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Sintesis

Los materiales compuestos han sido un foco de investigacion desde la
segunda guerra mundial, donde debido a sus propiedades estructurales,
tribologicas, térmicas y eléctricas eran empleados en la estructura de los
bombarderos de los Estados Unidos; tecnologia costeable Unicamente por las
altas esferas del gobierno y el ejército. Sin embargo a partir de los afios 50's y
60’s la tecnologia de materiales compuestos despegd de manera importante
en el sector industrial, requiriendo el desarrollo de procesos de union efectivos y
técnicas de caracterizacion adecuadas, las cuales permitieran de manera

satisfactoria el analisis de transformacion de fase y comportamiento mecanico.

Siendo los procesos de arco inadecuados para este tipo de materiales
debido a las altas temperaturas que se generan en los mismos, el proceso de
soldadura por friccion se postula como un candidato viable para su unién. Sin
embargo debido a la agitacion y deformacién causadas por la naturaleza de
este proceso, una estructura caotica es principalmente encontrada en los

materiales unidos por esta técnica.

En base a los resultados obtenidos por diversos autores, se estudian las
principales técnicas de caracterizacion adecuadas para el estudio de esta
microestructura en desorden, resaltando la microscopia 6ptica, la microscopia
electrénica de barrida, microscopia electrénica de transmision, difraccién de
rayos x y difraccion de electrones retrodispersados, abarcando desde los
principios de operacion hasta la preparacion adecuada de muestras para cada
una de las técnicas antes mencionadas, asi como también sugerencias de

ataques y metodologias de analisis microestructural.
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CAPITULO |

INTRODUCCION

1.1. Antecedentes

El ramo de la industria espacial y automotriz demanda continuamente la
mejora en sus procesos, materiales y productos finales; por lo que el desarrollo
e innovacion cientifica en torno a dichos parametros exige un arduo trabajo,

resultados 6ptimos con excelente calidad.

Para ello se tiene en foco a los materiales compuestos avanzados de
matriz de aluminio, los cuales muestran ventajas significativas en aplicaciones
de termo control debido a propiedades tales como alta conductividad térmica,
bajo coeficiente de expansion, ligereza y buena maquinabilidad. Sin embargo la
anisotropia que presentan estos materiales debido; a su proceso de fabricacion
y la formacion de fases perjudiciales en la interfaz Al-C cuando el material es
sometido a ciertos niveles de temperatura, limitan el uso de procesos de
soldadura tradicionales en este tipo de materiales compuestos, forzando a la

implementacion de procesos avanzados de alta vanguardia. @

Las técnicas de caracterizacion microestructural forman de tal manera
una de las herramientas mas valiosas en la determinacion de microestructura y
por ende aseguramiento de calidad desde las primeras etapas del

procesamiento del material.
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1.2. Objetivos

1.2.1. General

Estudio del estado del arte de los procesos de caracterizacidbn microestructural

de los compuestos de matriz metalica.

1.2.2. Especificos

Andlisis de las técnicas de caracterizacion microestructural empleadas en los

materiales compuestos de matriz metalica.

Recopilacion de informacion acerca de los fendmenos de difusion involucrados
en las transformaciones de fases presentes en los materiales compuestos de

matriz metalica sometidos a un proceso de union de soldadura por friccion.

1.3. Justificacion

El desarrollo tecnoldgico es la pieza clave del avance de una civilizacion,
la capacidad por innovar y moverse de acuerdo al ritmo de las necesidades
sociales determina el progreso de la misma. Dicho asi, tales avances
tecnoldgicos no podrian llevarse a cabo sin el desarrollo de nuevos materiales y

las técnicas apropiadas para el estudio de los mismos. )

La presente demanda en la produccién e implementacion de materiales
con una calidad superior requiere de la optimizacién de las caracteristicas
microestructurales de este material una vez que se ha sometido a un proceso

de trabajo, en este caso la soldadura.

Por medio del conocimiento de la microestructura se puede comprender
el comportamiento mecanico que algun material podria presentar bajo ciertas

condiciones de trabajo, anticipAndose de esta manera a los eventos favorables

13



0 adversos que este comportamiento podria representar en la aplicacién

practica de dicho material.

No obstante y a pesar de ser uno de los primeros pasos esenciales en la
determinacion de la microestructura, en la actualidad no se cuenta con
metodologias especificas para el desarrollo de un proceso de caracterizacion
microestructural de materiales compuestos de matriz metalica por medio de
microscopia Optica, en contraste con las técnicas electronicas de
caracterizacion que se encuentran mas ampliamente desarrolladas y son de

dificil acceso.

Por este motivo se considera pertinente realizar una revision critica de la
literatura, con el objetivo de consolidar la informacion que se encuentra
disponible hasta el momento dentro de este campo de trabajo y concluir con la
propuesta de una metodologia y técnicas tedricas que pudieran ser validadas

en el campo experimental en futuros proyectos de investigacion.

1.4. Planteamiento del problema

Siendo el proceso de soldadura por friccion y los materiales compuestos,
especificamente aquellos de matriz de aluminio reforzados con carburo de
silicio tecnologias relativamente novedosas la informacién que se tiene al
respecto de la evolucién microestructural y técnicas de caracterizacion en la
union del material con el proceso en cuestion son algo escasas y se encuentra

de manera dispersa.
Aunado a ello, las técnicas de caracterizacion empleadas comunmente

consisten en procesos complejos y de alto costo, con lo que el analisis

microestructural se vuelve tardado y de dificil acceso.

14



1.5. Aportacion Tecnolbgica

Recopilacion de informacidn en cuanto a técnicas de caracterizacion para
la soldadura por friccion de materiales compuestos de matriz metalica de
aluminio reforzado con particulas de carburo de silicio que representen un costo
menor y trabajo de mas facil acceso, arrojando resultados equiparables a

aguellos obtenidos por las técnicas actuales.

1.6. Alcance

En el presente trabajo se empleara un material compuesto de matriz
metélica de aluminio reforzado con particulas de carburo de silicio soldado por

el proceso de soldadura por friccion (FSW).

Se estudiardn las técnicas de caracterizacion microestructural mas
ampliamente empleadas para dichos compuestos, asi como también los
ensayos y analisis de propiedades mecanicas necesarios para el entendimiento
y evaluacioén de la calidad de las uniones en este proceso para aplicaciones de

caracter industrial.
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CAPITULO I

ESTADO DEL ARTE

2.1. Materiales compuestos
2.1.1. Conceptos generales

Un material compuesto no es otra cosa que una combinacién de dos o
mas materiales distintos, los cuales poseen una interfaz facilmente diferenciable
entre ellos. Los materiales compuestos no son usados Unicamente por sus
propiedades estructurales, sino que también por sus aplicaciones ambientales,
tribologicas, térmicas y eléctricas. Hoy en dia los materiales compuestos son
generalmente optimizados para alcanzar un particular balance de propiedades

para cierta gama de aplicaciones.

Si se toma lo anterior en cuenta, el rango de materiales que podrian
entrar en la clasificacion de materiales compuestos es bastante amplio. Sin
embargo como una definicién practica se establece que un material compuesto
son aquellos que contienen una matriz continua que une y da forma a un
constituyente de refuerzo que es mas rigido y fuerte. De esta manera el
compuesto resultante presenta un balance de propiedades estructurales que es
superior que cada uno de los materiales que lo constituye de manera individual.
3

Normalmente los compuestos contienen una fibra o particula que es mas

rigida y fuerte que la matriz continua. Muchos tipos de refuerzos poseen

16



ademas buena conductividad eléctrica y térmica, un coeficiente de expansion

térmica menor que el de la matriz y buena resistencia al desgaste.

Los compuestos son comunmente clasificados en dos niveles diferentes.
El primer nivel de clasificaciébn es usualmente respecto al constituyente de la
matriz. Las clases mas grandes comprenden los materiales compuestos de
matriz organica, OMCs por sus siglas en inglés, materiales compuestos de
matriz metélica (MMCs), y materiales compuestos de matriz ceramica (CMCSs).
El término “materiales compuestos de matriz organica” es generalmente
aplicado para dos clases de compuestos en especifico: materiales compuestos
de matriz polimérica (PMCs) y materiales compuestos de matriz de carbono, los
cuales son formados comunmente por PMCs que incluyen pasos extras de
carbonizacion y densificacién sobre la matriz polimérica original. El segundo
nivel de clasificacion se refiere a la forma del refuerzo, que puede ser refuerzo
con particulas, refuerzo con whiskers, compuestos laminados de fibra continua,
y compuestos tejidos, los cuales poseen una arquitectura de fibras cruzadas y

tejidas.

Whiskers, fibras discontinuas

Particulas Tejido, trenzado, etc.

Figura. 2.1. Formas tipicas de las fibras empleadas como refuerzo en materiales compuestos ©
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Como ya se mencion0 con anterioridad el objetivo del refuerzo es
mejorar las propiedades mecanicas, sin embargo para lograr un incremento
significativo, generalmente debe existir una fraccion volumen substancial del
refuerzo, esto es aproximadamente 10% o mas. Se considera al refuerzo como
una “particula” si todas sus dimensiones son iguales. De esta manera los
materiales compuestos reforzados con particulas incluyen aquellos reforzados
por esferas, hojuelas, etc. Los refuerzos de whiskers, que poseen un radio
aproximado de entre 20 y 100 pm, son comunmente considerados como
particulas en los materiales compuestos de matriz metalica. Todos los
anteriormente mencionados se clasifican como refuerzos discontinuos, debido a
que la fase reforzante es discontinua para las fracciones de volumen bajas,
siendo mas comunmente empleadas en los materiales compuestos de matriz

metalica. ©®

Por otra parte, los materiales compuestos reforzados con fibras continuas
contienen refuerzos que poseen longitudes mucho mayores que su seccion
transversal. Dichos compuestos son considerados como de fibras discontinuas
o de fibras cortas, si sus propiedades varian con la longitud de la fibra. Por otro
lado, cuando la longitud de la fibra es tal que cualquier incremento posterior en
la longitud no afecta de manera significativa las propiedades, por ejemplo, no
incrementa el médulo elastico o la resistencia del material compuesto, el
material es considerado como de refuerzo continuo. La mayoria de los
materiales compuestos con fibras continuas (o filamentos continuos), contienen
fibras con una longitud comparable a las dimensiones totales de la parte de
compuesto. Cada una de las capas o estratos de fibra continua en el compuesto

comunmente tiene una orientacion especifica de la fibra. ©

La dltima categoria respecto a la arquitectura de la fibra es aquella que
se encuentra formada por paquetes de fibras tejidas o trenzadas, con las cuales
se puede crear fibras entrelazadas, las cuales presentaran comiunmente una

orientacion completa o parcialmente ortogonal al plano estructural primario. ©
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2.1.2. Antecedentes histéricos

La existencia de los materiales compuestos se remonta mucho tiempo
atras, estos saltan a la luz desde que la historia de los seres humanos ha sido
conocida. La madera es uno de los materiales compuestos naturales que se ha
usado y nos ha rodeado desde los inicios de nuestra existencia. ElI hueso
animal, que también entra en la categoria de material compuesto, se empled de
manera primitiva para la pesca, caza y agricultura en herramientas como el
tradicional cuchillo de hueso que data del aflo 10 000 AC, el cual puede
encontrarse hoy en dia en el Museo de Historia Nacional. ¢

Mas adelante, conforme aumentaba el conocimiento tecnolégico durante
la segunda guerra mundial en la cual se originan los primeros materiales
compuestos de matriz organica, OMCs, resultado de los esfuerzos realizados
en la comunidad aeroespacial para producir materiales con valores de
resistencia y rigidez especifica que fueran significativamente mayores que los
materiales estructurales existentes en ese tiempo. Asi mismo, las aleaciones
estructurales que se encontraban disponibles, como aquellas con base de
aluminio, eran propensas a la corrosion y dafio por fatiga, mientras que los
OMCs proveian un enfoque para solucionar estos problemas. Para finales de la
guerra, los plasticos reforzados con fibra de vidrio eran ampliamente utilizados
en los filamentos enrollados de los motores de los cohetes y en algunos otros

prototipos de la industria aeroespacial.

Estos materiales aumentaron su popularidad en los afios 50°s lo que
represento mejoras importantes en el ambito estructural y de resistencia a la
corrosion. Las aplicaciones comerciales en el sector deportivo en los afios 60’s
constituyeron uno de los mercados mas amplios para estos materiales, lo cual
favorecié las capacidades de disefio y produccién, haciendo familiar el consumo

y la confianza en los mismos, con un costo menor al original.
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La crisis energética de los afios 70’s representd un incentivo importante
para la introduccion de los OMCs en la aviacion industrial, y la exitosa
experiencia en la aviacion militar constituyé un factor importante en su
aceptacion en la industria comercial, donde la aplicacién de los OMCs para la
aviacion de combate fue comunmente confinada a la cola de los aviones y otras
estructuras no criticas. Por ejemplo, Unicamente el 2% del F-15 E/F estaba
formado de materiales compuestos. Un ejemplo mas reciente de la aplicacion
de los OMC es la siguiente generacion de aviones de combate tactico de los
Estados Unidos, el F-22, el cual posee alrededor del 24% de su estructura
construida empleando OMCs. El bombardero B-2, mostrado en la figura 2.2, se

construye empleando un alto porcentaje de materiales compuestos. ©
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Figura.2.2. Bombardero de la fuerza aérea de los Estados Unidos, el cual esta constituido de
una gran gama de materiales compuestos avanzados ®
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Materiales compuestos de matriz metalica. ElI primer esfuerzo por
desarrollar los materiales compuestos de matriz metalica (MMCs) se origin6 en
los afios 50’s y principios de los afnos 60’s. La principal motivacién fue extender
de manera dramética la eficiencia estructural de los materiales metalicos
mientras se conservaban sus ventajas, incluyendo la inercia quimica, alta

resistencia al corte, y buena retencion de propiedades aun a altas temperaturas.

Los primeros trabajos sobre el polvo de aluminio sinterizado fueron los
precursores de los MMCs. La recesion a principios de los 70’s produjo una
reduccion en el presupuesto de investigacién y desarrollo de los MMCs, lo que
condujo al final de esta fase. A finales de los 70s, los esfuerzos se renovaron en
los MMCs reforzados con fibras discontinuas empleando whiskers de SiC, con
lo que se llegd de nuevo a una era de interés en los materiales compuestos de
matriz metalica reforzado tanto con fibras continuas como discontinuas. A
principios de los afios 90, la fuerza area de los Estados Unidos destind un
programa de investigacion para establecer una tecnologia base de MMC para la
industria aeroespacial de los Estados Unidos, el cual arroj6 diversas marcas
militares y comerciales para su aplicacion aeroespacial enfocandose en el

aluminio reforzado con fibras discontinuas.

En el afio de 1999, el mercado de los MMC para el manejo térmico y
empaquetamiento electronico fue 5 veces mas grande que el mercado
aeroespacial, brecha que se espera siga en aumento en los siguientes 5 afios

debido al avance en dichos mercados. @

En investigaciones recientes, Aguilar-Cortés y colaboradores en 2011 @,
soldaron un compuesto de matriz metalica de Al-Si reforzado con fibras de
grafito, consistiendo el refuerzo en el 30% del volumen del compuesto, como se
puede apreciar en la figura 2.3, y fue unido por medio de la tecnologia de
soladura laser por Nd:Yag con el objetivo de determinar el efecto de los
parametros de soldadura, especificamente la densidad de potencia, energia,
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duracion del pulso, frecuencia, y velocidad de avance; sobre las caracteristicas
microestructurales de un CMM Al/Gr. @

Figura 2.3. Inspeccién al compuesto de matriz de aluminio reforzada con 30% en
volumen de grafito. De izquierda a derecha. A) Micrografia normal de la superficie de montaje

(plano z). B) Micrografia paralela a la superficie de montaje (plano xy) ™

En dicho trabajo se fijaron los valores de frecuencia, flujo de gas de
proteccion y distancia focal, empleando placas de 25.4x12.7x3 mm, gas de
proteccion de argon de alta pureza y sin aporte. Con esto encontraron que
conforme la distancia focal se modifica, también habria cambio en el tamafio del
punto, lo que consecuentemente conduciria a la modificacién de la densidad de
potencia. Asi mismo la potencia y la duracién del pulso se vuelven totalmente
trascendentales sobre el cordén, de manera que conforme se aumente la
duracion, incrementara el charco con lo que se genera una zona afectada por el

calor (ZAC) mayor .

En cuanto al nivel de constricciones, encontraron que la potencia e
interacciones entre las variables dependen del tiempo (duracion del pulso,
frecuencia y velocidad de soldadura). Para inquirir el efecto que pudieran llegar
a tener sobre las propiedades mecénicas se llevé a cabo una prueba de dureza
segun la norma ASTM C1671-07 sobre 6 probetas sometidas a una carga de
200 gr. Complementando el estudio se obtuvo un analisis microestructural por

medio de microscopia electronica, en la cual se encontraron 3 zonas diferentes
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(Figura 2.4), la primera que denotaron con la letra A, consiste en una zona
central con estructura duplex de precipitados en forma de agujas y placas finas,
seguido a esta, se encontré una zona B que consistia en una zona de fusiéon
(ZF) relativamente estrecha y finalmente, contigua a la zona B se encontro la
tercer zona, a la que se le denotaria como C, la cual constituiria la zona
afectada por el calor en forma de una banda de huecos en la matriz y fibras de
grafito. @

13 51 SEI

Figura 2.4. Microestructura tipica de la soldadura laser Nd:Yag pulsado en CMM Al/Gr.
(P=4500W, t=4ms) ™

En el presente trabajo encontraron que el proceso laser a bajas energias
de entrada y ciclos térmicos cortos limitan la disolucion del refuerzo evitando asi
la formacion del carburo de aluminio (Al4C3). Al centro encontraron una regiéon
pequefia de Al,C3+Si celular eutéctica rodeada por Gr+ Al,Cs+estructura de
solidificacion eutéctica y finalmente por una region de fibras de grafito, una
estructura de solidificacion eutéctica y una region de huecos que disminuye
conforme se reduce la densidad de potencia. Esta porosidad se encontrd en la
zona de fusién y se atribuye a la alta viscosidad del compuesto fundido que se
presenta cuando la duracion de pulso es demasiado corta lo que no permite que
las burbujas de gas escapen facilmente. Con lo que se puede afirmar que una

23



duracion de pulso corta da lugar a una alta velocidad de enfriamiento, lo que
alienta la formacion de grietas.

0 45KV X3,500 5pm

Figura. 2.3. 1) Porosidad encontrada en la zona de fusion (regién B) cuando Pp=
4125W, t= 4ms, F= 10 hz, 2) Constricciones matriz-refuerzo debido a la baja mojabilidad del

aluminio con el grafito y la influencia de los parametros. A) Constriccion, B) Fibra de grafito, C)

Matriz de aluminio.

Si en el proceso se llegara a aumentar la temperatura, el volumen de la
matriz se incrementaria con lo que la densidad del aluminio bajaria debido a
que las fibras no permiten la correcta expansion, por lo que el aluminio liquido
seria expulsado a la superficie. Es importante recalcar que las constricciones,
que afectan las propiedades mecéanicas, se deben a la poca mojabilidad entre
la matriz y el refuerzo y rapidos ciclos térmicos que no permiten resolidificar la
matriz de forma adecuada ®, por lo que al momento de la unién de este tipo de
materiales se debe contar con un proceso que permita sopesar dichas
condiciones.

De manera general se concluyé que para la correcta y completa

comprension de los fendmenos presentados es necesario realizar un modelo de

transformacion de fase cualitativo.
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2.2. Proceso de soldadura por friccién

El proceso de soldadura por friccion (FSW) es una nueva técnica de
soldadura en estado sélido que fue inventada en el Instituto de la Soldadura
(TWI) en 1991. La union toma lugar por medios de una herramienta rotacional
de un hombro que contiene un pin roscado o acanalado, como se puede
apreciar en la figura 2.6, que provee una combinacion de calor generado por la
friccién del hombro de la herramienta, y la agitacion del material plastificado por

el pin a todo lo largo de la linea de unién. ®

Left hand helix on”
outer diameter lands

f

Figura. 2.6. Principales geometrias en las herramientas para FSW a. cilindrica roscada; b.
triangular roscada; c. triangular; d. Trivez; e. conica tetraédrica; f. esquema de pin con tres
G)
canales.

El proceso ha demostrado un gran éxito con uniones dificiles en
aleaciones base aluminio debido al campo térmico localizado que es provisto
por la herramienta que minimiza la pérdida de propiedades mecanicas,
comparado con los procesos de soldadura por fusion. La técnica de union en
estado sélido también provee una mejor calidad de la unién debido a la falta de

licuacion, agrietamiento o porosidad. ElI proceso FSW también ha sido
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satisfactoriamente aplicado sobre aceros inoxidables y otras aleaciones no
ferrosas (vgr. Ti, Mg, Cu, Ni, compuestos, termoplasticos, y metales disimiles)
sin embargo no ha sido comercializado aun al mismo nivel que las aleaciones
de aluminio. Las posiciones de soldadura que se puede emplear incluyen: a

tope, a traslape, borde, contorno y soldaduras en T. ©

Fuerzavertical
descendente

Direccion de

: ‘\1 soldadura
< - ,’6\/ Unidn
Area de pr ' 4

fusion /
Area de
repliegue Hombro
Pin
Nugget & '
Area de
avance

Figura 2.7. Esquema del proceso de soldadura por friccion ©

2.2.1 Clasificacion de las zonas de soldadura

Las soldaduras resultantes del proceso de soldadura por friccion exhiben
una morfologia Unica que difiere de las zonas que se presentan en los procesos
de fusion debido a la ausencia de una zona de fusion. Existen dos
clasificaciones para las zonas de soldadura; la primera, que es la clasificacién
de Threadgill, se basa en las zonas microestructurales; mientras que la
segunda, la clasificacion de Arbegast, en la historia del procesamiento de las
zonas soldadas durante el proceso FSW. Ambas fueron desarrolladas para las
aleaciones de aluminio, sin embargo pueden ser aplicadas también a otras

aleaciones.
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2.2.1.1. Clasificacion de Threadgill

Esta clasificacion consiste en cuatro zonas, las cuales son: boton de
soldadura (WN), zona termomecanicamente afectada (TMAZ), zona afectada
por el calor (HAZ), y después de esta se encuentra el metal base que no fue
afectado (BM) como se puede apreciar esquematicamente en la figura 2.5. La
zona denominada como WN se refiere a la region previamente ocupada por el
pin de la herramienta; en la literatura esta zona es comunmente conocida como
zona de agitacion (STZ). El alcance de la zona TMAZ abarca la regién
trapezoidal cuyas bases son el diametro del hombro y del pin, que abarca las
zonas C y D en la figura 2.8. La agitacion experimentada en TMAZ y WN
durante el proceso conlleva a la formacion de granos recristalizados
dinamicamente en D y una deformacion plastica o granos parcialmente
recristalizados en C. Mas alla de TMAZ, comUnmente existe una pequefia zona
afectada por el calor, donde solo se presenta una disminucion en el campo

térmico que sigue su curso hasta llegar al metal base. ©

Ancho del hombro

Figura 2.8. Microestructuras tipicas en aleaciones base aluminio mostrando A. Metal base (BM),
B. Zona afectada por el calor (HAZ), C. Zona termomecanicamente afectada (TMAZ), D. Nugget
de soldadura (WN). Area de avance se encuentra a la izquierda. ®

Debido a la direccion de rotacion de la herramienta, la morfologia de la
soldadura es asimétrica entre el area de retroceso (RS) y el area de avance
(AS). Hacia el area de avance, donde la velocidad transversal y la componente
de la velocidad tangencial de la herramienta de rotacion estan en la misma
direccion, el limite entre la TMAZ y la HAZ parece ser mas afilado comparado
con el area de repliegue donde el limite parece ser mas difuso. Otras

caracteristicas particulares pueden ser un brazo de flujo que se extiende desde
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WN hasta AS, y circulos concéntricos dentro de WN, generalmente al final de la
placa, lo que se conoce como aros de cebolla. ©®

< o N
- Jvemte ..-r-h - ..@l.‘.}\

Figura 2.9. Microestructura tipica de una aleacién de aluminio mostrando la estructura de aros
de cebollay la TMAZ. )

2.2.1.2. Clasificacion de Arbegast

Arbegast clasifico la soldadura en 5 zonas (Figura 2.10) a lo largo de la
direccibn de alimentacion: a) zona de precalentamiento, b) zona de
deformacion inicial, ¢) zona de extrusion, d) zona de forja y e) zonas de
enfriamiento. Esta clasificacion se basa en la percepcion del proceso de

soldadura por friccién como un proceso de extrusion. ©

En la zona de precalentamiento, la temperatura incrementa debido al
movimiento del campo térmico que rodea la herramienta, que es mas fuerte en
la parte superior debido a la friccion que genera el hombro. Cerca de la
herramienta, una zona de deformacién inicial se genera debido al esfuerzo
causado por la herramienta en movimiento y las altas temperaturas. El material
gue se reblandece es forzado a fluir alrededor de la herramienta en la zona de
extrusion donde el material es extruido entre los hilos del pin, con una pequeiia
cantidad atrapada debajo de la herramienta. En la parte que se localiza detras
de la herramienta, el material agitado que se encontraba en la parte delantera
es ahora depositado en la zona de forja y la de enfriamiento. Los espesores de
estas zonas dependen de los parametros del proceso y de las propiedades

térmicas y termomecanicas del material a ser soldado ®. Por medio de esta
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clasificacion se puede llegar a comprender de manera mas clara el efecto del
campo térmico en el reblandecimiento del material que se presenta delante y

detras de la herramienta.

Rotacion de la herramienta

Hombro de la herramienta

- -

Pin

Direccion de soldadura

Zonade |
precalentamiento Zonade Zonade Zonade Zonade
Deformacion inicial Extrusién Forja  Enfriamiento

Figura 2.10. Clasificacion de la soldadura por FSW de acuerdo a Arbegast. 2

2.2.2 Variables de soldadura

La velocidad de soldadura, la velocidad de rotacion de la herramienta, la
presion vertical en la herramienta, el angulo de inclinacion y disefio de la
herramienta son las principales variables independientes que se emplean para
controlar el proceso de soldadura por fricciébn. Por otra parte, el rango de
generacion de calor, el campo de temperatura, el rango de enfriamiento, la
fuerza en direccion x, el torque y la potencia dependen de las variables antes

enlistadas. ©

La influencia de estos parametros en las temperaturas maximas ha sido
objeto de diversos estudios, con los cuales se ha llegado a la conclusion que las
temperaturas maximas incrementan conforme aumenta la velocidad de rotacion
como se muestra en la figura 2.11, y disminuye ligeramente con la velocidad de
soldadura; de igual manera la temperatura maxima incrementa si se aumenta la

presion axial. ©
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Figura 2.11. Relacion entre la velocidad rotacional y las temperaturas méaximas en soldaduras
por friccion para una aleacion AA 6063. %

Por otra parte, el torque depende de algunas variables como la presion
vertical aplicada, el disefio de la herramienta, el esfuerzo de corte local en la
interface del material de la herramienta, el coeficiente de friccion y el grado de
deslizamiento entra la herramienta y el material. Dicha variable se torna
importante debido a que los valores de torque pueden conferir alguna idea
respecto al flujo de esfuerzos promedio cerca de la herramienta y el grado de
deslizamiento entre la herramienta y la pieza de trabajo bajo ciertas

condiciones de soldadura, siempre y cuando otras variables permanezcan
constantes’ ©

De esta manera se puede decir que el torque disminuye si se incrementa
la velocidad de rotacion de la herramienta, fendmeno presente debido al
incremento en el rango de generacion de calor y la temperatura, de manera que
se vuelve mas facil el flujo para el material a altas temperaturas y rangos de
deformacion. Sin embargo, el torque no se ve significativamente afectado por el
cambio en la velocidad de soldadura como se ve en la figura 2.12. La velocidad

relativa entre la herramienta y el material es influenciada mayormente por la
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velocidad rotacional; por tanto, la generacion de calor no es afectado de manera
significativa por la velocidad de soldadura. Altas velocidades transversales
tienden a reducir el calor de entrada y la temperatura. Asi, el torque se
incrementa ligeramente con el aumento de la velocidad transversal debido a
que el flujo de material se encuentra un poco mMA&s comprometido a

temperaturas relativamente menores. ©
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Figura 2.12. Variacion del torque respecto al cambio de la velocidad de soldadura “

Una fuerza excesiva en la direccién x puede ser un factor importante en
la erosién potencial de la herramienta y, en casos extremos, fractura de la
misma. La presion axial también afecta la calidad de la soldadura, muy
elevadas presiones conllevan a un precalentamiento y adelgazamiento de la
unioén, mientras que presiones muy bajas generan un calentamiento insuficiente
y vacio. Los requerimientos de potencia también incrementan con el aumento

de la presion axial. ©

En cuanto al angulo de inclinacion, este generalmente comprende de 1 a
45° en direccién de la alimentacién para forzar al material plastificado a fluir de
la parte frontal a la trasera y ser depositado uniformemente detras de la

herramienta. ®
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2.2.3 Flujo de metal durante FSW

Uno de las carcateristicas mas importantes a comprender en el proceso
de soldadura por friccibn es el complejo campo de flujo del material
plasticamente deformado que se encuentra alrededor de la herramienta. Para
estudiar este fendmeno se han empleado dos técnicas importantes: inserto de
marcadores (MIT) y soldaduras disimiles, las cuales se describiran brevemente

a continuacion.

2.2.3.1. Técnica de inserto de marcadores (MIT)

La técnica MIT involucra el empleo de un material de diferente densidad
o coloraciones diferentes. Entre los materiales que se han empleado para este
tipo de andlisis se encuentran desde bolas de acero, insertos rectangulares,
compuestos de matriz de aluminio, polvos de titanio o laminas de cobre, que se
alinean de manera normal o a lo largo de la direccion de soladura para después
ser analizados empleando una mezcla de técnicas de caracterizacion que van
desde la metalografia, radiografia o microtermografias computarizadas que

permitan estudiar el flujo del material marcador (MM). ©

Los primeros intentos realizados con esta técnica en aleaciones de
aluminio fueron llevados a cabo empleando pequefias bolas de acero, sin
embargo los resultados que arroj6 se han visto con recelo debido a las
caracteristicas del material empleado como marcador, es decir el hecho de que
la densidad del acero es mayor a la del aluminio y el tamafio de las bolas de
acero podia afectar el flujo inherente del material. Es por ello que Seidel y
Reynolds en el 2001 *® emplearon marcadores de una aleacién de aluminio
AA5456 de 1.8 mm de espesor por 2.7mm de alto, embebida en una placa de
8.1mm de espesor de una aleacion AA2195. Una vez que el material se soldo,
pequenas rebanadas de 0.25mm de espesor que fueron cortadas de la parte
superior de la soladura hacia abajo se atacaron con el reactivo de Keller

revelando un patrén de flujo en 2D, el cual fue reconstruido en 3D para mostrar
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patron completo. Se encontré que el flujo de material alrededor de la
herramienta es asimétrico, es decir, los MM que se encontraban el lado de
retroceso fueron agitados detras de la herramienta; mientras que los MM que se
encontraban en el lado de avance fueron empujados a la parte delantera de la
herramienta, sin embargo la mayoria de los marcadores se encontraron detras

de ésta. ?

La agitacion se presentd Unicamente en la parte superior de la soldadura,
donde los MM del lado de retroceso (RS) fueron desplazados para mezclarse
con los marcadores del lado de avance (AS), mientras que una interface
distintiva entre los marcadores de AS y RS se encontro en la mitad del espesor

de la muestra hacia abajo (Figura 2.13). ?

. l g H = - Insertos 5154 Vista lateral

Metalbase 2195

Lmea de centro de soldadura

s .-.l.. -.J.._. e e Vista superior
i l”

a)

AS /

b) c)

Figura 2.13. a) Localizacion de los marcadores embebidos, b) vista superior del patrén de flujo a

0.25mm de la parte superior de la soldadura (el circulo punteado hace referencia al hombro de

la herramienta); c) Patrén de flujo a la mitad del espesor (el circulo punteado hace referencia al
pin, la flecha sefiala el limite entre el MM de AS y RS)
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En estudios més recientes se ha presentado el uso de particulas o polvos
como MM como una alternativa viable que minimice la influencia en la alteracion
del flujo. En el 2003, London y colaboradores *® realizaron sus estudios sobre
una aleacion de aluminio 7050-T7451 de 6.35 mm de espesor soldada a 350
rpmy 102 mm/min; empleando marcadores de un material compuesto de Al con
30% vol. de SiC y uno mas reforzado con 20%vol de W con una configuracion
rectangular de seccion transversal de 0.79x0.51 mm, los cuales fueron
posicionados de manera paralela a la direccion de alimentacion en el AS y en
la linea de centro de soldadura a la mitad del espesor de la lamina. Ambos
marcadores contenian particulas de tamafio facilmente rastreable por

metalografia o Rayos X. ©

Se encontr6 que los MM localizados en la linea de centro fueron
depositados atras de la herramienta en un patron; mientras que los MM que se
encontraban en AS fueron dispersados en una region mucho mas amplia por

detras de la herramienta. ©

A pesar de la calidad de la informacién brindada por el MIT, como ya se
menciond con anterioridad la diferencia de densidades o tamafios del MM
empleado pueden afectar de manera significativa el flujo natural del proceso,
por lo que la seleccion del material a emplear como marcador es de vital
importancia para la trascendencia y credibilidad de los resultados que sean
arrojados por el estudio. Materiales similares en densidad y peso deberian ser
empleados o como London y colaboradores *® lo han sugerido, emplear una

variacion radioactiva del mismo material a ser soldado.

2.2.3.2. Soldaduras similares y disimiles

Murr y colaboradores en 2004 ¥ emplearon un método de soldadura
disimil con aleaciones 2024 y 6061 que soldaron por el proceso de soladura por

friccion en el que se encontré que se producia un vortex complejo y en campo
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de flujo en forma de remolino de naturaleza cadtica, asi como también una
estructura de aros de cebolla. Se sugirid6 que el espacio vertical entre las
bandas de la zona obscura (6061) y la zona brillante (2024) a lo largo de la

direccion de soldadura es equivalente al espacio entre el roscado del pin. ¥

2.2.4 Desarrollo microestructural

El proceso de soldadura por friccion (FSW) deriva en una serie de
alteraciones microestructurales dentro de las zonas caracteristicas del proceso
gue modifican la microestructura del material soldado y por ende sus

propiedades mecanicas.

En la zona termomecanicamente afectada (TMAZ) y el botén de
soldadura (WN), la influencia de la deformacion plastica y la agitacién térmica
desarrolla una estructura de granos finos recristalizados dinamicamente. La
agitacion térmica causa asi mismo la disolucién y quiebre mecanico de algunos
precipitados y particulas intermetélicas; mientras que en la zona afectada por el
calor (HAZ) se llevan a cabo fendmenos estimulados térmicamente tales como,

recuperacion, recristalizacion, disolucién y precipitacion. ©

Generalmente, y para efectos practicos, el desarrollo microestructural
debido al proceso FSW se describe en términos de tres factores importantes,

los cuales se describen a continuacion.

2.2.4.1. Estructura de grano

La recristalizacion dinamica durante el proceso FSW conlleva a un
refinamiento de grano, abarcando tamafos de entre 2 y 13 um, los cuales son
generalmente observables en las zonas de WN y TMAZ. Sin embargo bajo
condiciones de enfriamiento especial, empleando por ejemplo nitrégeno liquido
o0 una mezcla de hielo seco y etanol, es posible alcanzar tamafios de grano

menores de 1 pm. ©

35



Para comprender de manera plena el fendbmeno de recristalizacion
presente en este proceso se debe tener en mente que el proceso de
recristalizacion dinamica (DRX) puede ser clasificada en recristalizacion
dindmica discontinua (DDRX), recristalizaciéon dinamica geométrica (GDRX),
recristalizacién dinamica por rotacion progresiva de red (PLR) y recristalizacion
dinamica por nucleacién estimulada por particulas (PSN). ®®

Por su parte, en el 2003, Su y colaboradores ®® observaron en su
experimento realizado sobre una soldadura de una aleacion de aluminio 70-50-
T651 que el fendmeno de recristalizacion también se hacia presente de modo
constante (CDRX) en el botén de soldadura (WN). Su experimentacion conllevé
a la conclusién de que la CDRX es iniciada por recuperacion dinamica (DRV)
por medio del subcrecimiento del grano y la absorcion de las dislocaciones en
los limites de los mismos, los cuales crecerian como granos recristalizados en

la siguiente deformacion termomecanica. ©

En afos recientes se estudié una técnica de analisis cualitativo de la
microestructura desarrollada alrededor de la herramienta de FSW por medio de
una técnica de cese de actividad (stop-action technique) observada mediante
EBSD por Fonda y colaboradores en 2004 *” en una soldadura de aluminio
2195, en la cual se encontr6 que la estructura de grano fino se desarrollaba
constantemente debido a las rotaciones de la red resultantes de la deformacion

de corte presente en la parte frontal de la herramienta. ¢”

2.2.5 Herramientas para el proceso de Soldadura por Friccion

La herramienta empleada en FSW es claramente uno de los
componentes criticos envueltos en desarrollo Optimo del proceso.
Habitualmente esta herramienta consta de un hombro rotatorio y un pin
cilindrico roscado que calienta por friccion la pieza a ser soldada, y asi mismo,
desplaza el material en estado pastoso que se encuentra a su alrededor,

formando de esta manera la unioén.
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La herramienta de FSW se encuentra sujeta a esfuerzos severos y altas
temperaturas particularmente en el proceso de soldadura de aleaciones de
elevada dureza tal como acero y aleaciones de titanio, que son dos de las
aleaciones en las que el proceso FSW se emplea mas ampliamente de manera
comercial; por lo que el elevado costo del herramental se vuelve una de las
principales limitantes para la implementacion de uniones bajo este proceso en

particular.

2.2.5.1. Materiales

Dependiendo de la dureza de los materiales a ser unidos por el proceso
de soldadura, se cuenta con una gran variedad de materiales, donde todos y
cada uno de estos pueden ser empleados como base para la herramienta de
friccion, sin embargo, los materiales mas comunmente empleados son los

siguientes:

a) Acero grado herramienta

Materiales tales como aleaciones de aluminio o de magnesio, y
materiales compuestos de matriz metalica de aluminio son frecuentemente
soldados empleando aceros grado herramienta. Configuraciones tanto a tope,
colocando el material mas duro en el lado de avance, como a traslape,
colocando el material mas suave en la parte superior, son ideales para este tipo
de aceros ©. Investigaciones recientes ™® @ han demostrado que un acero
grado herramienta endurecido en aceite (62 HRC) puede ser empleado
satisfactoriamente para soldar un material compuesto de matriz metédlica de
aluminio Al 6061+20% vol. Al,O3 y Al 359+ 20% vol. SiC. Para este tipo de
compuestos, los estudios muestran que la herramienta se desgasta en el
proceso inicial y obtiene después una forma auto-optimizada, después de la
cual el desgaste su vuelve mucho menor. Esta forma auto-optimizada, que se
muestra en la figura 2.14, depende de los parametros del proceso y consiste de

una superficie generalmente suave y sin roscado, que de ser utilizada desde el
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principio de la operacion puede ayudar en la reduccién del desgaste inicial de la
herramienta ©.

il

'

-

0.61 1.22

0 HE
0 ! 1.98 3.66

Figura 2.14. Evolucion de la forma de la herramienta debido al desgaste en FSW de
Al6061+20% vol. Al203 con un acero grado herramienta 01 AISI endurecido en aceite a 1000
rev/min y velocidades de avance de a) 3mm/s y b) 9mm/s. las distancias recorridas por la
herramienta se indican en metros. *®

b

b) Nitruro de boro cubico policristalino (pcBN)

Debido a su alta dureza y resistencia a las altas temperaturas y su alta
estabilidad térmica, el pcBn es uno de los materiales predilectos para la uniéon
por FSW de aleaciones de alta dureza, ya que el bajo coeficiente de friccion del

mismo da como resultado un acabado superficial terso en la soldadura.

Sin embargo algunas de las desventajas de este material son el costo de
esta herramienta que es muy elevado, y debido a su baja tenacidad a la
fractura, el pcBN tiene la tendencia a fallar durante los pasos iniciales del
proceso; sin mencionar que las profundidades de soldadura estan limitadas a
10mm y su tendencia a reaccionar con el cromo en aceros austeniticos
formando boruros que vuelven al material soldado sensible a la corrosion y

picaduras. ©
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c) Tungsteno (W)

Comercialmente, el tungsteno puro (cp-W) es resistente a elevadas
temperaturas pero tiene una baja tenacidad a temperatura ambiente, y se
desgasta con facilidad cuando se emplea como material para herramienta de
FSW para aceros y aleaciones de titanio. Sin embargo adiciones de renio
reducen la temperatura de transicion de ddctil a fragil, lo que dirigio el desarrollo
de las aleaciones W-25 wt%Re que son ahora candidatas para las herramientas
de FSw. ©

2.3 Principios de difusion en el proceso de soldadura por
friccion

Muchas de las reacciones y procesos que son importantes en el
tratamiento de materiales dependen de la transferencia de masa ya sea dentro
de un sélido, un liquido o un gas. Dicho transporte de masa es llevado a cabo
por el proceso de difusion.

La difusion es el movimiento migratorio de los atomos de una especie
desde una regién de alta concentracion a una region de baja concentracion.
Debido a que la soldadura por friccién es un proceso en estado sélido, es decir,
no se llega al punto de fusién del material, por lo que no se cuenta con la
presencia de liquido para llevar a cabo la coalescencia del material, el
fenobmeno de difusion, estrictamente en estado sélido, es el mecanismo

protagonico en este proceso de soldadura.

2.3.1 Mecanismos de difusion

Para que un atomo pueda realizar el movimiento migratorio
correspondiente dentro de la red se deben cumplir dos condiciones: primero,
gue se encuentre un sitio vacio adyacente al &tomo y, en segundo lugar, que el
atomo posea la energia suficiente para romper los enlaces de unién con los
atomos vecinos y en consecuencia provocar una distorsion en la red durante su

desplazamiento. De esta manera a temperatura especifica una pequefia
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fraccion del total de atomos es capaz de desarrollar un movimiento difusivo,
proporcional a la magnitud de su energia vibracional, donde el incremento de
esta fraccion se relaciona de manera directamente proporcional al incremento

de temperatura 9.

Existen diferentes mecanismos de difusion propuestos para la gran
variedad de materiales y procesos desarrollados; sin embargo son dos

principalmente aquellos que atafien y dominan a la difusion metalica.

2.3.1.1. Difusién por vacancias

La difusion por vacancias es el mecanismo que involucra el intercambio
de un atomo desde su posicion normal de la red a un sitio vacante. Este
proceso requiere la presencia de vacancias, como su nombre lo indica, por lo
qgue la probabilidad de que este fenomeno difusivo se lleve a cabo es funcion
del nimero de defectos que se encuentren presentes; siendo un hecho que las
concentraciones significativas de vacancias pueden ocurrir en metales a

elevada temperatura .

2.3.1.1. Difusion intersticial.

El segundo tipo de difusién involucra atomos que emigran desde una
posicion intersticial a otra vecina que se encuentre vacia. Este tipo de difusién
se puede presentar mas comunmente en la interdifusién de impurezas tales
como el hidrégeno, carbono, nitrégeno y oxigeno elementos cuyos atomos son
suficientemente pequefios como para colocarse en las posiciones intersticiales

de una red.

En la mayoria de las aleaciones metalicas, la difusion intersticial ocurrira
de manera mas rapida que la difusién por vacancias, debido a que los &tomos
intersticiales son mas pequefios y por ende con mayor movilidad; sin mencionar
gue existe un numero mayor de posiciones intersticiales que vacancias, lo que
incrementa la posibilidad de tener un fendmeno difusivo intersticial en lugar de

uno por vacancias.
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2.3.2 Difusion en estado estacionario

Si se supone a la difusion como un proceso dependiente del tiempo,
obtendremos que la cantidad de elementos que son transportados dentro de
otro se encuentra en funcion del tiempo, es decir, que existe un flujo de

transferencia de masa.

Si se toma como ejemplo una placa de acero de espesor L expuesta a
una presion uniforme de hidrogeno se tendréa que inicialmente la concentracion
de hidrogeno disuelto en el acero sera uniforme a todo lo largo de la placa. A
cierto tiempo, t=0, la superficie superior es sometida a una presion de gas
mucho mas alta con lo que se establece una nueva composicion de hidrogeno
en la superficie. EI material que se encuentra por debajo de esta capa es
enriquecido progresivamente conforme el hidrégeno difunde de la zona de
mayor concentracién en la capa superior a la regibn de menor concentracion.
Eventualmente se alcanza un perfil de concentracién de estado estacionario
cuando un rango constante de hidrégeno es requerido por la fase gaseosa a
x=0, de manera que sea posible mantener la diferencia de concentracion a lo

largo de la placa. ?¥

t=0

x=L

Figura 2.15. Esquema del gradiente de concentracion en estado estacionario. @)
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Referido a lo anterior podemos notar que contamos con un flujo masico o
flujo de difusiébn (J), definido como la masa (M) que difunde de manera
perpendicular y a través de una seccion transversal de un solido por unidad de
tiempo. Matematicamente este fenomeno puede ser expresado de la siguiente

manera:

—M Ec(1
]_A_t c(1)

Donde A es el area a través de la cual ocurre el proceso de difusion y t
es el tiempo de difusion. Retomando el ejemplo anterior, si se grafica la
concentracion C contra la distancia dentro del solido x, la curva resultante sera
el perfil de concentracion; la pendiente en un punto particular de la curva se
define como el gradiente de concentracién.

dc
Gradiente de concentracion = Tx Ec(2)

Para este ejemplo se asume que el perfil de concentracidén es de caracter
lineal, por lo cual el gradiente de concentracion quedaria expresado de la

siguiente manera:

. L AC _ Ca—C
Gradiente de concentraciéon = — = 4—2 Ec(3)
Ax XA—XB

La ecuacién matematica del estado estacionario en una sola direccion (x)
es relativamente simple, en la cual el flujo es proporcional al gradiente de

concentracion, lo cual se expresa con la siguiente ecuacion (20)
J Ddc Ec(4)
=—-D— c
dx
Donde D es la constante de proporcionalidad llamada coeficiente de
difusién. El signo negativo en esta expresion indica que la direccion de la

difusion es descendiente, desde una concentracion elevada a una menor. 9
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En el campo de los materiales, la ecuacion anterior se expresa en
términos de concentracion molar, tomando en consideracion que A es el

componente que difunde. Y

aC,
Jax = =Dy lg Ec(5)

Las ecuaciones anteriores constituyen lo que se conoce como la Primera
Ley de Fick.

2.3.3 Difusion en estado no estacionario

La mayoria de los casos préacticos de difusion se presentan en estado no
estacionario; lo cual significa que el flujo y el gradiente de concentracién varian
con el tiempo en algun punto en particular del sélido como se muestra en la
figura 2.16, en la que se muestran los gradientes de concentracion a tres

tiempos de difusion diferentes.

Concentracion de especie difusiva

Distancia

Figura 2.16. Perfiles de concentracion para difusion en estado no estacionario tomando tres
tiempos diferentes de t1, t2 y t3. (1)

Bajo condiciones del estado no estacionario, se emplea siguiente
expresion matematica
aC 0 ( 6C>

E = & & EC(6)
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Para la solucién de esta expresion, donde se expresa la concentracion
en términos tanto de posicion como de tiempo, es necesario especificar las

condiciones de los limites del sistema en cuestion.

Una de las soluciones mas importantes para esta ecuacion se puede
brindar empleando un sdlido semi-infinito en el cual la concentracion de la

superficie se mantiene constante y se asumen los siguientes aspectos:

1. Antes de la difusién, ninguno de los atomos de solutos en el solido
estan uniformemente distribuidos con una concentracion de Co,

2. El valor de x en la superficie es cero y se incrementa con la distancia
en el sélido.

3. El tiempo se toma como cero en el instante anterior a que comience

el proceso de difusion.
Estas condiciones del sistema se declaran de la siguiente manera

Parat=0,C =Cha0 <x <
Parat > 0,C = C; (la concentracion constante superficial)a x = 0

C=C(Chax=o

La aplicacion de estas condiciones de sistema a la ecuacion descrita

anteriormente arroja la siguiente solucién, conocida como Segunda Ley de Fick.

—) Ec(7)

Donde Cx representa la concentracion a una profundidad x después de
. .-, X .« s . .,
un tiempo t. La expresion S7o: €S la funcion error Gaussiana. Esta ecuacion

demuestra la relacién entre la concentracion, la posicién y el tiempo. °
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2.3.4 Dependencia de la temperatura en la difusion en solidos

La temperatura ejerce una gran influencia en la difusion en sdlidos.
Especificamente, la ecuacion de Arrhenius describe la relacién entre cualquier

tipo de coeficiente de difusion y la temperatura:

D = Dyexp (— g—;) Ec(8)

Donde Do= pre exponencial independiente de la temperatura (m?/s)
Qq= la energia de activacion (J/mol)

R= constante de los gases (8.31 J/mol-K)

T=temperatura absoluta (K)

La energia de activacion puede ser considerada como la energia
requerida para producir el movimiento difusivo de una mol de atomos; por ende,
una energia de activacion elevada resulta en un relativamente pequefio

coeficiente de difusién. ??

2.4 Técnicas de caracterizacion para materiales compuestos
2.4.1 Conceptos generales

Desde su desarrollo, los materiales compuestos han sido ampliamente
estudiados mediante la evaluacién de propiedades mecénicas, sin embargo
Gnicamente con este analisis el entendimiento de los fenémenos quimicos y
moleculares quedan a la deriva. Debido a que los materiales compuestos son
heterogéneos e hibridos, su proceso de caracterizacién puede ser dificil si se

emplea una sola metodologia.

Si bien existen una gran cantidad de técnicas de caracterizacion para el
estudio de los materiales compuestos, en este capitulo se estudian Unicamente
aquellas que se consideran principales, las cuales constituyen, tanto para
compuestos como para aleaciones sin refuerzo, los analisis basicos y de mas

facil acceso para analisis microestructural
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2.4.2 Técnicas de caracterizacion
2.4.2.1. Metalografia 6ptica

Todos los examenes microestructurales deben iniciar con el uso bajas
magnificaciones, seguido de magnificaciones progresivamente mayores para
valorar las caracteristicas basicas de la microestructura eficientemente, de esta
manera podemos estipular que el microscopio O6ptico sigue siendo la
herramienta mas importante para el estudio de la microestructura de los
materiales, considerando la evolucion de sofisticados instrumentos electronicos
metalogréaficos como la microscopia electronica de transmision (TEM) y la
microscopia electrénica de Barrido (SEM) que son sin duda herramientas
invaluables para el analisis microestructural, y sin embargo deben emplearse de

manera complementaria y no de sustitucion al andlisis por microscopio 6ptico.
(22)

La microscopia oOptica constituye la primera y mas basica de las etapas
desarrolladas en el proceso de caracterizacion microestructural. Esta fase se
basa principalmente en la observacién del espécimen a estudiar por medio de
un microscopio electronico compuesto por un sistema de iluminacion,
condensadores, filtros de luz, lente objetivo y ocular como componentes
basicos, permitiendo mejoras y componentes extras que optimizan la calidad de

la imagen obtenida. ¢?

La muestra destinada a caracterizacion microestructural debe someterse
a un proceso de preparacién especialmente disefiado, del cual se hablara con
mas detalle en capitulos siguientes. Uno de los pasos importantes dentro de
este método el uso de reactivos para el ataque de la muestra, que no son otra
cosa que soluciones quimicas cuidadosamente disefiadas y balanceadas para
gue los componentes de dicha solucién revelen con detalle cada una de las
caracteristicas metalograficas del espécimen en cuestion, tales como granos,

fases presentes y dimensiones que se encuentren dentro del rango permitido
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por el microscopio. Una vez preparada la muestra esta se observarad a
diferentes aumentos, que pueden ir desde 5x hasta 1500x en los microscopios

mas comunes. ??

Los materiales que pueden ser analizados por esta técnica comprenden
un amplio rango desde metales, ceramicos, compuestos hasta materiales
geolégicos, en tamafios que van desde 10° a 10T m ®?. Algunas de las
desventajas de este proceso es el limite de resolucion que es de de
aproximadamente 1um; tiene una profundidad de campo limitada, es decir que
no puede enfocar en superficies rugosas; y no provee de informacion directa de
composicién quimica o cristalografia de las caracteristicas microestructurales.
Sin embargo este proceso se caracteriza por ser relativamente sencillo y
accesible comparado con algunas otras técnicas, sin mencionar que,
dependiendo de la muestra, este puede ser un procedimiento sencillo, con un

tiempo minimo de andlisis estimado en 30 minutos. 2

Ejemplos de aplicacion

Como ejemplos de aplicacion podemos mencionar la determinacion de la
historia de fabricacion y tratamiento térmico de algin material, determinacion de
la integridad de soldadura, analisis de falla y la caracterizacion del efecto de la

ruta de procesamiento en la microestructura y propiedades. ¢?

Algunas de las relaciones microestructura-propiedades que pueden ser

establecidas empleando la metalografia optica incluyen:

¢ Incremento general en dicho esfuerzo de cedencia y dureza del
metal conforme disminuye el tamafio de grano.
e Tendencia general en el decremento de la ductilidad conforme

incrementa el contenido de inclusiones.
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e Correlacion entre la penetracion de soldadura, zona afectada por
el calor y la densidad de defectos de soldadura con la naturaleza y
caracter del proceso de soldadura.

e Evaluacibn de tratamientos térmicos superficiales como
carburizacion y endurecimiento por induccién determinando la
profundidad y caracteristicas microestructurales de la region
endurecida.

e Correlacion de los rangos de crecimiento de grietas por fatiga y
parametros de tenacidad a la fractura dependiendo de variables
como distribucién y contenido de inclusiones.

e Asociacion de los sitios de iniciacion de falla con las no
homogeneidades microestructurales, tales como particulas de
segundas fases.

e Correlacion del comportamiento mecanico anisotropico con granos

elongados y/o orientaciones de grano preferenciales %

Medios de examinacion

Para alcanzar la capacidad de resolucion del objetivo seleccionado, el
contraste de la imagen debe ser el adecuado. El contraste de imagen depende
en la preparacion del espécimen y de la Optica. Las diferencias en la
reflectividad de la luz de la superficie de la muestra producen caracteristicas
visibles por el ojo humano después de alguna magnificacion aplicada, tales
como la diferencia de fases ®® Los principales métodos de examinacién se

describen a continuacion.

a) lluminacién de campo claro. La iluminacion de campo claro vertical
es el método de observacion mas ampliamente utilizado. En
operacion, la luz pasa a través del objetivo e incide en la superficie

perpendicular de la muestra. Las caracteristicas de la superficie
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normal a la luz que incide reflejan la luz de regreso a través del
objetivo hacia el ocular, donde las caracteristicas de la superficie
aparecen de manera brillante. La superficie oblicua al haz de luz
refleja menos luz al objetivo y aparece de manera oscura,

dependiendo de su angulo. @

Figura 2.17. Aleacién vaciada de Cu-8.9P mostrando la fase eutéctica a+Cu3P bajo iluminacion

de campo claro. @

b) lluminacién oblicua. Con algunos microscopios es posible

descentrar el condensador o los espejos de manera que la luz que
pasa a través de los objetivos incida de lleno en la muestra en un
angulo no perpendicular. La rugosidad en la superficie de la muestra
generara sombras produciendo una apariencia tri-dimensional. Esto
permite la determinacion de caracteristicas que se encuentran bajo
relieve. Sin embargo, una cantidad pequefa de oblicuidad puede ser
generada, debido a que esta técnica produce que la iluminacion no se

uniforme y disminuye la resolucién.

lluminacién de campo oscuro. La luz reflejada de las caracteristicas

orientadas de manera oblicua es recolectada, y los rayos reflejados

de las caracteristicas normales al haz que incide son bloqueadas. Por
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d)

tanto, el contraste es esencialmente inverso al que se produce en la
iluminacién de campo claro; es decir, los rasgos que aparecen
brillantes en la iluminacion de campo claro apareceran obscuros en
este método y viceversa, produciendo un elevado contraste de
imagen, por lo que es posible visualizar ciertos rasgos que no son
detectables con campo claro. Sin embargo, la intensidad de la luz
agrega dificultad a la fotomicroscopia, problema que puede ser
solucionado con el uso de dispositivos de control automatico de

exposicion. @

Figura 2.18. Aleacion vaciada de Cu-8.9P mostrando la fase eutéctica a+Cu3P bajo
iluminacién de campo oscuro.

Luz polarizada. Por lo general se encuentra limitada a ciertos
metales anisotrépicos, tales como berilio, titanio, zirconio y uranio,
gue son dificiles de atacar pero responden de manera satisfactoria a
la luz polarizada cuando la muestra se encuentra bien atacada.
Cuando una luz polarizada es reflejada desde la superficie de un
metal anisotrépico (cualquier metal con una estructura cristalografica
cubica, como el acero), y después pasa a traves de un analizador en
una posicion cruzada (plano de vibracion perpendicular al plano de la

luz polarizada), la imagen es extinta, o se oscurece. Sin embargo, en
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la practica, debido a que el microscopio metalirgico no produce una
luz perfectamente polarizada, la extincion completa no puede llevarse
a cabo. Este no constituye un problema serio, debido a que la luz
polarizada es empleada Unicamente de manera cualitativa. Se
requiere un fuente de luz blanca lo suficientemente fuerte para

producir efectos de color. @

Figura 2.19. Zirconio policristalino bajo luz polarizada. ¥

e) lluminacién de contraste de fase. Este método permite la

f)

examinacion de variaciones de fase sutiles en la microestructura con
pequefia o ninguna amplitud de contraste de las diferencias en el
trayecto optico en la superficie (luz reflejada) o de las diferencias en el
trayecto optico a través de la muestra (luz transmitida). Diferencias en
altura tan pequefias como 0.005 pum pueden ser detectadas, sin
embargo su uso es limitado ya que se requiere un juego separado de

objetivos y un iluminador vertical especial. @

lluminacién de contraste-interferencia. La iluminacion de contraste-
interferencia diferencia (DIC) produce imagenes con detalles
topograficos enfatizados similares a aquellos observados con la

iluminacién oblicua. Aquellos detalles que son invisibles o vagamente
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perceptibles en campo claro pueden ser revelados vividamente con

este método. @

e

Figura 2.20. Aleacién vaciada de Cu-8.9P mostrando la fase eutéctica a+Cu3P bajo
iluminacioén DIC. ®®

2.4.2.2. Microscopia electronica de barrido

La microscopia electrénica de barrido es una de las herramientas mas
versatiles para la investigacion la microestructura de materiales metalicos.
Comparado con la microscopia Optica, la microscopia electronica expande los
rangos de resolucibn en mas de un orden una magnitud hasta
aproximadamente 10 nm en instrumentos de rutina, con valores ualtimos por
debajo de los 3 nm, por lo que las magnificaciones se extienden desde los
10,000x hasta por encima de los 150,000x. La profundidad de foco se da en un
rango de 1mm a 10,000x hasta 2mm (0.08 in) a 10x, es dos veces mayor

debido a que la apertura del rayo es muy pequefia. %

El sistema basico de funcionamiento consiste en un haz de electrones
que es emitido desde un catodo de tungsteno calentado y enfocado por un
sistema de lentes magnéticos (usualmente dos lentes condesadoras y una lente
objetivo) a un didmetro menor (aproximadamente 10nm o 100 A en

instrumentos estandar y de 1nm o 10 A en alta resolucion), voltajes de
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aceleracion de 1000 a 50,000 V y la corriente de electrones primarios que pasa
a través de la superficie es de aproximadamente 10® a 10”7 A. Esta corriente se
puede incrementar empleando fuentes de electrones mas efectivas, tales como
catodos de hexaboruro de lantano, los cuales se encuentran disponibles en la
mayoria del instrumental comercial, o bien catodos de emisién de campo que
aun no se encuentran ampliamente utilizados. Para generar el vacio requerido,

una bomba de difusion o una bomba turbomolecular son empleadas. @

El haz de electrones escanea la muestra casi como lo hace un tubo de
rayos catddicos (CRT) empleado para la formacién de la imagen en una
pantalla de television. Un generador de escaner que controla la corriente de las
bobinas de barrido desvia el haz a lo largo de las lineas cerradamente
espaciadas. La magnificacion se cambia ajustando la corriente en las bobinas
de deflexién; el rango normal es de 10 a 150,000x. Los electrones excitados
por el haz de electrones y emitidos desde la superficie de la muestra son
recolectados en un detector de electrones. La corriente de electrones que
colisiona con el detector es aun menor que el haz primario (aproximadamente
10? A) y debe ser amplificado por la multiplicacién directa de electrones y
amplificadores convencionales de electrones. La sefial de amplitud controla el
brillo del haz en el CRT, el cual es sincronizado al haz de electrones en la
columna del microscopio. Ademas de la imagen en alta calidad que se aprecia
en la pantalla, en CRT de alto desempefio es empleado para “dibujar” la imagen

con usualmente 1000 lineas en una pelicula o placa fotografica. ¢?

De manera general se puede decir que la microscopia electrénica de
barrido (SEM) se emplea para caracterizar superficies de fractura, circuitos
integrados, productos de corrosidn, materiales en polvo, estudios de
deformacion, orientacion de cristales y otras superficies rugosas, especialmente

cuando el microanélisis elementar de caracteristicas pequefias es deseado. ??
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Figura 2.21. Imagenes por microscopia electronica de barrido (SEM) en un material
compuesto aluminio/diamante. Ataque electrolitico del compuesto con 10% de &cido
nitrico en solucién acuosa por a) 1 minuto; b) 3 minutos; ¢ y d) 2.5 minutos. @4

2.4.2.3. Microscopia electronica de transmision

La microscopia electrénica de transmision se volvio comercialmente
disponible en los afios de 1950, y muy pronto se demostré que esta técnica
podia ser empleada en investigaciéon fundamental de materiales y metalurgia
aplicada. Esta técnica es particularmente aplicable para la deteccién de
heterogeneidades en cristales, tales como defectos lineares y precipitados
empleando una interaccién inelastica de los electrones con los 4tomos de la

muestra.

La microscopia por TEM (por sus siglas en inglés) también se lleva a
cabo con el uso de un microscopio, el cual puede ser operado en diferentes
modos. En el modo estandar de TEM, la unidad es operada para formar
imagenes de campo claro, imagenes de campo oscuro e imagenes de red. La
imagen de campo claro se forma cuando solamente se emplea un haz directo
para formar dicha imagen, mientras que para campo oscuro se empleara un haz

levemente excitado de campo oscuro; y finalmente, para la imagen de red se
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empleard la interferencia de al menos dos haces de luz en el plano de imagen

de la lente objetivo. ??

El patron de difraccion formado por los métodos previamente
mencionados provee informacion cristalografica relacionada con la identificacion
cualitativa de fases y las relaciones de orientacion entre los cristales y la
direccidon del haz de electrones que incide. Las lineas de Kikuchi pueden ser
empleadas para determinar la orientacion; la técnica de haz divergente provee

informacion acerca de la simetria de los cristales y determinacion de espesores.
(22)

b)

Figura 2.22. a) Patron de difraccién para un cristal de siliciuro de magnesio; b)
Lineas de Kikuchi en un patrén de difraccién. @
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2.4.2.4. Difraccion de rayos X (DRX)

Casi el 95% de los materiales solidos pueden ser descritos como
materiales cristalinos. Cuando los rayos x interactian con una fase cristalina, el
resultado sera un patrén de difraccion que sera como una huella digital propia y
original. La difraccion de rayos X esta basada en las interferencias Opticas que
se producen cuando una radiacion monocromatica atraviesa una rendija de
espesor comparable a la longitud de onda de la radiacidn. Debido a la
naturaleza no destructiva de esta técnica el analisis de una amplia gama de
materiales, incluso fluidos, metales, minerales, polimeros, catalizadores,
plasticos, productos farmacéuticos, recubrimientos de capa fina, ceramicas y
semiconductores. La aplicacion fundamental de la Difraccion de Rayos X es la
identificacion cualitativa de la composicibn mineralégica de una muestra
cristalina. Otras aplicaciones son el analisis cuantitativo de compuestos
cristalinos, la determinacion de tamafos de cristales, la determinacion del
coeficiente de dilatacion térmica, asi como célculos sobre la simetria del cristal
y en especial la asignacién de distancias a determinadas familias de planos y la

obtencién de los parametros de la red. ®®

Al resultado obtenido por esta técnica se le conoce como patrén de
difraccién de rayos x o difractograma, el cual recoge los datos de intensidad en
funcion del angulo de difraccion 20 obteniéndose una serie de picos, de los

cuales se valuara principalmente la posicién e intensidad que presenten.
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Figura 2.23. Difractograma por rayos X para un acero TRIP 800

Entre algunas de las desventajas que puede llegar a presentar esta
técnica podemos mencionar que no es adecuada para elementos cuyo numero
atobmico sea menor de 11 a menos que se cuente con un equipo especial, asi
mismo para muestras de pelicula delgada, la deteccion se limita hasta
aproximadamente 100 ng/cm2 y finalmente los limites de deteccién para
determinaciones en masa son del orden de ppm (partes por millén),
dependiendo de la energia empleada y la composicion de la matriz de la

muestra.

2.4.2.5. Difraccion de electrones retrodispersados (EBSD)

Los electrones son el medio adecuado para el estudio microestructural y
cristalografico, en el cual se basa la técnica de EBSD (por sus siglas en inglés).
Hasta la época de 1980 la microscopia electronica de transmision era la técnica
mas ampliamente utilizada para los analisis mencionados con anterioridad, con
ayuda de la microscopia electronica de barrido y la difraccion de rayos X de

Laue; fue entonces que se desarrolld6 una técnica basada en SEM
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especialmente para el estudio de la microtextura a la cual se le conocié como
EBSD.

La técnica de difraccion de electrones retrodispersados, o difraccion
retrodispersada de Kikuchi, como también se le conoce, es ahora la
herramienta primordial para el estudio de la microtextura e identificacion de
fase, con el atractivo de su capacidad Unica para ser llevada a cabo

relativamente rapido.

El EBSD se basa en la colocacion de la muestra dentro de la camara
para SEM de manera que un angulo pequefio, comunmente 20°, se forme entre
el haz de electrones incidente y la superficie de la muestra, con lo que la
proporcion de electrones retrodispersados disponibles a ser sometidos a
difraccion se mejora. El patron resultante puede ser capturado e interpretado de
manera inmediata, mientras que sofisticados algoritmos computacionales

permiten la orientacion de cada uno de los patrones de difraccion. ©

Basicamente se cuentan con dos modos de operacién en EBSD: manual
y automatico. En el funcionamiento manual se ve involucrada la participacién de
un operador el cual estara en contacto con el sistema durante la recoleccién de
datos y la seleccion de la localizacion individual de la muestra de la cual se
obtendran las medidas de orientacion. Este modo manual es adecuado
Gnicamente para investigaciones especializadas, por ejemplo, aquellas que
involucren estructuras cristalinas complejas. Por el contrario, en el modo
automatico, es posible que la localizacion de la muestra sea programada y

colocada por un laser o una etapa de control en el microscopio mismo. ¢
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Figura 2.24. Figura de polos de la cuarcita. Imagen por método automéatico con
ataque quimico. ¢”

2.4.3 Preparacion de muestras

2.4.3.1. Metalografia 6ptica

La mayoria de las precauciones tomadas para la preparacion de
muestras de materiales compuestos se relaciona con dos problemas
principales: el primero, el desgaste del refuerzo que se remueven de la matriz
durante el corte, desbaste o pulido y, en segundo lugar, las dificultades en
relacion a la diferencia de propiedades entre el refuerzo y la matriz lo que puede

causar una diferencia topografica entre la fibra y la matriz. @®

Los compuestos de matriz metalica, especialmente aquellos que

contienen fibras de grafito o carbono, son susceptibles a la corrosion galvanica

durante su preparacion. Esto puede ser controlado empleando agua destilada
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en lugar de agua dura, evitar discos de desbaste y pulido que sean catédicos a

la matriz del compuesto y minimizando los tiempos de preparacion.

Corte. La préactica preferida es seccionar la muestra empleando una
cierra a baja velocidad con una hoja de diamante. En la mayoria de los casos,
un refrigerante apropiado debe ser empleado en el proceso. Si durante la
operacion se detecta que el refuerzo se desprende, la superficie de la muestra
puede ser recubierta con una capa de resina antes de continuar con la

operacién de corte. @

Montaje. Incluso las muestras de mayor tamafio deben ser montadas o al
menos recubiertas con alguna resina antes de la preparacion metalografica
para evitar dafos al compuesto. Debido a que el material normalmente tiende a
ser ligero es necesario sujetarlo de manera que no sea posible para la muestra
flotar en el medio de monte, esto puede lograrse con alguna clase de sujetador

o clip.

Otro aspecto a considerar es la temperatura que se presenta en la
operacion de montaje, muchas veces la temperatura elevada requerida para
curar la baquelita o algan otro material de montaje similar puede llegar a ser
demasiado elevada para alterar o dafiar el compuesto, por lo que el montaje en
frio es una de las practicas comunmente realizadas. Para materiales
compuestos de matriz metalica una resina de polivinilo (Formvar) reforzada con
resina acrilica y fibra de vidri6 es una de las opciones de mas amplio uso

debido a que esta resina es muy dura y resistente a la abrasion. ¢

Limpieza. Muchos materiales compuestos requieren solamente una
limpieza estandar entre el pulido y/o el desbaste. Para la mayoria de los
materiales compuestos de matriz de resina es mejor no usar nada mas agresivo
que un jabon neutro y agua. Limpieza ultrasénica empleando agua que

contenga jabdn libre de fosfato es una practica generalmente exitosa. %>
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Desbaste. Para esta operacion se debe emplear agua destilada para los
materiales de matriz metalica y debe evitarse el desbaste en seco, en contraste,
un refrigerante debera ser empleado, y podra ser diferente al agua siempre y

cuando sea seguro que no dafia la matriz.

El desbaste en disco o con papel de carburo de silicio produce buenos
resultados, y asi mismo lo es el desbaste en papel de carburo de silicio a mano
empleando un movimiento en “8” y cambios continuos del papel. Si el refuerzo y
la matriz no presentan una gran diferencia en propiedades, se puede seguir una
secuencia comun de desbaste comenzando con la remocion de entre 1-2 mm
de material con una lija 240 a velocidades moderadas a altas y abundante
agua. Los paso subsecuentes se llevaran a cabo a través de lijas 400 a 600; asi
como también una secuencia de desbaste que incluya lijas de carburo de silicio
o alumina 80, 120, 180, 240, 320, 400 y 600.

Para los materiales compuestos de matriz metalica el desbaste
empleando un disco de diamante y pulido, empleando agua moderadamente,
produce resultados satisfactorios. Los discos de diamante recomendados son

los de malla 100, 45um y 30 um, seguidos por los de 15 pm, 9 umy 6 um. @

Pulido. En cuanto a este paso se conoce que el diamante, la alimina y
otros compuestos de pulido tales como el 6xido de cerio o el 6xido de magnesio
pueden producir los mejores resultados. EI compuesto natural de diamante
contiene particulas en forma de agujas, los cuales resultan ser mas eficientes
en el pulido, sin embargo pueden quedar atrapados en una matriz suave,
causando un dafio excesivo, en contraste con los compuestos sintéticos de
diamante, que contienen particulas de forma mas esférica. Aunque la alimina
suele ser altamente efectiva en la remocién de rasgufos, esta tiende a producir

protuberancias. Por ende, el pulido con diamante con un paso final de manera
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rapida con alimina o alguna otra combinacién de pasos de pulido suele ser

empleada.

En cuanto a la lubricacion, se prefiere el agua destilada para el pulido,
particularmente con compuestos de matriz de resina, aunque los lubricantes de
pulido base aceite también son altamente recomendados. Para los materiales

de matriz metalica comunmente se emplea keroseno.

Tomando en cuenta lo anteriormente mencionado, a continuacion se
describe una practica comun para el pulido de materiales compuestos de matriz
metalica. El pulido debe constar de entre 10 y 45 minutos para cada uno de los
tamafos de solucion hasta las 6 um empleando una presion baja. Se emplea
una pequefia cantidad de agua como lubricante. El pulido con disco debe ser
seguido por un pulido en diamante de 3 um en pafio de keroseno o seda

empleando un disco rotatorio aproximadamente a 150 rpm.

Se continla con la operacion empleando diamante de 0.25 pm vy
lubricante de keroseno sobre un disco cubierto con papel bond. Una presién
ligera pero firme y velocidades bajas son empleadas por alrededor de 10 a 15
minutos. El pulido final se lleva a cabo en una pulidora vibratoria cubierta con un
pafio de rayon sintético y alimina de 0.3 pm en agua destilada por

aproximadamente 3 horas. ¢®

2.4.3.2. Microscopia electronica de barrido (SEM)

Una buena imagen requiere de una superficie libre de contaminacion,
resistencia de la muestra al alto vacio y al haz de electrones, ausencia de carga

eléctrica y suficiente cedencia al paso de electrones. ¢?

Montaje. Muestras por debajo de 20 mm en altura, espesor o longitud
son generalmente removidas de piezas mayores. Para prevenir que la muestra

se cargue, se emplean adhesivos conductores tales como plata, pegamentos
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que contengan aluminio o adhesivos de carbdn que permitan asegurar la

muestra. ??

Tratamiento superficial. Se debe tener cuidado en la limpieza de la pieza,
debido a que los liquidos de pulido residuales o reactivos atrapados en los
poros o grietas contaminan la superficie cuando se coloca la muestra en la

camara de vacio.

Los rayones, diferencias en altura, fases suaves y duras, y capas
deformadas que no han podido ser removidas en el pulido mecénico, pueden
usualmente ser removidos por el pulido electrolitico. Las superficies de fractura,
si no son recientes, deben ser limpiadas asegurando que se erradico la
presencia de cualquier aceite o grasa que pudiera estar presente. Los
productos de reaccion que se forman durante la exposicion prolongada a la
atmosfera o por reaccibn a alta temperatura pueden ser removidos
electroliticamente, por reduccion de hidrégeno o quimicamente. La limpieza de
las superficies corroidas usualmente cambia las caracteristicas de la superficie

de fractura. ??

Recubrimiento conductivo. Una capa de recubrimiento lo suficientemente
gruesa debe ser aplicada para crear un camino conductivo, sin embargo debe
ser lo mas delgada posible para evitar obscurecer los detalles finos. El espesor
minimo depende en la rugosidad de la superficie y va desde los 0.5 nm a 10 nm

y hasta 100 nm para superficies demasiado rugosas.

Se aplica carbono, oro, platino, paladio, plata, cobre o aluminio por
evaporacion al alto vacio o pulverizacion catédica. Este ultimo método es
preferido debido a que las capas pulverizadas muestran una mejor adhesion y
mas condensacion difusa. Por ende, los poros y socavados son accesibles;
para la evaporacion, el acceso es posible Unicamente empleando carbono. La

seleccion del material de recubrimiento es cuestion de eleccion personal.
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Basados en consideraciones fisicas, un recubrimiento de oro de
aproximadamente 100 nm tender4 a producir una méaxima emision de

electrones secundarios (SE). %?

Realce de contraste por recubrimiento. El recubrimiento es en ocasiones
aplicado para mejor la impresion plastica empleando el efecto de sombras.
Empleando un recubrimiento con alto SE, como el oro, se puede obtener una
imagen positiva brillante, resaltando los detalles obscureciendo las sombras en
direccion de la evaporacion oblicua. Los recubrimientos también pueden
mejorar el contraste de los materiales formando una capa en una de las fases

Unicamente.

b)

Figura 2.25. Mejora de calidad de imagen por recubrimiento; a) imagen SE de una

depresion en un semiconductor (AsSe) recubierto con oro mostrando la pared de la

cavidad y protuberancias. 15x. b) misma muestra y condiciones de imagen que en
a), sin recubrimiento. 15x. ®?

Ataque quimico. Este paso no es necesario cuando el contraste del
material es empleado para la formacién de imagen; las diferencias entre los
namero atomicos aparecen como variaciones en el brillo, la fase que contiene
los elementos menores aparece mas oscura. El ataque, que seria dafiino en
estos casos, obscurece los efectos del contraste por orientacion o magnético. Si
por el contrario se esta empleando contraste topogréfico para la formacién de la
imagen, entonces el ataque ya sea quimico, electrolitico o por iones es

aplicable. El ataque por iones produce una capa superficial uniforme y no deja
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residuos de los reactivos liquidos. El ataque puede producir efectos especiales,
tales como revelar dislocaciones; mientras que un ataque profundo
comunmente se emplea para el estudio de constituyentes microestructurales de

forma compleja. ¢?

Figura 2.26. Micrografia por SEM de una aleacién Al-11.7 Si-1 Co-1 Mg-1 Ni-0.3 Fe.
a) seccion sin ataque. Las fases intermetdlicas son claramente reveladas por el
contraste del material. AIFeSiNi aparece brillante debido al alto contenido de
elementos pesados; Mg,Si y Si aparece obscuro. b) misma muestra atacada
empleando hidréxido de sodio. ®?

2.4.3.3. Microscopia electrénica de transmision (TEM)

Las muestras aptas para un andlisis por TEM deben presentar un
espesor del cientos de nanémetros, dependiendo del alto voltaje de operacién
qgue posea el instrumento. Una muestra ideal es delgada, representativa,
estable, limpia, plana con lados paralelos, de facil manejo, conductiva y libre de
segregaciones en la superficie. %

Preparacion inicial

El primer paso es cortar una muestra pequefia del total del material a
analizar, teniendo en cuenta que se analizard de manera perpendicular a la
muestra. En esta etapa, la muestra probablemente tendra dos superficies
rugosas, y su espesor debe ser determinado por la profundidad estimada de
dafio causado por la técnica de corte seleccionada.
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Preparacion de superficies planas. Una vez que se ha cortado una
muestra de 3 a 0.5 mm de espesor, las caras deben ser preparadas de la
manera mas plana y paralela posible. Las caras paralelas se consiguen de una
manera mas facil por medio de una maquina de fresado y pulido; este ultimo
método es preferido debido a que la profundidad de dafio puede ser minima si
se emplea un abrasivo fino. Se pueden producir hojas de lados paralelos de 100
KM 0 menos a partir de la mayor parte de los materiales si se pule con un polvo

abrasivo de malla 600. ®®

Adelgazamiento quimico. EI método menos dafino para adelgazar una
muestra es el pulido quimico. Si el material de la muestra es abundante, la
muestra puede sumergirse en la solucién sin temor al ataque preferencial en los
bordes. Sin embargo hay que tomar en cuenta que un ataque quimico exitoso

requiere la solucion adecuada.

Fabricacion de la oblea. Muchas técnicas autométicas de
adelgazamiento final requieren una muestra en forma de oblea de 3 mm. Dicha
oblea es facilmente manejada y colocada en la mayoria de los microscopios sin
necesidad de una rejilla, y provee buen soporte estructural para las areas mas
delgadas de la muestra. El material puede ser preparado inicialmente como una
barra de 3mm de didmetro, del cual se pueden cortar obleas empleando un
disco de corte de diamante o una maquina de corte en miniatura. Las obleas
seran comunmente de 1mm de espesor aproximadamente y pueden ser

adelgazados mas adelante empleando diversas técnicas. ®

Sin embargo, hoyuelos son incluidos en el centro de la oblea para
mantener el espesor de 1 mm en el cerco exterior, facilitando su manejo con
pinzas, y asi mismo se aseguran menos de 100 um en el centro. Esta
perforacion, que requiere menos tiempo que el adelgazamiento final, puede ser

llevada a cabo de manera mecanica por electropulido o bombardeo de iones.
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Adelgazamiento final

Electropulido. Esta herramienta es comunmente empleada para llevar
una muestra delgada hasta su espesor final. En el electropulido, una celda
electrolitica es establecida; la muestra es el anodo, y se aplica un potencial
adecuado para disolver la muestra de una manera controlada. El proceso

comUnmente continGia hasta que un orificio se forma en la muestra. ¥

5::]231 )——

Figura 2.27. Etapas del electropulido. (a) La muestra rugosa debe ser (b) pulida, (c)
suavizada, y (d) adelgazada uniformemente.

Para producir las acciones electroliticas de pulido, suavizado vy
adelgazamiento, el electrolito debe contener generalmente un agente oxidante y
reactivos que formaran una capa viscosa delgada pero estable. El pulido fino se
obtiene por la disolucién que es controlada por la longitud del patrén de difusion

a través de la pelicula viscosa del electrolito.

o L]

Figura 2.28. Accién fina de electropulido. Una pelicula viscosa (V) se forma entre al
muestra (S) y el electrolito (E); los puntos méas elevados tiene un camino de difusion
menor a travéz de la capa y pulen mas rapidamente. @
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Debido a que la pelicula viscosa debe ser mantenida en un espesor
delgado, el electrolito debe contener un solvente para los 6xidos contenidos en
la capa viscosa, asi como también un agente oxidante y un formador de
pelicula. Un reactivo actuara de las tres maneras, y el electrolito puede ser
simple. Un ejemplo es la solucion diluida de acido perclorico (HCIO,4) en etanol,

el cual es virtualmente el agente de electropulido universal. ??

Una vez que se ha determinado la composicion del electrolito, la variable
esencial es el potencial aplicado. Un potencial muy bajo generalmente
conllevard a un atague, mientras que un potencial muy bajo resultara en
picaduras y un pulido heterogéneo. Ambas condiciones deben ser evitadas,
siendo las condiciones adecuadas en principio determinadas por una curva

experimental de corriente-voltaje.

Técnica de la ventana. EI método mas accesible de una celda de
electropulido consta de una cubeta de precipitacion de electrolito dentro de la
cual el catodo y la muestra son sumergidos. El catodo consiste en una lamina
del mismo material que la muestra o un material inerte como platino o acero
inoxidable. La muestra actia como anodo y un cuadro de ldmina de 10 a 20 mm
es generalmente sostenido en pinzas de metal de manera que el potencial
pueda ser aplicado usando pinzas caiman. Los bordes de la muestra y las
pinzas deben ser recubiertos con una laca resistente al acido para protegerla
contra el ataque. Una “ventana” de metal queda expuesta, razén a la cual se
debe el nombre de esta técnica, las pinzas estan sujetas a mano de manera

que la muestra se sumerge y se aplica el potencial. ??
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Figura 2.29. Técnica de la ventana. La ldmina se sujeta con pinzas y se recubre con
laca; después de ello forma el anodo en la celda electrolitica. (22)

Pulidor de chorro automatico. La mayoria de los electropulidores operan
en el principio de que un chorro de electrolito es dirigido al centro de la muestra
de 3mm en forma de oblea, esto para acelerar el ataque, asegurando la
perforacion del centro antes que los bordes se adelgacen considerablemente.
Esto produce una muestra ideal para montaje en el microscopio; los bordes de
la muestra pueden ser manejados facilmente y soporta las areas delgadas en el

centro. ®

Adelgazamiento por laser de iones. Esta técnica es comunmente
empleada sobre placas de metal que se llevaran a su espesor final. En este
proceso, un haz de iones de gas inerte 0 atomos es dirigido a la muestra, y los
atomos o moléculas son expulsados de la muestra en el punto de colision de

iones.
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Figura 2.30. Secuencia de imagenes de la preparacion de una muestra en seccion
transversal: 1) Depésito de platino, 2) Desbaste del material y preparacion de la
lamela, 3) extraccion de la lamela y 4) adelgazamiento final. ¢®

2.4.3.4. Difraccién de rayos x (DRX)

Uno de los aspectos mas atractivos respecto a esta técnica es el hecho
de que la preparacién de muestras es relativamente sencilla comparada con las
técnicas descritas anteriormente.

El proceso de difraccion de rayos X puede llevarse a cabo en muestras
en forma de material sélido, minimo de 1cm x 1cm, o bien en materiales en
forma de polvo. En cuanto a las dimensiones, el Unico requisito es que el
tamafio o cantidad no excedan el permitido para ser sostenido por el porta

muestras, mientras que para el caso de los soélidos dicha clausula aplica de la
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misma maneara aunado a la condicion de que al menos una de las caras

debera ser completamente plana.

Muestra en polvo

Porta muestras

Figura 2.31. Esquema representativo de uré%muestra preparada para analisis por
DRX.

2.4.3.5. Difraccion de electrones retrodispersados (EBSD)

Debido a que EBSD es una técnica de superficie de donde saldra un
patron de difraccion, la preparacion de la muestra es un paso critico. La

secuencia de preparacion contara de 4 etapas de manera general:

Montaje de muestra. En este paso se recomienda emplear como material
de montaje uno de caracter conductivo que ayude a disipar las cargas. El
montaje permitira que los pasos subsecuentes se lleven a cabo de una manera
mas facil. Sin embargo la temperatura es uno de los pardmetros a controlar, ya
gue los procesos de montaje en caliente podrian llegar a dafar e inclusive a

fracturar la muestra. ®

Desbaste. Este es el primer paso mecanico de la preparacion de
muestra. su objetivo es remover la capa deformada que se produce por el corte
y asegurar una superficie plana. Comunmente se puede iniciar con lijas de
carburo de silicio 120 0 240. Una vez concluido el ciclo en estas lijas se procede
a emplear una 1200 asegurando siempre el uso de agua como lubricante para

remover los residuos que se generen. %®

71



Pulido. En esta etapa se busca remover la mayor parte del dafio causado
por el desbaste. Normalmente se recomiendan 4 o 5 pases con suspension o
pasta de diamante, empleando soluciones de 15 pum descendiendo hasta 0.25
um en un pafio de uso general. Para el pulido de la muestra se cuenta
basicamente con 4 técnicas diferentes: pulido mecéanico, electropulido, ataque

quimico, ataque por iones.

Silica coloidal. La solucion de silica coloidal representa el ultimo paso de
la etapa de pulido. Esta solucion es generalmente alcalina y ataca ligeramente
la muestra durante el pulido mecanico, y se emplea de manera ideal por
alrededor de 10 minutos a algunas horas dependiendo del material y del

acabado del pulido que se tenga. ¢®

2.4.4. Aplicaciones précticas recientes
2.4.4.1. Microscopia 6ptica

En el 2006 Somasekharan y Murr ®® emplearon una aleacién de
aluminio forjada 6061-T6 y una aleacion de magnesio vaciada en semi solido
AZ91D, las cuales fueron unidas por el proceso de soldadura por friccion con
una herramienta de acero O1, contando con un didmetro de hombro de 19 mm
y un pin sin roscado; soldado bajo una velocidad rotacional de 800 rpm y una

velocidad de avance de 1.5 mmps.

Una vez soldadas las muestras se removieron secciones transversales
gue posteriormente fueron montadas para su analisis. Todas las muestras
fueron desbastadas empleando agua como lubricante en lijas de carburo de
silicio comenzando con lija 220, 320, 500, 800 y 1200, impregnandolas
constantemente con alcohol para evitar oxidacion y eliminar contaminacién. A
continuacion se procedid con la etapa de pulido, en la cual se empleo un pafio
de pulido de uso general y una solucion de alimina de 1um en un reactivo de

75% alcohol y 25% glicerol.
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Para el ataque de la muestra se empleé el reactivo de Weck para revelar
la estructura de aluminio. Las muestras se pre atacaron por menos de un
minuto empleando una solucién de 2g de NaOH en 100 ml de agua destilada,
seguido de una inmersién inmediata (menos de 15 segundos a temperatura
ambiente) en una solucion de 4g de KMnO4y 1g de NaOH en 100 ml de agua
destilada terminando con un enjuague en agua, ciclo que fue repetido hasta que

la microestructura de la muestra fuese revelada.

La muestra atacada se observG con un microscopio Optico Reichert
MEF4 A/M con una cadmara Yashica de 35 mm, con lo cual se obtuvieron las
microestructuras mostradas en la figura 2.32, en la cual se puede apreciar que
el régimen eutéctico intermetalico aparece de color blanco brillante, fenémeno
posiblemente atribuido al hecho de que la capa o pelicula no se deposito sobre
estas fases, o bien, que el espesor de la pelicula es demasiado pequefio para
lograr una buena interferencia. Esto puede deberse en parte a que estas fases
son electronegativas al reactivo, es decir, que no reaccionan bajo la accion del

mismo, en comparacién con aquellas que son electropositivas.

En la figura 2.32c se aprecia la afluencia de las diferentes zonas en la
soldadura respecto al lado de avance, la variacion de color perceptible en la
microestructura muestra la aparente diferencia de energia entre las zonas y un
régimen muy fino denotado en color verde delimita los vortex y espirales en las
zonas que aparecen en la micrografia. En la figura 2.32 e y f se muestra la
coexistencia de dos zonas diferentes a lo largo de una interfaz continua, en la
cual la dureza varia drasticamente. Estas figuras muestran la mezcla (zona 3)

de una fase dura (zona 2) dentro de una fase suave (zona 1).
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Figura 2.32. Analisis de la soldadura por friccién realizada sobre una aleacion de
aluminio 6061-T6 (A) y Mg AZ91D (R). a) Zona de soldadura (WZ) y el lado de
retroceso de soldadura (R); b) régimen ampliado de a); c) régimen ampliado de WZ
en el lado de avance; d) régimen que muestra la unidn de una fase dura y una
suave; e) y f) andlisis de la unién de Al-Mg: zona de soldadura mostrando la
confluencia (zona 3) de los eutécticos e intermetalicos (zona 1) y las areas mas
suaves (zona 2) a pesar de la interfaz continua entre ambos. @9)
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La diferencia en coloracion entre las diversas zonas de la soldadura
mostré las aparentes variaciones de energia dentro de las mismas, enmarcando
la diferencia entre el tamafio de grano, limites de grano. Impurezas y
subestructuras de dislocaciones, permitiendo una caracterizacion Unica de una

cadtica zona de soldadura. ¥

2.4.4.2. Microscopia Electrénica de Barrido (SEM)

Respecto a la microscopia electrénica de barrido, Ghorbani et al ©°

emplearon SEM con el objetivo de estudiar la microestructura y superficies de
fractura de un material compuesto de matriz metalica Al-15%Mg2Si con
diferentes contenidos de cromo (0.5 wt%-5%wt). Las muestras metalogréficas
fueron pulidas y atacadas con HF (0.5%) y fueron sobre atacadas empleando

una solucion de NaOH al 10%.

Primary Mg,Si —

Eutectic MgSi

Figura 2.33. Micrografias por SEM del material compuesto de Al-15%Mg,Si con
diferentes contenidos de Cr: a) 0%, b) 0.5%, c) 1%, d) 2%, €) 3% y f) 5%. **
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En la figura 2.33, se puede apreciar la microestructura tipica del
compuesto Al-Mg,Si, la cual consiste de particulas obscuras de Mg,Si en una
matriz de granos eutécticos de Al-Mg,Si. El tamafio promedio de particula de la
fase primaria Mg,Si se encontr6é alrededor de las 40 um. Sin embargo, con la
adicién de cromo por encima de 2% la morfologia de las particulas de Mg,Si
pasa de ser dendritica a poligonal.

Para las caracteristicas de la fractura, en la figura 2.34 se puede apreciar
una superficie de fractura tipica de un compuesto Al-Mg,Si libre de Cu. Los
planos de fractura de la mayoria de las particulas de Mg,Si muestran un claro

clivaje derivando en una fractura rapida derivado de su fragilidad intrinseca.

 decoheded particle ¥
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Figura 2.34. Micrografia de fractura tipica en una superficie de fractura en material
compuesto Al-15%Mg,Si sin contenido de Cr. ®*

Contrastando, en la figura 2.35 se observa las superficies de fractura
cuando se presentan adiciones de Cr el cual modifica la estructura del eutéctico
de Mg.Si haciéndolo pasar de largas hojuelas interconectadas a una estructura
en forma de barras, la cual se espera sea mas propensa al agrietamiento, a

pesar de mejorar la dureza, resistencia y elongacion del compuesto. €%
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Figura 2.35. Superficies de fractura de A|-1(53‘c’§)|\/|928i con a) 0.5%Cr; b) 1%Cr; y b)
3%Cr.

2.4.4.3. Microscopia electrénica de transmision (TEM) y Difraccion de rayos X
(DRX)

Hernandez et al ©®Y, en el 2010, llevaron a cabo un trabajo de
caracterizacion por TEM de materiales compuestos de matriz metélica
reforzados con grafito. Dicho material se realiz6 por medio de metalurgia de
polvos de Al, Cu, Mg y grafito. Se realizaron observaciones de la
microestructura tanto en estado de molienda como en condicion de extrusion.
Para comprobar la presencia de fases se llevaron a cabo pruebas de difraccion
de rayos X en un difractometro Rigaku DMAZ-2200 operado a 40kV y 36mA,
con lo cual se corroboraron los resultados obtenidos por TEM.
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En la figura 2.36 a y b se muestran las imagenes obtenidas en campo
oscuro y campo claro, en las cuales se trata de evidenciar el tamafio promedio
de cristalita de la matriz que se obtiene después del proceso de aleado
mecénico, el cual claramente se encuentra dentro del rango nanométrico. Las
reflexiones del patron de difraccion corresponden a los planos (111), (200),
(220) y (222) del aluminio. Con apoyo de la figura ¢ se puede evidenciar que no
ocurrid reaccion alguna entre los polvos durante el aleado mecanico, ya que las
Unicas difracciones presentes corresponden al Cu y Al.

Intensidad (u.a.)

Figura 2.36. a y b)Micrografias en campo claro y obscuro de TEM y de patrones de
difraccion de electrones, donde se observa el tamafio promedio de cristalita de la
matriz. ¢) patron de DRX correspondiente. %

En la figura 2.37 se muestra el aspecto que las particulas de grafito
adoptan después del proceso de extrusion. Se puede notar que debido a su
naturaleza ductil se orientan preferencialmente. Aunado a lo anterior, se
evidencia la naturaleza de la interface entre la matriz y el refuerzo. Se puede
ver que no existe la formacién de ninguna fase intermetalica en la interface, por
el contrario parece ser que el material en esa regién se ha vuelto amorfo, ya

gue no existe el ordenamiento mostrado tanto por la matriz como por el grafito.
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Figura 2.37. a) Micrografia por TEM en la cual se observan las particulas de grafito,
b),c) y d) mostrando detalles de los compuestos extruidos. @)

2.4.4.4. Microscopia de electrones retrodispersados (EBSD)

En el 2011 Guo et al ®® en el 2011 emplearon la técnica de EBSD para la
caracterizacion de un material compuesto de matiz metalica AA1100-B4C
soldado por FSW, obteniendo informacién detallada de la evolucién
microestructural del compuesto durante el proceso de soldadura. Se usaron el
pulido tanto mecénico como por iones para la preparacién de muestra para este
analisis, con lo que es posible contrastar las diferencias resultantes del método

de preparacion.

Una vez soldad la muestra se cortaron probetas perpendiculares a la
soldadura para su caracterizacion microestructural. Las muestras fueron
mecanicamente pulidas y atacadas con 0.5% HF por 30 segundo. La primera

observacion se hizo con microscopio 6ptico en luz polarizada, sin embargo el
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nivel de detalle no era suficiente para revelar con exactitud la microestructura
presente, consecuentemente se procedio a preparar las muestras para EBSD
empleando pulido mecanico y por iones. El pulido mecanico se llevé a cabo de
la siguiente manera: después de un desbaste superficial con un disco de
diamante de 40 um, la muestra se pulié con pasta de diamante de 15, 9, 6, 3y
1 um por algunos minutos. Finalmente, se pulié con silica coloidal de 0.05 pm
por 15 minutos. El pulido por iones realiz6 empleando un pulidor de seccion
transversal. Para la generacion del haz de iones, se selecciond una presion de
argoén de 170 kPa. La muestra fue pulida por 8 horas con 5kV de voltaje de
aceleracion y aproximadamente 100 mA de corriente de haz. Una vez
concluidos el pulido mecanico o por iones, la muestra se analizé directamente

sin ningun tipo de ataque.

Se compararon las imagenes obtenidas por ambos métodos de
preparacion contrastando altamente los resultados observados como se
muestra en la figura 2.38. Mientras que para las muestras que fueron
preparadas por pulido mecanico en el parea de soldadura se encontré que el
rango de incidencia es de aproximadamente 60% para la matriz, mientras que
para el metal base fue de 73%, lo que hacia la caracterizacion de la estructura
de grano poco confiable. Por otro lado, para las muestras preparadas por pulido
por iones, se encontré6 un rango de incidencia de 93% para la matriz,
obteniendo una imagen excepcionalmente clara, tomando en cuenta la alta

deformacion presente debido a la naturaleza del proceso de soldadura.
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Figura 2.38. Imagenes por pulido mecanico: a) Mapa de calidad de metal base; b)
imagen correspondiente por electrones secundarios SEM; ¢) Mapa de calidad de
botdn de soldadura; d) imagen correspondiente por electrones secundarios SEM,;
Imégenes por pulido por iones: e) Mapa de calidad de metal base; f) imagen

correspondiente por electrones secundarios SEM; g) Mapa de calidad de boton de
soldadura; h) imagen correspondiente por electrones secundarios SEM. @2)

Para la determinacion de la textura se obtuvieron figuras de polos por
EBSD, figura 2.39. Dichas imagenes, ayudadas por un estudio de espacio 3D
de Euler mostraron 4 componentes planares en el metal base, formados
durante el proceso de conformado del material, mientras que en la soldadura se
encontraron tres texturas fibrosas producidas por la extrusibn en caliente

inducida por la herramienta rotacional de FSW.
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Figura 2.39. Figuras de polos para las muestras pulidas por iones en a) metal base,
b) botén de soldadura. ¢?

Con los resultados mostrados anteriormente se concluyd que la
caracterizacion por medio de pulido mecanico no brinda los detalles suficientes
para el andlisis de la estructura de grano en la matriz, sin mencionar que el
rango de incidencia es insuficiente para permitir una caracterizacién confiable,
especialmente en el boton de soldadura. Por el contrario, la técnica de EBSD
con pulido con iones permitié con éxito la caracterizacion tanto del metal base
como del boton de soldadura. La alta calidad de esta imagen puede ser
atribuida a la perfecta remocién de las capas deformadas de la superficie de la

muestra. ©?
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2.5 Proceso de soldadura por friccion para materiales
compuestos de matriz metalica reforzados con SiC

Fueron Bozkurt y Duman en el 2011 ¥ quienes emplearon placas de 50
x 150 x 3 mm de una aleacion de aluminio rolada en frio 3003 en condicién H24
y lo unieron con éxito con un material compuesto de matriz de aluminio
2124/SiC/25p en condicidon T4 por medio del proceso de soldadura por friccion.
La composicion quimica de los materiales se encuentra especificada en la tabla
2.1. Las placas fueron soldadas a tope con una velocidad de rotacion de 900,
1200 y 1400 rpm, una velocidad de avance de 40, 80 y 125 mm/min, angulo de
inclinacién constante de 2°, colocando el 2124 en el lado de retroceso y el
3003, que es el material mas suave, en el area de avance. Esta disposicion de
material se escogid debido a que la microestructura y las propiedades
mecanicas de la zona de agitacién son influenciadas por el lado de repliegue de

la unién de manera que sea posible obtener uniones libres de defectos ©2.

Tabla 2.1. Composicion quimica de las placas de AA2124/SiC/25p-T4 y AA3003-H24. &

Material Cu Mg Mn Si Fe Al
AA2124/SiC/25p-T4 386 152 065 017 - 93.8
AA3003-H24 0.05 012 120 015 0.46 98.02

La herramienta que se utiliz6 fue de acero de alta velocidad, con un
diametro del hombro de 20 mm, el diametro del pin en 6 mm y la longitud

cilindrica del pin de 2.8 mm ©

. Una vez que las placas fueron unidas se
seccionaron de manera perpendicular a la direccion de soldadura y se
prepararon para realizar analisis visual, se ataco con el reactivo Keller para
observacion macro y analisis de micrografia por medio de SEM. Se evalu6

también la microdureza, tension y andlisis de fractura.
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Bozkurt y Duman en el 2011 ®® encontraron que las uniones de los
materiales en cuestion se llevé a cabo de manera exitosa sin ninguna porosidad
superficial visible o defectos macroscopicos en las regiones superior o inferior,
excepto por una de las muestras que se sold6 a una velocidad de avance de 40
mm/min, en la cual se observo la presencia de porosidad formada en el area de

soldadura.

Pardetrosde Soldadura Parte superior de la soldadura Raiz de la soldadura

40 mm/min
900 rpm 80 mm/min

125 mm/min

40 mm/min
1120 rpm 80 mm/min

125 mmimin

40 mm/min

1400 rpm 80 mm/min

125 mm/min

(33)

Figura 2.40. Superficie y raiz de la union después del proceso de soldadura por friccion.

Por medio de la examinaciéon con SEM no se encontré evidencia de
porosidad, grietas o desgaste de la herramienta en la zona de agitaciéon de las
uniones. Se observé que en la zona del metal base comprendida por el material
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compuesto se tenia la aleacion de la matriz junto con una distribucién uniforme

de particulas de carburo de silicio tanto gruesas (<6pm) como finas (<3pm). ©3

Figura 2.41. Micrografias en SEM de placas soldadas bajo parametros de 900/125; a) 3003 BM;
b) HAZ 3003; ¢) TMAZ 3003; d) Zona de agitacién 3003 X 2124; e) TMAZ 2124; f) HAZ 2124; g)
Metal base 2124.

Para la zona de agitacion se encontraron diferentes regiones de Al y

material compuesto, presentando granos equiaxiales finos recristalizados y
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particulas de SiC uniformemente distribuidos. La TMAZ del 3003.H24, que se
encuentra adyacente a la zona de agitacion, producida a 1400/40 mostré una
distribucion no uniforme de particulas de SiC. Finalmente, para la HAZ que se
encuentra entre TMAZ y metal base, la microestructura obtenida fue similar a la

del metal base.

Figura 2.42. Micrografias en SEM de placas soldadas bajo parametros de 1400/40; a) HAZ
3003; b) TMAZ 3003; c) HAZ 2124; d) TMAZ 2124; e) Zona de agitacién 3003 y 2124, ¢

En cuanto a los perfiles de microdureza de las uniones, estas mostraron
menor dureza en la zona de agitacion. Los resultados en la zona de avance
(lado AA3003-H24 Al) de la HAZ son mayores que en la TMAZ debido al
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reblandecimiento térmico y el calentamiento por friccion a excepcion de la union

producida con

los parametros de soldadura de 1400/40. En esta union, la

dureza se incrementd por encima de los 80 HV en el lado de avance de la

TMAZ por lo que se obtuvo un valor de la eficiencia de la unién menor. ¢
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Figura 2.43. Perfiles de microdureza para las soldaduras realizadas bajo parametros de a)

900/40-125; b) 1120/40-125; c) 1400/40-125 %

Los resultados del ensayo de tension mostraron que una alta calidad de

la union puede ser obtenida con parametros de 900/125. La resistencia a la

tensién y los porcentajes de elongaciéon incrementaron conforme aumentaba la

velocidad transversal a una velocidad de rotacién constante. El valor maximo de

eficiencia de la unién a la tension obtenido fue de 104% (UTSgsw/UTSgw*100),

gue resulta ser mayor que la resistencia a la tension de la aleacién de aluminio

pero mucho menor que la del material compuesto. Mientras que la elongacién
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de la union fue mayor que ambos materiales, especialmente mayor que el

material compuesto.

AA3003-H2

g o i i o
e R R VT

900/125'

Figura 2.44. Probetas del ensayo de tensién después de la soldadura por friccién bajo los
parametros de 900/125; a) parte superior y b) parte trasera @3)

La union con mayor eficiencia exhibié un tipico médulo de fractura dactil.
La unién con menor eficiencia en contraste con la anterior, mostr6 un modo de
fractura mixto, es decir presentando fracturas ductiles y fragiles, predominando

aquellas pertenecientes a este tltimo tipo. ¥

Figura 2.45. Micrografia en SEM de la superficie de fractura de la union disimil AI/MMC para los
parametros de a) 900/125 y b) 1400/40 ¥,
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Previamente en el 2006, Uzun ®¥ empleé placas de una aleacién de
aluminio 2124 en condicion T4 reforzada con particulas de carburo de silicio de
6mm de espesor y de 75x200 mm que fueron soldadas por el proceso de
soldadura por friccion, empleando una herramienta de acero HSS recubierto de
TiAIN, con las dimensiones presentadas en la figura 2.46, bajo los pardmetros
de 800 rpm y 120 mm/min.

Units: mm

Figura 2.46. Configuracion esquemaética de la herramienta empleada para el proceso de FSW
del compuesto AA2124/SiC ®%

Para el andlisis de los cambios microestructurales en el botén de
soldadura, la zona termomecanicamente afectada y la zona afectada por el
calor, se llevaron a cabo estudios por microscopia electronica de barrido y
microscopia oOptica. De manera trasversal en las uniones, realizaron mediciones
de microdureza Vickers con una carga de 9.81N por 30s para determinar el
perfil de dureza. En cuanto a la composicion quimica de la matriz y las

particulas de carburo de silicio del boton de soldadura se llevdo a cabo un
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examen de rayos X, por medio de un equipo de SEM equipado con
espectroscopia de energia dispersiva de rayos X.

Por medio de microscopia éptica se obtuvo la micro y macroestructura
del material compuesto una vez que fue soldado (Figura 2.47), en las cuales se
muestra que la microestructura puede ser dividida en 4 zonas: (1) material
base, (2) zona afectada por el calor (HAZ), (3) zona termomecanicamente
afectada por el calor (TMAZ), y (4) boton de soldadura.

HAZ TMAZ BOTON DE SOLDADURA TMAZ  HAZ

Metal
base

o~
-

e N

)
2%

—e v

Figura 2.47. Superior: imagen macroscopica de la seccion transversal de la unién mostrando las
cuatro zonas principales. Inferior: microestructura de a) metal base, b) HAZ, c) TMAZ, d) botén
de soldadura. ®¥
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De los resultados obtenidos se pudo observar que la TMAZ fue
deformada plasticamente y térmicamente afectada. Esta zona se caracteriza
por la rotacion por encima de los 90° tanto de los granos elongados de Al, como
de las regiones libres de particulas de SiC. La HAZ, por su parte, en el lado de
avance exhibi6 una microestructura similar a la del material base
(AA2124/SiC/25p).

En cuanto al botdn de soldadura, se observé que mostraba la estructura
tipica de aros de cebolla. La distribucion de las particulas de SiC en esta zona
es mas homogénea, lo cual sugiere que un reacomodo de las particulas tuvo
lugar durante el proceso de soldadura debido a la alta deformacion y agitacion

inherentes al proceso.

Por otra parte, los analisis realizados por EDX y SEM sugirieron la
presencia de dos tipos de particulas de SiC: (1) particulas finas de 0.05y 0.4
micrones en tamafo, y (2) particulas gruesas de entre 1 y 5 micrones en
tamafo (figura 2.47); asi como también demostré6 que los picos de silicio y
carbono fueron predominantes en el area del botén de soldadura.
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Encrgy keV
a) Microestructura por SEM del b) Analisis por EDX tomado del
compuesto AA2124/SiC/25p punto 1 en la matriz de aluminio

0 Cu

Energy keV Energy keV

c) Analisis por EDX tomado del punto 2 d) Analisis por EDX tomado del punto 3
representado particulas finas de SiC representado particulas gruesas de SiC

Figura 2.48. Microestructura por SEM del botén de soldadura y resultados del andlisis por EDX
tomados de las localizaciones 1, 2 y 3 de la misma microestructura %

Por medio del analisis microestructural se detectd la formacion de
porosidad en la zona de interfaz entre la matriz y las particulas gruesas de SiC
localizadas en el boton de soldadura. Dicho fenédmeno puede ser atribuible a los
altos rangos de agitacion ocurridos en el boton de soldadura y es observable en

la figura 2.49.
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Figura 2.49. Formacion de poros alrededor de algunas particulas gruesas de SiC en el botén de
soldadura. ®¥

Asi mismo, la examinacién por SEM revel6 el agrietamiento de algunas
de las particulas gruesas de SiC en el botén de soldadura, como se puede
observar en la figura 2.50. Esto debido probablemente a la agitacion severa de

las particulas de SiC dentro de la matriz de aluminio en la zona en cuestion.

Agrietamiento
en particula
gruesa de SiC

Figura 2.50. Agrietamiento de algunas particulas gruesas de SiC en el boton de soldadura.
Micrografia por SEM. ¢
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En cuanto a los valores de dureza que se obtuvieron mediante un

andlisis de microdureza (figura 2.51) a lo largo de la seccion transversal de la

soldadura en la parte superior (1mm de la superficie), en la parte media y en la

parte inferior (Imm de la superficie inferior) se encontr6 que los valores se

incrementaban ligeramente en la TMAZ tanto en el lado de avance como en el

de retroceso. Dicho incremento de dureza en esta zona es atribuido a la

disolucién de las particulas de segunda fase y al engrosamiento causado por

las condiciones termomecanicas a las cuales se encontré sometido el material.

290 Metal base Boton de Metal base
soldadura
260
>
L 230
©
N
o
8 200
1l I
- . || mA
170 “~ Linea superior " x
—- Linea media
~—&— Linea inferior
140'....;....;... ;‘...;...;...; ...;....

Distancia (mm)

Figura 2.51. Perfil de dureza en la soldadura del material compuesto AA2124/SiC/25p. (34)

De la experimentacion previamente descrita, Uzun en el 2006 concluyé lo

siguiente:

La microestructura se dividia en cuatro zonas principales: (i) metal
base, (i) zona afectada por el calor, (i) zona
termomecanicamente afectada por el calor, y (iv) boton de
soldadura.

Los analisis por EDX claramente mostraron que tanto el metal

base como el boton de soldadura constan de una regién de
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particulas gruesas y finas de SiC homogéneamente distribuidas.
Asi como también, que el botén de soldadura exhibe regiones de
particulas gruesas de SiC propensas a agrietamiento.

e El material base exhibe un valor de dureza promedio de 250 Hyv,
mientras que el botdén de soldadura presenta un promedio de 240
Hv.

En un trabajo méas reciente, Feng y colaboradores ©® en el 2008
emplearon placas de 8 mm de un material compuesto AA2009/15%/SiCp, que
fue soldado, al igual que en los casos anteriores por el proceso, FSW bajo los
pardmetros de 600 rpm y 50 mm/min con una herramienta de acero cuyo

hombro tenia por didmetro 24 mm y un pin cilindrico roscado de 8 mm.

En este trabajo, a diferencia de los estudiados anteriormente, las
muestras se sometieron a un tratamiento térmico post-soldadura, PWHT por
sus siglas en inglés, el cual consistié en un tratamiento T4 (solubilizado a 502°
por 1 h, temple en agua, y envejecido a temperatura ambiente por un mes), con
el objetivo de estudiar el efecto del tratamiento en las probetas sometidas a un
proceso de friccion. La estructura final se estudié por medio de microscopia
6ptica (OM), SEM, TEM y DRX.

El andlisis por OM, mediante el ataque por una mezcla de acidos, mostro
los caracteristicos aros de cebolla en el boton de soldadura (NZ) en las
muestras soldadas. En comparativa con las muestras tratadas se encontré que
la estructura de aros no presentaba cambios significativos atribuibles al

tratamiento térmico, como se puede apreciar en la figura 2.52.
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Figura 2.52. Macrografias mostrando la seccion transversal de la unién del compuesto
(35)

AA2009/SiCp. a) en condicién FSW, b) en condicién de tratamiento térmico.

Conjuntamente se encontraron en el metal base (BM), agrupamientos de
particulas asi como también regiones libres de las mismas, lo que nos habla de
una distribucion no uniforme de particulas de SiC y granos gruesos (Figura
2.53.a). Una vez soldada la muestra, la dispersion mejoré notablemente y la
microestructura se encontraba ahora caracterizada por una distribucion
homogénea de particulas de SiC y finos granos recristalizados de alrededor de
5um (Figura 2.53.c). Comparado con las particulas alargadas en el compuesto
en condiciébn de extrusion (Figura 2.53.b), los bordes y las esquinas de las
particulas de SiC en NZ fueron claramente suavizadas y algunas micro-grietas
fueron detectadas en ciertas particulas de SiC, sobre todo en aquellas que
presentaban un tamafio mayor (Figura 2.53.d). Por lo demas, el tamafio de las
particulas de SiC disminuy6 después de la soldadura, desde 5.4 um hasta 4.2
um en NZ en condicion de FSW. Mientras que en el T4 se encontré con un
crecimiento de grano en NZ hasta 8um (Figura 2.53.e) y un decremento en el

namero de particulas finas de SiC (Figura 2.53.d y f).
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Figura 2.53. Microestructura del compuesto AA2009/SiC: (a) y (b) metal base, (c) y (d) botdn de
soldadura en condicién de FSW, (e) y (f) boton de soldadura en condicién T4; (a) (c) () OM y
(b) (d) (f) SEM. &

En una vista magnificada de los aros de cebolla en NZ se encontrdé que
estos consistian de bandas ricas en particulas (figura 2.54), donde se identificd
por medio de EDS que dichas particulas eran fases de Al-Cu-Fe-Mg y Al-Cu-
Fe, como se muestra en la tabla 2.2.
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Figura 2.54. Micrografia mostrando las bandas ricas en particulas de los aros de cebolla en el

NZ del compuesto soldado: (a) condicién FSW, (b) condicion T4. ¢

Tabla 2.2. Resultados del andlisis por EDS de la figura 2.54. ©°

Localizacion Al

77.65
88.80
91.86
79.57
69.07
68.10

UL WN P

Cu
9.44
8.51
6.78
16.02
23.81
25.30

Mg
1.23
1.20
1.35
1.20

1.30

Fe
11.68
1.49

3.21
7.12
5.30

Por su parte, el analisis por XRD (Figura 2.55) en el material base se

encontré la presencia de Al,CuMg, CuAl, y a-SiC en adicion al Al. Mientras

tanto, en NZ del compuesto, en condicibn FSW, se encontré6 ademas de picos

de Al, CuAl, y a-SiC, lineas de difraccibn de CuyFeAl;, lo cual indica la

formacién de dicha fase por efecto del proceso FSW.

Comparado con el compuesto base, los picos de difracciéon de CuAl;

decrecen en NZ, lo cual indica la disolucién parcial de esta fase; mientras que

en la HAZ los patrones de difraccion fueron muy similares a los del compuesto

base. La intensidad de las difracciones de CuAl, en NZ después del tratamiento

térmico fue notablemente reducida; sin embargo, se observo la aparicion de los

picos de difraccion correspondientes a la fase Al,CuMg.
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Figura 2.55. Patrones de difraccién de rayos X: (a) Compuesto base, (b) botén de soldadura en
condicién de FSW, (c) zona afectada por el calor en condicién FSW, (d) boton de soldadura en

condicién T4. ©®

Por medio de TEM (Figura 2.56) se encontré que en el compuesto base
los precipitados gruesos con morfologia acicular estaban claramente presentes,
los cuales fueron identificados como fase 6 CuAl,; no obstante, posterior al
proceso de FSW, los precipitados aciculares 6 desaparecen en NZ, y en cambio
se observo la presencia de precipitados finos dentro de los granos identificados
como fase 8” CuAl,, la cual es bien conocida por ser uno de los precipitados de
endurecimiento de mayor injerencia en la aleaciones AI-Cu-Mg. Una vez
realizado el tratamiento térmico, el niumero de precipitados 8” en NZ se
incrementa; mientras tanto, las particulas finas aciculares S° (Al,CuMg) se

hicieron visiblemente presentes.
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Figura 2.56. Micrografias por TEM mostrando la distribucién de precipitados en (a) compuesto
base, (b) NZ en condicién FSW, (c) y (d) NZ en condicién T4. ¢

Para el analisis de la superficie de fractura, la figura 2.57 muestra las
superficies longitudinales de las muestras en condicibn T4 y de FSW. La
fractura para la condicion T4 se caracteriza por micro hoyuelos y lineas de
desagarre, mientras que los desprendimientos de particulas y fisuras fueron
raramente observables. Sin embargo, para las muestras soldadas en condicién
T4, se encontré un mayor niamero de desprendimiento de particulas de SiC y
fisuracion. La retrodispersion de electrones por SEM indic6 que este
desprendimiento estaba asociado con pequefias particulas blancas adyacentes
a las particulas. EI EDS de estas particulas revel6 que contenian altos
porcentajes de Cu y Fe (Cu: 24.96%, Fe: 12.32%), indicando que estas
pequefias particulas blancas no eran otra cosa que la fase Cu,FeAl;.
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Figura 2.57. Imagenes por SEM mostrando las superficies de fractura longitudinales del

compuesto en condiciéon T4. (a) metal base, imagen de electrones secundarios (SEI), (b)

muestra FSW, SEI, (c) muestra FSW, imagen de electrones retrodispersados (BEI). @)

Contrastando con el trabajo de Uzun en 2006 ®¥, donde se encontré que
la microestructura en los aros del material compuesto SiCp/2124 Al en NZ
consistia de particulas finas de SiC segregadas en el interior de las bandas y
exhibia regiones con una alta concentracion de particulas finas de SiC, en el
presente trabajo el analisis por SEM revelé que los aros de cebolla en NZ
consistian en bandas ricas en particulas finas, y las particulas de SiC no se
segregan en los aros de cebolla. Una posible razon para este fenémeno es que
alto gradiente de agitacién no fue el suficiente para segregar las grandes
particulas de SiC de las bandas de alta densidad de particulas. Después del
proceso FSW, la distribucion de particulas mostré una mejora notable debido a
la intensa deformacion plastica y mezcla del material. El pin rotatorio produjo un
efecto de quiebre en las particulas de SiC, causando un desvanecimiento de las
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esquinas y bordes afilados de las particulas mayores y la fisuraciéon de de

algunas de estas, por ende, el tamafio de las particulas se vio disminuido.

Unicamente cuando el tamafio de la particula es menor a 0.1pm y el
espacio entre particulas es menor a 1.5 pum la recristalizacion puede ser
inhibida, debido a que la estructura de dislocacion es anclada y estabilizada por
las particulas. Siendo asi, existe el espacio suficiente para la matriz del
compuesto para recristalizar en el NZ. Los granos finos y equiaxiales de ~ 5um
en NZ del compuesto en condicion de FSW fueron mucho menores que los
encontrados en el compuesto base. Esto nos indica que un proceso de
recristalizacion dinamica se llevd a cabo en el boton de soldadura durante el

proceso de soldadura.

El presente estudio indica que es posible la unibn de un material
compuesto AA2009/SiCp en condicion suave por el proceso de FSW vy
posteriormente endurecer la union con un tratamiento térmico post- soldadura
que no efectia cambios microestructurales significativos en el material

compuesto previamente soldado. ©®
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CAPITULO 1lI

DISCUSION Y ANALISIS DE
BIBLIOGRAFIA

Los procesos de union consisten uno de los pasos criticos y de mayor
importancia en la industria debido a las implicaciones mecanicas, metallrgicas,
de proceso y costo que representan. Dicho esto se torna comun pensar que el
desarrollo de un proceso de unién adecuado para los materiales compuestos se

vuelve cada vez mas necesario.

Es asi como la introduccién de los procesos de arco aparece en escena
para estos materiales, arrojando resultados no tan deseables. Debido a la alta
viscosidad del compuesto fundido, la salida de gases generados por el proceso
se dificulta, provocando porosidad. Sin mencionar que la diferencia en
propiedades entre una aleacion base relativamente mas suave en contraste con
el refuerzo provoca que la matriz entre al estado liquido mas rapidamente que
el refuerzo, demostrando que los procesos de arco convencionales no son

adecuados para esta aplicacion.

Una posible solucion a este problema surge en 1991 en el Instituto de la
Soldadura (TWI1), un proceso de soldadura que no llega hasta la temperatura de
fusién y que se vale en principio del calor generado por la friccion de un hombro
rotatorio y la agitacion del material plastificado por un pin; la ausencia de una

zona de fusion, asi como también un alto porcentaje de recristalizacion
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colocaban el proceso de soldadura por friccion como candidato viable en la
solucién del problema de la soldadura de los materiales compuestos.

Sin embargo, las caracteristicas propias del proceso generan una
estructura caotica de dificil analisis, sin mencionar que las variables tales como
velocidad de rotacidn, presion, angulo de inclinacion y disefio de la herramienta
podrian llegar a afectar de manera adversa el material compuesto. El flujo de
material y la microestructura se volvieron de las principales incognitas a resolver
en el proceso, valiéndose de potentes reactivos quimicos que revelaran las
diferentes transformaciones derivadas de los procesos de recuperacion,
recristalizacion, disolucién y precipitacion, hasta particulas fluorescentes o
radioactivas y polvos cumpliendo la accion de marcadores rastreables que

permitiran la reproduccién de un patrén de flujo.

Otra de las caracteristicas que dificulta el entendimiento de este proceso
es que la soldadura por friccién, al no llegar a temperaturas de fusion, es regido
por procesos difusivos en estado solidos, los cuales, a diferencia de la difusion
en estado liquido caracteristica en los procesos de arco, implica
transformaciones diferentes y una cinética de transformacién que resulta

complicada y en muchas ocasiones de resultados inesperados.

Como se ha podido notar hasta el momento, en el proceso de soldadura
por friccion de materiales compuestos existen muchos fendémenos que
requieren ser observados, fendbmenos de caracter critico y que representan un
punto de inflexiébn entre un desempefio 6ptimo del material y el fracaso de su
aplicacion u operacion, es de esta manera que las técnicas de caracterizacion

microestructural se tornan de gran importancia.

Si bien es verdad que con el paso de los afios se han desarrollado un
gran namero de técnicas de analisis microestructurales, son algunas las que

constituyen los analisis basicos y esenciales con los que se puede obtener la
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informacion necesaria para el correcto andlisis de las soldaduras: la
microscopia optica (MO), la microscopia electrénica de barrido (SEM),
microscopia electronica de transmision (TEM), difraccion de rayos X (XRD) y la
microscopia de electrones retrodispersados (EBSD). Algunas de las
caracteristicas principales de dichas técnicas se encuentran recapituladas en el

anexo A.

En las investigaciones recientes ®¥ ¢4 39 se han encontrado similitudes
entre los resultados obtenidos por las mismas; todas concuerdan en la
presencia de particulas tanto finas como gruesas de SiC dentro del boton de
soldadura combinadas con una estructura de grano fino equiaxial recristalizado;
mientras que en la TMAZ la estructura se torna mas heterogénea y de
morfologia acicular conllevando a un aumento en la dureza del material que
contrasta con la HAZ donde la estructura se muestra muy similar al material
base por lo que las propiedades de esta zona concuerdan con las descritas con
el material original. Los autores han encontrado agrietamiento de las particulas
mayores de SiC en el boton de soldadura debido a la deformacion y agitacion

que se presenta en el proceso.

Otro inconveniente claramente observado es el alza en la dureza en la
TMAZ causada principalmente por la formacion de precipitados de
endurecimiento coherentes con la matriz que provocarian la ruptura en esta
zona bajo cierto nivel de esfuerzos, los cuales aunados a importantes rangos de
porosidad encontrados en la interfaz Al/SIC en el boton de soldadura podrian

causar la falla del material bajo condiciones de servicio.

La formacion de los productos de reaccion constituye otro de los
fenbmenos de atencién en este proceso. La correcta identificacion tanto de
precipitados intermedios (Al,CuMg), compuestos no solubles (CuzFeAly),
segundas fases (Al4C3) y precipitados de endurecimiento 6” es de vital

importancia para definir y relacionar el comportamiento mecéanico del
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compuesto soldado, por lo que el uso de reactivos de ataque para su
caracterizacion que contengan Na,S,03, acido picrico, NaOH, HNOg3, HCI y HF,

elementos encontrados en los reactivos sefialados en el anexo B.

Las aleaciones de aluminio empleadas como matriz en los materiales
compuestos soldados presentan elevados porcentajes de cobre y muy bajas
concentraciones de magnesio Y silicio, Io que puede afectar la mojabilidad que
existe entre las particulas ceramicas de carburo de silicio y la matiz metélica de
aluminio, lo que repercutiria de manera directa en la generacion de porosidad
en la interface entre las mismas, agravada en cierto grado por los altos rangos

de agitacion inherentes al proceso de soldadura por friccion.

Tomando en cuenta que el magnesio disminuye tanto la tension
superficial del aluminio como el angulo de contacto, sin mencionar que su
afinidad con el oxigeno es mayor que la que posee el aluminio, y en vista que la
falta de mojabilidad es debido a una capa de Oxido que se genera en la
superficie del mismo, una mejora en dicha propiedad de adherencia del material
seria claramente una de las consecuencias del incremento en el porcentaje de
magnesio en la aleacion base. Por otra parte el silicio en rangos del 7 al 15%

previene o evita la formacion de la fase Al4C3, misma que fragiliza la interface.
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CAPITULO IV

CONCLUSIONES

En base a la literatura revisada se puede concluir lo siguiente:

Tomando en cuenta la naturaleza del proceso de soldadura por
friccion y los productos de reaccion obtenidos del mismo, asi como
también las caracteristicas microestructurales desarrolladas, se
recomienda el uso de la microscopia Optica como analisis inicial y
complementariamente la realizacion de un analisis por

microscopia electrénica de barrido.

Para los materiales compuestos de matriz metalica de aluminio,
especificamente, se recomiendan reactivos como Keller, Weck,
Klemm y Beraha que contienen los elementos necesarios para
revelar tanto el perfil de soldadura como productos especificos de

reaccion.

Velocidades de avance menores a 50 mm/min presentan
tendencia a generar porosidad en la interfaz matriz/ceramico, por
lo que velocidades de avance en el orden de 100 a 130 mm/min
son recomendadas junto con velocidades de rotacion entre 800 y
900 rpm.
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La aleaciébn base de aluminio para el material compuesto
reforzado con particulas de carburo de silicio podria presentar un
mejor comportamiento ante la porosidad generada por la
soldadura si se incrementa la mojabilidad del material,
aumentando los porcentajes tanto de magnesio hasta alrededor de

un 10% v silicio de entre 10% y 15%.
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ANEXOS

Anexo A. Tabla comparativa de técnicas de caracterizacion

TECNICA HERRAMIENTA MATERIALES VENTAJAS DESVENTAJAS PREPARACION DE MUESTRA APLICACIONES
Metales Sencillo Limite de resolucién de 1pum 1. Corte Historia de fabricacién
Cerdmicos Econdémico Profundidad de campo limitada 2. Montaje Influencia de tratamiento térmico
Compuestos Rapido No arroja datos de composicién quimica 3. Limpieza Integridad de soldadura
Mo Microscopio éptico| Mat. Geoldgicos Cualitativo No se puede analizar cristalografia 4. Desbaste Andlisis de falla
Cuantitativo 5. Pulido Caracterizacién del efecto de la ruta de
procesamiento enmicroestructura y
6. Ataque quimico propiedades
Metales Facil operaciéon Solo para muestras sélidas 1. Corte Andlisis de superficies de fractura
Cerdmicos Interfaces intuitivas para el operador Tamafio limitado a 10 cmx40mm 2. Montaje Circuitos integrados
Compuestos Poca preparacion de muestra Requiere una camara de vacio 3. Tratamiento superficial Productos de corrosién
Polimeros Rapida adquisicién de datos eriales propensos a desgasificacion a bajas pr 4. Recubrimiento conductivo Materiales en polvo
Microscopio Semiconductores Formatos digitales de informacion blementos ligeros o con nimeros atémicos men| 5. Ataque quimico* Estudios de deformacidn
SEM electrénico de Minerales Baja energia de resolucién Orientacion de cristales
barrido Baja sensibilidad a'elementos en poca Identificacién quimica
cantidad
Requiere recubrimiento conductivo Defectos e impuresas internos
Contaminantes y corrosivos por
microsanalisis
Distribucion elemental de fases
Metales Magnificaciénes mayores Equipo grande 1.Corte Heterogeneidades en los cristales
Compuestos Alta calidad de imagen Costoso 2. Pulido Defectos lineales y precipitados
No metales Informaciodn detallada Dificil preparacién de muestra 3. Adelgazamiento quimico Identificacién cualitativa de fases
Microscopio Polimeros Analiza forma, tamafio y estructura oPerr::L?:r:: Zzl;;p:azii‘:jilgsni;f;?:tos 4. Fabricacion de la oblea Orientaciones
TEM eIectrénFCf)'de Compuestos Anilisis focalizado Muestras limitadas a aquellas que sean 5 Corte Estructura y textura
transmision L. atravesadas por electrones
organices Muestras muy pequefias 6. Perforacion Andlisis de fracturas
Imdagenes en blanco y negro 7. Electropulido/ Laser de iones Productos de tamafio microscépico
Requiere de un espacio especial Andlisis de topografia
Requiere de mantenimiento constante




Anexo A. Tabla comparativa de técnicas de caracterizacion (continuacion)

Identificacion cualitativa de composicion

Fluidos Preparacion de muestra simple . L 1. Corte e
No para elementos con nimero atémico quimica
L L L menor a 11 2. Planicidad de una de las Andlisis cuantitativo de compuestos
Metales Analisis cualitativoy cuantitativo X .
. . caras cristalinos
Difractometro de - - . A i
XRD rayos X Polimeros De facil acceso No apto para peliculas delgadas Tamafio de cristales
.. . L Determinacion de coeficiente de dilatacion
Ceramicos Simple Deteccion limitada A
térmica
Semiconductores Equipo no muy grande Requiere de patrones de indexacién Simetria de cristales
Obtenciéon de pardmetros de red
Andlisis de textura para control de calidad,
Modo automatico y manual Tamafio de muestra limitado a la cdmara 1.Corte formabilidad y propiedades eléctricas y
Metales de SEM magnéticas
Imagen en 3D 2. Montaje Conteo de austenita y ferrita retenida
Muestras mayores que en TEM Contacto eléctrico no dptimo 3. Desbaste Medicion de espesor de textura
S , . . Medicion, andlisis y orientacion de segundas
i Andlisis de areas mayores Carga de la muestra es requerida 4. Pulido Y g
Minerales fases
Microscopio . . Facil deformacion en la superficie 5. Silica Coloidal Medicion de tamaio de grano
lectrénico d Equipo relativamente barato en
electrénico de L. N . L N . . . .
EBSD X L, comparacién con TEM Limpieza previa a examinacion 6. Limpieza final Desarrollo de dispositivos de pelicula delgada
barrido con Ceramicos

detector de EBSD

Datos especificos

No para materiales no cristalinos

Semiconductores

Materiales
inorganicos
cristalinos

Estudios de recristalizacién

Orientacion de cristales

Medicion y distribucién de desorientaciones
en limites de grano

Medicion y distribucion de deformacion

Identificacion de fases
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Anexo B. Atagues quimicos selectivos

Productos de rxn Reactivo Comentarios
Al,CuMg Conc. HNO; sumergir 10s@20°C
0.5-1.5 g acido picrico.
sumergir 10-20 min@20°C
100 ml H,0
4 gr dcido picrico sumergir 10-20 min@20°C
100 ml etanol
CuAl, 5-10 gr sulfato férrico
Sumergir 45s to 3 min. Brown
100 ml H,0
0.25 gr tiosulfato de sodio
100 ml H,0
Beraha
10% NaOH
o8 106°Fx 5 seg-1min
0.5% HF
Cu,FeAl,
1.5% HCI
15seg sumergir
2.5% NHO;
10 ml HsPO
ARl sumergir 1-3 min @50°C
90 ml H,0
Mg,Si 90 ml H,0
4 ml HF
sumergir x 10 seg (violeta)
4 ml H2504

2 gr CrOs




Anexo C. Caso de estudio

“Fabricacion y caracterizacion
microestructural de un material compuesto
de matriz metalica de aluminio alto Si y Mg

reforzado con particulas de carburo de
silicio”
5.1. Fabricacion de material compuesto

5.1.1. Método de procesamiento

Los métodos de procesamiento de los materiales compuestos de matriz
metélica pueden agruparse en tres categorias, las cuales emplean el metal en

las siguientes condiciones (figura C.1):

a) El metal en estado solido
b) El metal en estado liquido

c) Las fases sélido liquido

La fabricacion en estado solido resulta ser muy costosa a pesar de su
alto indice de efectividad, mientras que el procesamiento en estado liquido
ofrece flexibilidad en cuanto a la forma y operaciones de acabado debido al uso
de preformas ceramicas. Aunque la infiltracién asistida por presion o vacio es
una de las técnicas que mas se utilizan industrialmente, el desarrollo de
técnicas de infiltracion sin la aplicacion de fuerzas externas es de vital
importancia para disminuir los costos de procesamiento; sin mencionar que se
corre el riesgo de deformacién y/o ruptura de la preforma durante el
procesamiento, es por esto que se escoge la infiltracion no asistida en molde

abierto para este caso de estudio. ®®
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In- Situ

Fase liquida Mezclado

No asistida

Infiltracion

Asistida

Métodos de :
procesamiento 21 Metalurgia de
! | Estado solido polvos

Reocolado

Atomizacion

Figura C.1. Métodos de procesamiento de materiales compuestos de matriz metalica reforzados

con ceramicos.

5.1.2. Parametros de procesamiento

La infiltracion no asistida se vale principalmente de la fuerza de
capilaridad y de la mojabilidad presentes en el material, convirtiendo a estos
dos parametros en clave para el éxito en la produccién del material, por lo que
el monitoreo de los mismos junto con la temperatura, aleantes en el aluminio,

atmosfera y tiempo de infiltracion se torna sumamente importante.
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Se ha encontrado que el silicio y el magnesio son dos de los elementos
aleantes mas importantes en las aleaciones de aluminio empleadas para la
infiltracion de preformas de SiC. Ambos elementos reducen el punto de fusion
del aluminio e incrementan su fluidez. Por su parte, el Si previene o retarda la
formacion de los compuestos Al,Cs; y Al4SIC, durante la fabricacion del
compuesto. Estas fases se presentan generalmente a tiempos prolongados y

temperaturas altas de procesamiento. ®®

El SiC es atacado por el Al puro en el rango de temperaturas de 650-

1300°C, a presion atmosférica de acuerdo a las siguientes reacciones:

La formaciéon de dichos compuestos afecta las propiedades mecéanicas
del compuesto debido a que se trata de un producto fragil y poco resistente; asi
mismo tienden a hidratarse y disolverse en ambientes hiumedos, por lo que se

reduce la resistencia a la corrosién ambiental del compuesto. ©®

Una de las funciones del Mg, como se puede apreciar en las siguientes
reacciones, es actuar como elemento surfactante para reducir el éxido de
aluminio (Al,03) que puede estar presente en la aleacion de aluminio fundida,
ya que tiene mayor afinidad por el oxigeno, formando la espinela MgAl,O4 en la

interface Al/SiC y por tanto se mejora de manera importante el mojado. "

Mg(l) + 2Al(l) + 202 - MgAlZO4(S)
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5.1.3. Diseio de aleacion base

Con base a lo anteriormente estipulado se escogid una aleacion de
aluminio con altos contenidos tanto de Si como de Mg. Para la fabricacion de
esta aleacion se partio de 5 kg una aleacién comercial de aluminio 6061 con la

siguiente composicién quimica:

Tabla C.1. Composicion quimica inicial de Al6061

Elemento  Sn Mg Pb Zn Cu Ni Fe Mn Cr Ti Si

Porcentaje <0.02 0.90 0.02 <0.04 0.13 0.01 0.40 0.04 0.07 0.02 0.49

Se determin6é que la composicidon de la aleacion deberia ser ajustada
entre 12 y 15% Siy 10%Mg, considerando una pérdida de Mg del 5%. Con esto

en mente se calcul6é que se agregarian 595 gr de Siy 705 gr de Mg.

5.2. Fusién de aluminio

Para la fusion se empled un molde metélico cuadrado de solera de acero
de 30x30 cm con un angulo de salida de 45° recubierto con pintura de grafito, el
cual fue precalentado junto con la preforma hasta una temperatura aproximada
de 200°C. Se empled un horno de piso en las instalaciones del laboratorio de

metalurgia del Instituto Tecnolégico de Saltillo.

Figura C.2. Horno de piso e instalaciones empleadas para la fusion de aleacion base de

aluminio.
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Una vez calentado el horno se introdujeron las piezas de aluminio
equivalente a 1.780 kg, las cuales se fundieron, ajustando las cantidades de Si
y Mg de acuerdo al peso del fundido. Una vez encontrado el aluminio en estado
liquido se procedi6 a la adicion del Si dejando un tiempo de espera de 3
minutos para su incorporacion; posteriormente se afiadié el magnesio, el cual
generd una reaccion de oxidacion, elevando la temperatura por encima de los
900°C (figura C.3.)

Figura C.3. Reaccion del magnesio en el fundido

Debido a la dificultad para la manipulacion del crisol con el fundido a la
temperatura antes mencionada se dejé enfriar la aleacién liquida hasta que
alcanzara una temperatura de 680°C, momento en el cual se procedié a vaciar

en el molde metalico, el cual contenia la preforma ceramica precalentada.
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Figura C.4. Vaciado de la aleacion en molde con preforma

Una vez solidificada la aleacion se procedié a desmoldar, dejando enfriar
el material a lo largo de todo el dia sobre una capa de arena de moldeo. En
seguida se dio inicio al andlisis del material obtenido una vez enfriado por

completo.

Figura C.5. a) Pieza recién desmoldada sobre cama de arena, b) Pieza metalica resultante

después de limpieza y enfriamiento

Se encontré que el aluminio no habia infiltrado la preforma de manera
adecuada, sin embargo se pudo observar en las orillas de la preforma algunas
areas donde el atrapamiento de particulas de SiC pudo haberse llevado a cabo,
si bien no de manera difusiva, al menos de forma mecanica.
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Atrapamiento de la preforma

Figura C.6. Posibles areas de infiltracion de preforma de SiC en aleacién Al-Si-Mg.

5.2. Caracterizacion de material base

Para la caracterizaciéon microestructural del material se seleccion6 una
seccion transversal de 7x1 cm a partir del area de atrapamiento de preforma
hasta el borde de la pieza metalica para realizar un perfil de concentracion de
particulas de SiC y determinar el porcentaje infiltrado exitosamente en la

aleacion.

5.2.1. Preparacion y ataque

La muestra se desbastd6 mecanicamente con lijas de carburo de silicio
120, 220, 300, 600, 800 y 1200, para posteriormente ser pulida en pafio con

pasta de diamante de 1um y alcohol.

Para el ataque inicial se empleo el reactivo Nital al 5%. Es bien sabido
que el Nital no reacciona con el aluminio, sin embargo siendo el HNO3 el
principal componente de este ataque, su reaccion con el magnesio, que
posiblemente se encuentre presente en la aleacion, arrojaria sefiales del mismo
en la micrografia. Posteriormente se atacdé con el reactivo Keller por 5
segundos, seguido de un enjuague en agua y alcohol, finalizando con secado
de aire tibio.
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5.2.2. Resultados

El examen visual de la muestra revel6 un nivel importante de porosidad
en toda el area a examinar de la muestra, siendo muestra de las consecuencias

de la falta de desgasificacion del material al momento del vaciado del mismo.

El atague con Nital reveld segregacion en los limites de grano de la
aleacion de aluminio, la cual se percibe en menor incidencia conforme se
avanza al extremo exterior de la muestra. La segregacién se muestra en un

tono azulado que contrasta con la matriz blanca en la microestructura.

S

":‘ , .

Figura C.7. Segregaciones en aleacion vaciada de aluminio.

El atague con Keller revelé una estructura granular de gran tamafo
debido al proceso de solidificacion bajo el cual se llevé a cabo la fusion de
aluminio. Bajo esta condicién de ataque la segregacion sigue siendo visible en
los limites, sin embargo pierde la coloracion azul presentada con anterioridad.
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Figura C.8. Aleacion de Al-Si-Mg atacada con el reactivo de Keller mostrando estructura de

grano y segregaciones en los limites.

5.3. Analisis de resultados

El andlisis microestructural por medio de microscopia éptica no revelé la
presencia de particulas de carburo de silicio, lo que indica que la infiltracion de
la preforma no se llevo a cabo de manera adecuada o satisfactoria; esto debido
probablemente a que la temperatura de vaciado no fue lo suficientemente
elevada para promover la interaccién entre el SiC y el aluminio, asi como la
fluidez de la aleacion en si. De la misma manera, la calidad del material vaciado
se ve afectada de manera adversa debido a la porosidad por gas presente en la
aleacion, la cual podria evitarse con un método de desgasificacion por lanza de

grafito empleando gas argén o nitrégeno.

La segregacion en los limites considera ser de magnesio, debido
probablemente a las bajas velocidades de solidificacion y podria llegar a ser
deprimente para las propiedades mecanicas de la aleacién. Segun la literatura

revisada, los compuestos que contienen magnesio son propensos a reaccionar
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en presencia de HNOs3, lo cual explicaria el comportamiento observado en las
microestructuras, sin embargo, un andlisis por difraccion de rayos X seria
conveniente para la identificacion adecuada del compuesto formado. Sin
embargo y de manera general, la presencia de compuestos de Mg supondria un
incremento en la dureza vy fragilidad de la aleacion base, lo cual dificultaria el
proceso de soldadura por friccion en términos tanto de soldabilidad como de
costo, ya que la herramienta deberia ser fabricada de un material de alta
dureza, preferiblemente PcBN, el cual es mas costoso en comparacion con el
acero grado herramienta que se emplea de manera comun para soldar aluminio

y sus aleaciones.

5.4. Conclusiones

La infiltracion no asistida de una preforma de carburo de silicio por
aluminio es posible controlando la temperatura de vaciado, la cual debe oscilar
entre los 900 y 1000°C.

La cantidad de magnesio que se adicione a la aleacién se debe ajustar a

la pérdida del mismo al momento de su oxidacion en el bafio.

La microscopia Optica provee de informacién suficiente para un analisis
inicial, sin embargo la preparacion metalografica de la muestra es delicada,

debido a la naturaleza suave del aluminio.

El ataque de la muestra puede ser llevado a cabo con reactivos
habituales obteniendo resultados de buena calidad, siempre y cuando estos se

encuentren en buen estado.

La factibilidad de soldar por friccibn una aleacion de aluminio de alto
silicio y alto magnesio es alta, tomando en cuenta la seleccion adecuada de
parametros, es decir el material de la herramienta y los parametros adecuados

para el proceso. Tomando en cuenta la estructura heterogenea que se
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desarrolla en los AI-SiC y la presencia de fases duras, se recomendaria un
rango de parametros entre los 800 y 1000 rpm en un rango de 100 a 120
mm/min, asegurando con esto la distribucion homogénea de los compuestos,
asi como también la plasticidad adecuada del material para llevar a cabo la

union.
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