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1. Introduccion

Uno de los materiales que ha ganado terreno en la industria automotriz y aeronautica a lo
largo de las tltimas décadas es el aluminio y sus aleaciones [1]. La buena resistencia a la
corrosion y su baja densidad son dos de las principales ventajas que presenta, ademds de
una buena resistencia a la abrasion, buena rigidez, buena conductividad eléctrica y térmica
[2]. Su uso también tiene un beneficio en el aspecto del rendimiento y del cuidado del
ambiente, ya que la baja densidad del aluminio contribuye en la industria automotriz y
aeronautica a una mejor eficiencia en el combustible y una reduccion en la emisién de gases
de combustion de los vehiculos fabricados [3]. Estas caracteristicas hacen que la
implementacion y presencia del aluminio en la industria metalmecanica sea cada vez mayor

[3].

El aluminio y sus aleaciones son de los materiales mas utilizados para la fabricacion de
materiales compuestos de matriz metdlica MMC’s reforzados con fibras, whisker o
particulas. Cuando se habla de materiales compuestos se hace referencia a aquellos que se
obtienen con la combinacién de dos o méas materiales que tienen diferente composicion
quimica, diferente estructura cristalina y que son insolubles entre si [4]. Estos materiales
presentan una mejora en las propiedades mecanicas, comparadas con aquellas que poseen
los materiales por separado, tales como mayor rigidez, mayor resistencia al desgaste y a la
corrosién, mayor dureza, menores coeficientes de expansion térmica, mayor resistencia a la
fluencia a altas temperaturas, mayor resistencia a la fatiga, y mayor conductividad térmica
y eléctrica, principalmente [4][5][6].

En los MMC’s base aluminio, la matriz provee al material una buena ductilidad,
formabilidad, tenacidad, y de buena conductividad térmica y eléctrica, mientras que el
material de refuerzo provee incrementos en dureza, resistencia, bajos coeficientes de
expansion térmica y buen desempefio a altas temperaturas [7]. Tales propiedades hacen que
las aleaciones de aluminio reforzadas sean una buena opcién para ser utilizadas en la
industria automotriz y aerondutica como una alternativa en el &mbito estructural y de los
componentes, pues la combinacién de estas propiedades con su baja densidad da como
resultado piezas con mejoras en las propiedades mecanicas y con un peso menor que
aquellas fabricadas con aleaciones tradicionales. Algunas de las piezas fabricadas con
aleaciones de aluminio reforzadas con particulas son pistones, bielas, ejes, engranes,
componentes del sistema de frenado, entre otros [8].

Si bien la implementacion de aleaciones de aluminio reforzadas otorga estas mejoras en las
propiedades mecénicas, también brinda una mejora en la eficiencia del consumo de
combustible, tanto para la industria aeronautica como para la automotriz, pues el uso de
estas aleaciones reduce el peso del vehiculo/nave, trayendo consigo una mejora en la
eficiencia y una mayor facilidad para moverlo, lo cual es de gran relevancia, por ejemplo,
en la industria aeronautica para los aviones de combate cuya ligereza propicia que su
operacion sea mas agil [9].



Una razén mas que impulsa el uso de las aleaciones de aluminio reforzadas en la industria
automotriz y aerondutica es que su implementacion da como resultado estructuras maés
resistentes, lo cual se refleja en el aumento de la seguridad del operario ante cualquier
incidente [10].

Es por todas estas razones que los MMC’s base aluminio representan el 69% en masa de la
produccion destinada para usos en la aviacion, en la industria automotriz, en dispositivos
electrénicos, en industrias marinas y en transbordadores espaciales [11].

Son tres las formas en las que se puede incorporar el material de refuerzo en la matriz
metdlica: Procesos de fabricacién en estado sélido en donde la matriz se mezcla con el
refuerzo, ambos en estado sélido; los procesos de estado liquido donde ahora la matriz en
estado liquido se mezcla con el refuerzo en estado sélido; y los procesos in-situ en donde el
material de refuerzo se genera a partir de reacciones quimicas. Sin embargo, los dos
primeros presentan complicaciones debido a que la distribucién del material de refuerzo se
tiene que hacer de forma mecénica, es decir, revolviendo la mezcla. El problema de hacerlo
de esta manera es que no garantiza que el material de refuerzo quede distribuido de manera
homogénea. Por el contrario, en los procesos in-situ, al llevarse a cabo mediante reacciones
quimicas, dan como resultado particulas de refuerzo mejor distribuidas, mas pequenas y
mas estables a alta temperatura [12].

Tomando esto en cuenta, para el presente trabajo se fabricaron dos lingotes de aleacién Al-
Cu-Mg para dos condiciones: una sin refuerzo (aleacién convencional) y otra reforzada con
particulas ceramicas de TiB,. Se describira el proceso de obtencién del material, desde la
fundicién para formar los lingotes hasta la mediciéon del tamafio de grano y dureza, pasando
por procesos intermedios como la preparaciéon metalografica del material, la aplicacion de
tratamientos térmicos, la aplicacion de ensayos de indentaciéon instrumentada y la obtencion
de imégenes a partir de microscopia 6ptica y microscopia electrénica de barrido (SEM) de
cada una de las probetas.

Los alcances de esta investigacién se enfocardn principalmente en la medicién de la dureza
del material y la comparacién de microestructuras, con el fin de identificar las diferencias
que genera la implementacién de las particulas de refuerzo y de la relacién que existe entre
la dureza del material con su microestructura.



1.1. Obijetivos

Establecer una metodologia para generar una aleacién base aluminio reforzada con
particulas cerdmicas con el propodsito de verificar mediante microscopia electrénica la
generacion de las particulas en el material y analizar sus propiedades mecanicas y verificar
si existe, 0 no, una mejora en ellas debido a la incorporacién de las particulas de refuerzo,
comparado con las propiedades que tiene la aleacién sin refuerzo.

e Establecer una metodologia para generar probetas de dos materiales, ambas
aleaciones Al-Cu-Mg, la primera una aleacién convencional de referencia (sin
particulas), y la segunda una aleacién reforzada con particulas de TiB,.

e Comprobar mediante microscopia electrénica de barrido (SEM) la existencia de las
particulas de TiB,.

e Aplicar un tratamiento térmico de envejecimiento a las probetas para promover la
precipitacion de la fase S con composicién Al,CuMg en ambos materiales con el
proposito de que contribuir al incremento de la dureza.

e Verificar si existe 0 no una mejora en la dureza del material reforzado debido a la
generacion de las particulas de TiB, comparado con la dureza que tiene la aleacion
que no cuenta con el material de refuerzo.

1.2. Hipétesis

Se espera obtener la generacién de las particulas de TiB, que, combinadas con el tratamiento
térmico de envejecimiento, conducirdn a un aumento significativo en la dureza del material.

1.3. Esquema general.
El presente trabajo se compone de 6 capitulos que a continuacion se describen:

El capitulo 1 muestra una breve introduccion hacia los materiales compuestos de matriz
metalica haciendo énfasis en aquellos cuya base es aluminio, mostrando sus ventajas con
respecto a las aleaciones tradicionales y su importancia en la industria automotriz y
aeronautica.

En el capitulo 2 se desarrolla el fundamento teérico que ayudara a entender y respaldara
todos los procesos realizados y los resultados obtenidos.

El capitulo 3 muestra la metodologia propuesta del proceso de fundicién para la fabricacion
de ambas aleaciones, asi como la descripcion de los tratamientos térmicos aplicados para
generar los precipitados de la fase S.

En el capitulo 4 se muestran los resultados obtenidos relacionados con las microestructuras,
dureza y tamafio de grano para poder tener una comparativa cualitativa y cuantitativa del
efecto que tienen las particulas de refuerzo sobre el material.



En el capitulo 5 se desarrolla una discusién detallada y fundamentada en la teoria expuesta
en el capitulo 2 para explicar el porqué de las diferencias obtenidas en los resultados de
microestructura, dureza y tamafio de grano de las condiciones evaluadas.

Finalmente, el capitulo 6 brinda las conclusiones obtenidas a partir del anélisis y discusion
de los resultados.



2. Antecedentes

2.1. Materiales compuestos de matriz metalica

Los materiales compuestos se definen como la combinacién de al menos dos materiales que
son fisica y quimicamente distintos [13]. Estos dos materiales son la matriz y la fase dispersa,
siendo el primero una fase continua, mientras que el segundo estara distribuido a lo largo
del primero [14]. De esta manera, los materiales compuestos cuya matriz sea un material
metdlico se denominan materiales compuestos de matriz metdlica MMC's [12], los cuales
presentan mejores propiedades comparadas con los materiales no compuestos, como lo son
mayor resistencia, buena resistencia al desgaste, coeficientes de expansion térmica menores,
capacidad de absorber mayor energia de impacto, mayor conductividad eléctrica y térmica,
entre otras [12].

Dependiendo del tipo de refuerzo utilizado, los MMC se pueden clasificar en reforzados
con particulas, con fibras discontinuas o fibras continuas [12], siendo los primeros dos los
mas utilizados debido a que la fabricacién del MMC es mds econdmica; pueden fabricarse
por medio de métodos convencionales, como fundicién y metalurgia de polvos; ademaés de
dar como resultado un material con un comportamiento relativamente isotrépico, dado que
los reforzados con fibras continuas son anisotrépicos [15].

Existe una gran variedad de metales que pueden ser utilizados como matriz, tal es el caso
del Al, Ti, Mg, Cu, Co, Ni, principalmente, siendo el aluminio y sus aleaciones las mas
utilizadas debido a su buena resistencia, baja densidad y alta resistencia al desgaste, ademas
de su bajo costo; dentro de las cuales dos de gran importancia son Al-Cu-Mg y Al-Zn-Mg-
Cu debido a que pueden endurecerse por medio de precipitacién [15].

2.2. Aleaciones de aluminio
Las aleaciones de aluminio se pueden organizar en distintas categorias, pero las dos
principales son: aleaciones de aluminio productos de la fundicion (cast alloys) y aleaciones
de aluminio forjadas o deformadas (wrought alloys). Las primeras corresponden a
aleaciones cuyo producto tendra su forma final o casi final después del proceso de
solidificacion, de tal manera que no se sometera a un posterior proceso de conformado
mecanico, como extrusién, laminacién, etc. En cambio, las aleaciones forjadas son aquellas

que si serdn sometidas a procesos de conformado para modificar su geometria y obtener la
forma final [16].

Para diferenciar una aleacién de aluminio producto de la funcién de una forjada, se asigna
una nomenclatura especifica a cada una, obteniendo dos familias: la serie de 3 digitos
enteros y un decimal, y las de 4 digitos enteros.

La serie con 3 digitos y un decimal corresponden a las aleaciones de aluminio productos de
la fundicién, cuya la nomenclatura y significado es el siguiente [17]:



e Ixx.x: Aluminio comercialmente puro.

e 2xx.x: Aleaciones de aluminio cuyo principal elemento de aleacién es Cu.

e 3xx.x: Aleaciones de aluminio cuyo principal elemento de aleacién es Si, pero con la
posibilidad de contener también alguno otro, como Cu o Mg.

e 4xx.x: Aleaciones de aluminio cuyo principal elemento de aleacién es Si.

e 5xx.x: Aleaciones de aluminio cuyo principal elemento de aleacién es Mg.

e 7xx.x: Aleaciones de aluminio cuyo principal elemento de aleacién es Zn, pero con
la posibilidad de contener también alguno otro, como Cu o Mg.

e 8xx.x: Aleaciones de aluminio cuyo principal elemento de aleacion es Sn.

Por otro lado, se tiene la serie con 4 digitos, correspondiente a aleaciones forjadas [18]:

e Ixxx: Aluminio comercialmente puro.

e 2xxx: Aleaciones de aluminio cuyo principal elemento de aleacién es Cu, aunque
puede contener también otros elementos, generalmente Mg.

e 3xxx: Aleaciones de aluminio cuyo principal elemento de aleacién es Mn.

e 4xxx: Aleaciones de aluminio cuyo principal elemento de aleacion es Si.

e 5xxx: Aleaciones de aluminio cuyo principal elemento de aleacién es Mg.

e 6xxx: Aleaciones de aluminio cuyos principales elementos de aleacién son Mg y Si.
e 7xxx: Aleaciones de aluminio cuyo principal elemento de aleacién es Zn, pero con la
posibilidad de contener también alguno otro, como pudiera ser Cu, Mg, Cr o Zr.

e 8xxx: Aleaciones de aluminio cuyos principales elementos de aleacion es Sn y Li.
e 9xxx: Nomenclatura destinada para alguna futura nueva aleacion.

Como se muestra en las dos clasificaciones, se tienen diferentes tipos de elementos de
aleacién presentes en la matriz de aluminio, la cual tendra propiedades distintas segin sea
el o los elementos presentes. Para el caso de la aleaciéon Al-Cu-Mg, la adicién de Cu aumenta
a la dureza y la resistencia del material, mientras que el Mg contribuye también al aumento
de la resistencia, asi como en la resistencia a la corrosién y mejora la soldabilidad [19].

Otra diferencia importante es que, dependiendo de la aleacién, la mejora en las propiedades
se puede dar por medio de tratamientos térmicos o por trabajo en frio. Las aleaciones que
se pueden tratar térmicamente son 2xx.X, 3xX.X, 4XX.X, 7XX.X, 8XX.X, 2XXX, 6XXX, 7XXX;
mientras que las que responden por trabajo en frio son Ixx.x, 5xx.x, Ixxx, 3xxx y 5xxx. Para
el caso de la aleacion 4xxx, el contenido de silicio y demas elementos presentes hara que sea
susceptible a modificaciones en su comportamiento a partir de tratamientos térmicos o por
trabajo en frio [16].
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2.3. Técnicas para la adicion o generacion de particulas en
matrices metalicas

2.3.1. Adicién directa de particulas en aleaciones producto de la
fundicion
En la adicién directa de particulas en aleaciones producto de la fundicién, el metal liquido
(matriz) se mezcla con las particulas o fibras que serviran de material de refuerzo. El
requerimiento principal que deben de cumplir las particulas es que puedan ser mojadas o
humectadas muy bien por el material fundido. La Figura 1 nos muestra un esquema para
entender el concepto de mojabilidad o humectabilidad. El dangulo 8 entre el liquido y el
solido es el que determina si algo estd o no mojado, es decir, si tiene alta humectabilidad o

no, de tal manera que valores de 6 menores a 90° se consideran como alta humectabilidad o
mojabilidad [20].

A

Ysv o Vst Sélido

Figura 1. Contacto entre una gota y un sélido [21]

El angulo 6 depende de la energia superficial en la intercara sélido-vapor ysy, la energia
superficial en la intercara s6lido-liquido ys;, y la energia superficial en la intercara liquido-
vapor ¥y, tal como lo describe la Ec. 1 [22]:

Ysv = Vsi + YLycosO Ec. 1

Sin embargo, en muchos casos, y en especial con refuerzos cerdmicos, no se tiene una buena
humectabilidad. Para combatir este problema, se debe de forzar a las particulas a mojarse y
adherirse al metal liquido por medios artificiales, como lo es usar presién externa sobre el
sistema para obligar el contacto y superar la energia de superficie termodindmica y el
arrastre viscoso [23].

Teniendo en cuenta lo anterior, las particulas pueden agregarse de las siguientes maneras:
¢ Fundicién convencional: El metal fundido es mezclado con las particulas de refuerzo

para después verter la mezcla en un molde y asi obtener la pieza final [15].

e Stir casting: Es una mejora del proceso convencional. El metal liquido se calienta de
30 a 50 K por arriba de su temperatura de fusién y se agita fuertemente. Después, se
deja enfriar hasta alcanzar un estado semisélido para agregar las particulas de
refuerzo [22].
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Fundicién a presion: Una preforma hecha del material de refuerzo es colocada en un
molde para después verter metal liquido que sera forzado a fluir dentro de ella con
ayuda de la aplicaciéon de presion, generalmente de entre 70 a 100 MPa [15].

Consolidaciéon de polvos: Es una técnica en estado sélido en la cual el material
compuesto es formado mediante la mezcla de polvos del material de la matriz y
polvos del refuerzo usando presién y calor para obtener su buena compactacién y
union [24].

Fundicién centrifugada: Es utilizado cuando se necesita reforzar la superficie
exterior de la pieza. Consiste en verter la mezcla de la matriz fundida con las
particulas de refuerzo en un molde giratorio, el cual ejerce una fuerza centrifuga que
provoca el movimiento de las particulas hacia el exterior de la pieza, obteniendo el
refuerzo requerido [15].

Deposicion mediante espray: El metal fundido es rociado junto con las particulas de
refuerzo sobre un sustrato donde se llevaré a cabo la consolidacion y solidificacion
del material. También, puede sustituirse el sustrato por el material de refuerzo y
rociar directamente el metal fundido [24].

Una vez que se tiene preparada la mezcla del metal fundido con las particulas, debe elegirse
el molde en el cual se llevara a cabo la solidificacion del material, que puede ser de arena o
permanente [23]:

Fundicién en arena: La mezcla del metal fundido con las particulas de refuerzo fluye
a través de moldes fabricados con arena, los cuales tiene la caracteristica de no
disipar tan rapido el calor. Debido a esto, se tendra una tasa de enfriamiento baja
que, junto con la flotabilidad de las particulas, promueve la segregacion. Los moldes
en arena no se pueden reutilizar, por lo tanto, se tienen que fabricar uno nuevo en
cada colada.

Fundicién en molde permanente: A diferencia del proceso en arena, la fundicién en
molde permanente consiste en hacer fluir la mezcla del metal fundido con las
particulas de refuerzo hacia el interior de un molde fabricado con metal. Al utilizar
moldes metalicos se tienen tasas de enfriamiento més rédpidas que disminuyen la
segregacion, proporcionando una distribucién mas homogénea de las particulas de
refuerzo.

Tener control del proceso de solidificacién es importante dado que, dependiendo del molde,
puede presentarse o no segregacion, y dependiendo de la densidad de las particulas, estas
pueden presentar un empuje hacia la superficie del liquido, provocando que floten en esa
region si son menos densas que el metal fundido. Caso contrario, cuando son mas densas
tienen a asentarse en el fondo del molde. Poder controlar esto es importante porque de ello
dependen las propiedades que tendra el material final [23].
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Para evitar la segregacion durante el procesado del material, es recomendable que las
particulas de refuerzo tengan una densidad igual o semejante a la de la matriz y adicionarlas
cuando esta se encuentre semi solidificada. De esta manera, las particulas no caeran al fondo
de la pieza ni seran empujadas a la superficie, simplemente quedaran en la posicion que
hayan sido distribuidas por el hecho de tener una densidad semejante a la del metal semi
solidificado [25]. En caso de que se presente segregacion en la pieza ya solidificada, se puede
reducir la micro segregacion por medio de un tratamiento térmico o por trabajo en caliente
[26].

Otros factores que influyen en las propiedades finales son:

e Velocidad de enfriamiento: Una tasa o velocidad de enfriamiento alta promueve que
no exista el tiempo suficiente para que se dé una fuerte segregacion de las particulas
de refuerzo, haciendo que queden localizadas en la posicion en la que se
encontrarian si se obtuviera una distribuciéon homogénea de ellas al haber agitado la
mezcla antes del enfriamiento [27].

e Viscosidad de la mezcla: Aumentar la viscosidad disminuye la segregacién de las
particulas que, combinado con una tasa de enfriamiento alta, se puede obtener con
ambas una distribuciéon mas homogénea del material de refuerzo [27].

e Forma y tamafio de las particulas: Particulas con un tamafio menor a 10 pm
permanecen en su mayoria suspendidas en el metal liquido, es decir, no se hunden.
Por otra parte, particulas con formas irregulares, al ser sumergidas, desplazan un
volumen distinto de liquido que las que tienen forma regular, lo cual puede
contribuir al hundimiento de otras [25]. Ademas, particulas pequefias aumentan la
resistencia del material [28].

e Fraccion o proporciéon presente sobre la matriz: La resistencia aumenta, pero la
tenacidad a la fractura disminuye cuando se tiene una mayor fraccién volumétrica
del material de refuerzo [29].

La combinacion fisica de las particulas de refuerzo y el metal liquido mediante agitacion
para la fabricacion de MMC parece ser un buen proceso, pero no en todos los casos es asi
debido a que las particulas de refuerzo no siempre se pueden tener fabricadas antes de
iniciar el proceso. Ademas, factores como la densidad, la buena distribucién y orientacion
de las particulas sobre la matriz, el control de la naturaleza de las intercaras e interfases
entre la matriz y las particulas de refuerzo, y la necesidad de reducir costos de produccion
son aspectos que no se pueden controlar totalmente en la fabricacion de MMC, lo que trae
consigo la busqueda de nuevos métodos para su elaboraciéon. Uno de estos procesos es la
generacion de particulas in-situ [22].
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2.3.2. Generacion de particulas in-situ
El proceso de fabricacién de particulas in-situ consiste en generar las particulas de refuerzo
dentro de la matriz por medio de una reaccion quimica mediante el control de la atmosfera
y temperatura de la aleacion. Este proceso tiene como ventaja que las particulas generadas
son de un tamafio menor y més estables a altas temperaturas que las que se mezclan
mecanicamente con la matriz liquida [12].

Los procesos in-situ se clasifican en dos categorias:

e Procesos reactivos: La fase dispersa se obtiene mediante la adicién de componentes
tales que reaccionen entre si de manera exotérmica para formar las particulas de
refuerzo [12].

e Procesos no reactivos: Estos procesos se aplican a sistemas binarios donde existan
reacciones eutécticas o0 monotécticas, de tal manera que, por medio de enfriamiento
direccionado y controlado, se obtienen refuerzos en forma de fibras [12].

Para efectos de este trabajo, el interés esta en los procesos reactivos donde la reaccién se da
entre fases solida-liquida, en donde polvos de ciertos elementos (dependiendo del material
de refuerzo que se quiera obtener) reaccionan con metal liquido para formar el material de
refuerzo, o bien, pueden reaccionar con algtin otro componente presente en la fase liquida.
En el proceso se mezclan los componentes para después hacerlos reaccionar. La
caracteristica de estas reacciones es que suelen ser exotérmicas, de tal manera que se
consideran como autosuficientes y se le conoce al proceso como Self-propagating High-
Temperature Synthesis o autopropagacién por sintesis a alta temperatura (SHS, por sus
siglas en inglés) debido a que el calor liberado funciona para activar y propiciar la
continuidad de la reaccién, sin la necesidad de suministrar mas calor [30].

Para que esto suceda, deben cumplirse 3 condiciones [30]:

e La reaccién debe de ser exotérmica: El calor liberado activa la reaccién para los
elementos que atin no han reaccionado y asi continuar con el proceso.

e Alguno de los reactivos debe formar, ya sea una fase liquida o gaseosa, durante la
reaccion para facilitar la difusién de los reactivos.

e Por ultimo, la tasa de calor generado durante la reaccién debe ser mayor que la tasa
de calor perdido o disipado.

Si los puntos anteriores se cumplen, existe garantia de que la reaccién no se extinga y se
lleve a cabo de manera correcta.

El proceso de autopropagacion por sintesis a alta temperatura tiene las ventajas de ser poco
tardado en cuestion de produccién a gran escala, comparado con otros métodos, y de
proporcionar una pieza final con alta pureza, debido a la evaporacion de impurezas de bajo
punto de fusién [30].

Un ejemplo de este proceso de autopropagacion por sintesis es el de dispersion exotérmica
(XD™ [30], por sus siglas en inglés), que tiene la caracteristica de producir el refuerzo en
forma de particulas ceramicas [31].
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El proceso XD™ consiste en mezclar polvos de materiales cerdmicos con el metal. Después,
se calienta la mezcla por encima del punto de fusiéon del metal para que los componentes
ceramicos reaccionen de forma exotérmica, formando las particulas de refuerzo. El producto
obtenido no es como tal el material compuesto final, sino que es una aleacién maestra que
puede tener entre 20 a 70% en volumen del material de refuerzo, la cual se puede agregar a
otra matriz metalica compatible, para terminar de formar la pieza mediante otros procesos,
como pueden ser fundicién, forja y extrusion [30].

Para aleaciones cuya base sea Al o Ni, las particulas de refuerzo que se pueden generar
mediante autopropagacion por sintesis son TiB, o SiC [31]. Por ejemplo, para una aleacion
base Al, se pueden generar particulas de TiB; in-situ de dos formas. La primera es mediante
un proceso XD™ donde polvos de Al, Ti y B son mezclados y comprimidos isostdticamente
en frio para después ser llevados al vacio, eliminando asi el aire que pudo quedar contenido.
Luego, la mezcla se calienta a 1073 K en una atmésfera de argén y se mantiene asi por 15
minutos. Finalmente, las particulas de TiB2 son formadas por la reaccién in situ [30]. La
segunda forma es con un proceso de combinacion de fases sélida-liquida que utiliza sales
de hexa-fluorotitanato de potasio (K.TiFs) y tetra-fluoroborato de potasio (KBFj), las cuales
reaccionaran para formar las particulas de TiB.. El proceso consiste en mezclar y precalentar
las sales mientras que, por separado, se funde el aluminio. Después, se agregan las sales al
aluminio liquido y se agita la mezcla para generar una dispersion homogénea de ellas. Las
reacciones quimicas se dan por la interacciéon del aluminio con cada una de las sales [32], de
acuerdo con el siguiente orden [33]:

1. Reaccién de la sal KoTiF¢ con aluminio:
K>TiFs + Al 2 TiAl; + KAIF, + K3AlFs

2. Reaccion de la sal KBF4 con aluminio:
KBF; + Al & AlB, + KAIF,

3. AlB; + TiAl; - TiB; + Al

La ventaja que tiene el proceso in-situ en la formacién de las particulas de refuerzo de TiB:
es que proporciona una distribucién homogénea de estas [32] con un tamafo fino menor a
1 pm [34].

Lo anterior es el principio fundamental que explica la produccién de las particulas de TiB,,
pero existen variaciones en los procedimientos en cuestién del tipo de crisol a utilizar, asi
como agitador. Por ejemplo, se puede utilizar un agitador de acero recubierto con zirconia
para evitar la contaminacion que pudiera generar el acero a la mezcla de aluminio con las
sales sino se tuviera el recubrimiento [32]. También, el proceso puede realizarse en un crisol
de grafito recubierto con una capa de nitruro de boro (BN) para evitar una reaccién entre la
mezcla y el grafito, mientras se encuentra inmerso en una atmosfera de argon [34].
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2.4. Tratamientos térmicos en aleaciones de aluminio
Un tratamiento térmico es un proceso en el cual un material es sometido a calentamiento y
luego a enfriamiento con la finalidad de cambiar sus propiedades o su microestructura. Para
el caso de las aleaciones de aluminio, la aplicaciéon de tratamientos térmicos se usa
principalmente para mejorar su dureza y resistencia [35].

Las aleaciones de aluminio poseen buenas propiedades, como buena maquinabilidad, gran
resistencia a la corrosién y una baja densidad que hacen que tomen un papel importante en
la industria [36]. Los sistemas Al-Cu-Mg, Al-Cu-Si, Al-Mg-Si, y Al-Zn-Mg-Cu son ejemplos
de aleaciones cuyas propiedades mecanicas se pueden modificar por medio de la aplicacion
de tratamientos térmicos [36].

Los tratamientos térmicos que se pueden aplicar a las aleaciones de aluminio para mejorar
sus propiedades son [17]:

e T1: Es un tratamiento térmico que consiste en dejar enfriar al material proveniente
de procesos de conformado a altas temperaturas para promover un envejecimiento
natural.

e T2: Enfriamiento del material obtenido por un proceso de conformado a altas
temperaturas para después aplicar trabajo en frio y luego someterse a un
envejecimiento natural.

e T3: Consiste en aplicar un tratamiento térmico de solubilizacion, seguido de un
trabajo en frio y posterior envejecimiento natural del material.

e T4:Implica un tratamiento térmico de solubilizacién y un envejecimiento natural.

e T5: Enfriamiento del material obtenido por fundicién o extrusiéon para después
someterlo a un envejecimiento artificial.

e Té6: Tratamiento térmico de solubilizacién seguido de un envejecimiento artificial.

e T7: Tratamiento térmico de solubilizacién seguido de un sobre envejecimiento.

El tratamiento térmico T6 es uno de los mas utilizados cuando se quieren mejorar las
propiedades mecanicas de la aleacion. Esto se logra con la combinacion de un tratamiento
térmico de solubilizacién y uno de envejecimiento [37].

Para entender mejor este tratamiento, es necesario recordar los conceptos de fase, solucién
sélida saturada e insaturada:

Una fase en un material es una region fisica y homogénea que es diferente de las otras
regiones presentes en el mismo material [38].

Cuando se combinan fisicamente dos materiales, a uno se le conoce como soluto y al otro
como solvente, siendo el primero el que se encuentra en menor cantidad. Dependiendo de
los materiales, existe una cantidad maxima de soluto debajo de la cual este puede ser
disuelto por el solvente y su combinacién se mantendra en una sola fase, pero si se sobrepasa
este valor maximo, se generaran fases distintas.
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De esta manera, una solucién sélida insaturada es una combinacién fisica de dos o mas
materiales que permanecen en una sola fase en donde no se ha sobrepasado el limite de
solubilidad, mientras que en la solucién sélida saturada si, generando fases distintas [14].

El soluto puede entrar de dos formas en la red del solvente: sustitucional o intersticial. La
primera consiste en que un atomo del soluto sustituye a un dtomo faltante del solvente,
mientras que la segunda se da cuando un 4tomo de soluto se sittia entre los espacios de los
atomos del solvente [38], como se muestra en la Figura 2.

Figura 2. Esquema de un dtomo a) sustitucional y b) intersticial [38].

Para una aleacién en especifico A-B, la solubilidad del elemento B en A depende de la
temperatura. Tomando como referencia el diagrama de fases binario Al-Cu de la Figura 3
para la composicién Xy, la region correspondiente a la solucién sélida insaturada es a, en
donde para la temperatura T}, la microestructura se vera como en la Figura 4.a. Por el
contrario, la solucién sélida sobresaturada se tendra en la region a + 6 para la temperatura
T,, correspondiente a una estructura como la mostrada en la Figura 4.b; finalmente, en la
Figura 4.c se muestra una matriz de a con precipitados de 8. En condiciones de equilibrio,
que se encuentre en una u otra depende de la temperatura dado que, para cierto valor, se
tiene un intervalo de solubilidad especifico en donde existe solucién sélida insaturada [14].
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Figura 3. Diagrama de fases del sistema Al-Cu [39].

Figura 4. Estructura de una solucion sélida de matriz a a) insaturada, b) sobresaturada y c) con precipitados de 8 [14].

De esta manera, el tratamiento térmico de solubilizacién consiste en calentar la pieza con la
finalidad de aumentar la solubilidad en el material para generar solucién sélida insaturada
entre los componentes de la aleacion y disminuir la segregacion que pudiera existir antes
del tratamiento térmico [14].
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Después de obtener solucion sélida, el material se enfria sabitamente. Con la disminucién
de la temperatura, disminuye la solubilidad, por lo que, al enfriar rdpidamente hasta
temperatura ambiente, se retiene la estructura de solucién sélida insaturada, obteniendo la
estructura mostrada en la Figura 4b). Esta estructura se ve igual que aquella mostrada en la
Figura 4 a), la diferencia es que en b) se retiene la estructura de solucion sélida insaturada
debido al enfriamiento stibito, pero a temperatura ambiente tal nivel de solubilidad no es
posible, por lo tanto, no se encuentra en equilibrio y se tiene una estructura metaestable.
Para darle estabilidad, se usa el tratamiento térmico de envejecimiento que tiene como
proposito hacer crecer precipitados en la aleaciéon por ese excedente de concentracion del
soluto. Cuando estos precipitados crecen a temperatura ambiente, se le conoce como
envejecimiento natural, mientras que cuando el proceso se lleva a cabo con la elevacion de
temperatura de la aleaciéon por encima de la temperatura ambiente se le conoce como
envejecimiento artificial [40].

Teniendo en cuenta lo anterior, los pasos del tratamiento térmico T6, que se muestran en la
Figura 5, son los siguientes [36]:

e Tratamiento térmico de solubilizacién en la pieza.

e Enfriamiento rapido de la aleacién, generalmente hasta temperatura ambiente, para
obtener una solucién sobresaturada.

e Tratamiento térmico de envejecimiento, el cual puede ser natural o artificial, con el
propdsito de generar precipitados en la solucién sobresaturada.

F 3
T solidus Tratamiento térmico de
solucién

m
S T
: el . o S M e S M M e e e S e
- solvus
o
) Enfriamiento Tratamiento térmico de
g. répido envejecimiento artificial
o &
[t

Tambiente ==~ =~ == ——— "= - - - ———-- - ==

Tiempo
Figura 5. Etapas del tratamiento térmico T6 [41].
El proceso de precipitacién es mas complejo que solo referirlo como el crecimiento de
precipitados en un solo paso durante el envejecimiento. En realidad, existe una serie de

cambios entre fases intermedias hasta llegar al precipitado final de equilibrio que, con base
en el diagrama Al-Cu dela Figura 3, se le conoce como fase 6.
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La secuencia seguida para la obtencién de la fase 8 hace uso de las zonas de Guinier-Preston
(GP), que son grupos o acumulaciones de atomos del soluto que se forman al inicio del
proceso de envejecimiento [40].

Para entender cada una de las fases, es necesario conocer el significado de una estructura
con precipitados coherentes e incoherentes. La primera se caracteriza por ser un arreglo de
atomos en donde se mantiene la continuidad y el ordenamiento de la red cristalina (Figura
6.a), mientras que la segunda es una estructura en donde se interrumpe el ordenamiento de
los planos cristalinos y genera una diferenciacion de dos estructuras cristalinas distintas
(Figura 6.b) [42].
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Figura 6. Esquema de los diferentes tipos de intercara con precipitados a) coherentes y b) incoherentes [43]

De esta manera, para aleaciones Al-Cu, se tiene la siguiente evolucién [38]:
SSS—> GPI1 - GPII (Fase0'") » Fase 8" - 0

Donde SSS corresponde al estado en solucién sélida sobresaturada; GPI y GPII son ambas
agrupaciones de atomos de Cu, pero la zona GPII es més grande que la GPI y ambas tienen
la caracteristica de ser una estructura coherente [38]; la fase 8" tiene la misma composicion
que la fase 6 y también es coherente; por dltimo la fase 6 que, para aleaciones Al-Cu tiene
la composicion CuAl,, es el precipitado final de equilibrio, el cual es incoherente con la
matriz [44]. La diferencia principal entre las zonas GPI y II con la fase 8" es que las primeras
se forman por la existencia de sitios vacantes, mientras que la fase 8 se forma por nucleacién
heterogénea sobre las dislocaciones [38].

Para las aleaciones Al-Cu-Mg la secuencia es similar, solo que las fases 8”,0'y 6 cambian a
§",S'y S, respectivamente, para diferenciarla de la secuencia del sistema Al-Cu, teniendo S
la composicion CuM gAl, [45].
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Sin embargo, atn no estd totalmente comprendido el mecanismo de evolucién de los
precipitados Al,CuMg , pero se opta por nombrar a las fases de la siguiente manera: Para la
aleacion Al-Cu-Mg, la primera estructura que se forma es una agrupacién de atomos de Cu-
Mg, a los cuales se les llama clusters, que corresponderian a lo que en un principio se
nombré zona GPI; la zona GPII se muestra como un intermetdlico con estructura
Als(Cu,Mg)3 y se le hace referencia con el nombre de fase S o GPII/S”’; y como las
diferencias entre la fase " y S son muy pequefias, ambas se consideran como una tnica fase
S incoherente cuya composiciéon es Al,CuMg, de tal manera que la secuencia de
transformaciones es [45]:

S§S — Agrupaciones CuMg (clusters) - GPII/S” — S

La temperatura del tratamiento térmico de soluciéon y de envejecimiento depende de la
aleacion. Para el de solucién, se debe calentar el material hasta una temperatura intermedia
entre la linea de solvus y solidus [38], como se muestra en el diagrama Al-Cu de la Figura 3
para la temperatura T}, de tal manera que no se funda, obteniendo solucién sélida [40]; y
para el de envejecimiento, la temperatura a la cual se trabaja es, para el caso del proceso
artificial, de entre el 15 y 25% de la diferencia de la temperatura ambiente y la del
tratamiento térmico de solubilizacién [38] o por debajo de la temperatura de solvus [14].

La temperatura y el tiempo de duracién del tratamiento de envejecimiento afectan
directamente las propiedades finales del material. Temperaturas altas traen consigo que el
tiempo necesario para alcanzar la resistencia maxima sea menor, pero con la desventaja de
que muy probablemente sélo la superficie del material alcance tal dureza. Por el contrario,
bajas temperaturas de envejecimiento demandan mayor tiempo de duraciéon del tratamiento
térmico, pero con la ventaja de generar una resistencia maxima superior a la que se
obtendria con una temperatura de envejecimiento mas alta, asi como generar una pieza con
propiedades méas uniformes [14].

Algunos ejemplos de tratamientos térmicos T6 son los siguientes: En la aleacion Al-Si-Cu,
la solubilizacién se puede dar a 490 °C por 5 u 8 horas y se enfria rapidamente hasta 60°C,
envejecimiento durante 5 horas a 155°C y enfriamiento al aire libre [36]. Para la aleacién de
aluminio comercial A356, se puede llevar a cabo la solubilizacién a 585°C por 8 horas,
enfriamiento en agua hasta temperatura ambiente, envejecimiento artificial a 160°C por 6
horas y enfriamiento al aire libre [46]. La aleacién de aluminio 7075 se solubiliza a 450°C
durante 4 horas, se enfria hasta 25°C, envejecimiento por 4 horas a 120° y enfriamiento al
aire [37] y la aleaciéon Al-4%Cu se solubiliza entre 500 y 548°C [14], se enfria hasta
temperatura ambiente y se envejece entre 130 y 190°C [38].
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2.5. Técnicas de caracterizacién microestructural y mecanica

2.5.1. Microscopia dptica
Una técnica utilizada para analizar aspectos microscépicos como la estructura y los limites
de grano, las fases constituyentes y algunos defectos en los materiales es la microscopia
Optica de luz reflejada [38].

La propiedad que cumplen los materiales que son analizados mediante esta técnica es que
siguen siendo opacos aun cuando su espesor es muy pequeilo, tal como los metales,
minerales, cerdmicos y algunos polimeros, de tal manera que al hacer incidir un rayo de luz
sobre la superficie del material, esta no lo cruzara y se reflejard hacia el objetivo del
microscopio [47].

Para lograr una imagen ampliada se requiere un microscopio 6ptico, cuyos principales
elementos son una fuente de luz y los objetivos. Un objetivo es un tipo de cilindro que
contiene distintos lentes en su interior cuyas caracteristicas dependen del nivel de
ampliacién que tiene destinado el objetivo. De esta manera, la fuente proyecta un haz de luz
que es direccionado hacia la muestra, la cual lo reflejara hacia los objetivos para después ser
direccionado hacia los oculares donde se observa la imagen del material. Un esquema de un
microscopio 6ptico de luz reflejada se muestra en la Figura 7 [47].

Oculares
T

@ / Fuente de luz

Objetivo—_
|
Muestra \ @

Plataforma ——

Figura 7. Partes bdsicas de un microscopio optico. En 1 el rayo es emitido por la fuente de luz, en 2 es direccionado hacia
la superficie del material y en 3 es reflejado y direccionado hacia los oculares [47].

Las caracteristicas del material seran visibles dependiendo de la intensidad con la que se
refleje la luz de las distintas zonas de la superficie. Los limites de grano reflejan con muy
poca intensidad la luz, haciendo que en la imagen se muestren en una tonalidad mas oscura,
por su parte, el interior del grano se vera mas claro, dado que es la region que refleja mejor
la luz [38].
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2.5.2. Microscopia electronica de barrido (SEM)

La microscopia electrénica de barrido es otra técnica empleada para estudiar caracteristicas
mas especificas del material. Debido a que es capaz de analizar el material a escala
nanométrica, se puede obtener informacion como andlisis de la morfologia, estudio de la
microestructura, entre otras [38]. A diferencia de la microscopia 6ptica, en la electrénica de
barrido se hace incidir un haz de electrones sobre un punto en especifico de la muestra, el
cual interactia con el material haciendo que este reaccione, emitiendo sefiales que seran
distintas dependiendo de la topografia y composiciéon de la superficie [48]. La tnica
limitacion que tiene esta técnica es que el material debe ser conductor [49].

El haz de electrones se produce con un electrodo conocido como cafién de electrones, el cual
puede emitir el haz con distintos niveles de energia [50]. Cuando este se dirige hacia la
superficie del material, choca e interacciona con los atomos de este, haciendo que los
electrones del haz se desvien y salgan del material hacia el detector de electrones, como se
muestra en la Figura 8. Dependiendo del nivel de penetraciéon y la desviaciéon de los
electrones, se tendrén distintas sefiales, siendo dos de ellas los electrones retrodispersados
y los electrones secundarios. Que sea uno u otro depende directamente del tipo de colision
que tenga el haz de electrones con los electrones del material. Si es una colisién eléstica, se
generan electrones retrodispersados, y si es ineléstica, electrones secundarios [51].

Pistola de
electrones
Detector de
electrones
Haz. ('1Ie electrones /
emitido
v ¥—____ Haz de electrones
Muestra —» reflejado

Figura 8. Esquema bdsico de un microscopio electronico de barrido [50].

2.5.3. Energia de dispersion de rayos X

La técnica de energia de dispersion de rayos X consiste en hacer incidir un haz de electrones
sobre un material. Cuando el haz de electrones atraviesa el material, una de las posibilidades
es que choque con algtn otro electrén de los atomos existentes, expulsandolo del material.
Para compensar este electréon perdido, uno de los que se encuentran en los orbitales mas
externos ocupa su lugar, pero esa transicién libera una radiacién en forma de rayos X, la
cual es caracteristica del material o elemento que se esté analizando, siendo asi una forma
de identificarlos [52].
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Un material emite sus propios rayos X cuando se lleva a cabo este anélisis. Esta radiacion
emitida esta relacionada con el orbital de procedencia y el de llegada del electrén. Para
identificarlos, se usa la notaciéon K, L, M, N, etc., (que indica el namero cuantico principal
n=1,2,3, ...),junto con las letras griegas ay B y los nimeros 1, 2 y 3 como subindices, donde
K, L, M, etc. indica el orbital al que llega el electrén después de emitir los rayos X, y el
subindice a; , a3 , f; ¥ B3 indica cuantos niveles de energia descendi6 el electrén [53]. El tipo
de radiaciéon emitida se muestra en la Figura 9.

Ms

M.

Bs B1

o £ ay

Bs B

[0 &) ay

Figura 9. Radiaciones que puede emitir un electron al pasar de un nivel de mayor a uno de menor energia [53].

Con base en la Figura 9, los tipos de rayos emitidos son:

Kpi:DelzaK Lyi:De Mg a Ly
Kyo:Del,aK Lyr:DeMyals
Kgi:De M3 a K Lgi:DeMyal,
Kgz:De M, a K Lgz:De M3 a Ly
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2.5.4. Difraccion de rayos X

Esta técnica utiliza rayos X debido a que son capaces de atravesar a los materiales opacos.
Cuando este haz incide sobre el material, cruza a través de los planos cristalogréficos y su
interaccién con los atomos provoca que estos lo dispersen en todas direcciones, donde la
mayoria se cancela al generarse interferencia destructiva. Sin embargo, existe cierto angulo
en donde el haz incide en los planos y genera interferencia constructiva, reforzando el haz,
generando asi el efecto de difracciéon de rayos X. En dngulo en el que el haz incide, la
distancia interplanar y la longitud de onda del rayo refractado son caracteristicos de cada
material, de modo que, si se conocen estos datos, es posible identificarlo [14], [54].

La Figura 10 muestra el proceso de difracciéon. Los rayos X llegan con un angulo 6 e
interacttian con el a&tomo, el cual los refleja. Para que exista difraccién, debe cumplirse la ley
de Bragg que se muestra en la ecuacién Ec. 2 [55]:

nA = 2dsenf Ec.2

Donde

Aeslalongitud de onda de los rayos X.

d es la distancia entre los planos de atomos del material.

0 es el angulo que forman los rayos x con los planos de atomos .

n es un numero entero.

Planos de
atomos

Figura 10. Interaccion de los rayos X con los dtomos de los planos del material y los aspectos geométricos para la
obtencion de la Ley de Bragg [55].
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2.5.5. Indentacion instrumentada

La indentacién instrumentada es una técnica mejorada del tradicional ensayo de dureza. Un
ensayo de dureza tradicional consiste en aplicar una fuerza estitica sobre un material a
través de un indentador, que puede ser esférico o en forma de piramide, con el propésito de
medir la huella que esta deja. De esta manera, se obtiene el tamafio de huella especifico para
el valor estatico de la fuerza aplicada. La indentacion instrumentada también aplica fuerzas
para generar huellas, pero tiene la ventaja de entregar datos instantdneos tanto de la fuerza
aplicada como de la profundidad de penetracion, es decir, se obtienen datos durante todo
el tiempo en el que el indentador estd en contacto con el material, lo cual el ensayo
tradicional no proporciona [56].

Esta técnica es utilizada para medir las propiedades mecénicas de los materiales y puede
ser aplicada a metales, asi como materiales biol6gicos para obtener propiedades como
dureza. La gran ventaja que tiene la indentacién instrumentada es que posee mayor control
y sensibilidad que el ensayo tipico de dureza, por lo tanto, resulta en una mejor
aproximacion a las propiedades del material a nivel micrométrico [57]. Un esquema del
sistema de indentacién instrumentada se ilustra en la Figura 11.

Sistema de aplicacién

:! «— delacarga

<4—— Sensor de desplazamiento

Soporte del
sistema —»

/Punta de indentacidén

<«— Material

Figura 11. Esquema general de un sistema de indentacion instrumentada [57].

La importancia de la indentacién instrumentada radica en permitir el analisis a nivel
microscopico debido a que las propiedades de un material pueden cambiar dependiendo
de su espesor [58].
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3. Metodologia y materiales

3.1. Proceso de fundicién
Se fabricaron dos lingotes de una aleacion Al-Cu-Mg-Sn, uno sin particulas de TiB, el cual
sera la referencia, y otro con particulas. Ambos lingotes tuvieron una masa de 600 g, con
4.5%wt Cu, 0.5%wt Mg y 1%wt Sn, que en gramos equivalena 27 gde Cu,3 gdeMgyobg
de Sn, siendo los 564 g restantes de aluminio.

La adicién del Cu se hizo por medio de una aleacién maestra Al-20%wtCu, de tal manera
que los 27 g de Cu corresponden al 20% de esta aleacion, siendo el 80% restante de aluminio,
equivalente a 108 g de Al en la aleacién maestra.

En promedio, la densidad de las aleaciones de aluminio-cobre es de 2.8 g/cm?y, al conocer
la masa de la carga, se puede obtener el volumen del lingote:

v _m 600 g 918 3
lingote — p_Al - 28 g3 = cm
cm

El volumen del lingote es un dato necesario para calcular la masa de las particulas de TiB:
y, por ende, la masa de las sales de KyTiFs y KBF; que se utilizard para su formaciéon. La
aleacion reforzada debe contener un 5% en volumen de particulas con respecto al volumen
del lingote, es decir, 10.75 cmd. La densidad del TiB; es 4.52 g/cm? [59], con lo que, la masa
de las particulas es:

g
Mrip, = Prip,Vrip, = 452%(10-75 cm®) =49 g

Las particulas de TiB: se obtienen a partir de una reaccién entre sales de K>TiFs y KBF, con
aluminio en fase liquida, segtin la siguiente ecuacion:

3 KoTiFs + 10Al1 + 6 KBF4 = 3TiB, + 9KAIF, + KsAlF

A partir de ella se obtiene la relacién entre la cantidad de moles de K,TiFs y KBF4 necesarios
para producir TiBy, siendo una relacién 1:1 entre K;TiF¢ y TiBy, y 2:1 entre KBFs y TiB..
Conociendo el namero de moles se puede calcular la masa que se debe de agregar de las
sales al aluminio en fase liquida para que se lleve a cabo la reaccién.

Si la masa molecular se obtiene como la suma de las masas atémicas de todos los atomos
que componen a la molécula [60], la masa atémica del TiBy, con base en la Tabla 1, es la suma
de la masa atémica del titanio y la masa atémica de los dos atomos de boro: 47.867 g +
2(10.811 g)= 69.489 g/mol. Como se requieren 49 g de TiB, el nimero de moles de TiB, en
la aleacién son:

Masa TiB, _ 49 g

Masa molecular TiB,  ¢9.489_9_
" mol

= 0.7 moles

moles de TiB, =

De tal manera que se requeriran 0.7 mol de K>TiFs y 1.4 mol de KBF..
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Finalmente, las masas moleculares del K;TiFs y KBF, se obtienen de la misma manera que
para el TiB;, las cuales son 240 g/mol y 126 g/ mol, respectivamente. Asi, la masa necesaria
de cada sal es:

M, TiF, = 240%(0.7 mol) = 168 g

Mgpr, = 126miol(1'4 mol) = 1764 g

Tabla 1. Masa atémica de elementos seleccionados [60].

Elemento Masa atémica [g]
B 10.811

F 18.9984

K 39.0983

Ti 47.867

Teniendo las masas de cada elemento y de las sales, el proceso de funcion fue el siguiente:

Material sin particulas.

Como medidas de seguridad para el proceso, se colocaron guantes de asbesto, bata,
peto, polainas y careta de proteccién.

Se utilizé un horno Kintel modelo 4K-2 con una potencia de 6 kW que se precalent6
hasta 800°C.

Se cortaron pedazos de cada material y se midi6é su masa hasta obtener la cantidad
requerida en gramos de cada uno.

En un crisol de carburo de silicio se agregaron las cantidades necesarias de aluminio,
de cobre con ayuda de la aleacién maestra Al-20%Cu, y de magnesio. Después se
meti6 al horno y se mantuvo a 800°C durante 1 hora y 30 minutos.

Mientras se llevaba a cabo el proceso de fundicién, se le hizo un recubrimiento con
grafito a las lingoteras y a un agitador, el cual cuenta con un par de alabes y un
conducto para suministrar argon.

Pasado el tiempo y teniendo el aluminio, cobre y magnesio fundidos, se sac6 el crisol
a una temperatura de 800°C, y se le agrego el estafio para después, con ayuda del
agitador, suministrar argén y desgasificar el material fundido.

Con una cuchara recubierta de grafito se le quito la escoria a la mezcla en el crisol.
Finalmente, se verti6 la mezcla en las lingoteras y se dej6 enfriar.
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Material con particulas.

Los primeros 5 pasos seguidos para la elaboraciéon del material base son los mismos
para el material reforzado con particulas, la tinica diferencia es que el horno se llevo
hasta 900° para garantizar que se lleve a cabo la reaccion de las sales, dado que esta
se produce alrededor de 800°C.

Mientras se fundia la mezcla de aluminio, cobre y magnesio en el crisol, en otro
horno se precalentaron las sales de hexa-fluorotitanato de potasio (K,TiFs) y tetra-
fluoroborato de potasio (KBFs), cuyos puntos de fusion son 780°C y 530°C,
respectivamente, durante 1 hora a 150°C.

Pasado el tiempo y teniendo el aluminio, cobre y magnesio fundidos, se sac6 el crisol
a una temperatura de 900°C y se le agregaron las sales precalentadas. Con ayuda del
agitador, la mezcla se revolvié para lograr una distribucién homogénea de las sales
y después se regreso el crisol al horno a 900°C.

Después de mantener la mezcla durante 1 hora y 30 minutos en el horno para que se
llevara a cabo la reaccién que formara las particulas cerdmicas, se sac6 el crisol del
horno para agregar el estafio, suministrar argén y revolver nuevamente con el
agitador.

Con una cuchara recubierta de grafito se retir¢ la escoria a la mezcla en el crisol.
Finalmente, se verti6 la mezcla en las lingoteras y se dej6 enfriar hasta solidificarse.

3.2. Tratamiento térmico
Para modificar las propiedades mecédnicas del material de fundicién, se aplicé un

tratamiento térmico T4 y uno T6 a distintas probetas, los cuales consisten en un tratamiento

de solubilizacién en ambos, seguido de un envejecimiento natural para el T4 y artificial en
el caso del Té.

La Tabla 2 muestra la nomenclatura para designar a cada uno de los tratamientos térmicos
a los que se hara referencia en este trabajo.

Tabla 2. Nomenclatura de los tratamientos térmicos aplicados

Nomenclatura Significado

T4 Tratamiento térmico de solubilizacién
por 2 horas y posterior envejecimiento
natural.

T6-16 Tratamiento térmico de solubilizacion

por 2 horas y posterior envejecimiento
artificial de 16 horas.

T6-20 Tratamiento térmico de solubilizacién
por 2 horas y posterior envejecimiento
artificial de 20 horas.
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Temperatura °C

El horno utilizado fue de la marca Ecoshel, modelo ECO-7L, con un rango de temperaturas
de 100 a 1,200 °C y una potencia de 3 kW, y los tiempos y temperaturas de los tratamientos
T4 y T6 se obtuvieron con base en los datos reportados para los tratamientos térmicos de
aleaciones comerciales de aluminio en el ASM Specialty Handbook Aluminum and Aluminum
Alloys [1].

Para garantizar solucion sé6lida, la temperatura del tratamiento térmico debe de estar entre
la linea de solvus y solidus. Una temperatura muy cercana a la de solvus requeriria
demasiado tiempo para generar solucién sélida completa, por el contrario, valores cercanos
a la linea de solidus promueven que el material pueda comenzar a fundirse, lo cual no es
deseable debido a que al enfriarse se generan vacios por a la contraccién volumétrica que se
tiene cuando la aleacion pasa de liquido a sélido, provocando una tendencia a la porosidad
[40], [61]. Por lo tanto, se precalent6 el horno y se llevé hasta una temperatura de 500°C, la
cual cumple con estar entre la linea de solvus y solidus. Después, se colocaron las muestras
durante 2 horas y finalmente se sacaron para enfriarlas sibitamente en agua, obteniendo asi
las muestras con al tratamiento térmico T4.

Para el envejecimiento artificial se precalent6 el horno hasta llegar a 150 °C, se colocaron las
muestras, unas por 16 horas (T6-16) y otras por 20 horas (T6-20), y posteriormente se
retiraron para dejarse enfriar al aire hasta temperatura ambiente. La Figura 12 y la Figura
13 muestran los diagramas del tratamiento térmico T6-16 y T6-20, respectivamente.

A

Tsolidus-_____________________

500 ==

Tsolvus

150 =f-

Tambiente - . -— e = =

} } // | .
7 Tiempo
2 3 19 h

Figura 12. Diagrama TT del tratamiento térmico T6-16 aplicado a las muestras.
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Temperatura °C
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Figura 13. Diagrama TT del tratamiento térmico T6-20 aplicado a las muestras

3.3. Preparacion metalografica
Se elaboraron dos probetas correspondientes a las aleaciones con y sin particulas. Para esto,
se montaron ambas en moldes separados donde se les agregdé una mezcla de resina-
endurecedor en una relacion 4:1, respectivamente.

Luego de haberse solidificado, se retiraron las probetas y se procedi6 al proceso de pulido,
el cual consistié en un primer desbaste grueso de la superficie de ambas con lijas comerciales
en el siguiente orden: #120, #240, #360, #500, #800 y #1000, utilizando agua como lubricante.

La segunda parte consisti6 en pulido con lijas de metalografia, siendo estas la #800/1200 y
la #1200/2500, respectivamente, con agua como lubricante.

El daltimo pasé fue el empleo de tres pafios metalograficos donde se utilizé suspensiéon de
diamante de 3 pm, 1 pm y silica de 0.05 pm, respectivamente, y lubricante base agua.

Después del proceso de pulido, ambas probetas se lavaron con agua y jabén al final para
eliminar cualquier particula o residuos de las suspensiones que pudieran haber quedado en
la superficie de la aleacién como resultado del proceso.

Finalmente, se aplicé un ataque quimico a la superficie de las probetas con la solucién Keller
que se obtuvo con la mezcla de los siguientes componentes:

e 2 mlL de 4cido fluorhidrico HF al 48% de concentracion.
e 3 mL de &cido clorhidrico HCL.

e 5 mL de dcido nitrico HNO:s.

e 175 mL de agua.
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3.4. Energia de dispersion de rayos Xy difracciéon de rayos X
El analisis de energia de dispersion de rayos X se hizo por medio de un microscopio
electrénico de barrido Phillips XL 20, mientras que el analisis de difraccion de rayos X se
realiz6 mediante un difractémetro Siemens D500, usando radiacién monocromatica Cu K-
alfa desde 15 hasta 90 grados en la escala 2-theta.

3.5. Ensayos de microdureza

Los ensayos de microdureza se realizaron con una plataforma de microindentacion
Nanovea st400 bajo los siguientes pardmetros:

e Indentador Vickers.

e Carga normal aplicada de 1 N.

e Velocidad de aplicacién de la carga de 1 N/min
e Velocidad de descarga de 2 N/min
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4. Resultados

4.1. Resultados de la fundicién y microestructuras.
Luego de tener los lingotes provenientes del proceso de fundicién y aplicar los tratamientos
térmicos a las probetas correspondientes, se llevé a cabo un proceso de preparacion
metalografica para observar la microestructura de las muestras de cada condicién obtenida.

La Figura 14 muestra la comparativa entre las microestructuras obtenidas para las probetas
con y sin particulas provenientes directamente del proceso de fundicién a las cuales no se
les aplicé ningtin tratamiento térmico, las probetas que tuvieron un tratamiento térmico T4
y aquellas a las que se les aplicé un T6-20 donde es posible apreciar el efecto que tienen las
particulas y los tratamientos térmicos sobre la microestructura. En la Figura 14.a se puede
apreciar la estructura dendritica correspondiente al proceso de fundicién para la muestra
sin particulas, estructura que ya no estd presente en aquellas probetas que si tienen
particulas ni en aquellas que no las tienen pero que fueron sometidas al tratamiento térmico
T4 y T6-20. Por otro lado, se puede observar una diferencia importante en el tamafio de la
estructura granular entre las muestras que no tienen particulas y las que si. La presencia de
las particulas influye en el tamafio de grano actuando como puntos de nucleacién, dando
como resultado una estructura con granos mas pequefios, diferencia que es evidente en la
Figura 14.c-f. La estructura de las muestras sometidas al tratamiento térmico T6-16 son
semejantes a la muestra con tratamiento térmico T6-20.
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Figura 14. Microestructuras correspondientes a las muestras a) fundicion sin tratamiento térmico sin particulas, b)
fundicidn sin tratamiento térmico con particulas, c) T4 sin particulas, d) T4 con particulas, e) T6-20 sin particulas y T6-20
con particulas.
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Con ayuda de microscopia electrénica de barrido (SEM) es posible notar caracteristicas que
la microscopia 6ptica no proporciona, tal como las particulas de refuerzo que, al tener un
tamafio muy pequefo, no se alcanzan a identificar con esta tltima. La Figura 15 a-c) muestra
imagenes para aumentos de 250X, 500X y 10,000X de la muestra con particulas proveniente
de la fundicién a la cual no se le aplic6é ningtn tratamiento térmico. En la Figura 15 a) 250X
es posible apreciar la estructura general que muestra los limites de grano del material, en b)
500X se parecia de mejor manera algunos limites de grano y se observa una estructura con
forma de bastén en una tonalidad gris claro, la cual corresponde al intermetélico TiAl;. Un
intermetélico es un compuesto que se genera a partir de dos o mas elementos metélicos cuya
composicioén, propiedades y estructura cristalina son diferentes a las de la matriz [14]. Son
materiales fragiles, pero que presentan buenas propiedades como tener una alta dureza, un
alto punto de fusién y una buena resistencia a la corrosion a altas temperaturas [62]. Con
base en esto, se espera que, al igual que las particulas de TiB,, la presencia del intermetélico
TiAl; favorezca el aumento de la dureza del material, lo cual se verificara en el apartado 4.2,
correspondiente a los resultados de las mediciones de microdureza.

Finalmente, en c) a 10,000X, se observan pequefios circulos también en tonalidad gris claro,
que corresponden a las particulas de refuerzo de TiB..

VS0t Mégn B WA S ot‘ B oy ;

P
LI k¢ 3D-250x 0-- AN : > 20kv 60 BODx  BSE 39 pCast *
Bk B el ALY \ £ SRR 1

e

AccV Spot Magn  Det 0
16.0kV 8.0 10000x BSk 4

Figura 15. Resultados de la fundicion donde se muestra a partir de microscopia electrénica de barrido a) la estructura
granular a 250X, b) la estructura granular y la presencia del intermetdlico TiAl; (bastones de color gris oscuro) a 500X y
c) las particulas de TiB, a 10,000X.
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4.2. Energia de dispersion de rayos X y difracciéon de rayos X

La Figura 16 muestra el resultado del ensayo de energia de dispersion de rayos X, tanto para
la muestra sin particulas como con particulas. En ambos materiales, como primer elemento
presente se tiene al aluminio, que es el material predominante en la aleacion, seguido del
cobre y estafio, tal como se esperaba. Sin embargo, la diferencia radica en la existencia del
titanio, donde para la muestra sin particulas no existe la sefial, mientras que para la muestra
con particulas si, por lo tanto, se tiene una primera evidencia que apoya la existencia de las
particulas de refuerzo.

Al
-y
g — Con particulas
~ — Sin particulas
b o) |
©
S
v
c
B Cu Sn
£ { Ti Cu

N : A

2 4 8 10

6
Energia (keV)

Figura 16. Espectro obtenido del andlisis de energia de dispersion de rayos X para las muestras con y sin particulas.

Para verificar la presencia de las particulas se realizé un estudio de difracciéon de rayos X.
La Figura 17 muestra los resultados obtenidos para las muestras T4 y T6, ambas con y sin
particulas. Las fases identificadas son a-Al, 3-Sn y el precipitado Al,CuMg en todas ellas, lo
cual es de esperarse, pues la aleacion es base Al-Cu-Mg, sin importar si tenian particulas de
refuerzo o no, de tal manera que la presencia del precipitado Al,CuMg [63] se debe al
envejecimiento de las muestras. Sin embargo, en las muestras T4 y T6 que contienen
particulas estan presentes las fases TiB, y Al3Ti, que corresponden a las particulas de
refuerzo y al intermetalico [64], [65], respectivamente, a los cuales se hace mencién en la
Figura 15, fases que no estan presentes en las muestras sin refuerzo. Con base en esto, se
puede confirmar la presencia de las particulas.
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Figura 17. Difractogramas de rayos X para las muestras con y sin particulas.

4.3. Dureza

Como parte de la caracterizacion mecédnica, se hicieron ensayos de indentacion
instrumentada para obtener la microdureza de cada probeta. Todos los ensayos arrojaron
curvas caracteristicas del ensayo de indentacién, las cuales relacionan la profundidad de
penetracién en funcién de la carga aplicada. La Figura 18 muestra una comparativa de las
graficas para cada muestra en donde es posible ver el efecto que tiene la adicion de
particulas sobre la dureza, donde si se incrementa esta propiedad, menor sera la
profundidad de penetraciéon generada por el indentador; por el contrario, a menor dureza,
mayor serd la profundidad de penetracion.
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Figura 18. Comparativa de las grdficas de indentacion obtenidas para las muestras con y sin particulas a) sin tratamiento
térmico, b) T4, c) T6-16 y d) T6-20.

Al hacer una comparativa entre las gréficas de la Figura 18 se puede observar que, para el
caso de las muestras con particulas, la menor penetraciéon del indentador se da para la
condicién del tratamiento térmico T6-16, siendo la que presenta la mayor dureza. La
muestra sometida al tratamiento T6-20 es la segunda con mayor dureza, y en tercer lugar la
muestra sometida al T4. Por el contrario, la que viene del proceso de fundicién y que no se
someti6 a ningun tratamiento térmico es la de menor dureza.

En el caso de la condiciéon donde el material no estd reforzado con particulas, todas
presentan durezas similares y sin incremento considerable. Sin embargo, la presencia de las
particulas en conjunto con el tratamiento térmico de envejecimiento incrementa la dureza
del material.

or su parte, en la Tabla 3 se resumen los valores de dureza, presentados en la Figura 19,
P t la Tabla 3 1 1 de d tad laF 19
junto con su desviacién estandar para cada condicién evaluada.
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Tabla 3. Resultados de dureza para cada muestra.

Muestra Tipo Dureza promedio
+ S MPa
Fundicion Sin particulas 489.69+47.55
Fundicién Con particulas 727.75+59.67
T4 Sin particulas 398.03+22.70
T4 Con particulas 877.07+55.48
T6-16 Sin particulas 543.85+35.77
T6-16 Con particulas 1370.80+210.89
T6-20 Sin particulas 567.12+63.07
T6-20 Con particulas 1272.76+171.27
1800.00
1600.00 o
1400.00 °
© 1200.00 ° °
§ 1000.00 o
9 800.00 o °
3 600.00 g o) 3
400.00 &
200.00
0.00
Fundicién T4 T6-16 T6-20
Muestra
O==Dureza SP MPa Dureza P MPa

Figura 19. Comparacion de la dureza entre las muestras sin particulas y con particulas.
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4.4. Medicion del tamafio de grano
El tamafio de grano promedio, asi como su desviacion estandar, se obtuvieron mediante el
programa Image]J, cuyos resultados se resumen en Tabla 4.

Tabla 4. Tamarfio de grano promedio (diagmetro) correspondiente para cada condicion.

Condicion | D promedio + S um
T4_SP 144.550 + 37.660
T4_P 62.910 + 14.130
T6-16_SP 157.701 £ 41.910
T6-16_P 43.690 + 11.550
T6-20_SP 161.786 £ 37.84
T6-20_P 48.185 +12.11

Cualitativamente, la Figura 14 da evidencia de la diferencia en el tamafio de grano entre las
muestras con y sin particulas, pero el célculo con el programa Image] da una comparativa
cuantitativa. En este caso, la Tabla 4 muestra que, para el caso de las muestras con particulas,
el didmetro promedio es menor comparadas con sus homologas sin particulas, resultados
consistentes con la Figura 14, pues las particulas actiian como puntos de nucleacién en el
proceso de solidificacién, dando como resultado una estructura con granos més finos.
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5. Discusion

Con base en la Tabla 3 y Figura 19, si se analiza la dureza de las muestras provenientes
directamente del proceso de fundiciéon (aquellas a las que no se les aplicé tratamiento
térmico), se puede observar que si existe un incremento, dado que se pasa de 489.69 MPa
para la muestra sin particulas a 727.83 MPa de la muestra con particulas, siendo este un
incremento aproximadamente del 50%; por lo tanto, la generacién de las particulas de TiB,
cumple con el propésito de incrementar la dureza del material debido a que las particulas
actian como un bloqueo para el movimiento de las dislocaciones, por ende, se requiere una
mayor carga para hacer que estas se desplacen, lo cual se traduce como un incremento en
su dureza y resistencia mecanica. Ademds, la matriz de aluminio es responsable de
transmitir los esfuerzos a las particulas de refuerzo, mismas que al tener una dureza y
resistencia mecdnica mas alta que las de la matriz, dan como resultado un aumento en la
dureza del material compuesto [4].

Por su parte, los tratamientos térmicos T4 y T6 cumplieron su objetivo, que fue apoyar en el
incremento de la dureza. Si bien la adicién de las particulas de TiB, produce un incremento
en dicha propiedad, el tratamiento térmico propicio la precipitacion de la fase Al,CuMg, la
cual produce una distorsiéon en la red cristalina que, combinada con la presencia de las
particulas de TiB,, generan un incremento en la dureza en comparacién con la muestra que
si tiene particulas, pero que no fue sometida a ningtin tratamiento térmico. A su vez, la fase
Al,CuM, por ser un precipitado, interviene en el movimiento de dislocaciones, aumentando
la dureza.

Al comparar la dureza obtenida entre el tratamiento térmico T4 y el T6, se observa que la
diferencia entre tener un envejecimiento natural contra uno artificial influye de forma
importante en el incremento de la dureza. Ambos tratamientos térmicos implican como
primer paso un tratamiento térmico de solubilizacién a la misma temperatura, pero el
envejecimiento artificial en el tratamiento T6 lleva a la muestra a una condicién de
temperatura donde los precipitados de la fase Al,CuMg se generan con mayor facilidad y
en un menor tiempo, situacién que no ocurre en el envejecimiento natural debido a que, a
temperatura ambiente, los precipitados también pueden generarse, pero tomaria mucho
mas tiempo (semanas o meses). Asi, el incremento en la dureza fue de un 56% para el T6-16
y de un 45% para el T6-20 con respecto al valor de dureza que tiene la muestra para la
condicién del tratamiento térmico T4.

Sin embargo, entre el tratamiento térmico T6-16 y el T6-20 existe una diferencia de 4 horas
en el proceso de envejecimiento artificial, tiempo que si afecta en el valor de la dureza del
material. Se pensaria que la muestra sometida al T6-20 tendria una mayor dureza por estar
4 horas més en tratamiento térmico, puesto que se generarian una mayor cantidad de
precipitados, pero no es asi, los resultados reflejan una disminucién en la propiedad de un
7%, tomando como base la dureza que se tiene para el tratamiento T6-16.
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Esto se debe a que se llega a una condicién que se conoce como sobre envejecimiento, en
donde, si se mantiene el material en tratamiento térmico durante un tiempo prolongado, los
precipitados existentes empiezan a agruparse formando precipitados més grandes, pero en
menor cantidad [14], condicién que no es favorable, dado que la dureza sera mayor si los
precipitados son de menor tamafio [28]. De esta manera, la muestra sometida al tratamiento
T6-20 sufri6 un sobre envejecimiento, trayendo consigo la disminucion de la dureza
reportada en los resultados. Sin embargo, la dureza de la muestra sometida al T6-20 sigue
siendo mayor que la de la muestra sometida al T4, por lo tanto, las muestras sometidas al
envejecimiento artificial si presentan una mejora en la dureza, teniendo la dureza maxima
para la muestra sometida al tratamiento térmico T6-16.

Por otro lado, ademds de actuar como un impedimento para el movimiento de las
dislocaciones, las particulas también tienen otro efecto endurecedor que se explica con el
mecanismo de Orowan. Cuando la dislocacion se desplaza y se encuentra con las particulas,
esta se deforma para poder avanzar y pasar entre ellas, como se muestra en la Figura 20,
pero en este proceso algunos segmentos de la dislocacién se deforman tanto a tal grado que
se tocan o enlazan entre si, formando un anillo o bucle de dislocacién alrededor de cada
particula [66]. La formacién de estos anillos o bucles contribuyen a un aumento en la dureza
del material debido a que disminuyen el espacio entre las particulas y cuando una nueva
dislocacion llega, esta tendrd menos espacio para pasar, por lo tanto, requerird de un mayor
esfuerzo para lograr cruzar y seguir su camino, lo cual se ve reflejado como un aumento en
la resistencia mecanica del material.

Anillo de dislocacién
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Figura 20. Diagrama del mecanismo de Orowan que muestra la formacion de anillos de dislocaciones alrededor de los
precipitados [66].

También, desde el punto de vista microestructural, la adicién de las particulas contribuye a
la obtencion de un tamafio de grano mas pequefio, mismo que se puede ver en la Figura 14
y en la Tabla 4. Un tamafio de grano mds pequefio trae consigo la formacién de una cantidad
mayor de limites de grano, los cuales obstaculizan el movimiento de las dislocaciones; de
esta manera, las dislocaciones tienen mas “frenos” que intentardn detenerlas cuando se
muevan, por lo tanto, si el material se someta a condiciones de deformacién plastica, se
necesitard una mayor carga para lograrlo, que se traduce como un incremento en la
resistencia mecénica del material.
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Esto se puede confirmar con los valores de dureza, ya que, al intentar penetrar el material
con el indentador en los ensayos y producir deformacién plastica, en las muestras que
contienen particulas la profundidad de penetracién fue menor que en aquellas que no,
debido a que tienen un tamafio de grano mas pequefio y, por ende, mayor cantidad de
limites de grano que bloquean el movimiento de las dislocaciones, aumentando la dureza.

Finalmente, en la Figura 15 se identific la presencia de las que podian ser las particulas de
TiB, y del intermetalico TiAl;. En este sentido, el anélisis de los difractogramas y energia de
dispersion de rayos X permite afirmar la presencia de dichas particulas y del intermetalico
al ser herramientas confiables que contribuyen a la determinaciéon de fases y elementos
presentes.
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6. Conclusiones

La metodologia planteada para la fabricacion de lingotes fue exitosa debido a que
fue posible generar la aleacién base y la reforzada con particulas.

La adicién de las particulas aumenta la dureza del material. Ademas, funcionan
como puntos de nucleacién, de tal manera que con ellas se obtiene una estructura
con granos mds finos y mayor cantidad de limites de grano, lo que propicia el
aumento de la dureza debido a que las dislocaciones tienen mas “frenos” al moverse.
El tratamiento térmico de envejecimiento influye en gran magnitud en el incremento
de la dureza del material. La aleaciéon de aluminio tuvo una mejora significativa en
tal propiedad con la aplicacion del envejecimiento artificial, comparado con el
natural.

El tiempo que se deja envejecer la muestra influye en la dureza final del material.

Si bien las particulas de TiB, aumentan la dureza, en conjunto con la generacién de
los precipitados de la fase Al,CuMg obtenidos con el envejecimiento son una buena
combinacion para potenciar el incremento en la dureza, pues ambas particulas
interfieren en el movimiento de las dislocaciones.

El estudio de esta aleacién no se limita solamente al anélisis de dureza. En futuras
investigaciones se pueden analizar el comportamiento de la aleacion para ensayos
de traccién, compresion y fatiga.
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