una temperatura muy
por encima del punto de fusion del elemento de unién. Por otro lado, se observa una interfase
separada de ambas superficies (ceramica y acero) en la unién realizada a 25 minutos (Figura
4.14c). Este agrietamiento en la interfase pudo haber ocurrido durante el enfriamiento debido a
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los esfuerzos residuales, aunado a los esfuerzos aplicados durante el corte, desbastado y pulido de
la seccion transversal necesarios para poder observar la muestra mediante microscopia
electronica de barrido. No hay una evolucion microestructural clara al incrementar el tiempo,
como se puede apreciar en muestra de la Figura 4.14c y la 4.14d, ya que si la primera presenta
una interfase completamente despegada se esperaria una interfase similar en la interfase de la
segunda. Sin embargo, esta Ultima muestra una interfase muy parecida a las de las muestras
realizadas a 5 y 15 minutos. Lo anterior puede ser por pequefias variaciones en el proceso de

preparacion de los componentes (desbastado y pulido).

Al2O3

g ST o R
Interfase | .

Acero 45 G

Interfase . Interfase

AcCero ACero

1000 25 MIN 1000 35 MIN
SEI MAG: 100 x HV: 15.0 kV WD: 27.0 mm SEI MAG: 250 x HV: 15.0kV WD: 280 mm

Figura 4.14 Uniones Al203/Cu-Ti/AlSI 410S realizadas a 1000 °C con tiempos de permanencia
de a) 5, b) 15, c¢) 25 y d) 35 minutos.

En la Figura 4.15 se muestran las uniones realizadas 1010 °C donde se observan interfases

no bien definidas y agrietadas, a excepcion de la interfase de la muestra unida a 25 minutos
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(Figura 4.15c), la cual se ve clara y libre de poros y grietas. Como se puede ver en la muestra
unida a 35 minutos (Figura 4.15d), la interfase esta separada del lado del ceramico, lo cual es
claro que se debe a la mala preparacion de la superficie ceramica, ya que se observa ligeramente
curveada. Los componentes ceramicos mostraron una superficie ligeramente concava, resultado
del dado con el que fueron compactadas, la cual debia ser desbastada hasta lograr una superficie

completamente plana para un contacto intimo entre los componentes a unir.

AlO3

%

Interfase

Acero

10105M|& . U | 1010 15 MIN
z SEl MAG: 250 x HV: 15.0 kV WD: 27.0 mm
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1010 25 MIN :
SEl MAG: 250 x HV: 15.0 kV WD: 27.0 mm

Figura 4.15 Uniones Al,O3/Cu-Ti/AlSI 410S realizadas a 1010 °C con tiempos de permanencia
de a) 5, b) 15, c¢) 25 y d) 35 minutos.
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4.4.1 Caracterizacion de la interfase de uniones AloOz/Cu-Ti/AlISI 410S

Mediante la caracterizacion de la seccion transversal por microscopia electronica de barrido se
obtuvieron iméagenes y se realizaron analisis puntuales, lineales y mapeos con el fin de observar
la evolucion microestructural en la interfase de las uniones realizadas a las diferentes
temperaturas y los diferentes tiempos. La Figura 4.16 muestra las secciones transversales de
uniones realizadas a temperaturas de a) 970, b) 980, c) 990, d) 1000 y e) 1010 °C con un tiempo
de permanencia de 25 minutos. En dichas uniones se observa que la union fue posible gracias a
una interaccién quimica en la interfase, la cual promovié la formacion de una zona de reaccion

sobre la superficie cerdmica.

Al analizar mediante EDS’s todas las uniones realizadas, a diferentes tiempos y
temperaturas, se observd una evolucion microestructural similar y con las mismas fases en la
mayoria. Sin embargo, en la Figura 4.16c se observo la formacion de una cuchilla en el centro de
la interfase (Gvalo rojo), la cual pertenece a una fase rica en Ti. Por otro lado, en la union
realizada a 1000 °C (Figura 4.16d) se observa la formacion de pequefios puntos negros en la parte
media de esta (6valo amarillo) donde se observo la fase con componentes principales de 40Al-
250-29Fe-5Cr (de acuerdo con el analisis puntual).

Se realiz6 un mapeo en la interfase de la muestra unida a 990 °C por 25 minutos de
tiempo de permanencia (Figura 4.16c) con el fin de observar mas de cerca las manchas y poder
corroborar los elementos presentes en estas fases que se observaron mediante analisis puntuales.
De acuerdo con el mapeo (Figura 4.17), es posible corroborar que las manchas pertenecen a una
fase rica en Ti, ya que es clara la presencia de este en dicha fase, asi como en la zona de tono méas
oscuro que se encuentra en la parte media donde se corrobora una mayor concentracion de Ti.
También es posible corroborar la presencia del Cu en la zona de tono mas claro, la cual rodea las
manchas ricas en Ti. Como ya se mencion6 anteriormente, la cuchilla que se observa en el parte
media de la interfase pertenece a una fase rica en Ti, la cual, mediante andlisis puntual se

corrobord que pertenece a una fase 88Ti-100-2Cu.
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Figura 4.16 Seccion transversal de uniones realizadas a temperaturas de a) 970, b) 980, c)
990, d) 1000 y e) 1010 °C a 25 minutos de tiempo de permanencia.
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Figura 4.17 Mapeo a manchas en interfase de union realizada a 990 °C por 25 minutos de tiempo
de permanencia (Figura 4.16c).
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En general, se observo la formacion de tres zonas caracteristicas (Figura 4.18): una zona
de reaccién adyacente a la alimina (zona A), otra adyacente al acero (zona C) y la formacion de

manchas oscuras en la interfase (zona B) en las 5 temperaturas y los 4 tiempos.

B

Figura 4.18 Seccion transversal de muestra unida a 980 °C por 25 minutos de tiempos de
permanencia, en la cual se muestra la formacion de una zona de reaccion adyacente a la
alimina (zona A), la formacion de manchas en la interfase (zona B) y la formacion de una
zona de reaccion adyacente al acero (zona C).

Las tres zonas y la fase de color gris claro que se encuentra distribuida en toda la
interfase, fueron analizadas mediante andlisis quimico puntual. A partir de estos analisis, se
corroboré que la zona de reaccion adyacente a la alimina (zona A) corresponde a una fase
compuesta principalmente de Ti con Cu y bajos porcentajes de Fe. Los porcentajes de Ti en esta
zona variaron de 59 a 61 % en peso en las temperaturas de 970 a 990 °C, mientras que a la
temperatura de 1010 °C, el porcentaje de este elemento fue de 51 % en peso. El Fe se observé en
esta zona de reaccion desde temperaturas y tiempos bajos, lo cual indica que este tiene una alta

afinidad por los elementos del metal de aporte, principalmente por el Ti.
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La presencia del Fe fue reportado también por Sun y col. [61] en un trabajo de
investigacion donde realizaron uniones Al>Os/1Cr18Ni9Ti utilizando una aleacion metalica
Ag28Cu3Ti (% en peso). Por lo tanto, al observar una alta interaccion del Fe con el Ti y, como
resultado, fases fragiles que afectaron las propiedades mecéanicas de la unién, introdujeron una
intercapa porosa de Ni. Al utilizar la intercapa, su sistema paso de ser un sistema con un s6lo
elemento de union a un sistema de dos aleaciones Ag28Cu3Ti con una intercapa de Ni altamente
porosa ubicada entre estas dos aleaciones. El objetivo era evitar la alta difusion del Fe y, por lo
tanto, la interaccion de este con el Ti logrando mejorar sustancialmente las propiedades

mecanicas de la union.

Mediante el analisis puntual se corrobord también que las manchas que se forman y se
distribuyen en la interfase (zona B) pertenecen a una fase préacticamente igual a la fase que se
encuentra en la zona de reaccion adyacente a la alimina, ya que también esta compuesta por
porcentajes practicamente iguales de Ti y Cu asi como bajos porcentajes de Fe. Esto sugiere que
el Ti y el Cu difunden hacia la superficie ceramica interactuando entre si y formando una fase
compuesta principalmente de Ti y Cu, pero ademas, interaccionan entre si a lo largo de la
interfase distribuyéndose en forma de las manchas, como se observa en la seccion transversal de
la Figura 4.18.

La fase que se distribuye homogéneamente por toda la interfase de tono gris claro que
rodea a las manchas oscuras, de acuerdo con los EDS’s realizados en esta zona, comienza siendo
una fase rica en Cu cuando el analisis va de la alimina al acero. Cuando el andlisis puntual se
acerca al acero el Cu va disminuyendo y el contenido del Ti va incrementando asi como el
contenido del Fe. Al llegar cerca del acero y antes de la zona de reaccidn, los porcentajes del Cu

y el Ti son casi iguales, siendo el porcentaje del Ti ligeramente mas alto que el del Cu.

La formacion de la zona de reaccion adyacente al acero se atribuye a la alta interaccion
del Ti con el Fe, ya que de acuerdo con los EDS’s realizados en esta zona, se observo una fase
compuesta principalmente por Ti y Fe y un bajo porcentaje de Cu. Esto sugiere que el Fe tiene
una mayor afinidad por el Ti que por el Cu, pues como se mencion0 anteriormente, este ultimo

tiende a difundir hacia la superficie ceramica para interactuar con el Ti.
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La Figura 4.19 muestra una representacion esquematica de como se cree que sucedié la
evolucion microestructural en la interfase de las uniones. EI cambio en los contenidos de los
elementos presentes en la fase gris claro, se representa al escribir las fases conteniendo primero
los elementos con mayor porcentaje y en ese orden. De esta manera, la fase Cu-Ti-Fe nos dice
estd compuesta de mayor porcentaje de Cu y esta se encuentra sefialada con un corchete en la
parte media de la interfase. Por otro lado, aunque la zona que se encuentra cerca de la zona de
reaccion adyacente al acero (Ti-Cu-Fe) nos dice que el contenido del Ti es mayor al Cu, este es

solo ligeramente mayor siendo casi los mismos porcentajes.

Ti-Cu Ricaen Ti -

Acero

@ Qe
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oooo: ...w
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Cu-Ti | Ti-Cu-Fe

e Ti-Fe-Cu

Figura 4.19 Representacion de la evolucion microestructural en uniones Al,O3/Cu-Ti/AlSI 410S.

Como ya se mencioné anteriormente, la zona de reaccidn adyacente al acero pertenece a
una fase compuesta principalmente de Ti y Fe conteniendo Cu. Volviendo al esquema de la
Figura 4.19, se observa que el Cu y el Ti empiezan a interactuar en la superficie ceramica para
dar lugar a la formacion de la zona de reaccion adyacente a esta superficie y a la formacion de las
manchas, las cuales se distribuyen en la interfase, pero no cerca del acero. La baja afinidad que

presenta el Fe con el Cu, va de acuerdo con la baja solubilidad que presenta el primero en el
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segundo y que se puede observar en el diagrama de fase Fe-Cu de la Figura 4.10, mientras que en
la fase (BTi) la solubilidad del Fe es alta, alcanzando una maxima de 24.7 (% en peso) a una
temperatura de 1085 °C.

4.4.2 Efecto de la temperatura en uniones Al,O3/Cu-Ti/AlISI 410S

Mediante los analisis lineales de las muestras unidas a 970, 980 y 990 °C por 25 minutos de
tiempo de permanencia, mostrados en la Figura 4.20, es posible corroborar la alta difusion del Fe
hacia la interfase. El efecto de la temperatura en la interaccién quimica que se presenta en la
interfase, se observa tanto en la difusion del Fe hacia la interfase, como en la separacion de fases
que se vuelven mas definidas cuando la temperatura pasa de 970 a 990 °C. Ya que cuando la
linea de analisis pasa por las manchas, los picos del Ti son méas evidentes y cuando pasa por la
zona gris claro, se definen més los picos del Cu (Figura 4.20).
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Figura 4.20 Andlisis lineal de muestras unidas a temperaturas de 970, 980 y 990 °C por 25
minutos de tiempos de permanencia.

4.4.3 Efecto del tiempo en uniones Al,O3/Cu-Ti/AlISI 410S

En la Figura 4.21 se muestran los analisis lineales de las muestras unidas a 980 °C con tiempos
de permanencia de 5 a 35 minutos. En ellos se puede observar que al igual que la temperatura, el
tiempo tiene un efecto tanto en la difusion del Fe hacia el elemento de union como en la
interaccidon quimica de los elementos en la interfase. Sin embargo, de acuerdo con los analisis
lineales de la Figura 4.20, el efecto de la temperatura es mayor tanto en la difusion del Fe como

en la interaccion quimica que se observa en la interfase.
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Figura 4.21 Andlisis lineal de muestras unidas a 980 °C por a) 5, b) 15, ¢) 25 y d) 35 minutos,
donde se observa la difusion del Fe hacia la interfase.

Por otro lado, el efecto del tiempo en la interaccién quimica de la interfase se puede
observar en la Figura 4.22. Es posible observar que la formacion de las manchas oscuras
incrementa rapidamente cuando el tiempo incrementa de 5 a 15 minutos (Figuras 4.22a y 4.22b,
respectivamente), como se muestra con los circulos y la flecha azules. Pero cuando el tiempo
incrementa a 25 minutos (Figura 4.22c), se observa una interfase muy similar a la de la muestra
unida a 980 °C por 5 minutos (Figura 4.22a. Por otro lado, en la Figura 4.22d correspondiente a
la muestra unida a 980 °C por 35 minutos se observo un comportamiento diferente, dando lugar a
una forma ovalada (6valo amarillo) de tono homogéneo que divide las manchas oscuras para
situarse en medio de estas fases.
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Figura 4.22 Micrografias de muestras unidas a 980 °C por a) 5, b) 15, ¢) 25 y d) 35 minutos,
donde se observa la interaccidn quimica en la interfasa.

Con el fin de observar la composicion de esta fase, presente en la muestra unida a 980 °C
por 35 minutos (Figura 4.22d), se realizé un analisis puntual donde se encontr6 que contiene Fe y
Cr en una composicion de 85 y 15 (% en peso), respectivamente. Para corroborar los elementos

presentes en la interfase de dicha muestra, se realiz6 el mapeo que se muestra en la Figura 4.23.
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Figura 4.23 Mapeo de la muestra unida a 980 °C por 35 minutos, donde se muestra la interfase y
la difusion de masa del elemento de union en el acero.
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En el mapeo se corrobora la presencia del Cr y el Fe, dividiendo al Ti y el Cu en dos
partes. Es muy posible que la presencia del Fe y el Cr en la interfase, ocurriera mediante
transferencia de masa de la fase liquida a través de alguna grieta que pudiera haber tenido el

acero inoxidable, dando lugar a la forma que se observa en la interfase de la Figura 4.22d.

Con el fin de observar el efecto del tiempo en la evolucién microestructural de las zonas
de reaccion adyacente a la alumina y al acero, se realizaron analisis puntuales en estas zonas. Los
andlisis puntuales de dichas zonas se presentan en la Tabla 4.4. En general, es posible observar la
presencia del Ti y el Cu como elementos principales en la zona de reaccion adyacente a la
alimina. Ademas, se observa la difusion del aluminio y el oxigeno hacia esta zona de reaccion.
Por otro lado, en la zona de reaccién adyacente al acero (como la marcada en la zona C de la
Figura 4.18), se observa la presencia de Ti y el Fe como elementos principales. Sin embargo, no
es posible observar un efecto del tiempo en el incremento o disminucion del Fe o Cu en esta zona
o0 en el incremento del Fe en la zona de reaccion adyacente a la alimina. Lo que si es posible
corroborar es que la presencia del Cu en la zona de reaccion adyacente al acero disminuye

bastante.

Tabla 4.4 Andlisis puntuales en zonas de reaccion adyacente al acero y a la alimina en uniones
realizadas a 980°C unidas con tiempos de permanencia de 5 a 35 minutos.

Tiempo (min) Zona adyacente a la alimina Zona adyacente al acero

(% peso) (% peso)
5 65Ti-26Cu-40-3Fe-2Al 50Ti-35Fe-12Cu-2Cr
15 44Ti-26Cu-20AI-90 50Fe-41Ti-4Cr-4Cu
25 61Ti-29Cu-4Al-30-3Fe 51Ti-28Fe-18Cu-1Cr-10
35 Ti42-26Al-23Cu-70-2Fe 45Ti-42Fe-6Cu-5Cr-20
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4.5 Evaluacion mecanica de uniones Al203/Cu-Ti/AlSI 410S

Las pruebas de resistencia al corte se realizaron en muestras unidas a 980 °C a los cuatro tiempos
de permanencia. La evaluacion mecanica se realiz6 en 4 muestras de cada tiempo, sin embargo, a
35 minutos solo una muestra fue evaluada ya que las demas fallaron antes de ser sometidas a la
prueba de corte. EI mismo caso pasd con una de las muestras unidas a 5 minutos, por lo que solo
3 muestras fueron evaluadas. En la Figura 4.24 se muestra una gréafica caracteristica de este tipo
de pruebas mecénicas utilizando el dispositivo mostrado en la Figura 3.6, el cual fue disefiado y

fabricado en el Instituto de Investigacion en Metalurgia y Materiales de la UMSNH.

Fuerza (N)
| S
=
=

0 + + +
0 0.5 1 1.5
Deformacion (mm)

Figura 4.24 Curva esfuerzo-deformacion para una muestra Alumina/AlSI 410S unida a 980 °C
durante 25 minutos.

En la Tabla 4.5 se presenta la fuerza maxima a la cual fracturaron las muestras evaluadas

mecanicamente, por lo tanto, sabiendo que:
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1N

1Pa = —

m2

Los célculos se realizan sacando el area con el didmetro (d) de cada muestra, el cual se

encuentra en la tabla 4.5. Para obtener el area de cada muestra se utilizd la ecuaciéon 4.4,

obteniendo los resultados en m? como se muestra en la tabla 4.5.

A=nmnr

2

4.4

Posteriormente se realizaron los calculos utilizando la ecuacion 2.4 para obtener el

esfuerzo cortante (7) de cada muestra en MPa, siendo el més alto para la muestra nimero 3:

484N

' = 4976x10-5m?

= 9725867Pa = 9.7MPa

Tabla 4.5 Fuerza méxima a la que fracturaron las muestras que fueron evaluadas mediante

resistencia al corte y esfuerzo cortante (7).

T(°C) t(min) Fmax(N) d(mm) A(x10°m?) t(Mpa)
(x3)

1 980 35 55.9 7.93 4,939 1.132
2 980 25 237 7.95 4.964 4.774
3 980 25 484 7.96 4,976 9.726
4 980 25 333 7.94 4,951 6.725
5 980 25 117 7.94 4.951 2.363
6 980 15 236 7.91 4914 4.803
7 980 15 112 7.92 4.927 2.273
8 980 15 307 7.92 4,927 6.232
9 980 15 175 7.96 4.976 3.517
10 980 5 342 7.92 4,927 6.942
11 980 5 284 7.94 4,951 5.736
12 980 5 328 7.95 4.964 6.608
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Después de evaluar la resistencia de las muestras realizadas a 980 °C para los diferentes
tiempos, se promediaron los resultados de cada tiempo (4 muestras para cada tiempo) con el fin
de observar el efecto del tiempo sobre la resistencia de la union. Los resultados se graficaron en
Excel y se presentan en la Figura 4.25, donde se observa que la maxima resistencia promediada
fue para las uniones con tiempo de permanencia de 5 minutos (6.4 MPa); mientras que en las
uniones con tiempo de permanencia de 35 minutos, se observa una caida dréastica en la resistencia
(0.6 MPa).

De acuerdo con el andlisis del efecto del tiempo, se observé una mayor interaccion
quimica en la interfase de las uniones a medida que se incremento el tiempo de permanencia. Por
lo tanto, la caida de la resistencia puede ser a tribuida a que cuando si increment6 el tiempo, la
alta interaccion entre los elementos presentes afecto la resistencia de la unién. Para el célculo de

la desviacidn estandar se utilizé la ecuacion 4.5, realizando el calculo para cada tiempo.

g = |EZi=®? 4.5
n-—1

Donde se observo una desviacion estandar muy grande de 3.11 MPa en las muestras
unidas a 25 minutos, mientras que la desviacién estandar en las muestras unidas a 5 minutos fue
de 0.62 MPa.
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Figura 4.25 Resultados promediados de pruebas de resistencia al corte de muestras unidas a 980
°C en funcién del tiempo.

Habiendo observado que la maxima resistencia al corte se dio en una de las muestras con
tiempo de permanencia de 25 minutos, se procedid a realizar las pruebas mecénicas a muestras
unidas a 970 y 990 °C con 25 minutos de tiempo de permanencia. Sin embargo, al tratar de
montar las muestras en la maquina de pruebas mecanicas, las muestras se desprendieron antes de
ser evaluadas mecanicamente. Por lo que, la maxima resistencia promediada fue para la unién

realizada a 980 °C con tiempo de permanencia de 5 minutos.

La baja resistencia obtenida en las pruebas mecanicas realizadas se puede deber a la alta
interaccion del Ti con el Fe y el Cu durante el proceso de unién.

4.6 Andlisis de la fractura en uniones alimina/acero inoxidable

Después de haber realizado las pruebas al corte, se procedié a analizar la fractura mediante
microscopia electronica de barrido. En general se observaron fracturas como la mostrada en la
Figura 4.26, la cual pertenece a una muestra unida a 980 °C con tiempo de permanencia de 25
minutos. La Figura 4.26a corresponde a la mitad del lado del acero, mientras que la Figura 4.26b
corresponde a la mitad del lado de la alimina, observando que la fractura ocurrié del lado de la

alimina.
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Figura 4.26 Fractura de union realizada a 980° por 25 minutos de tiempo de permanencia. La
figura a) pertenece a la mitad del lado del acero y b) es la mitad del lado de la alimina.

La Figura 4.27 muestra las fractografias tomadas en la muestra de la Figura 4.26 pero a
mayores aumentos para poder observar el tipo de fractura. Aunque las imagenes pertenecen a la
misma muestra estas presentan los dos tipos de fractura fragil ya que se tomaron en diferentes
zonas de la muestra de la Figura 4.26, la cual estd marcada con las letras A, B, C, Dy E.

La fractografia marcada con la letra A (tomada justo en el centro) muestra una fractura
intergranular, ya que se observan que la mayor parte de los granos estan enteros, lo que indica
que la fractura se dio a través de los limites de grano. Las fractografias B, D y E muestran un
fractura transgranular, ya que se observa claramente que los granos han sido cortados a la mitad,
esto indica que la fractura ocurrio a traves de los granos dejando una superficie mas plana que la
de la fractografia A. la fratografia C muestra una microestructura de granos mas finos y esféricos
y muy posiblemente se deba a una fractura intergranular, ya que se observan granos enteros en

toda la imagen.

Para todas las muestras analizadas, la fractura se dio de manera transgranular y, al haber
observado diferentes zonas de cada muestra, fue posible corroborar diferentes microestructuras
en cada muestra, lo cual también pudo haber influido en la forma en que se dio la fractura en las

uniones alimina/acero inoxidable.
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Figura 4.27 Fractografias de la muestra unida a 980 °C con 25 minutos de tiempo de
permanencia (Figura 4.26). Las fractografias se tomaron de cinco zonas diferentes (A, B,C,Dy
E) de la Figura 4.26.
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La fractura caracteristica de la zona C, también se observé en otras muestras que también
fueron analizadas en zonas muy parecidas a esta. Un ejemplo es la que se presenta en la Figura

4.28a, la cual pertenece a una muestra unida a 980 °C por 35 minutos de tiempo de permanencia.

No es muy claro el tipo de fractura de esta zona debido al angulo en que esta fue
fracturada y el angulo en el que la imagen pudo ser tomada. Sin embargo, como ya se menciono
anteriormente, pareciera que se tratara de una fractura intergranular, es decir; se da a través de los
limites de grano. Lo que si es posible observar, es que se trata de una microestructura mas fina,
pudiendo observar particulas de hasta aproximadamente 400 nm, como la que se muestra en la
figura 4.28b.

W ups 980 35 min
W &~ " % 4l s51 MAG: 80000 x HV: 15.0 kV WD: 14.0 mm

Figura 4.28 Fractografia tomada de la muestra unida a 980 °C por 35 minutos de tiempo de
permanencia, donde a) es una fractografia tomada de una zona similar a la zona C de la Figura
4.26ay b) es la imagen de una particula perteneciente a la fractografia a).

Otro caso de fractura es la que se muestra en la Figura 4.29, la cual pertenece a la muestra
unidad a 980 °C por 15 minutos de tiempo de permanencia. Mientras en la mayoria de las
muestras fracturadas la fractura se dio en la parte de la alimina, esta muestra fracturd justo en la

interfase de la union, quedando la mayoria del elemento de union del lado del acero.

La Figura 4.29a, de la muestra ya mencionada, corresponde a la superficie generada en el

acero; mientras que la Figura 4.29b corresponde a la superficie que se generd del lado de la
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alimina. Como ya se menciond anteriormente, la fractura se dio en la interfase de la union,
mostrando una superficie totalmente plana en la zona de la fractura y sin ningln tipo de

deformacion pléastica.

980 15 min & £ o ot B 98015 miin .
d Bl SELMAG: 10 x HV: 15.0 KV WD: 46.0 mm Yy TS

Figura 4.29 Fractografia de muestra unida a 980 °C por 15 minutos de tiempo de permanencia,
donde a) es la superficie del lado del acero y b) la superficie del lado de la alumina.

La Figura 4.30 muestra la fractura de la union que se presenta en la Figura 4.29. Lo
primero que se puede observar es que la microestructura luce muy diferente en comparacion con
la de la muestra anterior, la cual fracturd en la zona de la alimina. En la fractografia de la zona A
se observan pequefias particulas aglomeradas en una forma como de flor y se puede ver que
presenta tanto fractura transgranular como intergranular. En las otras tres fractografias se observa
claramente que el tipo de fractura es transgranular, ya que se observa como los granos fueron
cortados a la mitad, es decir; la fractura paso a través de estos.

En las fractografias B y D, se puede observar una rugosidad o textura muy diferente a la
de las zona A y C que corresponden al centro de la muestra. Si se observa de nuevo la Figura
4.29 las zonas B y D presentan un rayado tenue que parece muy superficial, sin embargo las
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fractografias de la Figura 4.30 B y D muestran que se trata de algo més interno y que es parte de

la microestructura del material formada desde el proceso de union.

iy »
260 15'min ./ y
MAG: 4000 x- HV: 15.0 k\. WD: 12 &

Figura 4.30 Fractografia de muestra unida a 980 °C por 15 minutos de tiempo de permanencia.
Las fractografias se tomaron de cuatro zonas diferentes (A, B, C y D) de la Figura 4.30, por lo
que la fractografia A pertenece a la zona A, y B, C y D pertenecen a las zonas B, C, y D.

Al igual que en los resultados reportados por Beeranur y col. [74], en la mayoria de las
uniénes alumina/Ti-Cu/acero inoxidable del presente trabajo, a las cuales se les realizaron
pruebas de resistencia al corte, la fractura ocurri6 del lado de la alimina. Lo anterior fue atribuido
por Beeranur y col. [74] al estrés residual causado por los desajustes en los coeficientes de
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expansion térmica presentes en la interfase de la unidn. El estrés residual generado en la interfase
de la wunién, también fue reportado por  Sun y col. [61] en uniones alimina/
Ag28Cu3Ti/1Cr18Ni9Ti, pudiendo ser generado en la superficie ceramica durante el proceso de
enfriamiento deteriorando las propiedades mecanicas de la union. Mediante el método de
elementos finitos ellos pudieron predecir la distribucion del estrés residual en las uniones

obteniendo los resultados que se muestran en la Figura 4.31.
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Figura 4.31 Mapas de estrés residual de uniones alimina/ Ag28Cu3Ti/1Cr18Ni9Ti [61].

1Cr18NI9Ti

4.7 Difraccion de rayos X en la interfase de muestras fracturadas mediante pruebas
mecanicas

Como ya se menciond antes, se realizd la caracterizacién mediante difraccion de rayos X en la
interfase de muestras que fueron sometidas a pruebas de resistencia al corte. Los patrones de
difraccién de la Figura 4.32 corresponden al lado del acero de la muestra unida a 980 °C por 15
minutos de tiempo de permanencia. La indexacion de los picos se llevd a cabo en el programa
Expert, donde las fases encontradas son Ti4Cu20 de tarjeta 00-005-0699, TisFe,O de tarjeta 01-
075-0402, TiO de tarjeta 03-065-2900, CuAl204 de tarjeta 00-002-1414, FeTi de tarjeta 03-065-
9140 y Fe de la tarjeta 00-001-1262. De acuerdo con los anélisis quimicos puntuales realizados
mediante microscopia electrénica de barrido, y a los resultados obtenidos, existe la posibilidad de

que la fase TisCu20 se encuentre presente en la zona de reaccion adyacente a la alimina asi como
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en las manchas que se formaron en la interfase, cuyos componentes principales son el Ti y el Cu;
mientras que la fase TisFe2O es posible que se encuentra presente en la zona de reaccion

adyacente al acero, debido a que los componentes principales encontrados mediante analisis
puntuales fueron el Tiy el Fe.

Counts
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Figura 4.32 Difractograma de la interfase del lado del acero de la muestra unida a 980 °C con 15
minutos de tiempo de permanencia.

En la Figura 4.33 se muestran los patrones de difraccion de la interfase de la misma
muestra anterior (980 °C 15 minutos) pero ahora del lado de la alimina. Los patrones de
difracciéon concordaron con una fase a-Al>O3 con orientacion preferencial en el plano (104), los
cuales corresponden a la tarjeta 01-071-1126. EI motivo por el cual en este lado de la muestra no

aparezcan fases conteniendo Cuy Ti o Ti y Fe, es porque la mayor parte de la interfase se quedd
adherida en el lado del acero.
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Figura 4.33 Patrones de difraccion de la fractura del lado de la alimina de muestra unida a 980
°C por 15 minutos.

Los patrones de difraccion de la Figura 4.34, corresponden a la muestra unida a 980 °C
por 25 minutos, los cuales también fueron indexados mediante el programa Expert donde las
fases encontradas corresponden nuevamente a Ti4sCu20 de la tarjeta 01-081-1611 y TisFe2O00.4 de
la tarjeta 01-084-1687, Fe.Oz de la tarjeta 00-005-0637, FeTi de la tarjeta 00-019-0636, TiO de
la tarjeta 00-008-0117, ademas, pequerfias proporciones de la fase FeO de la tarjeta 00-006-0711.

El analisis de difraccion de rayos x se llevd a cabo nuevamente en el lado del acero, ya
que la mayor parte de la interfase se quedd adherida a este. Por lo que tampoco es posible
asegurar en gqué parte exactamente se encuentra presente cada una de las fases encontradas. Sin
embargo, basados nuevamente en los analisis quimicos puntuales realizados mediante
microscopia electronica de barrido y los resultados obtenidos; es muy probable que la fase
TisCu20 se encuentre presente en la zona de reaccion adyacente a la alimina asi como en las
manchas presentes en la interfase; mientras que la fase TisFe20o.4, €s posible que se encuentre

presente en la zona de reaccion adyacente al acero.
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Figura 4.34 Difractograma de la interfase del lado del acero de la muestra unida a 980 °C con 25
minutos de tiempo de permanencia.

La Figura 4.35 muestra el difractograma de la interfase fracturada del lado de la alimina
y, al igual que en la muestra anterior de la Figura 4.33, se observa que la fase presente es una fase
a-Al,Oz3 que corresponde a la tarjeta 01-071-1125. La orientacion preferencial en esta muestra, a
diferencia de la muestra de la Figura 4.33, se encuentra en el plano (113). Nuevamente, la
presencia de la fase a-Al203y la falta de otros elementos como Cu, Fe y Ti, puede deberse a que

la mayor parte de la interfase se quedd del lado del acero al momento de la fractura durante las
pruebas mecanicas.
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Figura 4.35 Patrones de difraccion de la fractura del lado de la alimina de muestra unida a 980
°C por 25 minutos.

De acuerdo con los resultados de difraccion de rayos X, las fases TisCu.O y TisFe O
pertenecen a compuestos intermetalicos que han sido reportadas también por Beeranur y col.

[74], a las cuales ellos atribuyeron una dréastica disminucion de la resistencia de la union.

Como conclusion general, mediante las uniones AlOs/Cu-Ti/AISI 410S realizadas a
diferentes temperaturas y tiempos, fue posible realizar un analisis de la evolucion
microestructural en la interfase de la unién mediante microscopia electrénica de barrido.
Mediante fractografias y andlisis lineales se observaron interfases con separacion de fases y la
formacion de una zona de reaccion adyacente a la alumina compuesta principalmente de Cu y Ti
y otra adyacente al acero compuesta principalmente de Fe y Cu. Mediante los analisis puntuales y
lineales se observo una alta difusion del Fe hacia la interfase y la presencia de este en la zona de

reaccion adyacente al a alimina desde tiempos y temperaturas bajos.
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El efecto de la temperatura sobre la difusion del Fe hacia la interfase se observo mediante
los andlisis lineales, concordando con el diagrama de fase Ti-Fe donde se observa que cuando el
Ti sufre un cambio de fase de (a-Ti) a (B-Ti) y con esto un cambio en la estructura cristalina (de
HCP a BCC), la solubilidad del Fe en el Ti incrementa drasticamente. Se observo también la alta
interaccion del Ti con el Cu en la superficie cerdmica y en las manchas oscuras que se
distribuyeron en la interfase. El efecto del tiempo en la evolucion microestructural también fue

analizado, sin embargo este fue menor que el de la temperatura.

Por otro lado, se evaluaron las propidades mecanicas de las uniones Al,Oz/Cu-Ti/AlSI
410S, donde la maxima resistencia mecanica promediada fue para las uniones realizadas a 980 °C
por 5 minutos de tiempo de permanencia. La maxima resistencia media fue de 6.4 MPa con una
desviacion estandar de 0.6. Mientras que la minima fue de 0.6 MPa para las uniones realizadas a
35 minutos y su desviacion estandar fue de 0.8 MPa. Se observd que a medida que el tiempo de
permanencia se incremento, la desviacion estandar también lo hizo, siendo cada vez mas

dispersos los resultados de las resistencias mecanicas evaluadas respecto a sus medias.

Mediante andlisis de rayos X en las muestras fracturadas mediante pruebas mecanicas, se
encontraron las fases Ti4sCu20, TisFe20 y TisFe2004. De acuerdo con los analisis puntuales, es
posible que la fase TisaCu2O esté presente en la zona de reaccion adyacente a la alimina y en las
manchas oscuras. Por otro lado, las fases TisFe2O y TisFe200.4 muy posiblemente se encuentren
en la zona de reaccién adyacente al acero, ya que los elementos que componen esta zona son

principalmente el Fe y el Ti.
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CAPITULO 5 CONCLUSIONES

Se produjeron uniones de Al>O3/Cu-Ti/AISI 410S mediante el método de soldadura fuerte

(brazing) variando tiempo y temperatura con el fin de evaluar la evolucion microestructural en la

interfase de la union vy la resistencia al corte.

Se obtuvieron uniones exitosas a diferentes temperaturas y tiempos, donde se observé que
la unién fue posible gracias a una interaccién quimica en la interfase de la union. Se
observo la formacion de una zona de reaccion adyacente a la alimina compuesta
principalmente por Cu y Ti al igual que manchas que se distribuyen en la interfase.

Se observaron interfases no bien definidas, agrietadas o despegadas y agrietamiento en el
ceramico en uniones realizadas a 1000 y 1010 °C.

La difusion del Fe hacia el elemento de unidon fue observada desde temperaturas y
tiempos bajos, lo cual fue atribuido a la afinidad de este con el Ti, ya que se observo en la
superficie cerdmica a las diferentes temperaturas y tiempos.

El efecto tanto de la temperatura como del tiempo sobre la microestructura se observo
tanto en la difusion del Fe hacia la superficie ceramica como en la interaccion quimica en
la interfase de la unién. Sin embargo, el efecto de la temperatura fue mayor que el efecto
del tiempo.

Al evaluar la resistencia mecanica en funcion del tiempo para las uniones realizadas a 980
°C, se observo que a medida que el tiempo se incrementd la resistencia decrecié. De
acuerdo con los datos estadisticos la maxima resistencia promediada fue para las muestras
unidas a 5 minutos, ademas, estas muestras presentaron una desviacion estandar menor a
1, mientras que a mayores temperaturas la desviacion estandar estuvo muy distante de la
media.

Los resultados bajos en la resistencia mecanica de las uniones es atribuido a la presencia
de las fases TisCu20, TisFe20 y TisFe200.4 en las uniones, las cuales fueron encontradas

mediante analisis de rayos X.
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