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RESUMEN

En este trabajo de investigacion, se estudié en dos etapas la factibilidad de soldar
por brazing, empleando un calorimetro de barrido diferencial (DSC), el sistema
disimil A380/CMMauis, sin y con la deposicion previo al brazing de nanocapas de
Bi. En este contexto, la factibilidad se centré en un disefio de experimentos, con
el fin de correlacionar los parametros del brazing con las variables de respuesta
mecanica (microdureza y modulos elasticos). Debido a que no existe literatura
suficiente para establecer los parametros en este sistema, asi como su respuesta

mecanica. A continuacion, se describen las dos etapas:

En la primera etapa, se llevd a cabo la caracterizacion de la materia prima por
microscopia electrénica de barrido (MEB) y calorimetria de barrido diferencial. La
aleacion A380 presentd intermetalicos a y B-AlFeSi, asi como precipitados de
Mg2Si embebidos en la matriz de aluminio. En el caso del CMMaic se observé un
refuerzo de fibras discontinuas de grafito como material reforzante en la matriz
de aluminio no aleado. El metal de aporte en pasta de Al-Si, presenté un pico
endotérmico a 580.47 °C que denota la temperatura liquidus de la pasta. En el
CMMaic y A380 se presentaron eventos endotérmicos a 597.57° y 660.87 °C,
respectivamente. Con base a los eventos endotérmicos detectados por DSC en
la pasta, aleacion A380 y CMMaic, se planted soldar por brazing del sistema
aluminio-aluminio (A380-A380) y el sistema disimil A380/CMMaic a 550°, 600° y
650 °C por 1 hora sin nanocapas de Bi. En este caso, el sistema disimil no soldé
a ninguna temperatura debido a la formacién capas ricas de oxigeno y carbono
que interfirieron en la soldabilidad. Excepto, la aleacion A380-A380 se soldd a

600 °C por 1 h y observandose por MEB intermetalicos alargados de 3-AlFeSi.

Con base a los resultados obtenidos y analizados en la primera etapa, se
procedié a realizar el brazing con base a un disefio de experimentos 2K
considerando tres factores y dos niveles, ademas de cuatro puntos centrales. En

este caso, se establecieron los parametros: temperaturas de 600° y 650°C por 1



h de permanencia con deposicion previo por evaporacion térmica de nanocapas
de 100y 200 nm de espesor de Bi sobre la superficie del CMMaic. Los resultados
informaron que a 10 ym de la zona de unién hacia la matriz de la aleacion A380
y soldadas a 650° C por 1 h con 200 nm de espesor de Bi, tienen mejores valores
de microdurezas y modulos elasticos de 133 HV y 74.89 GPa, respectivamente.
Ademas, tiene un mejor desempefio elastico-dinamico bajo ciclos de carga de
100 a 450 mN ensayadas por nanoindentacién usando el médulo DMA (Dynamic
Mechanical Analysis, por sus siglas en inglés). En este caso, se argument6 que
el Bi con los elementos aleantes del A380 endurecen la matriz. En contraste, las
propiedades mecanicas de microdureza y médulo elastico a 10 ym de la zona de
union hacia la matriz de del CMMaic disminuyen los valores de microdureza y
mddulo elastico, asi como la fluctuacion eléstica-dinamica. Se postuldé que es
debido a que el Bi actia como impureza en las fibras de grafito restandole fuerza
reforzante a la matriz de aluminio del material compuesto. Por otro lado, la matriz
de aluminio del CMMaic no tiene elementos aleantes capaces de incrementar la

respuesta elastica a 650°C de brazing por 1 h de sostenimiento.



ABSTRACT

In this research work, the feasibility of welding by brazing was studied in two
stages, using a differential scanning calorimeter (DSC), the dissimilar system
A380/MMCaic without and with the deposition prior to the brazing of Bi
nanolayers. In this context, the feasibility was focused on a design of experiments
in order to correlate the parameters of the brazing with the variables of mechanical
response (microhardness and elastic modules). Due to that there is not enough
literature to establish the parameters in this system, as well as its mechanical
response. The two stages are described below:

In the first stage, the characterization of the raw material was carried out by
scanning electron microscopy (SEM) and differential scanning calorimetry. The
A380 alloy showed a and B-AlFeSi intermetallics, as well as Mg2Si precipitates
embedded in the aluminum matrix. In the case of MMCauc, a reinforcement of
discontinuous graphite fibers was observed as a reinforcing material in the
unalloyed aluminum matrix. The AI-Si filler metal of paste presented an
endothermic peak at 580.47 °C which denotes the liquidus temperature of the
paste. In the MMCairc and A380 endothermic events were presented at 597.57°
and 660.87 °C, respectively. Based on the thermal endothermic events detected
by DSC in the paste, alloy A380 and MMCarg, it was proposed to weld by brazing
of the aluminum-aluminum system (A380-A380) and the dissimilar system
A380/MMCaic at 550 °, 600 ° and 650 ° C for 1 h without Bi nanolayers. In this
case, the dissimilar system did not weld at any temperature due to the formation
of rich layers of oxygen and carbon that interfered in the weldability. Except, the
A380-A380 alloy was welded at 600 ° C for 1 h and, it showed elongated
intermetallic of B-AlFeSi by SEM.

Based on the results obtained and analyzed in the first stage, it proceeded to
perform the brazing based on a design of 2K experiments considering three
factors and two levels, in addition to four central points. In this case, the



parameters were established: at 600 ° and 650 ° C for 1 h of holding with previous
deposition by thermal evaporation of nanolayers of 100 and 200 nm thickness of
Bi on the surface of the MMCaic. The results reported that at 10 um from the
bonding zone to the A380 alloy matrix and welded at 650 ° C for 1 h with 200 nm
thickness of Bi, the samples have better microhardness and elastics module of
133 HV and 74.89 GPa, respectively. In addition, it has a better elastic-dynamic
performance under loading cycles of 100 to 450 mN tested by nanoindentation
using the DMA module (Dynamic Mechanical Analysis). In this case, it was
postulated that the Bi as the alloying elements of the A380 harden the matrix. By
contrast, the mechanical properties of microhardness and elastic modulus at 10
pm from the bonding zone towards the MMCaic matrix decrease the values of the
microhardness and elastic modulus, as well as elastic-dynamic fluctuation. It was
postulated that it is due to that the Bi acts as an impurity in the graphite fibers,
subtracting reinforcing force from the aluminum matrix of the composite material.
On the other hand, the aluminum matrix of the MMCaic does not have alloying
elements capable of increasing the elastic response at 650 ° C for 1 h of holding.



CAPITULO 1

INTRODUCCION Y ANTECEDENTES

1.1. Antecedentes

El proceso de soldadura por brazing (soldadura fuerte) utiliza un material de
aporte cuya temperatura de fusion es mayor a los 450°C. El procedimiento
brazing es utilizado en materiales que tienen una limitada soldabilidad y puntos
de fusién bajos, por lo que es complicado el tratar de soldarlos mediante procesos

de soldadura convencionales como la soldadura SMAW, GMAW o GTAW.

El empleo del proceso brazing es aplicado en el sector automotriz, sistemas de
refrigeracion, etc., debido a que los materiales de los componentes deben tener
menor distorsion durante la soldadura. Asi mismo, la soldadura brazing se
caracteriza por proporcionar resistencia mecéanica y ductilidad en el cordon de
soldadura similar al del metal base. Otra de sus caracteristicas es que
proporciona una gran uniformidad quimica debido a que la composicién quimica
del metal de aporte es similar al del metal base y las temperaturas del brazing

son homogéneas en toda la pieza.



Recientemente, la combinacién de materiales como componentes en la industria
automotriz han inducido un interés en la unién de materiales disimiles:
compositos-metales, ceramicos-metales, entre otros. Por lo tanto, se han
implementado diversos métodos de union para disminuir la distorsion o mejorar
la soldabilidad.

Otra alternativa de mejorar la soldabilidad es sugerida en la literatura donde se
investigo el proceso de unién de un composito de C/C a un vidrio SABB después
de haber modificado la superficie del compdsito al formar una capa de carburo
de silicio (SIC) [1]. La unidn es posible después de aplicar un tratamiento térmico
gue funda la superficie del vidrio y mediante procesos difusivos de los elementos

reaccionen quimicamente para adherirse al compdsito de matriz de carbono.

Por otro lado, M. Salvo et al [2], establecen la union de dos materiales disimiles
mediante el proceso brazing en un solo paso. La union se llevo a cabo entre un
composito CFC (compuesto reforzado con fibras de carbono) y cobre puroy a su
vez uniendo el compdésito con una aleacion de CuCrZr. En este caso, se requiere
modificar la condicién superficial del compdsito, con el fin de mejorar la
mojabilidad de este, formando una capa de carburo de cromo (CrsC2). Los
resultados obtenidos en sus experimentos fueron favorables, ya que la
resistencia mecénica fue mayor que la resistencia al corte interlaminar del

compésito.

Con base a lo anterior, en este trabajo de investigacion se propone la deposicién
de peliculas delgadas de bismuto (Bi) por evaporacion térmica (pulverizacion
catddica) sobre la superficie de compdsitos de matriz de aluminio reforzado con
grafito (CMMaic). Con el fin de mejorar la soldabilidad del sistema disimil
A380/CMMaic por brazing en horno de resistencias se emplea en los sistemas

de frenado automotriz.



1.2. Objetivos

1.2.1. Objetivo General

Determinar la factibilidad de unir un compdésito de matriz de aluminio reforzado
con grafito (CMMaic) a una aleacion de aluminio A380 por el proceso brazing, sin
y con deposicién de peliculas delgadas de Bi para mejorar la soldabilidad de este

sistema disimil empleado en los sistemas de frenado de automoviles.

1.2.2. Objetivos Especificos

1. Revisar el estado del arte sobre los procesos de unién de materiales
disimiles, asi como los pardmetros, métodos de unién mediante el
proceso brazing y deposicion de peliculas delgadas afines al sistema a
unir.

2. Establecer un disefio de experimentos que permita unir el sistema
disimil mediante el proceso de soldadura brazing. En este objetivo, se
correlacionaran los parametros de soldadura brazing y espesores de
las nanocapas con las microdurezas y médulos elasticos en el cordon
de soldadura.

3. Evaluar los efectos del Bi en las propiedades elasticas mediante un
analisis mecanico dindmico en las zonas de union soldados por
brazing, ya que los efectos térmicos y tiempos influyen en la
microestructura y distribucion de especies quimicas en la zona de
unién. Cabe mencionar los objetivos 2 y 3 permitirdn resultados de

caracter tecnoldgico en la etapa TRL 1.



1.3. Justificacion

En la industria automotriz existe una amplia gama de sistemas de frenado, los
cuales son usados dependiendo de varias caracteristicas del auto como el
modelo de automovil, el peso del auto y la reaccion y distancia de frenado que se
pretende obtener. Uno de los sistemas mas usuales son los frenos de tambor
debido a su bajo costo, larga duracion en operacién y efectividad. Pero tienen un
inconveniente sobre la disipacién de calor, pues es un sistema basado en la
friccion de zapatas para frenar el auto lo cual conlleva a un sobrecalentamiento
de los frenos. Por ello se han utilizado diversos materiales que reduzcan este
problema de sobrecalentamiento, por ejemplo, los compuestos de matriz metélica
(CMM) unidos a aleaciones de aluminio que disipan el calor de una manera mas
eficiente al friccionar con el tambor de acero, ademas, provee un menor peso al
automovil. Sin embargo, el compdsito es fijado a la aleacién de aluminio por
medio de adhesivos y/o tornilleria; este ultimo, induce un proceso destructivo del
componente al reducir las propiedades mecénicas. En consecuencia, el
compoésito tiende a la fractura o al desprendimiento del componente. Por otro
lado, al unir los materiales con soldadura brazing, el contenido de grafito en el
compdsito tiende a proveer carbono por difusién hacia la unién dificultando la
soldabilidad. Por lo tanto, se requiere la formacion de barreas difusivas que
disminuyan tales efectos y evitar la fijacién por tornilleria del compdsito con el

aluminio en el sistema de frenado.

1.4. Planteamiento del Problema

El uso de materiales disimiles (CMMaic/A380) para ser unidos mediante el
proceso de brazing ha sido poco estudiado, debido a que estos materiales tienen
baja soldabilidad, ademas, el carbono y el aluminio que difunden en la interfaz de
soldadura forman compuestos que son perjudiciales, como en el caso de los SiC

o formar OH-. La factibilidad de unir estos materiales es mediante la modificacion



superficial del material a través de la deposicion previa al brazing de nanocapas
de Bi.

1.5. Hipotesis

Es posible mejorar la soldabilidad por brazing del sistema A380/CMMaic
mediante la deposicion de nanocapas de Bi. Debido a la afinidad de este
elemento quimico en el aluminio y a la formacion fases liquidas transitorias con
el metal de aporte en pasta. Ademas, considerando que el Bi en la zona de unién

provea un desempefio mecanico-elastico constante bajo cargas ciclicas.

1.6. Alcance y Delimitacion del Estudio

El alcance de los resultados de esta investigacion se considerara en una etapa
TRL 1 en la union de materiales disimiles de matriz de aluminio por brazing.
Considerando que estos materiales disimiles son empleados en los sistemas de
frenado de tambor de los automéviles. Por lo tanto, se pretende determinar la
factibilidad de unir el sistema A380/CMMaic empleando nanocapas de Bi y
analizando microestructuralmente la uniéon en funcibn de su desempefio
mecanico dinamico. De igual manera, determinar mediante un disefio de
experimentos el espesor de la nanocapa que presente mejores resultados en

cuanto a la soldabilidad, propiedades mecanicas dinamicas y microdurezas.

Las pruebas iniciales seran llevadas a cabo en los laboratorios de la Corporacion
Mexicana de Investigacién de Materiales S.A. de C.V. (COMIMSA) y con apoyo
del Centro de Investigacion y de Estudios Avanzados del Instituto Politécnico
Nacional (CINVESTAV-IPN), Unidad Saltillo. Se utilizaran equipos que

coadyuven con el desarrollo de la investigacion.
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CAPITULO 2

ESTADO DEL ARTE

2.1. Soldadura brazing

2.1.1. Descripcion del proceso y aplicacion

El proceso brazing es una técnica de union de materiales que se establece a
partir de soldar a temperaturas mayores que las del proceso soldering (T>
450°C). En general, la soldadura fuerte o brazing, es un proceso de union de
metales que consiste en la union de dos o mas productos de metal por medio de
la fusion y el flujo de un metal de aporte dentro de la junta por medio de la accion
capilar, sin llegar a fundir el metal base [3]. Los conceptos aplicados tienen que
ver con cuestiones metalurgicas y superficiales (Tabla 2.1). Aun asi, existen
diversas variantes dentro del proceso que lo diferencian de los procesos de
soldadura convencionales como los tipos materiales a unir, el disefio y
preparacion de juntas, el material de aporte, fluidez, procesos de calentamiento,

etc.
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Tabla 2.1. Comparacién de los procesos de soldering, brazing y soldadura convencional

[4].
Proceso
Parametros . . Soldadura
Soldering Brazing .
convencional
Mecanlﬁmo de Mecanica Metalurgica Metalurgica
unioén
Temperatura de
fusion del metal de <450 >450 >450
aporte [°C]
Metal base No se funde No se funde -
Opcional: si es
Uso de fundentes Requerido bajo vacio, se Opcional
descarta
Ultrasonido, Horno,, reaccion Plasma, haz de
. : guimica,
Fuentes de calor resistencia, . . electrones, arco
induccion, s
horno eléctrico
antorcha
Tendencia a Distorsion,
deformarse o Atipico Atipico esfuerzos
fusion incipiente residuales

El proceso de soldadura brazing tiene como ventajas: 1) lograr uniones a bajas
temperaturas, si se comparan con las alcanzadas en procesos de soldadura
convencional; 2) soldar en espacios estrechos (orden de micras); 3) juntas
limpias y con aspecto adecuado y 4) soldar materiales disimiles, que por
incompatibilidad metallrgica es imposible por otros procesos de soldadura

convencionales.

Cabe mencionar que para obtener mejores resultados en el proceso brazing se
considera lo siguiente:

e Caracteristicas térmicas y flujos del metal de aporte

e Caracteristicas microestructurales y mecanicas del metal base

e Preparacion de la superficie (rugosidad, limpieza, etc.)

e Disefio de union (traslape, a tope, en T, etc.)

e Tiempo y temperatura

e Fuente de calor

e Uso de una atmosfera protectora o fundente
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El procedimiento en el brazing, para llevar a cabo la soldadura de materiales,

esta basado en cuatro pasos [4]:

1. El ensamble o la regién de las piezas requiere pre-calentamiento a
temperaturas < 450°C

2. El metal de aporte alcanza una temperatura en estado pastoso con ciertas
fracciones sélidas y liquidas suficientes para tomar un rol en la formacion
y composicion quimica de la fase liquida transitoria para iniciar la
solidificacion.

3. El metal de aporte parcialmente en estado liquido debe disminuir la
tension superficial para mojar la superficie del metal base.

4. Las partes deben solidificar para iniciar el crecimiento isotérmico y soldar

por mecanismos metallrgicos-quimicos.

En el caso de la union de materiales por medio de brazing en horno de
resistencias (ver Fig. 2.1), se deben cumplir los cuatro aspectos anteriormente
mencionados. Con el fin de obtener soldaduras sanas en el caso de procesos de

soldadura continua.

|~ HORNO

METAL DE APORTE | FUSION Y FLUJO P — UNION SOLDADA

DEL METAL DE PROTECTORA
APORTE

TRANSPORTADOR— 3 Ea

Figura 2.1. Esquema de la secuencia de pasos en el brazing por horno [5].
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Cabe mencionar que el proceso brazing tiene aplicacion en la industria
aeroespacial, marina, eléctrica, electronica, automotriz entre otros. Sin embargo,
la industria automotriz hace un uso extensivo del horno continuo para llevar a
cabo el procedimiento brazing debido a tres aspectos: 1) soldadura en serie, 2)

factibilidad de automatizarlo y 3) altamente rentable [4].

2.1.2. Soldadura brazing por horno

El proceso brazing comprende distintos métodos para el calentamiento, sin
embargo, estos presentan limitaciones de acuerdo con los aspectos enlistados

en la tabla 2.2.

Tabla 2.2. Clasificacion y seleccion relativa de los métodos de calentamiento del proceso
de soldadura por brazing [4].

Caracteristicas de seleccion
Clasificacion Costo Fundente N Habilidad del
) : Versatilidad operado
operativo requerido )
requerida
Antorcha M/A Si A Si
(flama)
Induccién M Si/No M No
Horno M Si/No M No
(atmésfera)
Horno (vacio) M/A No M No

A: Alto, M: Medio, B: Bajo

Por otro lado, el brazing en horno empleado en la industria es un proceso de bajo
costo y adaptable segun la necesidad de la industria (pequefias, medianas o
grandes empresas). Ademas, el proceso tiene la ventaja de implementar ciclos
térmicos controlados para evitar o disminuir defectos en las soldaduras de piezas,
asi como limpieza posterior de la soldadura y la cAmara del horno. El horno usa

atmosferas controladas como son: inertes, reductoras o atmosferas de vacio que
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protegen de la oxidacion interior del horno y piezas. Con base a lo anterior, el

proceso de brazing en horno tiene cuatro tipos basicos de horno [4, 5]:

De lote (con aire o atmosfera controlada)
Continuo (con aire o atmosfera controlada)

De retorno (atmosfera controlada)

w0 NP

Al vacio

Los hornos de tipo continuo (ver Fig. 2.2) son de los mas comunes debido a que
se pueden configurar para que existan zonas distintas de temperaturas, con el fin

de tener una zona de precalentamiento de brazing y una de enfriamiento [4].

Puerta intermedia " e
vélvula Sistema automatico

Entrada de Mmanual Entrada de de control de la
Termopar " N . solenoide temperatura del agua
atmésfera Termopar _atmoésfera |
K A _ i Puerta
uerta % n . j.,,.i $i1ae Agua , manual
manual | ‘ g, - cint
- == = v ) a
\ v\:ovlvlooolwoo-vstv( IL S | — ‘.‘.‘.' =
“—Elemento globar L o ﬁ \/
oT: | 0] | (ENE3 | ) | I | O | O ."rﬁllll ] -'B(—o o
1. Elementos isp | = “"B":'“: .
v || < HE-2 | .
L e e e— = ==
Extremo £onaco
Zona de Zona de Zona de enfidamienio con Extremo de
de carga calentamiento sinterizado enfriamiento lento i ge agua descarga

Figura 2.2. Esquema del horno para brazing de tipo continuo con camara de refrigeracion
con chorro de agua y bajo atmdsferas controladas [4].

2.1.3. Tipos de defectos comunes en el brazing

Los controles de calidad en el proceso brazing, se implementan en la inspeccion
de la calidad de la zona de unién por medio de pruebas no destructivas y de
acuerdo a la literatura se mencionan los defectos siguientes [3]:
e Falta de llenado (vacios o porosidades): Es el resultado de una limpieza
inadecuada, metal de aporte insuficiente, gas atrapado, temperatura

insuficiente, etc. Este defecto disminuye la resistencia de la union.
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e Atrapamiento de fundente: el fundente se utiliza para prevenir y eliminar la
oxidacion durante el calentamiento de las piezas antes de soldar. Sin
embargo, en el caso de que el fundente no se funda y se quede atrapado
evita que el material de aporte no fluya con normalidad.

e Filetes no continuos: Este defecto es detectable a simple vista y la
determinacion de ser aceptada la soldadura dependera de las
especificaciones de la unién soldada.

e Erosion del metal base: Es causada por la combinacion del metal de aporte
con el metal base durante el brazing. Esto causa cortes profundos o
desaparicion de las superficies de contacto, lo cual ocasiona la reduccion
de la resistencia de la union.

e Apariencia superficial insatisfactoria: Son causadas por varios factores,
desde un exceso de metal de aporte hasta la rugosidad de la superficie
del material después del brazing. Estos defectos actian como
concentradores de esfuerzos o sitios de corrosion.

e GCrietas: Disminuye la vida util de la union soldada, en consecuencia,

disminuyen las propiedades mecanicas.

2.1.4. Metales de aporte

Varias aleaciones metélicas se usan como metales de aporte para la soldadura
brazing y su uso dependerd de la técnica utilizada y el uso de la pieza a unir. Los
metales de aporte deben tener la capacidad de formar juntas soldadas con
propiedades mecénicas y fisicas similares a las del metal base. Una propiedad
fisica importante para los metales de aporte solidificados, es que tengan un

coeficiente de dilatacion térmica similar al del sustrato [3].

Generalmente, los metales de aporte generalmente tienen diversas
presentaciones de uso: varillas, cintas, polvos, pastas, alambres y preformas
(tales como arandelas de sellado). Dependiendo de la aplicacién, el material de

aporte es pre-colocado en la zona deseada o aplicarse durante el ciclo de
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calentamiento [3]. Para la soldadura manual se utilizan formas de alambre y
varilla, ya que son las mas comunes y faciles de aplicar durante el calentamiento.
En el caso de la soldadura brazing en horno, la aleacién se coloca generalmente
de antemano puesto que el proceso es automatizado.

Algunos de los metales de aporte mas comunes y utilizados son:

* Aluminio-silicio * Niquel

+ Cobre * Plata

* Cobre plata  Lamina para  soldadura
» Cobre-zinc (laton) brazing usando niquel, hierro,
* Cobre-estafio (bronce) cobre, silicio, boro, fésforo,
* Oro-plata etc.

De acuerdo con investigaciones realizadas entre 2002 y 2003 [6-8], se ha
demostrado que los cambios en la composicion del metal de aporte o adiciones
de algun otro elemento influyen en las propiedades mecanicas de la union,
ademas, cambios en la microestructura y temperaturas de fusién. De acuerdo
con L.C. Tsao et al. [7], la adicion de Cu en un rango del 10 al 30% e.p. en el
metal de aporte AI-Si con 12% e.p., hace que su temperatura de solidus
disminuya 60°C, aproximadamente. "Por otro lado, una adicion de Zn en un rango
del 10 al 30% e.p. a tales aleaciones ternarias de AI-Si-Cu hace que la

temperatura solidus disminuya hasta un valor inferior a los 500°C.

2.1.5. Capilaridad y mojabilidad

El fendmeno principal que debe predominar en la soldadura brazing es el flujo
capilar. En este sentido, es producto de la tension superficial que tiene la unidn
entre el metal base y el metal de aporte. La variable principal que debe tomarse
en cuenta es el angulo de contacto entre la fase liquida y el sélido. No obstante,

el flujo capilar inicia en las superficies que son mojadas por el metal de aporte en
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estado liquido bajo una atmaosfera protectora o fundente (en caso que no haya
vacio) [4, 5].

De acuerdo con la literatura [5] sugiere que el flujo del metal depende del tipo de
dindmica de la fluidez, viscosidad, presion de vapor y los efectos de las
reacciones metallrgicas entre el metal de aporte y el metal base. Por lo tanto, la
seleccion adecuada del metal de aporte tiene que estar considerada con base a
la composicién quimica del sistema, propiedades fisicas, tipo de atmésferas,

condiciones de limpieza y parametros de la soldadura brazing.

Por otro lado, Tuller [9] establece que si una superficie quimicamente
heterogénea compuesta de granos sélidos con diferentes angulos de contacto
equilibrados (61 y 82) y con una fraccion del area ocupada por un solido f;
entonces el angulo aparente de contacto de equilibrio (Be) para la superficie

compuesta se define por la ecuacion de Cassie [10]:

cos(8,) = fcos(8,) + (1 —f)cos(6,)

Ecuacién 2.1.

Donde 61y 82 son los angulos de contacto de equilibrio; 8¢ es el &ngulo aparente

de contacto en equilibrio y f es el area ocupada por el sélido.

2.1.6. Procedimiento basico para la soldadura brazing

La soldadura brazing sigue un procedimiento basico para su aplicacion en
distintas superficies [11]:

. Preparacion de la muestra: La muestra se limpia de cualquier

contaminante que este sobre la superficie de los materiales a unir:

oxidos, aceites, grasas, etc.
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. Aplicacion del metal de aporte: Como se ha estado mencionando, los
metales de aporte estan disponibles en varias presentaciones y estos
pueden ser aplicados por varios métodos, ya sea por medio de un
cepillo, pistolas de aerosol, uso de masillas, entre otros.

. Ciclo del proceso brazing: Durante las primeras etapas del ciclo, el
material de aporte comenzara a sinterizarse con la pieza a unir. Al final
del ciclo, se habran llenado todos los espacios o0 huecos que estén en la
unién, como consecuencia de la difusiébn del metal de aporte hacia la

pieza.

Tratamiento post-soldadura: Es un tratamiento térmico que se le da a la pieza al
final del ciclo de soldadura, con el fin de eliminar tensiones generadas durante el
proceso o simplemente para mejorar sus propiedades mecénicas o la superficie

del material (tratamiento termoquimico).

2.2. Aleaciones de Al-Si

Las aleaciones de aluminio tienen una nomenclatura que describe la composicion
quimica de la aleacién y el proceso de manufactura. La tabla 2.3 enlista la
designacion del tipo de aleacion con su respectivo proceso de manufactura del
subproducto. En el caso de las aleaciones de aluminio conformadas
mecanicamente, se utiliza un sistema de cuatro digitos. Mientras para aleaciones
que se obtienen por procesos de fundicion, se incorpora un punto decimal para
identificar el aluminio y sus aleaciones en la forma de fundiciones y lingotes de
fundicion [12].



Tabla 2.3.

mecanicamente y fundicién [12].
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Sistema de designacion para las aleaciones de aluminio conformadas

Tipo de aleacidn

Designacion de 4 digitos

o Aluminio (99% min.) IXXX
w 8T Cobre 2XXX
g g Man.g.aneso 3XXX
SEGT Silicio AXXX
§ = Magnesio 5XXX
< S “g Magnesio y Silicio BXXX
©c Zinc TXXX
Otros 8XXX
Aluminio (99% min.) 1IXX-X
o Cobre 2XX-X
© Silicio con adicion de cobre y/o _
§ :é magnesio 3XX-X
o3 Silicio 4XX-X
&8 S Magnesio 5XX-X
L+ Zinc BXX-X
< Estafio 7XXX
Otros 8XX-X

En el caso de las aleaciones de fundicion, el primer digito indica el grupo de

aleacion, los siguientes dos digitos indican la aleacion especifica del aluminio y

el ultimo digito que esta separado por el punto decimal especifica la forma del

producto (fundicién o lingote). Si se presenta alguna modificacion en la aleacion

original, se indica mediante una letra consecutiva precedida de la asignacién

numeérica.

Las aleaciones comerciales para fundicion de AI-Si y adicion de cobre y/o

magnesio, corresponden a la serie 3XX.X con contenidos de Si como aleante
principal (7.5-9.5 %Si), Cu 0 Mg (3-4 %Cu, 0.5 %Mg). Ademas, de acuerdo con

la norma ASTM se clasifican acorde al método de fundicion:

ASTM B26/B26M, “Aleaciones de aluminio vaciadas en arena”.

ASTM B85, “Aleaciones de aluminio para piezas fundidas”.

ASTM B108, “Aleaciones de aluminio para fundicion vaciadas en molde

permanente”.
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Las principales caracteristicas del aluminio son: alta resistencia a la tension en
relacion con su densidad si es comparada con otras aleaciones de fundicion
como hierro ductil o aceros colados. En la tabla 2.4 se resume la resistencia a la
tension de las aleaciones de Al.

Tabla 2.4. Propiedades mecanicas de aleaciones ferrosas y no ferrosas [13].

Resistencia . Resistencia
, ! Densidad -
Aleacion ultima ala (Kg/m?) especifica
tension (MPa) 9 (m?/s?)
Al Puro (99.9999 % Al) Al 78 2699 0.03
Al-7%Si, T6 210 2685 0.09
Al-5%Si-2%Cu, T6 310 2690 0.12
Al-9%Si, T6 240 2650 0.10
Al-20%Si, T6 200 2650 0.08
Hierro 1.9 7650 0.00024
Fundicion de hierro gris 380 7100 0.05
Fundicion de hierro ductil 900 7200 0.13
Fundicion de hl_erro ductil 1200 2200 0.17
austemperizado
Fundicion dg acero al 650 7850 0.08
carbén
Funqllmo_n de acero 380 7850 0.11
inoxidable

En las aleaciones comerciales Al-Si de fundicion, el contenido de Si esta en el
rango de 5 a 23 % e.p. A su vez, el contenido de Si clasifica estas aleaciones en
hipoeutéctica, hipereutéctica o eutéctica. Asimismo, la microestructura es
modificada en funcién del contenido de Si (Fig. 2.3). Las propiedades de una
aleacién en especifico son atribuidas a las propiedades fisicas individuales de los
componentes quimicos de la fase principal (solucion soélida de a—Al y cristales de

Si) y por la fraccion de volumen y morfologia de las fases.
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c) ' :
75 pm

a)

Figura 2.3. Micrografias de aleaciones comerciales de fundicién Al-Si. a) Microestructura
hipoeutéctica de la aleacion (1.65 - 12.6 % peso de Si), 150X, b) Microestructura
eutéctica de la aleacion (12.6 % de Si), 400X, ¢) Microestructura hipereutéctica
(> 12.6 % Si), 150X [13].

2.2.1. Aleacion de aluminio A380.0

La aleacién de aluminio A380.0 es una aleacion modificada y el producto que se
obtiene es una pieza de fundicién a presion (die casting). El uso de esta aleacion

es muy comun en la industria automotriz debido a las ventajas siguientes [12]:

e Mejor combinacion de propiedades tanto mecanicas como térmicas.
e Excelente fluidez y resistencia al agrietamiento en caliente.
e Se utiliza para la creacién de chasis para equipos electrénicos, soportes

de motor, cajas de engranajes, herramientas manuales, etc.

La produccién de piezas de fundicion de aluminio se manufactura mediante el
moldeado a presion, molde permanente, arena verde, arena seca y yeso. En el
caso de la aleacion A380 es a través del moldeado a presion. El aluminio A380
es utilizado en la industria automotriz: elaboracion de carcasas de motores,
engranes y rodillos. Sin embargo, tiene poca soldabilidad por medio de procesos
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convencionales o brazing, asi como una baja resistencia mecanica a elevadas
temperaturas (T > 400 °C).

2.2.2. Composicion quimicay propiedades mecanicas del
aluminio A380.0

Las aleaciones mas utilizadas en la industria son aquellas que contienen silicio y
cobre en su composicion quimica. El cobre incrementa la resistencia mecanica y
el silicio disminuye el punto de fusién, asi reduciendo pérdidas de calor en el bafio
de metal fundido. El exceso de hierro disminuye la ductilidad del material. La
aleacion de aluminio A380 tiene una composicién quimica como es resumida en
la tabla 2.5.

Tabla 2.5. Composicion quimica de aleaciones de aluminio 380.0 [12, 14].

Designacion Elementos quimicos [% e. p.]

AA Producto e T TMn [Mg | Ni | Zn | Sn | Al

380.0 Fundidoa | 7.5-1 , 5 | 3.0- 155149 |05(3.0]0.35|Bal
presion 9.5 4.0
. 75-]0.7- | 3.0-

380.2 Lingote 95 | 1.1 | 40 0.1/01/0.1]0.1| 0.1 | Bal.

A3goo | Fundidoa | 7.5 4 130-14 5041 105|3.0/035]Bal
presion 9.5 4.0

A380.1 Lingote 255 1.0 i‘%‘ 05/0.1|05|29]|0.35 ] Bal

Las propiedades mecéanicas de la aleacion de aluminio A380.0 se resume en la
tabla 2.6:

Tabla 2.6. Propiedades mecanicas de la aleacion de aluminio 380.0 [12, 14].

Designacion | Temperatura Resistencia a Limite Elongacion
9 de f P e la tension, elastico, en 50 mm,
AA e fusion, [°C] [MPal [MPal] %]
380.0 538-593 315 160 3
A380.0 538-593 325 160 4
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2.2.3. Cristalinidad y efectos sobre la solucion soélida Al-a

La matriz de las aleaciones de Al-Si es una soluciéon solida de Al en su fase q,
teniendo una cristalizacién dendritica no facetada en la base de la red cristalina
de Al en un sistema cubico centrado en caras (fcc) (Fig. 2.4-a). La interaccion de
los atomos es mediante enlaces metélicos caracterizandose por su isotropia y

baja energia del enlace.

En la aplicacion de un esfuerzo externo que excede las fuerzas cohesivas en el
plano cristalografico, se presenta una ruptura de la continuidad de los enlaces
interatbmicos en un cristal. La baja resistencia a la tension en una red
cristalografica se debe a la presencia de defectos puntuales (vacancias), defectos
de linea (dislocaciones), defectos de volumen (inclusiones) y defectos

superficiales (defecto de apilamiento).

57 atomos
de Al

b)

Figura 2.4. Estructura cristalina del Al: a) Celda primaria de una red cristalina cibica Aly
b) &tomos de Al con electrones externos que desarrollan enlaces interatdmicos
en lared Al [13].

Los defectos de area y lineales tienen efectos sobre las propiedades mecanicas,
principalmente. Es decir, la energia de los defectos de apilamiento de una red

cristalografica activa los planos de deslizamiento compactos (111) iniciando la
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deformacion plastica. Asi mismo, el incremento de la densidad es un mecanismo
de deformacion comun en las aleaciones de Al.

2.2.4. Microestructura de aleaciones Al-=Si

El modelo méas simple de microestructuras de aleaciones Al-Si para fundicion se
presenta como una matriz continua suave de Al-a que contiene precipitados

duros de Si de diferente morfologia (Fig. 2.5) [13].

Figura 2.5. Microestructura de una aleacion Al-Si [13].

2.2.5. Efecto de los elementos de aleacion sobre las
propiedades mecéanicas y microestructura de las
aleaciones Al-Si

Las propiedades mecéanicas de las aleaciones Al-Si, asi como de cualquier
aleacion, dependen de su microestructura obtenida por tratamientos térmicos de
envejecimiento, velocidades de enfriamiento y composicién quimica (Tabla 2.7).



Tabla 2.7. Composicidon quimica de las aleaciones Al-Si [15].
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- Elemento (% e.p.)

Aleacion m—q; Fe Cu Mn Mg Zn Ti
A319 |5.6-6.5 1.0 3.0-4.0 0.5 0.1 3.0 0.25
B319 |55-6.5 1.2 3.0-4.0 0.8 0.1-0.5 1.0 0.25
A380 |7595 1.3 3.0-4.0 0.5 0.1 3.0
B380 |75-7.9 1.3 3.0-4.0 0.5 0.1 1.0

319 5.7 0.62 3.4 0.36 0.1 0.92 0.14
380 8.9 0.88 3.26 0.24 0.06 2.05 0.03
Tipo 319 7.3 0.75 3.5 0.3 0.5 1.2 0.15

En el caso de las aleaciones Al-Si tienen elementos aleantes como el Cu,

impurezas como el Fe, Mn o Mg. Estos se encuentran como soluciones solidas

en la matriz y formando intermetélicos que tienen efectos sobre las propiedades

mecanicas de la aleacion.

Figura 2.6. Micrografia de una aleacion de aluminio A380 con intermetéalicos AlFeSi [15].
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El Fe es un elemento contaminante de las aleaciones Al-Si, cuyo incremento hace
gue disminuyan las propiedades mecanicas debido a la formacion del
componente intermetalico f—AlFeSi de morfologia acicular que es dura y fragil.
Sin embargo, se emplean modificadores de microestructuras (Na 6 Sr) con
diversas velocidades de enfriamiento. En este tipo de aleaciones se adiciona el
Mn que reemplaza el intermetalico a—AlFeSi para obtener morfologia dendritica

gruesa (escritura china) que tiene un efecto menos dafiino.

En las aleaciones de Al-Si la microestructura esta formada por dendritas de Al-
a con eutécticos de Al-Si e intermetalicos de Fe (en fases a—AlFeSi y f—AlFeSi)
y otras fases secundarias como Al2Cu y Mg2Si, tal y como se ve en la figura 2.6.
Es importante mencionar que, la formacion de estos intermetalicos depende de
la composicion de la aleacion y la velocidad de enfriamiento. El incremento en la
velocidad de enfriamiento, asi como una temperatura de sobrecalentamiento
mayor a 750 °C disminuyen la formacion de la fase B—AlFeSi y fomentan la fase

a—AlFeSi respectivamente.

2.2.6. Proceso de solidificacion

Dependiendo de la composiciéon quimica de la aleacion, se establece el orden en
el que las fases se van formando durante la solidificacion de la aleacion. En la
tabla 2.8 se registran las reacciones que ocurren durante la solidificacion de la
aleacion A380. En el rango de temperatura de 579 y 514 °C se obtiene la
solidificacion de una estructura dendritica seguida de la precipitacion de la fase
a—AlFeSi y B—AlFeSi, asi mismo el eutéctico de Si. Finalmente, a temperaturas
menores de 495°C se presenta el eutéctico de Al2Cu y el precipitado de
AlsMgsCuzSis.
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Tabla 2.8. Reacciones invariantes en la solidificaciéon de la aleacion A380 [15].

No. de reaccidn T (°C) Reacciones invariantes

1 609-605 Desatrrollo de la red dendritica
(1-2) 605-579

2 579-557 Lig.—» Al + a — AlFeSi
(2-3) 557-548

3 548-547 Lig.—» Al + B — AlFeSi + a — AlFeSi
(3-4) 547-514

4 514-507 Lig.—» Al + Al,Cu + Si + B + AlFeSi
(4-5) 507-495

5 495-482 Lig.—» Al + Al,Cu + Si + AlsM ggCu,Sig

Las fases intermetalicas ricas en el elemento en Fe disminuyen las propiedades
mecanicas. Ademas, tienen baja solubilidad en el estado sélido y limitada

solubilidad en el liquido.

2.2.7. Efecto del Mn en la formacion de las fases a-AlFeSi y
B-AlFeSi

El Mn influye en la formacion de fases a—AlFeSi debido a dos efectos:
1) La temperatura de reaccion del eutéctico de Si se incrementa con la
adicion de Mn.

2) Elincremento de la velocidad de enfriamiento (Tabla 2.9).

Lo anterior sugiere que el desplazamiento del invariante eutéctico evita el

crecimiento de la fase B—AlFeSi.

Tabla 2.9. Promedio de longitud maxima de agujas B—AlFeSi para dos niveles de Mn y
contenidos de 0.35 % e.p. de Mg [15].

Longitud promedio de fase B—AlFeSi

Aleantes _Vel_ocidad de _Vel_ocidad de
enfriamiento de 10°C/s | enfriamiento de 20°C/s
Con 0.7 % e.p. de Mn 40 25
Con 0.35 % e.p. de Mn 150 60
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2.2.8. Efecto del Mg en la formacion de las fases a—AlFeSi y
B-AlFeSi

En la tabla 2.10, la temperatura de reaccion del eutéctico de Si disminuye con la
adicion de Mg en la aleacién con 0.66 % e.p. de Mn a una velocidad de
enfriamiento de 10°C/s; esto quiere decir que se aumenta el tiempo para el
crecimiento de B—AlFeSi (en caso de que esta fase sea pre-eutéctica), por lo que

un aumento de Mg induce el crecimiento de las agujas de B—AlFeSi.

Tabla 2.10. Temperaturas del eutéctico de Si para diferentes contenidos de Mg con
velocidades de enfriamiento de 10 °C/s [15].

Mg=0.003 % e.p. Mg=0.3 % e.p.

Temperatura del
eutéctico de Si (°C) 559 545

En contraste, un alto contenido de Mg dificulta la cristalizacion de la fase a—AlFeSi
debido a que se disminuye la temperatura de precipitacién del eutéctico de Si
(Tabla 2.11). Cabe mencionar que comunmente se afiade Mg para mejorar la
tenacidad de la aleacién por la precipitacion de eutécticos Mg2Si mediante un

tratamiento térmico.

Tabla 2.11. Promedio de longitud maxima de agujas B—AlFeSi para dos niveles de Mg y
velocidades de enfriamiento de 10°C/s y 20°C/s [15].

Longitud promedio de fase 8 — AlFeSi (um)
Aleantes _Vellocidad de .Vel_ocidad de
enfriamiento de 10°C/s | enfriamiento de 20°C/s
Con 0.3 % e.p. de Mg 40 25
Con 0.003 % e.p. de Mg 28 18

2.2.9. Incremento del area superficial

El area superficial especifica generalmente incrementa en proporcion contraria al

tamafio de la particula. Por ejemplo, una particula de 1 cm se reduce a1 ymy
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10 nm, el area superficial especifica se vuelve mil veces mas y milléon de veces
mas grande, respectivamente. El incremento en el area superficial especifica
influye directamente en las propiedades fisicoquimicas, como por ejemplo calores
de formacion, disoluciones, etc., de las soluciones y velocidad de reaccion de las

particulas.

2.3. Modificacion de intermetalicos de Fe de aleaciones Al-Si

Debido al impacto que presentan los intermetalicos de Fe en las propiedades de
las aleaciones de Al-Si, a continuacion, se presenta un resumen de algunas de
las investigaciones mas recientes relacionadas con los efectos de la modificacion

de este tipo de intermetalicos.

Figura 2.7. Microestructuras de la aleacion A 380, se muestra el efecto la adicion de Li. a)
Sin Li, b) 0.03 % e.p. de Li c) 0.06 % e.p. de Liy d) 0.1 % e.p. de Li [16].
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M. Karamous et al. [16], investigaron el efecto del Li en la microestructura, dureza
y propiedades mecanicas en una aleacidn de aluminio A380. Para la
experimentacion se usaron lingotes de Al que se cortaron y fundieron a 750°C y
se adiciond 0%, 0.03%, 0.06% y 0.1% de Li. Asimismo, se realiz6 una
desgasificacion con hexacloroetano (C2Cls) para después vaciar la aleacion
resultante en moldes de arena. Después se tomaron muestras y se prepararon
metalograficamente para un andlisis mediante microscopia éptica y microscopia
electrénica de barrido (SEM). Al observar la microestructura formada se encontré
una fase de aluminio primario, un eutéctico de Si y plaquetas de fase 3. Sin
embargo, la aleacion sin Li presenta una microestructura con hojuelas de
eutéctico de Si y gruesas plaquetas de la fase B con una estructura ramificada y
entrelazada. Pero en las microestructuras con Li, el eutéctico de Si se encontro

bien refinado y la fase 8 en estructuras individuales y mas finas.

Figura 2.8. Imagen de SEM, muestra el efecto de la adicion de Li en la estructura de la
aleacion de aluminio A 380. a) Sin Li, b) 0.03 % e.p. de Li, c) 0.06 % e.p. de Liy
d) 0.1 % e.p. de Li [16].
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En las figuras 2.7 y 2.8, M. Karamous et al. [16] establecieron que la fase
empieza a cristalizar después de la cristalizacion de la fase a—Al (el pre-eutéctico
de la fase B) y continua cristalizando hasta el final de la reaccion ternaria eutéctica
y dedujo que el Li disminuye la temperatura de cristalizacion de la fase B y la
temperatura de reaccion eutéctica mientras incrementa la temperatura del
liquidus de la aleacién y que el sobre-enfriamiento necesario para la cristalizacion

de la fase B y la reaccion eutéctica es mayor en presencia del Li.

Tabla 2.12. Composicion quimica de las aleaciones (% e.p.) [17].

Elementos de los

materiales AlSigCug AlSiy;CuFe AlSigZn,, Mg
Si 9.4 12.5 8.64
Cu 2.4 0.85 0.005
Mn 0.24 0.245 0.181
Mg 0.28 0.347 0.452
Zn 1 0.42 96
Ni 0.05 0.039 0.0022
Fe 0.9 0.692 0.1143
Pb 0.09 0.055 ]
Ti 0.04 0.026 0.0622
Cr 0.04 0.023 0.0014
Sn 0.03 0.01 ]
Hg - - 0.0006
Ca - 0.001 0.0002
Cd - - 0.0001
Bi - - 0.0003
P - - 0.0001
Sb - - 0.0007

Hurtalova L. et al. [17], describen el efecto de la composicién quimica sobre la
formacién de intermetalicos en aleaciones AlSigCus, AlSisZnioMg y AlSi12CuFe, a
partir de la modificacion de su composicion. La microestructura de las aleaciones
fue estudiada usando un microscopio de luz y observacion por SEM con andlisis

de fluorescencia de rayos X por energia dispersiva (EDX). Las aleaciones fueron
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fundidas a una temperatura de 760 °C, previamente para limpiar las aleaciones
se uso sal AlCu4Bs (Tabla 2.12).

Para el andlisis de la microestructura de cada aleacion se prepararon muestras
metalograficamente. En la aleacion de AlSioCus, Hurtalova L et al. [17] obtuvieron
una estructura dendritica de la fase a (en color gris claro), el eutéctico (mezcla
de la matriz a y la fase esférica de Si en color gris oscuro) y varios tipos de fases
intermetalicas (Cu y Fe) (Fig. 2.9).

Figura 2.9. Microestructura de la aleacién secundaria AlSigCus, ataque Dix—Keller [17].

Debido al contenido menor a 0.9% de Fe y 0.24% de Mn se encontraron fases
intermetélicas como Alis(FeMn)sSiz en forma de “esqueleto de pescado”, una
fase de Al2Cu con una forma de cristales tetragonales en dos morfologias:
bloques con alto contenido de cobre (38—40 % Cu) y un eutéctico esferoidal Al-
AlzCu-Si (Fig. 2.10).
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QOE

a) Aly5(FeMn) _Si; b) Al,Cu c)Al — Al,Cu— Si

Figura 2.10. Micrografias de fases intermetalicas de la aleacién de fundicion AlSisCus,
ataque HF [17].

En la aleacién AlSii2CuFe con 12.5 % de Si, la estructura consistente en un
eutéctico de Si en una matriz de Al-a, particulas de Si primario y fases
intermetalicas. Los intermetalicos consistieron en fases ricas en hierro
Al(FeMn)Si, Al(FeMnMg)Si con una morfologia de esqueleto de pescado, como
se aprecia en la figura 2.11-a, AlsFeSi en forma de agujas en la figura 2.11-a y
Al(FeMg)Si en forma de particulas masivas, como en la figura 2.11-b, ademas de
fases ricas en cobre Al2Cu en dos morfologias, bloques y esferoidal (Al-Al2Cu-Si)
como en la figura 2.11-b. En el caso del Mg fases intermetalicas en forma de

particulas esféricas de Mg2Si que se observan en la figura 2.11-c.

b) 1— Al — Al,Cu-—Si,
2 — AlgFeSi 2 — Al(FeMg)Si

c) Mg,Si

Figura 2.11. Micrografias de fases intermetalicas en la aleacién de fundicion AlSii2CuFe,
ataque H,SO4 [17].
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Por ultimo, la aleacion AlSisZni10SisMg estuvo conformada por una fase a, un
eutéctico de Si, matriz a, una fase esférica de Si y varios tipos de intermetalicos,
(Fig. 2.12).

Figura 2.12. Microestructura de la aleacidon de fundicidon AlSisZn10SisMg, ataque con Fuss
[17].

Hurtalova L et al. [17], estipulan que en este tipo de aleaciones elementos tales

como el Mg, Fe, Mn y el Cu estan siempre presentes y dan lugar a estructuras

ovalada, de esqueleto de pescado, escritura china o de agujas como se muestra

en la figura 2.13.

b o
N
&
e ——

a) Al,CuMg b) Mg,Si c) AlFeMn

Figura 2.13. Micrografias de fases intermetalicas de la aleacién AlSigZn10SisMg, atague con
Weck-Al [17].
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Asimismo, L. Hurtalova et al. [18], estudiaron los cambios en la microestructura
de una aleacion Al-Si después de un tratamiento de endurecimiento por
envejecimiento. En este caso empled una aleacion secundaria de AlSisCus y las
muestras de esta aleacion fueron tratadas térmicamente por solubilizacion a 515
°C por 4 h, seguido de un temple en agua a 40 °C y un envejecido artificial a
diferentes temperaturas de 150, 170 y 190 °C por tiempos de envejecimiento de
2, 4,8, 16, 32 h. Después del tratamiento térmico, se realizdé ensayos de tension
y dureza Brinell (con una carga de 612.92 N y una bola de 2.5 mm de didmetro
por 15 s), asi como una inspeccién microestructural mediante un microscopio
optico Neophot 32 y MEB-EDX. En este caso, L. Hurtalova et al. [18] describen
gue el tratamiento térmico provocé cambios en el eutéctico de Si donde las
plaguetas de Si se esferoidizan (Figura 2.14).

a) Sin tratamiento b) T6— 150 °C, 16 horas

c) T6 — 170 °C, 16 horas d) T6—190 °C, 16 horas

Figura 2.14. Micrografias del efecto del tratamiento térmico en la morfologia del eutéctico
de silicio, ataque con Dix — Keller [18].
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Ademas, atribuye cambios en las fases ricas en Fe al endurecimiento por
envejecimiento. La estructura con forma de esqueleto de pescado Alis(FeMn)sSiz
se disuelve y fragmenta y el valor de la superficie media disminuye de 250 ym? a
51 um? (Fig. 2.15).

‘s

-
SN MY WO N Rtws Ll iaa VESAGTESCAN TSN MIINT  WE 32T e i) WEA TEITAN
Pee YERAIWYY  Col AECutean N Wl VewleN 12t Gul M Onean LI -

a) Fundicién b) T6 — 150 °C, 16 horas

S RN SMASSOUTOR L ] VEOROTESTAM  SDM W0 BINY WO 2500 e it bl bl
SR I Ol E O Hem wl VRt N Gl KOs aw

c) T6 — 170 °C, 16 horas d) T6—190 °C, 16 horas

Figura 2.15. Micrografias de modificaciones en la morfologia de esqueleto de pescado de
lafase rica en Fe [18].

2.4. Compuesto de matriz metalica (MMC)

Los compuestos de matriz metélica (MMC por sus siglas en inglés) son materiales
cuya matriz metdlica esta reforzada con algin otro material no metalico. El
objetivo de esta combinacion de materiales, es obtener un material compuesto
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liviano, resistente a la corrosion y con buenas propiedades mecanicas superiores
a las aleaciones ferrosas o no ferrosas [12, 19, 20]. Los materiales compuestos
de matriz metalica usualmente constan de un metal de baja densidad, como el
aluminio, magnesio o titanio, reforzados con particulas o fibras de un ceramico,
como el grafito. En comparacion con los metales no reforzados, los MMCs tiene
elevada resistencia y rigidez a altas temperaturas de operacion, asi como una

mayor resistencia al desgaste [21, 22].

2.4.1. Compuesto de matriz metalica de aluminio

Las aleaciones de aluminio en combinacion con materiales reforzantes tienen
temperaturas de fusién mas elevadas con respecto al aluminio (660 °C). Por lo
tanto, satisface requisitos para ser aplicado como material compuesto en

ambientes de altas temperaturas y corrosivas.

Figura 2.16. Micrografias de secciones transversales de MMCs de aluminio reforzadas con
fibras tipicas. (a) fibra continua de B4C. (b) fibras discontinuas de grafito. (c)
particulas de SiC. (d) whiskers. (e) Al203. (f) particulas de SiC [12].
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De acuerdo con la literatura [12,20], el desarrollo de MMC de grafito/aluminio
(G/Al) incrementa el médulo elastico a 966 GPa. Aun asi, el procesamiento de un
compuesto de G/Al es complicado debido a la mala mojabilidad del carbono con
aluminio fundido y la oxidacién del carbono. Sin embargo, se utilizan procesos
para la fabricacion de este tipo de materiales de manera comercial. A
continuacion, se mencionan los procesos empleados para fabricar MMC

reforzados con grafito:

1. Infiltracion de metal liquido a estopas de fibra.
Deposicidon de vapor en vacio a la matriz sobre estopas extendidas.
3. Union a presion en caliente a estopas extendidas intercalados entre hojas

de aluminio.

Por otro lado, el desarrollo de compdsitos de G/Al se ha centrado en la utilizacion
de fibras continuas como refuerzo, por lo cual se han realizado investigaciones
de diversas técnicas para el procesamiento de solidificacién y su posterior uso
[12, 23].

La soldadura de materiales compuestos a través de procesos de soldadura
convencionales tales como GTAW, LW o EBW, disminuye la soldabilidad y
resulta ser costoso. Inclusive, los procesos por brazing o soldering tienen

complejidad en cuanto a la unién de compuestos con algun material metalico.

De acuerdo con los estudios realizados por D. M. Goddard et al [24], la unién de
hojas de aluminio 6061 a un compdésito de Al/Gr por medio de brazing a través
de un horno, es factible si utilizan metales de aporte con y sin fundente. Ademas,
demostraron que la presencia de los elementos quimicos de Mg y Si en el metal
de aporte, inducen a la formacion de estructuras que coadyuvan a la union de los
materiales (Fig. 2.17). Sin embargo, precisaron que es necesario mejorar el

procedimiento para la unidon de estos materiales a través del brazing.
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Figura 2.17. Microestructura en la uniéon soldada al horno entre hojas de aluminio 6061 y
compuesto de Al/Gr. (La matriz compuesta es Al-7% Zn, la aleacién de brazing
es 718 y latemperatura de brazing es 590°C) Mag: 500X [24].

De acuerdo a la Sociedad Americana de la Fundicién [25], los compuestos de
matriz metalica de aluminio tienen la ventaja de emplearlos en la fabricacion de
piezas mas ligeras para automoviles. Debido a la baja densidad y altas
propiedades mecdnicas, ademas de mejora la resistencia al desgaste y a la

tensidn, iguales a la de las fundiciones de hierro.

El tamafio y la morfologia del metal, asi como la fase ceramica, juegan un papel
importante en las propiedades del material compuesto final. Estudios llevados a
cabo por Clyne y Withers [26] sugieren que si el refuerzo es grande, en el rango
de 1-100 pum, las particulas hacen una contribucion insignificante al
fortalecimiento debido a la inhibicion del mecanismo de Orowan y por lo tanto, el
efecto de fortalecimiento es menor que para particulas con un tamafio por debajo
de 1 um.

La resistencia en las MMC se divide en dos categorias: 1) directo e 2) indirecto
[27]. En el modo directo, la carga aplicada se transfiere de la matriz mas débil, a
través de la interfaz de refuerzo de matriz, al refuerzo tipicamente mas rigido.

Debido a la menor relacion de aspecto de los materiales en particulas, la
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transferencia de carga no es tan eficiente como en el caso del refuerzo de fibra
continua, pero sigue siendo importante para proporcionar resistencia [28]. Al
enfriarse a partir de las temperaturas de colada, se forman dislocaciones en la
interfase de refuerzo/matriz debido al desajuste térmico y al movimiento de las
dislocaciones inducida térmicamente que resulta en un incremento en la

resistencia de la matriz [29].

Por otro lado, la microplasticidad en los compuestos se ha atribuido a puntos de
concentracion de tension en la matriz en los polos de las particulas redondas de
refuerzo y/o en los vértices afilados de las particulas de refuerzo de forma
irregular [30]. La tension inicial de micro-rendimiento disminuye con el aumento
de la fraccion de volumen, a medida que aumenta el nUmero de puntos de

concentracion de tension.

Los principales factores que controlan el médulo elastico de las MMC son la
relacion de aspecto de refuerzo y la fraccion de volumen del refuerzo. La
presencia de capas de reaccion interfacial reduce los médulos transversales de
muchos compuestos. No obstante, el médulo de Young es una de las
propiedades menos sensibles a las caracteristicas microestructurales. Hashin y
Shtrikman propusieron limites superiores e inferiores para la prediccion de un

modulo compuesto de Young, Ec, con una fraccion de volumen de refuerzo Vs

1-V,
s SES B ——

E,—E, ' 3E, E,—E, ' 3E,

Ecuacién 2.2.

Donde Ei1 y E2 son los modulos de la aleacion de la matriz y el refuerzo,
respectivamente. Como alternativa al modelado analitico, las técnicas numeéricas

como el método de los elementos finitos (FEM) se han vuelto cada vez mas
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populares. Una particula cilindrica unitaria tiene un mayor efecto de rigidez que

una particula esférica

2.4.2. Mojabilidad de substratos

El mojado de sustratos ceramicos por un metal fundido juega un papel esencial
en las propiedades de los compuestos de matriz metélica. La relacion entre el
angulo de mojabilidad 6 y las energias superficiales fue propuesta por Young-
Dupré [31] y describe el equilibrio de las fuerzas horizontales debido a la tension
superficial que actla sobre una gota de liquido en contacto con un sélido como

se muestra esquematicamente en la Figura 2.18.

Figura 2.18. Esquema de la tensién superficial que actla sobre una gota de liquido en
contacto con un sdélido [5].

Asi, el angulo de contacto 6 caracteristico depende de las energias superficiales
de las interfaces liquido-vapor (yw), sélido-vapor (ysv) y soélido-liquido (ys). Se
consigue una mojabilidad adecuada cuando el &ngulo de contacto entre el metal

y el sustrato esta por debajo de 90° como se muestra en la figura 2.19. El trabajo
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de adhesion (Waq) esta en relacion directa con las energias superficiales y se

define como:

Wad = Vsv T Yiv — Vs

Ecuacién 2.3.

El trabajo de adhesion caracteriza el trabajo que es necesario para separar la

interfaz solido-liquido. Entonces se obtiene la siguiente expresion:

Waq = Vir,(1 + cos8)

Ecuacion 2.4.

De este modo, el trabajo de adhesion depende Unicamente de la tension
superficial de la masa fundida metalica y del angulo de contacto 6. Por lo general,
se mide mediante la técnica de gota sésil, el a&ngulo de contacto y la tension
superficial del metal mediante el andlisis del perfil de la gota [32]. La tension
superficial liquido-vapor, oy [mMN/m], de la gotita se determina usando la

ecuacion propuesta por Dorsey [33]:

gpd?, 10.052
Oy = 4 f

—0.1227 + 0.0481f

Ecuacién 2.5.

Donde g = aceleracién por gravedad [cm/s?], p = densidad del liquido [g/cm?], di

= diametro maximo [cm] de la gota y f es un factor geométrico dado por:

2H
f= (—) —0.4142
dm

Ecuacién 2.6.
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En la ecuacion 2.6, se aprecia en la figura 2.19, H’ [cm] es la distancia desde la
parte superior de la gota hasta la interseccion del eje con una tangente a la caida
de 45 °.

e
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Figura 2.19. Bosquejo de una gota adherida, que muestra la relacién de altura y diametro
utilizada para la ecuacion de Dorsey (Ecuacién 2.5) para calcular la tension
superficial [33].

m |

El trabajo de adhesion en los sistemas de metal fundido-ceramica se subdivide
en dos categorias diferentes. El primero, es un resultado de las fuerzas de Van
der Waals y el segundo se basa en el enlace quimico entre atomos de superficie
de las dos fases diferentes [34]. Los sistemas no reactivos se caracterizan por
entalpias de reaccion positiva, mientras que los sistemas reactivos muestran
entalpia de reaccion negativas. Los sistemas de metal-6xido metdlico
(Me/MexQy), tales como Al-Al20s3, se clasifican en general como sistemas no

reactivos.

2.4.3. Mojado no reactivo

Las energias interfaciales de Me/MexOy se caracterizan por la débil fuerza de
Van der Waals y las interacciones electronicas. Segun Gallois [35], los angulos

de contacto intrinsecos en estos sistemas son generalmente mayores de 90 °.
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Este puede ser diferente cuando hay interacciones entre el oxido y el metal
fundido o en una atmésfera reactiva. El oxigeno disuelto en el metal se adsorbe
en el metal liquido/vapor y en las interfaces liquido-metal/ceramica, lo que
conduce a un mojado mejorado con &ngulos de contacto tan bajos como 70 °.
Entre los sistemas de metal-ceramica, Al-Al203 es el mas importante. Como la
solubilidad de Al203 en la fusion de Al cerca de su solidus es bastante baja,
menos de 0,006 % at. se disuelve, no hay influencia que conduzca a la mejora

de mojado anteriormente mencionada en este sistema.

El comportamiento de mojabilidad de Al2O3 por Al liquido ha sido ampliamente
estudiado, segun lo revisado por Rocha-Rangel et al. [36]. El problema principal
gue aparece en este sistema es que la mojabilidad de Al2O3 por Al es un
fendbmeno de no equilibrio caracterizado por la oxidacion continua de Al. De
hecho, el contacto corresponde al sistema Al-Al203/Al203, en lugar de al par
Al/Al20s. Por lo tanto, la capa de alimina que recubre el aluminio liquido es la

barrera que impide el fenbmeno de mojabilidad.

Los factores criticos que afectan la mojabilidad de la alimina-a por aluminio
fundido fueron revisados por Shen et al. [37]. Los &ngulos de contacto reportados
estan tan dispersos, que van desde 160° a 40°. La gran dispersién se debe
principalmente a la presencia de una capa de 6xido superficial protectora sobre
el aluminio fundido, que actia como una barrera que inhibe la formacién de una
verdadera interfaz Al-Al203, particularmente por debajo de 1000°C. La capa de
oxido presente resulta en los angulos de contacto observados mucho més
grandes. A altas temperaturas (T>1000°C) la dispersién es relativamente
pequefia, lo que se atribuye a la desaparicion de la pelicula de 6xido de aluminio.
Un posible mecanismo de eliminacion de la pelicula de 6xido podria ser la
reaccion entre él y el aluminio liquido que implica la formacion de un sub-6xido

gaseoso de acuerdo con la reaccion [38, 39]:
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4Al oy + Al2O3 5) — 3Al20 (g)

Reaccioén 2.1.

La presion de vapor de Al20 sobre Al liquido y Al203 sélido a 1350°C se informa
que es de aproximadamente 3x10* bar [40] y la de aluminio liquido se informa
que es 1x10* bar a la misma temperatura. Por lo tanto, se debe asumir la
evaporacion tanto de Al como de Al20. Los autores concluyeron que una buena
mojabilidad del aluminio sobre alimina es posible a temperaturas elevadas por
encima de 1000°C.

Aparte de la oxidacién, la rugosidad de la superficie influye en el comportamiento
de mojabilidad [41]. A pesar de que las muestras pulidas se utilizan en la mayoria
de las pruebas de gota adheribles, la superficie no es totalmente lisa. Se ha
demostrado que cuando la rugosidad Ra es inferior a 1 um, la influencia sobre la

mojabilidad es bastante moderada.

El efecto de la temperatura sobre la mojabilidad y la resistencia al corte de
Al/Al203 se evalud por Sobczak et al. [42]. Proponen que el &ngulo de contacto
"verdadero" a 800 °C en Al/Al20O3 fuese de 80°. Concluyen que los bajos angulos
de contacto corresponden a fuertes resistencias interfaciales. Esto se indicé
mediante la comparacion de las tensiones de cizalladura de dos pares diferentes
de AI-Al2O3 donde las pruebas de mojabilidad se realizaron a diferentes
temperaturas de ensayo. Las resistencias al cizallamiento fueron 50 MPa y 28
MPa en angulos de mojado de 90° y 120°, respectivamente.

El efecto de una capa de 6xido sobre el angulo de contacto ha sido estudiado por
Ksiazek et al. [43] mediante la medicion simultanea del angulo de mojado 6 y del
espesor de Oxido. La descomposicion parcial del oxido en la superficie en
combinacion con la porosidad abierta permite que el metal penetre entre los poros
pequefios a pesar de que el angulo de mojado macroscopico de la gota sésil es

mayor que el angulo del umbral de la dispersion, que es de 90°.
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Una pelicula de 6xido parcialmente reducible se forma en el frente de mojabilidad
bajo alto vacio. La energia de activacion para la propagacion es comparable a la
energia de activacion para la disolucion. Sin embargo, la interferencia del 6xido
sobre Al conduce a que el mojado sea controlado por la pelicula de 6xido. El
mecanismo dominante de mojado en un sistema dado cambia con las
condiciones de prueba, pero generalmente el comportamiento de mojado en los
sistemas Al-Al203 y Al-SiC es controlado por los efectos de 6xido Mientras que

en los sistemas Cu-Al es controlado por reacciones quimicas.

2.5. Modificacién superficial por sputtering

El sputtering consiste en una superficie sélida que cuando es bombardeada con
iones energéticos, los &tomos en la superficie del sélido se dispersan hacia atras
debido al choque entre los atomos de la superficie y las particulas energéticas
(Fig. 2.20). En términos méas simples, se produce la vaporizacion de los dtomos

del blanco cuando los iones energéticos colisionan con este.
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Figura 2.20. Representacion esquemaética del proceso fisico de sputtering [44].
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La deposicion por sputter es un método de deposicion fisica de vapor que se
realiza para la deposicion de peliculas delgadas por medio del sputtering. Para
lograr esto, el sistema de sputtering esta compuesto de un par de electrodos,
siendo el catodo y el anodo. El catodo es cubierto con el material del blanco,
mientras que el anodo es cubierto por el sustrato. La camara de sputtering es
llenado con gas argon. Se forma un plasma donde los iones de Ar* generados
son acelerados hacia el catodo. Al chocar los iones de Ar+ con el blanco, estos
arrancan material el cual es depositado en el sustrato dando como resultado la

formacion de una pelicula delgada [44].

Es importante tener un control de las condiciones del sputtering durante la
deposicion de elementos, pues de eso dependeran las propiedades de las

peliculas realizadas. Los parametros por monitorear en el sputtering son [44]:

Voltaje de descarga, corriente y potencia
Gas residual

Presion parcial del gas sputter
Temperatura del sustrato

Espesor de las peliculas sputtered

S A

Estructura de la pelicula.

Con este proceso de esta manera se depositan peliculas de metales puros o
aleaciones, utilizando descargas de gases nobles, como el Ar o He. Inclusive es
posible depositar materiales compuestos por evaporacion al utilizar blancos
elementales con gases reactivos. Asi se depositan desde 6xidos y nitruros de

metales en atmadsferas reactivas de oxigeno y nitrégeno, respectivamente.

Por otro lado, aunque las propiedades fisicas y mecanicas a menudo limitan la
seleccion de los constituyentes (la reactividad quimica del refuerzo con la
aleacién de la matriz) es definida por la combinacién final de refuerzo/matriz [45,

46]. La influencia de la energia libre de formacién propuesta por primera vez por
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Aksay et al. [47] y Naidich [34], establecen que la entalpia en la vecindad de la
linea triple (s-I-v) controla la extension del liquido en el material sélido.
Naidich [34] subdividio el trabajo de adhesion en un sistema reactivo en dos
términos como:
Waa = Waa(eq) + Wyq(non — eq)
Ecuacion 2.7

Y asi se calcula para la region interfacial:

Ysi = Yw +Vsv — Waa (eq) — Waa(non — eq)

Ecuacién 2.8.

Se informa que los valores obtenidos por el calculo de Waq usando la Ecuacién
2.6 estan de acuerdo con los experimentales dentro de un factor de 2. El término
Waa (sin equilibrio) se calculdé mediante la integracién de la entalpia libre de
formacién entre las condiciones de partida y condiciones de equilibrio final a lo
largo de la interfaz. Se asume una reaccion rapida y la formacion de una
monocapa del producto de reaccidbn mas estable sobre el sustrato y la masa
fundida liquida. Naidich [34] propuso que las reacciones quimicas extensas entre

los constituyentes son el mecanismo predominante para mejorar la mojabilidad.

emin

Figura 2.21. Esquema sobre la mejora de la mojabilidad y el angulo de mojado.
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2.5.1. Efecto de diferentes factores en la mojabilidad

Los angulos de contacto se utilizan para determinar si es posible o no una
incorporacion espontanea sobre una superficie de sistema dado. Cuando se
intenta predecir el comportamiento de mojabilidad, las condiciones
experimentales deben ser representativas del proceso de fabricacion del material
compuesto, particularmente con respecto a la temperatura, el tiempo y el medio
ambiente. Sin embargo, los datos de las pruebas de gotitas sésiles reportados
en la literatura son inconsistentes debido a las variaciones de tiempo,

temperatura y ambiente utilizados [48, 49].

Para un metal liquido dado, los carburos, boruros y nitruros de los metales de
transicion estan mejor mojados que los ceramicos unidos covalentemente y
iGnicamente, por lo que la tendencia a que una cerdmica sea mojada por el metal

disminuye a medida que su calor de formacién se vuelve méas negativo [49].

La mayoria de las superficies solidas (con la excepcion, quizas, de cristales
individuales) rara vez son consistentes y limpias, con diferentes dominios
superficiales que poseen diferentes quimicas y propiedades humectantes. Esta
heterogeneidad quimica resulta de la oxidacion, corrosion, recubrimientos, fases
multiples (por ejemplo, eutéctica), peliculas adsorbidas, rebordes, dislocaciones
e intersecciones entre los granos con la superficie y la anisotropia cristalogréfica.
La mojabilidad y la dispersion son sensibles a tales heterogeneidades quimicas

y estructurales [50].

2.5.2. Oxidacion

Los angulos de contacto para metales reactivos como Al son sensibles a la
contaminacion por oxigeno. Esto se debe a la formacion de una pelicula delgada
de oxido tenaz sobre la superficie de la gotita de metal que obstruye la

mojabilidad [49]. Para el Al liquido, a veces se observan angulos de contacto
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menores a 90° si se realizan ensayos por encima de 1000°C [48, 49, 51-53]. Esto
se explica comunmente como debido a la degradacion de la pelicula de éxido
metélico sobre la superficie de la gotita a altas temperaturas, permitiendo al metal

fundido perforar la piel de 6xido.

2.5.3. Reaccion Interfacial

La naturaleza de la interfaz entre la matriz y el refuerzo tiene una notable
influencia sobre las propiedades de los compuestos de matriz metalica. Un
comportamiento interfacial desempefia un papel importante en las propiedades
mecanicas y fisicas de los MMCs, tales como: capacidad de blindaje de
neutrones, peso, tenacidad, fatiga, resistencia, rigidez, ductilidad, fluencia y
coeficiente de expansion térmica. Durante el mojado de la ceramica o compdsito
por el metal fundido, se produce una reaccién quimica en la interfaz que cambia
la composicién de la masa fundida y el substrato (ceramico). Estas reacciones
interfaciales cambian todas las energias libres interfaciales sélido-liquido, liquido-

vapor y sélido-vapor y mejoran la adhesion a través de la unién quimica.

Las reacciones interfaciales y el tipo de productos de reaccién son funcion de la
temperatura, tiempo, presién, atmosfera, composicion de la matriz y composicion
quimica superficial. La temperatura y el tiempo promueven las reacciones
interfaciales, incluso si no hay productos de reaccién en la interface, las
propiedades de traccién dependen de la naturaleza de la unién. La resistencia de
los compuestos depende de la fuerza del enlace interfacial entre la matriz y el
refuerzo. Una union interfacial fuerte permite la transferencia y distribuciéon de la
carga de la matriz al refuerzo [48]. El mojado es también funcién de las
reacciones interfaciales y depende del tipo de reacciones fisicoquimicas. No
obstante, la mojabilidad aumenta o disminuye con el tiempo y la temperatura.
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2.5.4. Rugosidad superficial

La ecuacion de Young-Dupre se aplica solamente sobre una superficie plana y
no una aspera [54]. La ecuacion de Young asume una superficie perfectamente
plana y en muchos casos la rugosidad superficial y las impurezas causan una
desviacién en el angulo de contacto de equilibrio desde el &ngulo de contacto
predicho por la ecuacién de Young. Cabe mencionar que la mojabilidad completa
resulta mas dificil de conseguir a medida que disminuye el tamafio de particula.
Esto se debe al aumento de la energia superficial requerido para que el metal
tenga un contacto intimo con el solido. Las particulas mas pequefias son mas
dificiles de dispersar debido a su superficie inherentemente mayor. Estos polvos
finamente divididos muestran una tendencia creciente a aglomerarse o agruparse
a medida que disminuye el tamafio de particula. Por lo tanto, esta claro que la
rugosidad de la superficie afecta el angulo de contacto, por lo tanto, la mojabilidad
[55]. Ademas, si el tamafio de particula es demasiado grande, la rugosidad

superficial aumenta y esto dificulta la extension del metal liquido.

La rugosidad excesiva en micro-escala contribuye a la baja mojabilidad y sirve
como el sitio de la iniciacion de la fractura cerca de la interface [56]. La rugosidad
superficial también afecta la velocidad de propagacion [57]. Por otro lado, la
mojabilidad aumenta a medida que la micro-rugosidad disminuye y esto también

es sustentado por la teoria cinética molecular de la mojabilidad [58].
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CAPITULO 3

METODOLOGIA

De acuerdo con el propoésito de esta investigacion sobre la factibilidad de soldar
por brazing un sistema complejo debido a su baja soldabilidad, se llevo a cabo
en dos etapas la parte experimental para fines comparativos (sin y con
nanocapas de Bi). Por lo tanto, los resultados obtenidos estan basados bajo
disefios de experimentos para correlacionar las variables de respuesta que
fueron analizadas por de técnicas de caracterizacion (cualitativas y cuantitativas),
que aportaran un conocimiento cientifico y tecnolégico que serd de mucha
importancia para posteriores trabajos. La primera etapa del proyecto comprende
la union por medio de brazing de los materiales sin deposicién de nanocapas de
Bi. La segunda etapa implica tres aspectos: primero, la deposicion de nanocapas
de metaloides de Bi por medio de la evaporacion térmica; segundo, con base a
un disefio de experimentos, soldar los materiales que se modificaron
superficialmente por medio de la soldadura brazing y tercero, caracterizar por
técnicas de microscopia la unién, asi como evaluar microdurezas y modulos

elasticos.

Cabe mencionar que la eleccion de los parametros, la deposicion de las
nanocapas y el proceso de union son factores que influyen en los resultados del
proceso brazing. Por lo tanto, en esta tesis se estableci6 un disefio de
experimentos para establecer las variables de respuesta que influyen en la

soldadura del sistema disimil.
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3.1 Primera etapa: Caracterizacion de la materia prima y

soldadura del

sistema disimil

A380/CMMaic  Sin

deposicién de nanocapas de Bi y caracterizaciéon de la
zona de union

3.1.1. Meta

Realizar y caracterizar el cordén de soldadura con el fin de establecer los

parametros de union, asi como la formacion de fases, medir el modulo elastico y

microdureza.

3.1.2. Actividad para soldar por brazing sin nanocapas de Bi

Para unir los dos metales disimiles, primero se soldaron por brazing sin

deposicion de nanocapas de Bi la superficie de los sistemas A380/A380 y

A380/CMMaic. En este caso, llevar a cabo un arreglo de unién a tope entre las

superficies de los materiales. Posteriormente, el sistema preparado para el

brazing soldarlo mediante un ciclo térmico dentro de un horno de resistencias

usando una atmdsfera inerte (gas argon). El brazing se llevara a un rango de

temperatura de 550 a 650°C con un tiempo de permanencia de 60 min.

Adecuacion de

materiales

o Aluminio A380.0
o CMM,6
o Aporte Al-Si

Aluminio A380.0

« MEB

¢ DSC

CMMgy6

e Fraccion en
volumen de grafito

¢ DSC

Aporte Al-Si

o Fluorescencia

e DSC

e Temperatura: 550,
600 y 650°C

e Permanencia: 60
min

 Rampa de
calentamiento:
10°C/min

o Enfriamiento lento
dentro del horno

e Flujo de gas Ar:
100 ml/min

Caracterizacion de

Ia Unién

e Modulo elastico
e Nanoindentacion
« MO

« MEB

Figura 3.1. Diagrama de flujo secuencial para realizar la primera etapa experimental del

proyecto.
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3.2 Segunda etapa: Soldadura y caracterizacion de la zona
de unién con deposicion de nanocapas de Bi por
evaporacion térmica del sistema disimil A380/CMMaic

3.2.1. Meta

Comparar microestructuralmente la zona de uniébn con las muestras sin
deposicion de nanocapas. Con el fin de establecer mejoras en la soldabilidad y
analizar las mediciones del moddulo elastico y microdurezas. Asi mismo,
correlacionar las variables de entrada con las de salida mediante un disefio

experimental.

3.2.2. Actividad 1: soldar y deposicion de las nanocapas de
Bi por evaporacion térmica

Se procedera a modificar la superficie del compdsito por medio de la deposicién
de peliculas delgadas de Bi por evaporacion térmica considerando las variables
de entrada mediante el planteamiento del disefio de experimentos 2. En este

caso sobre la superficie del compdsito se depositara nanocapas de Bi.

3.2.3. Actividad 2: Prueba de wuni6on del sistema
A380/CMMaic usando el proceso brazing, con
modificacion superficial en el composito mediante
nanocapas de Bi

Una vez que se ha depositado la pelicula delgada sobre la superficie del
compaosito, se realizara la union de los metales disimiles por medio de soldadura
brazing, utilizando el mismo arreglo de tipo de unién a tope. Adicionalmente, se
aplicara un tratamiento de calentamiento al sistema disimil dentro de un horno de
atmosfera inerte. El rango de temperatura y el tiempo sera el mismo propuesto

en el punto 3.1.2 para este caso.
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Caracterizacion microestructural vy
guimica sin y con deposicion de nanocapas:
microscopio electrénico de
barrido (MEB) y microscopia de fuerza atomica (AFM)

De cada una de las pruebas realizadas en la primera y segunda etapa, se

tomaran muestras para caracterizarlas microestructuralmente y quimicamente (la

zona de union). La caracterizacion microestructural y topografica se realizara por

medio de microscopia Optica, microscopio electrénico de barrido (MEB) y

microscopio de fuerza atomica (AFM), respectivamente. Asi mismo, se realizara

en paralelo la medicién del mdédulo elastico y microdureza en la zona de unién

por el modo del analisis mecanico dinamico del nanoindentador. Cabe

mencionar, que estos analisis y mediciones se realizardn para ambas

condiciones de unién por brazing (sin y con deposicidon de nanocapas).

Caracterizacion

del recubrimiento

o AFM
« MEB

Brazing

e Temperatura: 550,
600 y 650°C

o Permanencia: 60
min

e Rampa de
calentamiento:
10°C/min

e Enfriamiento lento
dentro del horno

¢ Flujo de gas Ar:
100 ml/min

Caracterizacion de Analisis de
la Union Resultados y
Conclusiones

Modulo elastico
Nanoindentacion
MO

MEB

Figura 3.2. Diagrama de flujo secuencial para la segunda etapa experimental del proyecto.
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CAPITULO 4

DESARROLLO EXPERIMENTAL

Para el alcance de las metas y cumplir con las actividades establecidas en el
capitulo 3, se describen a detalle el desarrollo experimental de la siguiente forma:
La primera etapa esta enfocada como una parte exploratoria sin deposicion de
nanocapas de Bi y, la segunda etapa esta enfocada como una prueba
comparativa en la microestructura y propiedades elasticas (moédulos elasticos) de

las uniones con deposicién de nanocapas de Bi.

4.1. Primera Etapa

En esta etapa, se realizaron una serie de experimentos exploratorios para soldar
un sistema disimil: composito de matriz metalica de aluminio reforzado con grafito
(CMMaic) y una aleacion de aluminio A380. Esta aleacion de aluminio fue
previamente purificada en un trabajo de investigacion realizado en colaboracién
CINVESTAV-COMIMSA [59] por inyeccién de polvos de SiO2 para ajustar el Mg
< 1% e.p. Cabe mencionar que estos experimentos con la aleacion A380, se
llevaron a cabo para saber si el sistema es soldable o no mediante el empleo de

una pasta de composiciéon quimica de Al-Si.
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4.1.1 Caracterizacion de las materias primas

Los materiales empleados consistieron en una aleacion de aluminio A380, un
composito de matriz de aluminio reforzado con fibras de grafito y el material de
aporte en forma de pasta (Al-Si). Previo al proceso brazing, las muestras de
aluminio se analizaron quimicamente por medio de espectrometria de emisién

por chispa marca Oxford Instruments modelo PMI-MASTER Smatrt.

En el caso del material de aporte se utilizé una pasta de Al-Si denominada NPA-
1070-400-M01 marca FUSION Inc. De acuerdo con los datos del proveedor es
una mezcla con fundente para ciclos de calentamiento prolongados (> 1 h). Sus

caracteristicas de brazing se resumen en la Tabla 4.1.

Tabla 4.1. Composicidon quimica y temperaturas del metal de aporte.

Composiciéon quimica de la Temperatura de Temperatura de
aleacion (%) Solidus (°C) Liquidus (°C)
Al Si
38 12 577 582

4.1.2 Preparacion de las muestras para soldar por brazing
en DSC

Posteriormente, a partir de barras de aluminio A380, 30 muestras de 5 mm de
diametro por 1 mm de espesor se cortaron y magquinaron. Las medidas se
ajustaron a las dimensiones internas de los crisoles de alimina que se emplean
en el equipo de DSC marca TA Instruments modelo STD Q600 (Fig. 4.1).
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1,0

5,0

(a) (b)

Figura 4.1. a) Esquema de las dimensiones de las muestras de aleaciones de aluminio y
composito previas al proceso brazing y b) crisol de alimina.

4.1.3 Analisis calorimétrico diferencial de las muestras de
A380, CMMaiic y metal de aporte previo al brazing

A las muestras de aleacion de aluminio y el compadsito, se les realizé un andlisis
calorimétrico diferencial de barrido (DSC) para analizar los eventos térmicos de
los materiales para analizar el efecto de la temperatura en los metales base. Las
muestras por separado se llevaron a temperatura de fusién (700 °C) a una
velocidad de calentamiento de 10 °C/min en una atmosfera inerte de gas Ar
(99.999% de pureza). En el caso del material de aporte, se llevé a cabo el estudio
a temperaturas de 750 °C empleando las mismas velocidades de calentamiento,
con el fin de analizar los eventos térmicos.
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4.1.4 Brazing y andlisis por DSC de los sistemas de unidn
A380/A380 y A380/CMMaic sin nanocapas

En esta seccion experimental, las pruebas se realizaron por la razon siguiente:
soldar pares de A380-A380, con el fin de tener un referente de comparacion al
momento de unir el sistema disimil A380-CMMaic. El tipo de unién para ambos
sistemas se realiz6 a tope como se muestra en la figura 4.2.

Metal de aporte

Figura 4.2. Esquema de preparacion de la muestra para soldar por brazing sin y con
nanocapas de Bi.

4.1.4.1 Preparacion de las muestras a soldar por el
proceso brazing

Una vez maquinadas las muestras, se colocaron dentro de un vaso de precipitado
Pyrex con etanol de grado industrial y se limpiaron por ultrasonido por 30 min
para remover material sélido de las superficies en un equipo de la marca Power-
Sonic410 modelo LUC-410. Posteriormente, las muestras se lijaron con papel
abrasivo de SiC de granulometria 400 y se enjuagaron bajo el chorro de agua a
temperatura ambiente para eliminar material abrasivo. Ya enjuagadas las
muestras, se introdujeron dentro de un vaso de precipitado Pyrex con acetona y,

se limpiaron con ultrasonido nuevamente por 30 min en el mismo equipo
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empleado anteriormente. Finalmente, las muestras se secaron bajo un flujo de
aire caliente, cabe mencionar que la limpieza en las muestras debe ser

equivalente al manejo de un implante de una prétesis.

4.1.5 Preparacion metalografica de las muestras soldadas
por brazing

Se procedi6 al analisis microestructural a través de un estudio metalografico de
la aleacién A380 y del compésito, lo cual se llevo a cabo mediante el siguiente
procedimiento. Las muestras sin nanocapas se montaron en forma transversal
en resina de lucita. Posteriormente, se desbastaron empleando una serie de
papeles abrasivos de SiC de 80 a 2400 de granulometria. Desbastadas con la lija
2400, se procedio al pulido a espejo sobre pafio microcloth empleando pasta de
diamante de 1 um y alcohol etilico para distribuir la pasta y remover residuos del
pulido. Pulidas las muestras se expusieron a una limpieza ultrasénica dentro de
un vaso de precipitado con alcohol por 15 min. Las muestras se limpiaron con un

algodén impregnado de alcohol y se secaron bajo un flujo de aire caliente.

4.1.6 Caracterizacion microestructural por microscopia
electrénica de barrido y microscopia optica

Las muestras preparadas metalograficamente se inspeccionaron mediante un
microscopio optico de la marca Nikon, a 500 y 1000 magnificaciones, esto con el
fin de observar la morfologia y distribucion de fases, para realizar una inspeccion
a altas amplificaciones por electrones secundarios sobre diversas zonas de la
superficie del aluminio A380, asi como del compdésito. En este caso, se empled
un microscopio electrénico de barrido de la marca TESCAN MIRA3. Asimismo, la
naturaleza quimica de las fases en la aleacién A380 y compdsito se analizaron

utilizando un detector de electrones retrodispersados (EDS) marca Bruker.
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4.2. Segunda Etapa

En esta etapa, se realizaron una serie de experimentos preliminares, para
determinar si el Bi mejora la soldabilidad del sistema A380/CMMaic. Cabe
mencionar que en el estudio de la union de A380/A380 y la unién A380/CMMauic
con nanocapas se emplearon los mismos parametros de la tabla A.1 (ver
Apéndice A). Asimismo, se realizaron observaciones y mediciones del angulo de
mojabilidad entre el metal de aporte en pasta con peliculas de Bi depositadas
sobre una superficie del CMMaic. Finalmente, se correlacionaron los parametros
del proceso de soldadura con las variables de respuesta establecidos por el

disefio de experimentos 2.

4.2.1. Disefio de experimentos para las muestras con
deposicion de Bi y proceso brazing

Antes de formalizar un disefio de experimentos por falta de informacion de
pardmetros en la literatura, se procedié a realizar el proceso de brazing
considerando tres factores y dos niveles, ademas de cuatro puntos centrales (ver
Apéndice A, Tabla A.1). En este caso, la temperatura minima y maxima se
eligieron con base a la informacién del DSC del metal de aporte, A380 y CMMauic
(ver seccion de resultados en la figura 5.2). Sin embargo, al realizar la soldadura
brazing, sélo se soldaron parcialmente las muestras con 100 nm de espesor de
Bi a 590 y 630°C. En contraste, las otras muestras no soldaron.

Con base a lo anterior y a los resultados previos de la primera etapa, se procedio
a incrementar la temperatura, plantear los mismos tres factores y dos niveles, asi
como cuatro puntos centrales. Con el fin de considerar el efecto del espesor de
Bi sobre la microdureza (HV) y médulo elastico (GPa), que son las variables de
salida. La tabla 4.2 muestra los parametros que se emplearon para el disefio de

experimentos.
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Tabla 4.2 Parametros de soldadura brazing para las muestras con deposicién de Bi.

Orden Tempoeratura Espesor de la nanocapa

) (hm)
1 600 100
2 650 100
3 600 200
4 650 200
5 600 100
6 650 100
7 600 200
8 650 200

4.2.2. Deposicion de nanocapas de bismuto por
evaporacion térmica

En este caso, el compdsito se recubrié por separado con diferentes espesores
de nanocapas de Bi. La deposicion se hizo en una maquina de sistema de
sputtering secuencial de doble objetivo de la marca Quorum Tech, modelo Q300T
D (Fig. 4.3). La deposicién de Bi sobre el compdésito se hizo en un solo paso. El
procedimiento del brazing se realiz6 similar al descrito en la seccién 4.1.4.1 de la
primera etapa. El orden de las corridas es de forma aleatoria en las muestras con
nanocapas se realiz6 con ayuda de un paquete computacional estadistico
(Minitab 15) y basado en los datos de la tabla 4.2.

Figura 4.3. Equipo de sputtering (evaporacion catédica) secuencial de doble objetivo para
la deposicién de las peliculas de bismuto (Bi).
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4.2.3. Andlisis topografico por microscopia de fuerza
atdbmica de la superficie sin y con nanocapas de Bi

La condicion superficial de las muestras con nanocapas de Bi se analizaron
cualitativa y cuantitativamente para medir la rugosidad en un equipo de
microscopia de fuerza atémica (AFM por sus siglas en inglés) marca Nanosurf
Nanite AFM (Fig. 4.4). El analisis topografico y las mediciones de la rugosidad se
realizaron en areas de 50 ym x 50 ym mediante un cantiléver de contacto
intermitente de silicio cubierto de aluminio. La manipulacién de la imagen en 3D
y la medicion de la rugosidad se llevaron a cabo en el paquete computacional

Easyscan version 2.

1) Muestra a inspeccionar

2) Cantilévera 2 mm (aproximadamente)
3) Modulo AFM

4) Punta del Nanoindentador

Figura 4.4. a) Equipo AFM para el anédlisis topografico de las superficies sin y con Biy b)
Partes parainspeccionar la topografia por AFM [Imagen tomada del Manual de
Operacién del AFM (COMIMSA)].

4.2.4. Observacion y medicion de los angulos de contacto
del metal de aporte por estereoscopio sobre
superficies sin y con Bi

Las superficies de los compdsitos con y sin nanocapas de Bi con espesores de
100 nm, se cubrieron con el metal de aporte. Estas muestras se sometieron a un

analisis térmico por DSC-Tg. Se seleccionaron las temperaturas minimas y
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maximas de la tabla A.1 (550 y 650°C) derivado de un disefio de experimento
exploratorio. El tiempo de permanencia de la muestra en el DSC-Tg fue de 60
min empleando rampas de calentamiento/enfriamiento de 10°C/min con un flujo
de argon de 100 ml/min. Posteriormente, las muestras se inspeccionaron en un

estereoscopio marca Nikon.

4.2.5. Andlisis de lasoldaduradel sistema A380/CMMaiic con
deposicion de nanocapas de Bi

Con base al analisis de los resultados obtenidos en el punto 4.2.3., se llev6 a
cabo la soldadura brazing por DSC para los sistemas A380/CMMaic con
nanocapas de Bi sobre la superficie del compdésito. Las pruebas se llevaron a
cabo con base a los establecidos en la tabla 4.2 con tiempo de permanencia de
60 min y rampas de calentamiento/enfriamiento de 10 °C/min bajo un flujo de 100

ml/min de Ar de ultra-alta pureza.

4.2.6. Caracterizacion metalografica y pruebas de
nanoindentacion de las uniones obtenidas por
brazing

Las wuniones obtenidas se prepararon metalograficamente para ser
caracterizadas por medio de microscopia Optica y MEB. Con el objetivo de
observar la microestructura en la zona de union, ademas, conocer los elementos
presentes en la unibn mediante electrones retrodispersados y EDS. Finalmente,
en las zonas de la soldadura del sistema unido se ensayaron una serie de
nanoindentaciones (Fig. 4.5) empleando la opcion del analisis mecanico dinamico
(DMA por sus siglas en inglés). En este caso, los resultados del ensayo permiten
graficar las fluctuaciones de las microdurezas y médulos elasticos bajo cargas
ciclicas de 100 a 450 mN. De esta manera se conoce la interaccion elastica en
la zona de unidn en funcion de la profundidad de la huella de carga. Las pruebas

dindmicas se llevaron a cabo en tiempos de sostenimiento por 10 s. Asi mismo,
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permite conocer qué tipo de mecanismo esta predominando en la zona de unién

(elastica o plastica).

1) Base metalica para colocarla en la platina
2) Porta muestra de acero

3) Muestra a analizar

4) Platina

5) Celda de carga del Nanoindentador

6) Modulo AFM

Figura 4.5 Equipo AFM-nanoindentador para medir microdurezas y modulos elasticos
(DMA) de las superficies sin y con Bi [Imagen tomada del Manual de Operacién

del AFM (COMIMSA)].
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CAPITULO 5

RESULTADOS Y DISCUSION

5.1 Primera etapa: Caracterizacion de la materia prima y
soldadura del sistema A380/A380 y disimil A380/CMMaic
sin deposicion de nanocapas de Bi

5.1.1. Composicién quimica y microestructura de la
aleacion A380

La tabla 5.1 muestra la composicién quimica de la aleacién A380 y el compdésito
reforzado con fibras de grafito. Se aprecian altos contenidos de Si, asi como de
Cu y Zn. Reportes en la literatura [60, 61] establecen que estos elementos
permiten endurecer por precipitacion la aleacidbn mediante las fases MgZno,
Mg2Si y AlCuz. El alto contenido de Si es debido al proceso de eliminacion de Mg
por inyeccion de silice. Por otro lado, en la literatura [54, 62] se sugiere que el
silicio retarda la cinética de las reacciones quimicas que dan como resultado la
formacion de intermetélicos no deseados AlsCs y AlsSiCs de acuerdo con las

reacciones quimicas 5.1y 5.2.
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Tabla 5.1. Composicion quimica de la aleacion A380.

Elemento (% e.p.)
Si Fe Cu Mn Mg Zn C
A 380.0 7.60 1.20 3.00 0.52 0.11 3.06 -

Aleacidén

4Al + 3SiC <> AlsCs + 3Si

Reaccién 5.1.

4Al + 4SiC <> AlsSiC4 + 3Si

Reaccién 5.2.

Sin embargo, el silicio y el magnesio coadyuvan a que sea un compuesto activo
a elevadas temperaturas para mejorar la mojabilidad del carburo de silicio en las

aleaciones aluminio-magnesio [63, 64].

Por otro lado, en la micrografia de la figura 5.1-a, se aprecian eutécticos de silicio
e intermetalicos de hierro a y B, asi como de siliciuro de magnesio (Mg2Si). Las
dos formas de intermetalicos de hierro son la fase B-(AlsFeSi) en forma de aguja
y la fase a en forma de escritura china Alis(Fe,Mn)sSiz. Los hallazgos de Perales
[15] muestran tamanos grandes de intermetalicos tipo B en funcion del contenido
de Mg, Fe y Mn. En el caso del CMMai, se observan embebidas en la matriz de
aluminio refuerzos de fibras de grafito (Fig. 5.1-b). De acuerdo con la literatura
[24], el problema de unién de los compdsitos de matriz de aluminio reforzados
con grafito es que, al momento de maquinarse, las fibras de grafito quedan
expuestas, por lo que dificulta la dispersion del metal de aporte en el caso del
brazing, ya que el grafito impide la mojabilidad del material al ser un elemento

lubricante en seco.
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Figura 5.1. a) Microestructura de la aleacion A380: 1) Mg.Si y 2) B-(AlFeSi). b) Micrografia
del CMMayyc: 3) matriz de aluminio y 4) fibras de grafito.

5.1.2. Andlisis por calorimetria diferencial de barrido de la
materia prima

La figura 5.2-a muestra la curva del flujo de calor del metal de aporte. Se aprecian
a detalle cinco eventos térmicos; el primer pico exotérmico se atribuye a la
eliminacién gradual de la humedad desde 25 hasta 100°C. Por otro lado, la
pérdida de material organico se relaciona a temperaturas mayores que 100°C
hasta 213.25°C, como un segundo evento térmico. En el tercer evento térmico,
se aprecia un pico endotérmico a 310°C que resulta de alguna transformacién no
incluida en este trabajo. Debido a la naturaleza de la tesis de maestria y tiempo,
no incluye una investigaciéon con una tematica sobre metales de aporte, ya que
requeriria otras técnicas como son: XPS, DRX, TG, espectroscopia Raman y
reologia. No obstante, a una temperatura de 580°C se nota un cuarto evento
térmico con un pico endotérmico que indica el liquidus del metal de aporte (dato
consistente con la ficha técnica del proveedor), seguido de un quinto evento

térmico con una ligera inflexion a 710°C.

En el caso de la figura 5.2-b, se aprecian comparativamente los eventos térmicos
mas relevantes entre la aleacion A380 y CMMaic. Se aprecia que la formacion

del liquidus en el CMMauc inicia antes a 592.06°C. En el caso del A380, se aprecia
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el pico endotérmico a 660.87°C. Ambos materiales presentan fases liquidas
transitorias que incluyen al menos las interacciones siguientes: 1) las
temperaturas liquidus del metal de aporte y del CMMaic tienen aproximadamente
las mismas temperaturas iniciales. Esto sugiere la posibilidad de un mezclado de
fracciones liquidas que actian sobre los metales base previo a la fase liquida del
A380 y 2) las fases liquidas modifican las caracteristicas del flujo de calor hacia
el metal base debido a la entalpia de mezclado de estas. En este ultimo aspecto,
se ha estado estudiando y proponiendo ecuaciones que muestren el efecto de
las entalpias sobre las soldaduras por brazing. La ecuacion que se acerca y
considera las entalpias para el cierre de la soldadura (ranura) y completar la

solidificacion isotérmica es propuesta por Murray y Corbin [65]:

AH,

ancho de la ranura, 2w, = A
o

2w,

Ecuacién 5.1.

Donde AH: es la entalpia medida a un tiempo t, AHo es la entalpia de solidificacion

medida por el metal de aporte y wo es el gap (ranura) inicial en el brazing.

2w;
1/2 {
tf =

Ecuacién 5.2.

Donde wi es el ancho del liqguido como una funcién de la raiz cuadrada del tiempo
t y k es una constante (se obtiene a partir de la pendiente del grafico 2w: versus
t12), asi que wi se obtiene de la extrapolacion de 2w:. Cabe mencionar que esta
ecuacion, asume que las densidades del liquido formado son iguales y no existe
disolucion del metal base para completar la mojabilidad por el metal de aporte.

Con base alo anterior, la pasta tiene un valor mayor de entalpia que es necesaria
para el proceso de unidon debido a la formacién de una fase liquida transitoria

para disolver los substratos (Fig. 5.2-c). No obstante, los valores de entalpia en
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los materiales son menores, ya que el sistema requiere mayor calor de absorcion.

Debido a las conductividades térmicas de ambos materiales (Fig. 5.2-c).

Figura 5.2. a) Curvas de flujo de calor del metal de aporte, b) aluminio A380 y CMMaic Yy €)
tabla con resumen de las temperaturas y entalpias de fusién presentadas en
los materiales analizados.
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5.1.3. Andlisis por calorimetria diferencial de barrido de la
reaccion de la pasta sobre la superficie de la aleacion
A380 y el CMMaic

En esta seccion, se muestran los flujos de calor de la pasta sobre las superficies
del sistema disimil empleando el DSC. Con el fin de conocer la temperatura de
la formacion de la fase liquida. La figura 5.3-a y b muestra los flujos de calor y la
tabla que resumen las temperaturas de iniciales de la fase liquida y de fusion, asi
como las entalpias de fusién de los materiales cubiertos con la pasta. Se aprecia
dos eventos térmicos en ambas muestras a 297°C que esta relacionada con
flujos térmicos de la pasta. A 410°C se observa un pequefio pico endotérmico en
ambas muestras, que se asocian a la pasta. Sin embargo, en el CMMaic se
contempla un pico endotérmico a 588.28°C con un sub-enfriamiento mayor a la
de A380a 617.03°C. Se postula que las fibras de grafito disminuyen la estabilidad
térmica de la matriz en presencia de elementos quimicos depresores del punto

de fusion del aluminio (como Cs y F principalmente).

Figura 5.3. a) Curvas de flujo de calor por DSC de la pasta sobre las superficies de los
materiales de A380 y CMMaic y b) tabla con resumen de las temperaturas y
entalpias de fusion presentadas en los materiales analizados.
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Las muestras analizadas por DSC se inspeccionaron mediante un estereoscopio.
Con el fin de tener una aproximacion cuantitativa y cualitativa del efecto de la

pasta sobre superficies sin y con Bi.

5.1.4. Brazing por DSC y caracterizacion microestructural
de la uniébn A380/A380 para establecer Ilas
temperaturas para la soldadura brazing

En esta parte del proceso experimental, se realizd la union de la aleacion de
aluminio A380/A380 sin nanocapas de Bi y el resultado fue de una nula
soldabilidad. Sin embargo, con el fin de tener resultados previos del efecto de las
nanocapas de Bi, se llevd a cabo la soldadura a dos temperaturas (600 y 650°C
con 1 h de permanencia), de acuerdo los eventos térmicos de las figuras 5.2-ay
5.2-b, antes de la union del sistema disimil A380/CMMaic.

Figura 5.4. a) Curvas del flujo de calor de la unién por brazing de aluminio con aluminio,
sin deposicion de nanocapas y b) tabla con resumen de las temperaturas y
entalpias de fusién presentadas en los materiales analizados.
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Comparativamente, la figura 5.4-a y b muestran dos eventos térmicos relevantes
y valores de entalpia a temperaturas de ~ 580°C. En el caso de estos picos
endotérmicos, indican la formacion de una fase liquida transitoria que permite dar
inicio a la fase liquida transitoria necesaria para iniciar el proceso brazing. Por lo
tanto, ambas temperaturas se estableceran para realizar el proceso brazing del

sistema disimil.

En las inspecciones microestructurales por microscopia oOptica en la muestra
soldada a 600°C se observan intermetalicos AlFeSi (a y B) (Fig. 5.5-a). Notese
que los a-AlFeSi predominan en los limites de grano. La imagen insertada
evidencia una solidificacién isotérmica (sin microsegregaciéon en la zona de
unién) (Fig. 5.5-b).

Figura 5.5. a) Micrografia obtenida por MO de la unién A380/A380 a 600°C por 1 h de
permanenciay b) macrografia de la unién obtenida por brazing.
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A diversas amplificaciones en la zona de unidn no se aprecia el cordon de
soldadura, ya que predomina el crecimiento isotérmico que es caracteristico en

las soldaduras por brazing (Fig. 5.6-a y b).

Figura 5.6. Imagenes MEB de la unién A380/A380 a 600°C por 1 h de permanencia.

La misma solidificacion isotérmica se observo en el brazing a 650°C por 1 h de
permanencia (Fig. 5.7-a y b). Sin embargo, se observan porosidades y fases tipo

AlFeSi como en la microestructura observada en la figura 5.6.

Figura 5.7. a) Micrografia obtenida por MO y b) imagen MEB en la zona de union de
A380/A380 a 650°C por 1 h de permanencia.
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5.1.5. Soldadura brazing y caracterizacion microestructural
por MEB del sistema disimil A380/CMMaic sin
nanocapas de Bi

En esta primera etapa, se realiz6 una soldadura brazing del sistema disimil sin
deposicion de nanocapas como trabajo preliminar. Cabe mencionar que no se
tuvo soldabilidad del sistema. Por lo tanto, se realizé una inspeccion y analisis
por microscopia electronica de barrido sobre la superficie del compdésito y la

aleacion A380.

En la figura 5.8-a se aprecian zonas de la superficie de reaccion entre el aluminio
y el metal de aporte después del brazing (esta muestra no soldd). Se aprecia una
superficie rugosa de material sélido con microgrietas. Este aspecto sugiere que
se formé una céscara del metal de aporte que interfiere con la soldadura del
sistema disimil. En el caso de la superficie del CMMauc con la pasta se observa
material fibroso en una matriz de aluminio con particulas en color blanco (Fig.
5.8-b).

Figura 5.8. Imagen de electrones retrodispersados de la superficie de reaccion entre: a) la
pastay el aluminio y b) la pasta con el compoésito, después del brazing.

La figura 5.9 muestra una imagen de electrones retrodispersados vy
espectrogramas de energias dispersivas por rayos X de la superficie de reaccion

entre la pasta remanente del brazing y el compdsito. Se aprecian fibras
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prismaticas ricas en el elemento Mg que proviene de la composicion quimica del
aluminio. Las particulas en color blanco de morfologia irregular tienen
composicién quimica del elemento cesio (Cs). Cabe mencionar que el Cs actia
como un depresor de la temperatura de fusion del aluminio y el potasio (K) se
emplea como fundente. Las intensidades de los picos de Al y Zn corresponden a
la composicion quimica del aluminio y metal de aporte. El elemento flior (F) forma
parte de la composicién quimica de la pasta, ya que permite reducir la formacién
de oxidos. El analisis quimico elemental por area identificé altas intensidades de
los picos de C y de menor intensidad de Al, O, Na, Si, Sy F, que corresponden a

la matriz de aluminio con impurezas.

g Cs

Cs
KCsj ACs
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-
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Figura 5.9. Imagen de electrones retrodispersados y energia dispersiva de rayos X de la
superficie de reaccidn entre la pasta y el compasito.

A altas amplificaciones se aprecia material remanente sobre las superficies de
las fibras de carbono y alrededores (Fig. 5.10-a y b). Indicando que en la
superficie del compdésito existe un desprendimiento del material que no reacciona
y de esta manera no hay soldabilidad del sistema disimil. Por otro lado, sugiere
gue requiere de una limpieza quimica en la superficie del compésito previo al

proceso brazing.
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Figura5.10. Imagenes de electrones secundarios de la superficie de reaccion entre la pasta
y el compdsito: a) amplificacion del desprendimiento de fibras del compdsito
en la superficie, b) aspecto general de la zona de reaccion y arranque de
material del compdésito y c) EDX en distintos puntos del material.

5.2 Segunda Etapa

En esta etapa, se muestran los resultados analizados a través de dos disefios de
experimentos debido a los resultados obtenidos. Asi mismo, se discute un
analisis mecanico dinamico a 10 um de distancia de la zona soldada hasta la
matriz de ambos materiales, considerando el efecto de las nanocapas de Bi sobre

la factibilidad de soldar el sistema disimil y evaluar la respuesta mecanica.

5.2.1. Andlisis del disefio de experimentos 2¢y pruebas de
verificacion para la soldadura brazing de muestras
con nanocapas de Bi

En la tabla 5.2 se muestran los resultados de la microdureza y médulo elastico
para las diferentes condiciones experimentales planteados a partir del disefio de
experimentos 2X. Se resume en la tabla 5.2 que la muestra soldada a 600°C
empleando 100 nm de espesor de Bi, le corresponden valores menores de
microdurezas de 96-110 HV y de mddulos elasticos de 62.20-65.34 GPa. No
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obstante, al aumentar la temperatura brazing a 650°C, incrementan los valores a
117-120 HV y 66.97-67.45 GPa. Lo anterior sugiere una mayor difusion y
disolucion de Bi en la zona de unién, ya que el Bi forma compuestos
endurecedores con el Mg [66]. En el caso de emplear mayor espesor de Bi (200
nm), a 600°C se tienen valores de microdureza entre 122-124 HV y modulos
elasticos entre 68.23-69.99 GPa. Similarmente, el aumento de la temperatura
brazing a 650°C tiene el mismo efecto sobre el incremento de la microdureza
entre 132-133 HV y médulos elésticos entre 74.28-74.89 GPa.

Tabla 5.2. Parametros para el brazing y las variables de salida a considerar en muestras
con espesores de Bi.

Espesor de la . Modulo
Temperatura Microdureza o
Orden °C) nanocapa (HV) elastico
(nm) (GPa)
1 600 100 96 62.20
2 650 100 117 66.97
3 600 200 122 68.23
4 650 200 132 74.28
5 600 100 110 65.34
6 650 100 120 67.45
7 600 200 124 69.99
8 650 200 133 74.89

Con el objetivo de definir los niveles adecuados se procedié a analizar de qué
manera afectan estos niveles sobre las variables de salida (respuesta) mediante
el paquete computacional Minitab versién 15 y graficos de efectos principales. En
la seccion del Apéndice B se muestran los resultados estadisticos calculados en
el disefio experimental (Ver Tablas B1 a B6). En la figura 5.11 se ilustran las
variables resultantes de la tabla 5.2, se aprecia que los factores de temperatura
y espesor de las nanocapas de Bi afectan la soldabilidad y en consecuencia, la
respuesta mecanica de las microdurezas y moédulos elasticos. Por otro lado, el
aumento de la temperatura de brazing a 650°C en ambos espesores de 100 y
200 nm tiene una mayor interaccion sobre el incremento de las propiedades

mecanicas (Fig. 5.11-b, d). No obstante, en ambas figuras (b) y (d) las lineas no
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se cruzan, pero tienden a ser paralelas, por lo que se concluye que estos factores

analizados se encuentran medianamente interactuando.

Figura 5.11. Gréficas de efectos principales e interacciones: a) y b) de la microdureza y c)
y d) médulo eléastico del sistema disimil soldado por brazing.

Con base a la tendencia y la interaccion mediana que se tiene entre la
temperatura y los espesores de las nanocapas de Bi, se procedio a realizar otros
experimentos de soldadura brazing a 650°C incrementando el espesor del Bi de
600 a 800 nm. El resultado de la factibilidad de soldar por brazing en funcion del
incremento de las nanocapas no se obtuvo éxito (no soldaron). Por lo tanto, se
procedi6 a realizar un analisis de correlacién con base a la composicion quimica
cuantificada en la zona soldada por EDS, ya que el tiempo de permanencia y
temperatura brazing tienen un efecto sobre el potencial quimico de las especies
quimicas en la interfaz de la soldadura. En este caso se consideroé los parametros
de la tabla 5.3.
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Tabla 5.3. Datos para el andlisis de correlacion de la soldadura por brazing con espesores
de 600 y 800 nm de Bi.

Proceso
Variable | Variable
orden de dg Elementos Constantes
entrada | salida
Espesor | Soldable | Al[% | Bi[% O[% C[% | Mg[% | Temperatura | Tiempo
Bi[nm] | [Si/No] | e.p] | ep] | ep] | ep] | epl] [°C] [min]
1 800 No 6.62 | 13.10 | 52.36 | 27.09 | 0.83
2 800 No 3.32 | 15.00 | 48.26 | 32.70 | 0.72
3 200 Si 21.45 | 10.12 | 37.32 | 30.44 | 0.17
4 200 Si 19.63 | 9.86 | 36.10 | 33.93 | 0.52 650 60
5 100 Si 23.46 | 6.23 | 35.81 | 34.31 | 0.19
6 100 Si 18.72 | 5.83 | 33.52 | 41.55 | 0.38
7 50 No 1.74 | 2.12 | 67.02 | 28.16 | 0.96
8 50 No 2.41 | 1.23 | 55.76 | 40.46 | 0.10

La figura 5.12 muestra el grafico de la dispersion entre las variables del Al
disponible para soldarse en presencia del contenido de Bi y la soldabilidad.
Ademas, muestra la dispersion en conjunto de las tres variables considerando la
relacion del comportamiento de las tres variables en conjunto. Asi mismo, la
correlacion estadistica es medida, por lo que se denomina coeficiente de
correlacion (r). Su valor numérico varia de 1.0 a -1.0 e indica la fuerza de la
relacion. Por lo tanto, se aprecia una relacion débil entre el aluminio y el espesor
del Bi, asi como entre la soldabilidad. Sin embargo, existe una relacion fuerte
entre la soldabilidad y el aluminio. Por lo que se concluye, que la soldadura se
logra a través de la matriz del aluminio y la pasta y no con las fibras de grafito.
Solamente, el Bi actia como un elemento aleante con el aluminio y disminuye la

interaccion del C y O con la matriz.
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Figura 5.12. Gréfica de correlacion entre las tres variables: Al, Bi y soldabilidad.

5.2.2. Verificacion de las condiciones de soldadura brazing
con nanocapas de Bi de 100 y 200 nm

5.2.2.1.Andlisis de la topografia de la superficie del
compdsito con nanocapas de Bi

En esta seccidn se muestra el corte transversal del CMMaic con una nanocapa
de 200 nm de espesor de Bi, ya que la muestra de 100 nm fue muy dificil detectar

y medir.

La figura 5.13-a muestra una imagen de electrones retrodispersados y EDX de la
superficie del CMMaic cubierta con 200 nm de nanocapa de Bi previo al brazing.
Se aprecia, en la figura 5.13-a, un espesor heterogéneo a lo largo de la superficie
debido a la rugosidad de la superficie y microcavidades que las fibras de grafito
dejan entre la matriz de aluminio y el mismo. Este hecho es consistente con la

distribucion de elementos detectados de Bi, que se mezclan con el elemento
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quimico Al. Las concentraciones del elemento quimico Si en forma puntual y

concentrada, se atribuyen a impurezas durante la manipulacion de la muestra.

Figura 5.13. a) Imagen de electrones retrodispersados de la superficie del CMMajc cubierta
a 200 nm de Bi por evaporacion térmica previo al brazing.

Por otro lado, se procedié a caracterizar topograficamente en 3D por AFM las
superficies del aluminio A380 y del CMMauc sin y con deposicién de nanocapas
de 100 y 200 nm de Bi.

Figura5.14. a) Topogréfica frontal por AFM de la superficie de la aleacién de aluminio A380,
b) Imagen 3D de la superficie del material.

En la figura 5.14 se observa la topografia en 3D de la superficie de la aleacion

A380 analizada por microscopia de fuerza atbmica (Atomic Force Microscope por
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sus siglas en inglés). Se aprecian concavidades acentuadas con relieves que
oscilan aproximadamente entre 0.2 y 1.2 um, aproximadamente. La rugosidad
medida es de 0.112 ym (Ra). Cabe mencionar que las concavidades mejoran o

disminuyen la mojabilidad del metal de aporte.

En contraste, la topografia en 3D del compdsito muestra relieves de 1 a 3.5 ym,
aproximadamente (Fig. 5.15). La rugosidad tiene unidades de 0.84 ym (Ra) que
es mayor a la rugosidad de la superficie de la aleacion A380. Por lo tanto, con
base al andlisis de la superficie del compdsito, es importante reducir esta
rugosidad por procesos abrasivos (desbaste o cepillado) y posterior tratamiento
quimico para reducir la rugosidad y residuos de material. De esta forma se evitara
la nula soldabilidad debido al material adherido débilmente a la superficie del

composito que interfiere en la soldadura

Figura 5.15. a) Topogréfica frontal por AFM de la superficie del compésito, b) Imagen 3D
de la superficie del material.

La figura 5.16 muestra la topografia de la nanocapa de Bi con espesor de 100
nm. Se aprecia una superficie discontinua sobre la superficie del CMMaic (Fig.
5.16-a). Sin embargo, en la topografia en 3D se observa una superficie irregular
y rugosidad con relieves maximos de 4 ym y minimos de 2 ym (Fig. 5.16-b). La

rugosidad de area promedio (Ra) es de 0.57 ym.
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Figura 5.16. a) Topografia frontal superficial de la nanocapa de 100 nm de espesor de Bi y
b) Imagen 3D de la superficie medida por AFM.

En contraste, la figura 5.17 muestra la topografia de una pelicula de Bi con
espesor de 200 nm sobre la superficie del CMMai, ademas, la pelicula tiene una
superficie continua (Fig. 5.17-a). De acuerdo con la imagen 3D de la superficie
frontal (Fig. 5.17-b), los relieves mas altos son de 4 ym, mientras que los relieves
menores son de 3.5 ym. La rugosidad de area promedio (Ra) es de 0.35 ym.

WA LV . YT u;x.‘*,- i

0,0

Figura 5.17. a) Topografia frontal superficial de la nanocapa de 200 nm de espesor de Biy
b) Imagen 3D de la superficie medida por AFM.
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5.2.2.2.Andlisis de la mojabilidad de la pasta sobre
muestras de A380 y CMMaic sin y con peliculas de
Bi

Figura 5.18. a) y b) Curvas de flujo de calor de la interaccion de la pasta con Bi sobre la
superficie del compésito, c) tablacon resumen de las temperaturas y entalpias
de fusién presentadas en él material analizado.
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La figura 5.18-a y b muestra curvas del flujo de calor de la interaccién de la pasta
con el compdésito con deposicion de una capa de 100 nm de bismuto (Bi) a 550 y
630°C con 1 h de permanencia. Se muestra que a temperaturas de 550°C el
punto de fusion disminuye a 427°C con un valor de entalpia de 16 J/g, asi como
la temperatura inicial de la fase liquida a 416°C. A temperaturas de 630°C el
punto de fusion incrementa a 588°C con un valor de entalpia de 104 J/g vy, la
temperatura inicial de la fase liquida asciende ligeramente a 420°C (Fig. 5.18-c).
Con base a lo anterior, se postula que a mayor temperatura mas fraccion liquida
se forma. Esto genera una mayor segregacion en la soldadura y menor

mojabilidad.

El fendmeno de la mojabilidad en el proceso brazing juega un rol relevante para
obtener el cierre completo de la soldadura. En la literatura [3, 4] se plantea
esquematicamente y matematicamente que los angulos de mojado ideales de
una gota en contacto con el material son aquellos que son menores a los 90°, ya
que estos cubren una mayor parte de la superficie, por lo que el area de contacto
es mucho mayor en comparacion con aquellos cuyo angulo de contacto es mayor

a los 90°.

En la figura 5.19 se aprecia los angulos de mojabilidad medidos por
estereoscopia a 650 °C con nanocapas de Bi de 100 y 200 nm sobre superficies
de la aleacion A380 y CMMaic. Se observa en la Fig. 5.19-a un mojado completo
sobre el substrato de aluminio A380. En contraste, en la figura 5.19-b se aprecia
que el &ngulo de mojado incrementa sobre la superficie del CMMaic al agregar
una nanocapa de Bi de 100 nm de espesor. No obstante, al incrementar el
espesor de la nanocapa a 200 nm de Bi se aprecia un angulo mayor a 90°, por lo
gue esto indica una baja mojabilidad, en consecuencia, disminuye la soldabilidad
del sistema disimil (Fig. 5.19-c). Por lo tanto, la factibilidad de unir el sistema
A380/CMMaic por medio del proceso brazing es limitada. Con base a estas
inspecciones y mediciones, se aprecia que la nanocapa de Bi mejora la

mojabilidad del sistema
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Figura 5.19. Imagenes de estereoscopio de dngulos medidos entre el metal de aporte y: a)
la aleacion A380, b) y ¢) el CMMaic con nanocapas de Bi de 100 y 200 nm de
espesor respectivamente, a 650 °C por 1 h de permanencia.

5.2.3. Soldadura brazing y analisis por DSC de la unidn
A380/CMMaiic con nanocapas de Bi

Con base a los resultados previamente analizados soportados al disefio de
experimentos y de mojabilidad, en esta seccidn 5.2.2 se llevo a cabo la soldadura
brazing en un equipo DSC a temperaturas de 600 y 650 °C por 1h de

sostenimiento con nanocapas de Bi de 100 y 200 nm de espesor.

En la figura 5.20-a y b, se observan las graficas del flujo de calor de la soldadura
brazing, con nanocapas de Bi de 100 y 200 nm de espesor a 600°C por 1 h de
permanencia. Se establece que el evento térmico para los picos endotérmicos se
obtiene a 584.77 y 583.21°C con un calor entalpia de 116 y 105.70 J/g
respetivamente empleando nanocapas de 100 y 200 nm de espesor de Bi (Fig.
5.20-c). En comparacion con la muestra a unida 650°C por 1 h de permanencia,
no hay una diferencia notable entre las temperaturas de la formacién de la fase
liquida transitoria. Sin embargo, los valores de las entalpias de fusién disminuyen
entre 84.79 y 85.31 J/g con 100 y 200 nm de espesor de Bi, respectivamente (Fig.
5.20-c). Por lo que se establece que el incremento del espesor de la nanocapa
de Bi requiere menor calor para alcanzar la temperatura liquidus. Aunque,

visualmente en la figura 5.20-b se confirma que el pico endotérmico esta
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ligeramente por debajo del evento térmico de la curva en la muestra con 100 nm
de espesor de Bi. Los resultados en la literatura distan del proceso, metal de
aporte y sistema de union. No obstante, de acuerdo con los valores de las
entalpias obtenidos por DSC, se postula un efecto de entalpia de mezclado del

metal de aporte, nanocapas de Bi y los substratos del sistema disimil [67-69].

Figura 5.20. a) y b) Curvas del flujo de calor de brazing del sistema disimil A380/CMM aic
con nanocapas de 100 y 200 nm de Bi a 600 y 650°C por 1 h de permanencia.
c) tabla con resumen de las temperaturas y entalpias de fusién presentadas
en él material analizado.
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5.2.4. Caracterizacion de la zona de union del sistema
disimil A380/CMMaiic a 650°C con nanocapa de Bi de
100y 200 nm de espesor

La figura 5.22 muestra una imagen de electrones retrodispersados y un mapa
elemental quimico por EDX, correspondiente a la union del sistema disimil a
650°C con 100 nm de Bi. Se aprecia en la figura 5.22-a una union sana con zonas
segregadas en color gris adyacentes a las fibras de grafito, asi como un
intermetalico poligonal entre estructuras laminares. Con base a la distribucién de
los elementos quimicos, se observa que el intermetalico es rico en el elemento
de Fe y las estructuras laminares son ricas en Si. La distribucion del elemento Bi
se aprecia en ambos materiales. Es notable que los depdsitos de oxigeno solo

se identificaron en el material compuesto (Fig. 5.22-b).

Figura 5.21 a) Imagen MEB por electrones retrodispersados y b) mapeo elemental por EDX
del brazing del sistema A380-CMMaic @ 650°C por 1 h de permanencia con
nanocapa de 100 nm de espesor de Bi.

La figura 5.23 muestra una imagen de electrones retrodispersados y analisis
elemental quimico por EDX de la unién del sistema disimil a 650 °C con 200 nm
de espesor de nanocapa de Bi. Se observa en la micrografia de la aleacion A380
una matriz de aluminio con intermetalicos (Fig. 5.23-a). Mientras tanto en el
analisis elemental quimico se aprecia una mayor capa de oxigeno en la interfaz

del CMMauic. Notablemente, la distribucién de Bi en ambos materiales se aprecia
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en mayor cantidad debido al mayor depdsito de la nanocapa de Bi. Asi mismo, el
Si esta en mayor cantidad en la matriz de ambos materiales por efectos difusivos
del mismo elemento. Cabe mencionar, que el elemento quimico Fe se aprecia
con mayor presencia en ambas matrices. Se poéstula que el incremento del
contenido de Bi puede modificar el potencial quimico de los elementos, en

comparacion con la soldadura llevada a cabo a la misma temperatura con 100

nm de espesor de nanocapa de Bi. Las fases intermetélicas corresponden al tipo
a-AlFeSi.

LY o

Figura 5.22. a) Imagen MEB por electrones retrodispersados y b) mapeo elemental por EDX
del brazing del sistema A380-CMMaic a 650°C por 1 h de permanencia con
nanocapa de 200 nm de espesor de Bi.

5.2.5. Evaluacion de la microdureza por medio del analisis
mecanico dinamico analizado por nanoindentacion en
la zona de la soldadura del brazing de la aleacion
A380-A380 y del sistema disimil A380-CMMaic

Con el fin de estudiar el efecto del Bi sobre la microdureza y las propiedades
elasticas entre el corddn de soldadura de la aleacion A380 y el compdsito, se
evaluaron las muestras mediante nanoindentacion a través de un analisis
mecanico dinamico (nombrado DMA por sus siglas en inglés: Dynamic

Mechanical Analysis).

En la figura 5.24 se observa el comportamiento de la microdureza (HV) y la

profundidad de la huella a 10 um de la zona de union del sistema A380-A380 en



91

funcién de la temperatura brazing a 600° y 650 °C por 1 h. A 600°C se aprecia
una fluctuacion de la microdureza debido a las interacciones elasticas del
material que se desarrollan durante los ciclos de carga de 100 a 450 mN con una
profundidad de la huella de 4.0 um (Fig. 5.24-a). En contraste, al incrementar la
temperatura de brazing a 650°C se aprecia un descenso notable de la
microdureza debido a que el material pierde la interaccion elastica, en
consecuencia, la profundidad de la huella es mayor a 8.0 um (Fig. 5.24-b). No
obstante, comparativamente la microdureza es mayor en el brazing a 650°C
debido a la presencia de precipitados que se forman en las aleaciones en la
aleacion A380 [70]. Sin embargo, bajo cargas ciclicas la matriz de aluminio

disminuye la interaccion elastica.

Figura 5.23. Graficas de las fluctuaciones de microdureza en funcion de la profundidad de
la huella del brazing del sistema A380-A380: a) 600 °C y b) 650 °C por 1 h de
permanencia.
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La figura 5.25 muestra las gréaficas de las fluctuaciones de la microdureza de la
zona de union bajo carga ciclicas de 100 a 450 mN del sistema A380/CMMaic
soldado por brazing a 600°C por 1 h de permanencia, empleando nanocapas de
Bi de 100 y 200 nm de espesor. Se aprecia, en la figura 5.25-a, que las
fluctuaciones de las microdurezas son ligeramente mayores en la matriz del
CMMaic Yy, en el caso de la aleacion A380 disminuye el grafico sin fluctuaciones.
Se postula que esta diferencia de las fluctuaciones de la microdureza entre
CMMaic y A380, se debe al refuerzo de las fibras de grafito en el CMMaic. Por
otro lado, la profundidad de la huella es menor a 4.5 um en la matriz del CMMaie.
En resumen, la interaccion elastica-dinamica de la zona de union hacia la matriz
del CMMaic es mejor debido al reforzamiento de las fibras de grafito embebidas

en la matriz de este.

En el caso contrario, se observa en la figura 5.25-b que el incremento del espesor
a 200 nm de la nanocapa de Bi tiene mejor respuesta elastica en la aleacion A380
alcanzando un valor de profundidad menor a 4.0 um. Mientras tanto, el CMMaic
disminuye notablemente las fluctuaciones de las microdurezas y alcanzando
valores de profundidad mayores a 5.5 um. Se postula que el Bi en la matriz de la
aleaciéon A380 se solubiliza y mejora la interaccion elastica al incrementar la
microdureza del mismo. Por otro lado, de acuerdo con los valores resumidos en
la tabla de la Fig. 5.25-c, en la unién el compdésito aumenta su dureza a 110 HV
y mantiene un modulo elastico de 65.34 GPa; mientras que el aluminio mantiene
una dureza en 96 HV y el médulo elastico se incrementa a 62.20 GPa. Sin
embargo, al incrementar el espesor a 200 nm, los cambios en los materiales
unidos son evidentes, ya que el aluminio aumenta su dureza hasta los 122 HV y
el médulo elastico se mantiene con 68.23 GPa. Por otro lado, el compasito tiene
valores cercanamente similares a la aleacién A380 (dureza del24 HV y médulo
elastico de 69.99 GPa). Cabe mencionar que estos son datos promedio de la
prueba, sin embargo, la repuesta mecanica-dinamica difiere de estos resultados,

ya que el comportamiento mecanico esta referido sobre la respuesta mecanica-
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elastica de la matriz con el incremento de la carga de 100 mN a 450 mN bajo 10

ciclos/s.

Figura 5.24. a) y b) Graficas de dureza vs profundidad de la zona de uni6n del sistema
A380/CMMaic a 600°C y espesores de nanocapa de 100 y 200 nm, c) tabla de
los valores promedio de la dureza y el médulo elastico.
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En el brazing a 650 °C por 1 h de permanencia con deposiciones de nanocapas
de 100 y 200 nm de espesor de Bi en la aleacion A380, se observa notablemente
una mejor fluctuacion de las microdurezas y profundidades de huella menores a
4.0 um (Fig. 5.26-a y b). Comparativamente, se aprecia a detalle una mejor
conservacion dindmica de la microdureza en la muestra con 200 nm de espesor
de Bi tanto en la matriz de la aleacién A380 y en el CMMaic (Fig. 5.26-b). Sin
embargo, las profundidades de las huellas en la matriz en el CMMaic son
ligeramente mayores a 4.50 um. En este caso del CMMaiG, se propone dos
aspectos: 1) la matriz del CMMaic no es una aleacion de aluminio, por lo tanto,
carece se elementos endurecedores y 2) el posible deterioro de las fibras de
grafito a 650 °C por fendmenos difusivos de impurezas hacia las mismas (B,

principalmente).

Por otro lado, los resultados demuestran que los valores de la microdureza son
mas consistentes en la zona de unién hacia la matriz de la aleacion A380 con
respecto al CMMauc (Fig. 5.26-c). Cuando se deposita una nanocapa con espesor
de 100 nm, los valores de la dureza son de 117 HV para la aleacién A380 y, 120
HV para el CMMauc. Mientras tanto que el médulo elastico es de 63.97 GPa para
la aleacion A380 y de 67.45 GPa para el CMMauc. Cabe sefialar, que los valores
tanto en la microdureza y modulo elastico se incrementan en la aleacion de
aluminio A380, si se comparan con los experimentos anteriores a 600°C con 100
y 200 nm de Bi. En cuanto a los resultados con un espesor de nanocapa de 200
nm, se observa la misma tendencia, un incremento en la dureza y el mdédulo
elastico del aluminio, pero un descenso en los valores del compésito. Esto se
debe a que los datos presentados en la tabla son resultados promedio, por lo que
para este fenomeno se tienen la misma explicacion que se comento en la figura
5.25.
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Figura 5.25. a) y b) Graficas de dureza vs profundidad de la zona de unién del sistema
A380/CMMaic a 650°C y espesores de nanocapa de 100 y 200 nm, c) tabla de
los valores promedio de la dureza y el mddulo elastico.

En la tabla 5.4 se resumen los valores de la microdureza y modulo elastico en
funcion del espesor de la pelicula de Bi. Como se ha estado discutiendo
anteriormente, los valores de la dureza y modulo elastico se incrementan tanto

en la aleacién A380 como en el compdsito. Debido a que la matriz de aluminio
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del CMMaiic no tiene elementos aleantes que incrementen las propiedades
mecanicas, ya que depende principalmente del material de refuerzo grafitico, la
explicacion sobre este incremento es que hay una difusion de elementos hacia la

matriz de aluminio del compuesto, principalmente de Biy Mg.

Tabla 5.4. Valores de la microdureza y el médulo elastico en funcion del espesor de
nanocapay temperatura del brazing.

. 100 nm 200 nm
Temperatura Material
Ha [HV] Ea [G Pa] Ha [HV] Ea [G Pa]

Al 96 62.2 122 68.2

600°C
MMC 110 65.3 124 70.0
Al 117 64.0 132 74.3

650°C
MMC 120 67.5 133 74.9
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CONCLUSIONES

La union del sistema A380/CMMaic® es factible mediante la deposicion de
peliculas de 200 nm de espesor de Bi, debido a la formacion de una
barrera difusiva de O, Mg y C que disminuye la formacion de capas de
oxido, principalmente.

La rugosidad de la superficie del compdsito con la pelicula de Bi disminuye
hasta un valor de Ra < 0.40 um. De esta manera existe una mejora en la
soldabilidad, ya que permite un mejor mojado.

De acuerdo con el mapeo elemental en la zona de union, la difusion del Bi
a través de la aleacién A380 tiene un incremento mayor en las magnitudes
del médulo elastico y microdureza con respecto al composito. Debido a la
formacion de fases endurecedoras de Mg en la A380.

Los resultados de la prueba de nanoindentacion, muestran que se
obtienen mejores resultados elasticos-dinamicos a 650°C por 1 h de
permanencia con una nanocapa de 200 nm. No obstante, el incremento
del espesor de nanocapa de Bi aumenta la contaminacién de las fibras,
gue de una manera afectan las propiedades elasticas de la matriz de
aluminio.

Al comprobar la factibilidad de la union del sistema A380/CMMaic® por
medio del brazing, es conveniente realizar un estudio para mejorar la
calidad de la unién del material y poder desarrollar los parametros ya
establecidos. También es indispensable el realizar una experimentacion a
escala mayor donde se pueden replicar las condiciones que se manejaron

en este proyecto.
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APENDICE A

Tabla A.1 Orden de las pruebas a realizar, de acuerdo con un disefio experimental 2.

6 1 1 1 630 20 2.0
2 2 1 1 630 20 1.0
1 3 1 1 550 20 1.0
8 4 1 1 630 100 2.0
11 5 0 1 590 60 15
5 6 1 1 550 20 2.0
10 7 0 1 590 60 15
12 8 0 1 590 60 1.5
4 9 1 1 630 100 1.0
9 10 0 1 590 60 1.5
7 11 1 1 550 100 2.0
3 12 1 1 550 100 1.0
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APENDICE B

Tabla B.1. Efectos y coeficientes estimados para microdureza (unidades codificadas).

119.250 1.754 68.00 0.000
12.500 6.250 1.754 3.56 0.016
17.000 8.500 1.754 8.45 0.005

INSE  4.95084 PRESSE] 314.88

57 0% | RIGHENEE) o0 I o1

Tabla B.2. Analisis de varianza para microdureza (unidades codificadas).

890.50 890.50  445.25 18.10 0.005

123.00 123.00 24.60

18.00 18.00 18.00 0.69 0.454
105.00  105.00 26.25
1013.50

Tabla B.3. Coeficientes estimados para microdureza utilizando datos en unidades
descodificadas.
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Figura B.1. a) Grafica de Pareto de efectos sobre la microdureza y b) Grafica de residuos
para microdureza.
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Tabla B.4. Efectos y coeficientes estimados para modulo elastico (unidades codificadas).

68.669 0.4704 145.98 0.000
4.457 2.229 0.4704 4.74 0.005
6.357 3.179 0.4704 6.76 0.001

1.33045 JIPRESSE] 22.6572

Tabla B.5. Analisis de varianza para Médulo Elastico (unidades codificadas).

2 120.574 120.574  60.287 34.06 0.001

5 8.850 8.850 1.770

[ERN

2.071 2.071 2.071 1.22 0.331
4 6.780 6.780 1.695
7 129.425

Tabla B.6. Coeficientes estimados para Modulo Elastico utilizando datos en unidades

descodificadas.

3.4138000

ITEMperatlical 0.0891500

0.0635750
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FiguraB.2. a) Grafica de Pareto de efectos sobre el médulo elastico y b) Graficade residuos
para modulo elastico.



