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Resumen.

El presente trabajo expone los resultados obtenidos durante la investigacion
desarrollada para medir las propiedades mecanicas de la aleacion Alz7s con
reforzamiento de nanotubos de carbono y sus repercusiones en la microestructura
mediante la técnica del aleado mecénico.

La dispersion de los nanotubos de carbono dentro de la aleacidén Alzo7s se realizé
mediante la mezcla y la molienda mecanica previamente en un molino de alta
energia SPEX, enseguida en un atricionador simoloyer, después de la molienda se
obtuvo polvo metalico, consistente de una matriz de aluminio con nanotubos de
carbono dispersos en la misma. La obtencién del material suficiente para poder
conformarlo se realiz6 con moliendas consecutivas hasta obtener una cantidad
adecuada de polvo metalico para su procesamiento posterior. Una vez obtenida
esta cantidad el material fue compactado, sinterizado y extruido en caliente
mediante extrusion indirecta, para obtener barras de los diferentes compdsitos
nanoestructurados.

La aleacion Also7s fue molida sin adicién de nanotubos de carbono para tener un
comparativo del material de control a las diferentes concentraciones. Los
compaositos nanoestructurados se obtuvieron mezclando .25%, .5% y 1% de NTC,
todos molidos durante periodos de 10horas.

Se caracterizé tanto a los polvos metalicos como a las barras extruidas, para
determinar las propiedades del material durante el procesamiento y una vez
conformado el mismo.

La caracterizacion de los polvos metalicos y de las barras extruidas, se llevé a cabo
mediante difraccion de rayos X, microscopia electrénica de barrido, microscopia
electronica de transmision, ensayos de microdureza y ensayos de traccion.

Con las diferentes técnicas de caracterizacion se determin6é que los nanotubos de
carbono incrementan las propiedades mecanicas del compdsito nanoestructurado.



| Introduccion.

Este capitulo presenta los fundamentos tedéricos del reforzamiento mecanico de los
materiales metalicos, asi como las diferentes técnicas que se emplean para lograr
este reforzamiento.

Primero se presentan las caracteristicas del aluminio, material empleado en este
trabajo, asi como las propiedades de los nanotubos de carbono los cuales se
utilizaron como dopantes para el composito nanoestructurado. Se describe ademas
en que consisten los materiales compdsitos nanoestructurados y sus
clasificaciones, ya que estos mejoran las propiedades en comparacién con un
material puro, posteriormente se presentan las técnicas de procesamiento de estos
materiales. Por otra parte se presentan los diferentes tipos de reforzamiento de
metales y aleaciones, la teoria de plasticidad, asi como la forma de evaluacion de
las propiedades mecanicas.

[.1 Aluminio.

La utilizacion industrial del aluminio ha hecho de este metal uno de los méas
importantes, tanto en cantidad como en variedad de usos, siendo hoy un material
polivalente que se aplica en ambitos econémicos muy diversos. El aluminio se usa
en forma pura, aleado con otros metales o en compuestos no metalicos. En estado
puro se aprovechan sus propiedades Opticas para fabricar espejos domésticos e
industriales, como pueden ser los de los telescopios reflectores. Su uso mas
popular sin embargo, es como papel aluminio, que consiste en laminas de material
con un espesor tan pequefio que resulta facilmente maleable y apto para embalaje
alimentario. También se usa en la fabricacién de latas y tetra envases.

Por sus propiedades eléctricas es un buen conductor, capaz de competir en costo y
prestaciones con el cobre tradicional. Dado que, a igual longitud y masa, el
conductor de aluminio tiene poco menos conductividad, resulta un componente Uutil
para utilidades donde el exceso de peso es importante. Es el caso de la
aeronautica y de los tendidos eléctricos donde el menor peso implica en un caso
menos gasto de combustible y mayor autonomia, y en el otro la posibilidad de
separar las torres de alta tension.

El aluminio es un elemento muy abundante en la naturaleza, sélo aventajado por el
oxigeno y el Silicio. Se trata de un metal ligero, con una densidad de 2700 kg/m?3, y



con un bajo punto de fusion (660 °C). Su color es blanco y refleja bien la radiacion
electromagnética del espectro visible y el térmico. Es buen conductor eléctrico
(entre 35y 38 m/ (Q mm?)) y térmico (80 a 230 W/ (m-K)).

Mecénicamente es un material blando (Escala de Mohs: 2-3-4) y maleable. En
estado puro tiene un limite de resistencia en traccion de 160-200 N/mm? (160-200
MPa). Todo ello le hace adecuado para la fabricacion de cables eléctricos y
laminas delgadas, pero no como elemento estructural. Para mejorar estas
propiedades se alea con otros metales, lo que permite realizar sobre él operaciones
de fundicion y forja, asi como la extrusion del material. También de esta forma se
utiliza como soldadura.

La capa de valencia del aluminio esta poblada por tres electrones, por lo que su
estado normal de oxidacién es lll. Esto hace que reaccione con el oxigeno de la
atmosfera formando con rapidez una fina capa gris mate de aliumina Al2Os, que
recubre el material, aislandolo de corrosiones. Esta capa puede disolverse con
acido citrico. A pesar de ello es tan estable que se usa con frecuencia para extraer
otros metales de sus 6xidos. Por lo demas, el aluminio se disuelve en acidos y
bases. Reacciona con facilidad con el acido clorhidrico y el hidréxido sédico.

[.2.1 Aleacién aluminio 7075.

Entre los usos mas frecuentes de la aleacion Alzo7s estan: Piezas mecanicas,
partes estructurales de aeronaves y otras aplicaciones donde requiera muy alta
resistencia mecénica y buena resistencia a la corrosion.

Tabla 1.1 COMPOSICION QUIMICA EN PORCENTAJE.

% Si Fe Cu Mn | Mg |Cr Zn Ti Zr+Ti | Otros | Al

Min 1.20 2.10 | 0.18 | 5.10

Max | 0.40 | 0.50 | 2.00 | 0.30 | 2.90 | 0.28 | 6.10 | 0.20 | 0.25 | 0.15 | Resto




Tabla 1.2 PROPIEDADES FiSICAS DE LA ALEACION AL 7075.

Coef. De dilatacién (0 a 100
Densidad [gr/cm3] 280 Jocy  pctx 106] 235
Conductividad Térmica (0 a
Rango de fusion [°C] | 475 _ g30 | 100°C) [W/m °C] Temlpég Té:
—— 5
Modulo de elasticidad | 72000 | o oad @207 Ieml | Temple Te:
[MPa] 52
= 5
Coeficiente de Poisson 0.33 Calorespecfico (0a100°C) 915
Tabla 1.3 PROPIEDADES TECNOLOGICAS.
Proceso Clasificacion | Proceso Clasificacion
Soldabilidad: Maquinabilidad (Temple T6)
Electron Beam Gas | B Corte de viruta B
Inerte (TIG o MIG) D Brillo de sup. mecanizada B
Por resistencia B
Brazing C
Embutido Resistencia ala corrosion
Profundo Agentes atmosféricos C
Recocido Ambiente marino D
Semi duro
Duro
Repujado Anodizado
Temple 0 Proteccion B
Brillante C
Duro A

Clasificacion: (A) Muy buena - (B) Buena - (C) Aceptable - (D) Pobre o No Recomendado
PROPIEDADES MECANICAS

Dureza Brinell: 165

[.2.2 Nanotubos de carbén.

Se denominan nanotubos a estructuras tubulares cuyo diametro es del tamafio del
nandmetro. Existen nanotubos de muchos materiales, tales como silicio o nitruro de
boro pero, generalmente, el término se aplica a los nanotubos de carbono.




Los nanotubos de carbono son una forma alotrépica del carbono, como el
diamante, el grafito o los fullerenos. Su estructura puede considerarse procedente
de una lamina de grafito enrollada sobre si misma. Dependiendo del grado de
enrollamiento, y la manera como se conforma la lamina original, el resultado puede
llevar a nanotubos de distinto didmetro y geometria interna. Estos estan
conformados como si los extremos de un folio se uniesen por sus extremos
formando el susodicho tubo, se denominan nanotubos monocapa o de pared
simple. Existen, también, nanotubos cuya estructura se asemeja a la de una serie
de tubos concéntricos, incluidos unos dentro de otros, a modo de mufecas
matrioskas y, logicamente, de diametros crecientes desde el centro a la periferia.
Estos son los nanotubos multicapa. Se conocen derivados en los que el tubo esta
cerrado por media esfera de fulereno, y otros que no estan cerrados.

1.2.2.1.- Propiedades.

Las propiedades mas importantes de los CNT se describen brevemente a
continuacién: Las caracteristicas mas llamativas de estas estructuras son sus
caracteristicas mecanicas, eléctricas, térmicas, quimicas, y las opticas.

1.2.2.1.1- Propiedades Mecanicas.

Diferentes métodos se han utilizado para calcular y medir las
propiedades mecanicas de los nanotubos de carbono. Una amplia variedad de
datos han sido publicados. Los nanotubos de carbono tienen un modulo de
Young de 1 TPA Yy resistencia a la traccion de 50 - 200 GPa, los valores son
mas altos en comparacion con un diamante. Los valores para el coeficiente
de Poisson son entre 0.14-0.20. Los nanotubos de carbono son muy flexibles y
deformables debido a las  propiedades de hoja de grafeno y la geometria
del tubo. Sus densidades pueden ser tan bajas como alrededor de 1,3 g/cm?®.



1.2.2.1.2- Propiedades Electronicas.

La estructura electronica de los nanotubos de carbono sélo depende de su
geometria. Los MWNT siempre estan eléctricamente  conducidos  (metalico).
Como se mencion6 anteriormente, segun el didmetro y su quiralidad, Las
SWNT son marcas semiconductoras y metalicas. Las diferencias en la
realizacion de las propiedades son causadas por la estructura molecular que
da lugar a una estructura de banda diferente y por lo tanto un intervalo de
banda diferente.

Los tipos sillon son metalicos, mientras que los nanotubos zigzag y quiral, se
espera que sean generalmente semiconductores. Los nanotubos de carbono
semiconductores tienen un espacio de banda inversamente proporcional con
el diametro del tubo, que varia de ~ 1.8 eV para los nanotubos de diametro muy
pequefio y 0.18 eV para nanotubos con un diametro mayor. Movilidades de
transporte de alta alrededor de 10°cm?/VS se han reportado en nanotubos de
carbono semiconductores.

1.2.2.1.3- Propiedades Térmicas.

Los nanotubos poseen la mas alta conductividad térmica. Los valores de 2000-
6000 W/mK, muy superior al de la plata y el cobre, han sido publicados. La alta
conductividad térmica es debido a su consistencia de atomos de carbono montados
en un enrejado grafitico.

1.2.2.1.4- Propiedades Quimicas.

Poseen caracteristicas quimicas muy estables y falta de sitios funcionales en la
superficie. La reactividad quimica CNT se ha mejorado en comparacién con una
hoja de grafeno, siendo éste un resultado directo de la curvatura de la
superficie CNT. La reactividad de los nanotubos de carbono esta directamente

relacionada con la desalineacién m-orbital causada por una curvatura aumentada.
Por lo tanto, debe hacerse una distincién entre la pared lateral y las tapas de los



extremos de los nanotubos. Por la misma razén, se produce un menor didmetro de
nanotubos en una mayor reactividad. La modificacion quimica covalente de
cualquiera de las paredes laterales o tapas de los extremos ha demostrado que es
posible. Por ejemplo, la solubilidad de CNT en diferentes disolventes se puede
controlar de esta manera. La investigacion directa de las modificaciones
quimicas en el comportamiento de los nanotubos es muy dificil, ya que las
muestras de nanotubos de crudo no son lo suficientemente puros. Apertura,
humectacién, llenado, adsorcion, etc., son algunas de las propiedades interesantes
dependiendo de la reactividad quimica de CNT.

.2.2.1.5- Propiedades Opticas.

Los estudios tedricos han demostrado que la actividad éptica de los nanotubos
quirales desaparece si los nanotubos se hacen méas grandes. El uso de la actividad
Optica podria resultar en dispositivos 6pticos en los que CNT juegan un papel
importante.

1.2.2.2.- Aplicaciones.

Los nanotubos de carbono son materiales Gnicos en cuanto a estructura y
propiedades y ello les convierte en una importante materia prima para el desarrollo
de gran numero de aplicaciones a las que pueden proporcionar caracteristicas
singulares.

De acuerdo con los informes revisados existen aplicaciones en:
o Materiales.

Los materiales nanorreforzados con nanotubos de carbono se consiguen
dispersando éstos en una matriz de otro material. Se obtienen asi nuevos
materiales con interesantes propiedades mecanicas, eléctricas, electrorreoldgicas,
hidrofobas, ignifugas, Opticas, quimicas y térmicas. Entre los materiales reforzados
con nanotubos de carbono destacan los de uso estructural, que aprovechan las
propiedades mecanicas de los nanotubos de carbono dando lugar a compuestos
ligeros y con gran resistencia mecénica. Sobre materiales tratan el 27% de las
referencias cientificas analizadas, el 24% de los proyectos y el 42% de las
patentes. Estos datos reflejan que esta tecnologia despierta gran interés cientifico y
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gran interés industrial. Existe un alto grado de solapamiento de esta aplicacion con
otras; asi, por ejemplo, para el desarrollo de algunos productos electrénicos se
usan materiales compuestos que contienen nanotubos de carbono, mientras que
en otros casos se utilizan nanotubos individuales y lo mismo ocurre en otras areas.
Se comercializan ya accesorios deportivos elaborados con materiales compuestos
que incorporan nanotubos de carbono, como bates de béisbol, bicicletas, raquetas
de tenis, raquetas de badminton o palos de jockey. El mercado de los materiales se
presenta asi como el mas avanzado de todas las aplicaciones potenciales de los
nanotubos de carbono.

e Mecanica.

Se han identificado en esta area la utilizacion de nanotubos de carbono para el
desarrollo de actuadores, amortiguadores, dispositivos para fluidos, tribologia,
NEMS y MEMS. Destacan, en cuanto a namero de resultados, los actuadores,
algunos de los cuales pueden formar parte de NEMS. Un 5% de las referencias
cientificas tratan sobre aplicaciones mecanicas, el 5% de los proyectos y el 5,6%
de las patentes. El interés cientifico e industrial que se aprecia hacia estas
tecnologias es moderado. No se han detectado productos comerciales ni
prototipos.

Ademas de las siguientes areas:

Electrénica

Sensores

Biotecnologia y quimica
Energia

Instrumentacion cientifica
Fotdnica



1.2.2.3.- Técnicas experimentales de obtencion.

Tabla 1.4 Propiedades de los nanotubos sintetizados por tres métodos distintos.

Descripcion. Producto. Ventajas. Desventajas.
Ablacién por Condensacion de | NCPS*: Longitudes | Para NCPS se | Método costoso ya que
Laser atomos de carbono | del orden de los 5 - | hace posible | requiere un laser de alta
producidos por la | 20 micrones y | controlar el | potencia.
evaporacion a | diametros del orden | didmetro. Los
temperaturas entre | de 1 - 2 nm. | nanotubos
3000 y 4000°C de un | NCPM*: Longitudes | presentan pocos
precursor solido tal | del orden de los 300 | defectos.
como el grafito. La | nm, con un namero
fuente de energia es | entre 4 — 24 capasy
un laser de alta | diametros internos
potencia. entre 1,5 -3 nm.
Descarga de Condensacion de | NCPS: Tubos cortos | Pocos defectos | No pueden ser controladas
Arco atomos de carbono | con didmetros entre | estructurales las dimensiones del
producidos por | 06 y 1,4 nm. Se | para los NCPS. | nanotubo. Resultan tubos
evaporacion de grafito | requiere  catalitico | Para NCPM no | muy cortos y crecen de
haciendo uso de una | metalico. NCPM: | se requieren | manera desordenada en
descarga eléctrica | Tubos cortos con | cataliticos en el | todas direcciones.
entre dos electrodos | diametros internos | precursor. Es un
de grafito. entre 1 y 3 nm y | método
didmetros externos | econdémico.
del orden de los 10
nm.
Deposicién Descomposicion de un | NCPS: Tubos largos | Es un método | Los tubos suelen ser de
Quimica por vapor o gas precursor | con didmetros entre | simple y | pared multiple y con defectos
vapor gue contiene atomos | 0,6 y 4 nm. NCPM: | econdmico para | estructurales.

de carbono
(hidrocarburo) en la
presencia de un
catalizador  metalico
sobre un sustrato.

Tubos largos con
diametros entre 10 —
240 nm.

produccion a
escala industrial
de tubos de

carbono. Se
hace posible
controlar el
diametro de
NCPS. Se

pueden producir
tubos alineados
verticalmente.

*NCPS: Nanotubos de Carbono de Pared Simple
*NCPM: Nanotubos de Carbono de Pared Compuesta




|.3 Materiales compuestos.

Un material compuesto o compdsito es una combinaciéon macroscopica de dos o
mas materiales distintos, que tienen una interface reconocible entre ellos. Los
compositos se usan no solo por sus propiedades estructurales, sino también para
aplicaciones eléctricas, térmicas, triboldgicas y ambientales. Los compdsitos
modernos son usualmente optimizados para obtener un balance de propiedades
para un rango determinado de propiedades.

Los materiales compuestos deben estar restringidos a aquellos materiales que
contienen una matriz constituyente que une y provee forma a un arreglo de un
constituyente de refuerzo mas fuerte y mas rigido. El compdsito resultante tiene un
balance de propiedades estructurales que son superiores a cualquiera de los
constituyentes solos.

Los compdsitos tipicamente tienen una fase en forma de fibras o particulas que
son mas rigidas y resistentes que la fase de la matriz constituyente.

Los compdsitos comunmente se clasifican en dos diferentes niveles:

. EL primer nivel de clasificacion es usualmente hecho con respecto al
constituyente de la matriz, estos incluyen compdsitos de matriz organica
(OMCs), compésitos de matriz metalica (MMCs), y compdésitos de matriz
ceramica (CMCs).

. El segundo nivel de clasificacion se refiere a la forma del reforzante,
esto es, particulas reforzantes, fibras discontinuas (whisker) reforzantes,
fibras continuas laminares reforzantes, y compdésitos tejidos (arquitectura de
fibras trenzadas y de punto).

Para generar un incremento en las propiedades, debe haber generalmente una
fraccion sustancial de volumen de los reforzantes (aprox. 10% o mas). El
reforzante se dice que es una particula si todos sus tamafios son en general
iguales. Estos compadsitos reforzados por particulas incluyen aquellos reforzantes
con forma de esferas, barras, laminillas, y cualquier forma con ejes iguales. Los
reforzantes en forma de whisker con una relacion de aspecto tipica entre 20 y 100
aproximandamente, son considerados junto con las particulas como MMCs, y se
clasifican como reforzantes discontinuos [1].
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I.4 Molienda mecénica.

La molienda mecanica es una técnica de procesamiento de polvos en el que los
mismos son mezclados en un molino de bolas, donde el polvo es sujeto a
colisiones a alta energia con las bolas. El proceso generalmente se lleva a cabo
en una atmésfera inerte. Durante la molienda mecanica se involucra la soldadura y
fractura de las particulas de manera repetitiva un nimero elevado de veces en un
molino de bolas de alta energia [2]. Originalmente fue disefiado para producir
dispersion de particulas reforzantes en superaleaciones para aplicaciones en la
industria aeroespacial, pero se ha observado que la molienda mecanica es capaz
de sinterizar una variedad de fases en equilibrio y fuera del equilibrio de diferentes
aleaciones partiendo de elementos puros o polvos pre aleados. El sintetizado de
fases fuera del equilibrio incluye soluciones soélidas supersaturadas, fases
cristalinas metaestables y fases cuasicristalinas, nanoestructuras y aleaciones
amorfas.

La molienda mecénica y el aleado mecanico permiten la produccion de materiales
homogéneos partiendo de mezclas de polvos metalicos. Es una técnica en seco
gue emplea un molino de bolas de alta energia, en la cual, los polvos se mezclan,
se sueldan y se deforman plasticamente hasta la fractura, debido a la alta energia
gue el molino proporciona al material, obteniendo al final un material transformado
en una aleacibn homogénea. Las caracteristicas que se pueden obtener al
emplear el aleado mecanico se enlistan en la tabla 1.5.

Produccién de distribucién fina de particulas de segunda fase.
Extensién de los limites de solubilidad sélida.
Refinamiento de tamafio de grano abajo del rango nanométrico.
Sintesis de nuevas fases cristalinas y cuasicristalinas.
Desarrollo de fases amorfas (vitreas).
Desordenado de intermetélicos ordenados.
e Posibilidad de alear elementos de aleacién dificiles.
Induccion (desplazamiento) de reacciones quimicas a bajas temperaturas.
Procesos escalables.

Tabla 1.5 Caracteristicas de material obtenido de acuerdo al tipo de molienda.

Dos términos diferentes son comunmente empelados en la literatura para describir
el proceso de particulas en polvo en molinos de bolas de alta energia. El aleado
mecanico describe el proceso cuando la mezcla de polvos (de diferentes metales
o aleaciones) son molidos juntos. El otro término empleado es la molienda
mecanica, en la cual la molienda de polvos de composicibn homogénea
(estequiometria), tal como metales puros, intermetélicos, aleaciones pre aleadas,
donde no se requiere la transformacion del material para homogeneizarlo. En
muchas ocasiones estos términos se toman como iguales.
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[.4.1 Proceso de molienda mecéanica.

El proceso de la molienda mecénica comienza con la mezcla de los polvos en la
proporcién correcta y la carga del polvo mezclado en el molino junto con el medio
de molienda (generalmente bolas de acero). Esta mezcla es entonces molida
durante un tiempo determinado hasta que la composicion de cada particula de
polvo es idéntica a proporcion de los elementos en la mezcla inicial del polvo. El
polvo molido es entonces consolidado en una forma rigida y tratada térmicamente
para obtener las propiedades y microestructura deseada. Por lo tanto, los
componentes importantes en el proceso de aleado mecénico son: la materia
prima, el molino y las variables del proceso.

1.4.1.2 Tipos de molinos.

Diferentes tipos de molinos de alta energia son empleados para producir polvos
mecanicamente aleados. Estos difieren en su capacidad, eficiencia de molienda y
arreglos adicionales para enfriamiento, calentamiento, etc.

Molinos de agitacion SPEX. Estos pueden moler alrededor de 10 a 20 g de
polvo, son utilizados cominmente en laboratorios de investigacion. Estos cuentan
con un pequefio bote, que contiene a la muestra y las bolas de molienda,
asegurado por una agarradera y girado enérgicamente hacia atras y hacia delante
muchos miles de veces por minuto. El movimiento hacia atras y hacia delante se
combina con movimientos laterales en los extremos del bote, con lo que el bote
aparenta generar una figura en 8 o el signo de infinito con su movimiento. Con
cada giro del bote las bolas de acero se impactan contra la muestra y con los
extremos del bote, generando el molido y mezclado de la muestra. Estos molinos
se consideran como molinos de alta energia. La Figura 1.1 muestra este tipo de
molinos.

Figura 1.1 Equipo empleado en los molinos por agitacion SPEX.
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Molinos de bolas planetarios (Pulverizador). En este molino unos cuantos
cientos de gramos de polvo pueden ser molidos. Estos molinos deben su nombre
debido a que el movimiento de los botes se hace como el movimiento de los
planetas. Estos estan arreglados en un disco de soporte rotativo y un mecanismo
de movimiento especial los obliga a rotar alrededor de su propio eje. La fuerza
centrifuga producida por los botes girando en su propio eje y la producida por la
rotacion del disco de soporte actla sobre el contenido de los botes, que consisten
en el material a moler y las bolas de molienda. Debido a que los botes y el disco
de soporte giran en direcciones opuestas, las fuerzas centrifugas alternativamente
actian en la misma direccién y en direccion opuesta. Esto hace que las bolas de
molienda se deslicen por la pared interna del bote, para después, junto con el
material a ser molido se despegan de la pared del molde y viajan libremente hasta
el lado opuesto del bote y colisionando nuevamente con la pared interna del bote,
la Figura 1.2 muestra el mecanismo aqui descrito. Este tipo de molinos se puede
considerar como molinos de baja energia.

¥ Movimiento del disco

Seccién horizantal de soporte

Fuerza
Centrifuga

Rotacidon del medio de molienda

Figura 1.2 Representacion esquematica del movimiento de las bolas de molienda dentro del
molino.
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Molinos de desgaste. Este tipo de molinos consiste en un tambor horizontal
rotante medio lleno con pequefas bolas de acero. Conforme el cilindro rota las
bolas caen en el polvo metalico que esta siendo triturado; la rapidez de la
molienda se incrementa con la velocidad de rotacion. A altas velocidades, sin
embargo, la fuerza centrifuga que actia en las bolas de acero excede la fuerza de
gravedad, y las bolas quedan pegadas a la pared del tambor. En este punto la
accion del pulverizado se detiene. Un molino de desgaste consiste de un tambor
vertical con una serie de propulsores dentro de éste. Puestos progresivamente a
angulos derechos uno de otro, los propulsores energizan la carga de bolas,
causando la reduccién en el tamafio del polvo debido al impacto entre las bolas,
entre las bolas y las paredes del contenedor, y entre las bolas, la flecha de
agitacion, y los propulsores. Alguna reduccion en el tamafio de particula parece
tomar lugar entre la colision de las mismas particulas y por deslizamiento de las
bolas. Un poderoso motor hace girar los propulsores, los cuales agitan las bolas
de acero en el tambor. Este tipo de molino puede moler grandes cantidades de
polvo (de 0.5 a 40 kg). Son molinos de baja energia. La figura 1.3 muestra un
esquema de un molino de este tipo.

Tanque estacionario

enfriado por agua

=

Bolas de acero

Molino de bolas Propela

Figura 1.3 Representacion del molino de desgaste.

Molinos comerciales. Este tipo de molinos son mucho mas grandes que los
descritos anteriormente y pueden procesar varios cientos de kilogramos. La
produccién se lleva a cabo en molinos de bolas con capacidades superiores a los
1250 kg.
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1.4.1.3 Variables del proceso

El aleado mecéanico es un proceso complejo y por lo tanto involucra la optimizacion
de un numero de variables para obtener la fase o microestructura deseada.
Algunos de los parametros importantes que tienen un efecto en la constitucion
final del polvo son:

. Tipo del molino.

. Contenedor del molino.

. Velocidad del molino.

. Tiempo de molienda.

. Tipo, tamafio, y distribucién de tamafio del medio de molienda.
. Relacién del peso entre las bolas y el polvo.

. Cantidad de llenado del bote.

. Atmaosfera del molino.

. Agente de control de proceso.

. Temperatura de molienda.

Todas estas variables no son completamente independientes. Por ejemplo, el
tiempo 6ptimo de molienda depende del tipo de molino, tamafio del medio de
molienda, temperatura del molino, relacion entre bolas de molienda y polvo, etc.

Tipo de molino.

Los diferentes tipos de molinos difieren en su capacidad, velocidad de operacion y
su capacidad para controlar la operacion variando la temperatura del molino y la
minimizacion de la contaminacion de los polvos.

Contenedor de molienda.

El material usado para el contenedor de la molienda es importante debido al
impacto del desgaste medio de las paredes inertes del contenedor, cierta cantidad
de material puede desprenderse e incorporarse en el polvo, esto puede modificar
la quimica del polvo. Los contenedores mas comunes estan hechos de diferentes
grados de acero. La forma del contenedor también parece ser importante,
especialmente la forma interna, los de extremos planos parece ser que generan
mejores resultados.

Velocidad de molienda.

A mayor velocidad de giro del contenedor habrd mayor energia dentro del polvo,
pero dependiendo del tipo de molino, existen ciertas limitaciones de la velocidad
maxima a la que pueden ser empleados. Por ejemplo, en los molinos
convencionales, al incrementar la velocidad de giro del molino se incrementa la
velocidad con la que las bolas se mueven. Arriba de cierta velocidad critica, las
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bolas quedaran unidas a la superficie del contenedor y no caerdn para ejercer
ninguna fuerza de impacto. Por lo tanto, la velocidad maxima debe ser justo por
debajo de este valor critico para que las bolas caigan desde la altura maxima
posible para generar una energia de colision maxima.

Otra limitacion es que a altas velocidades la temperatura del recipiente puede
alcanzar un valor alto, esto puede ser ventajoso si se requiere que ocurra difusion
en el sistema para homogeneizar y/o alear los polvos. Pero, en ciertos casos, el
incremento de la temperatura puede ser una desventaja debido a que acelera los
procesos de transformacién causando una descomposicion de las soluciones
sélidas supersaturadas.

Tiempo de molienda.

El tiempo de molienda es el parametro mas importante. Normalmente el tiempo se
escoge para obtener un estado estacionario entre las particulas de polvo
fracturadas y soldadas en frio. El tiempo requiere variaciones dependiendo del
tipo de molino, la intensidad de molienda, la relacién entre polvo y las bolas, y la
temperatura de molienda. El tiempo se decide dependiendo del tipo de sistema a
moler, sin embargo, el nivel de contaminacion se incrementa si el polvo es molido
mas tiempo del requerido.

Medio de molienda.

Los materiales mas comunes empleados como medio de molienda son las
aleaciones de acero. La densidad de éstas debe ser grande para producir fuerzas
de impacto altas. Es deseable tener un medio de molienda del mismo material que
el recipiente que contiene los polvos, y que éste sea del mismo tipo que el polvo
para evitar la contaminacion.

El tamafio del medio de molienda también tiene influencia en la eficiencia de
molienda. Generalmente, un tamafio grande (y alta densidad) del medio de
molienda es Util ya que el mayor peso de éstas transferird mayor energia de
impacto al polvo, aunque tamafios menores pueden favorecer la formacion de
compuestos o fases amorfas debidas posiblemente a una mayor energia de
friccion que se genera entre particulas de polvo y bolas de molienda.

A pesar de que la mayoria de las investigaciones emplean un solo tamafio de
medio de molienda, algunas investigaciones han empleado diferentes tamafos de
bolas. Se ha predicho que la mayor energia de colision pueden ser obtenida si se
emplean bolas con diferentes diametros. En los estados iniciales de molienda, el
polvo que estd siendo molido forma una capa en la superficie del medio de
molienda y también se suelda en frio. Esto es ventajoso ya que previene excesivo
desgaste del medio de molienda y también disminuye la contaminacion del polvo
debido al medio de molienda. No obstante, el espesor de esta capa debe
mantenerse en un minimo para evitar la formacién de un producto final
heterogéneo. Pero, la desventaja de este recubrimiento de polvo es que es dificil
separar. Una combinacién de bolas grandes y pequefias durante la molienda
minimizan la cantidad de soldado en frio y la cantidad de polvo recubriendo la
superficie de las bolas. La explicacién de esto es que los diferentes tamafios de
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bolas producen fuerzas cortantes que pueden ayudar a desprender el polvo de la
superficie de las bolas.

Relacion en peso de las bolas y polvo. 20:1

La relacion en peso de las bolas y el polvo (BPR), es una variable importante en el
proceso de molienda. Una relacion general de 10:1 es comunmente usada en
molinos pequefios, en molinos grandes la relacién puede ser de 50:1 y hasta
100:1.

El BPR tiene un efecto significativo en el tiempo requerido para alcanzar una fase
particular en el polvo siendo molido. A mayor BPR, menor tiempo requerido.
Condiciones suaves (bajos valores de BPR, bajas velocidades de rotacion, etc.) de
molienda generan fases meta estables, mientras que condiciones duras de
molienda generan fases en equilibrio.

Cantidad de llenado del contenedor.

Es necesario que exista suficiente espacio para las bolas y las particulas de polvo
para que se muevan libremente durante la molienda. Generalmente el 50% del
espacio del recipiente se deja vacio.

Atmosfera de la molienda.

El mayor efecto de la atmésfera de molienda es la contaminacién del polvo. Los
polvos son molidos en contenedores que han sido vaciados o llenados con un gas
inerte como el argén o el helio para evitar la oxidacién y/o contaminacion de los
polvos. Normalmente la carga y descarga de los polvos del contenedor se lleva a
cabo dentro de una atmosfera controlada.

Agentes de control del proceso.

Las particulas de polvo se sueldan en frio unas con otras, especialmente si son
ductiles, debido a la alta deformacién plastica experimentada por estas durante la
molienda. Pero, el aleado correcto de los polvos solo puede ocurrir cuando se
mantiene un balance entre el nimero de particulas soldadas en frio y el nUmero
de particulas fracturadas. Un agente de control del proceso (PCA) se adiciona a la
mezcla del polvo durante la molienda para reducir el efecto de soldado en frio. Los
PCAs pueden ser solidos, liguidos, o gases. Son generalmente compuestos
organicos, que actuan como agentes de superficie activos. Los PCAs son
absorbidos por la superficie de la particula de polvo y minimiza el soldado en frio
entre las particulas y ademas inhibe la aglomeracion. Los PCAs se emplean en un
nivel del 1 — 5% en peso del total de la carga de los polvos. Los agentes
empleados pueden contener carbono, oxigeno, hidrogeno, entre otros, durante el
proceso, éstos se combinan con los polvos formando carburos y 6xidos que son
dispersados homogéneamente en la matriz, con lo que se obtiene un pequefio
aumento en la resistencia y la dureza del material. El incremento en el empleo de
PCAs reduce el tamafio de particula final a un mismo tiempo de operacion.
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Temperatura de molienda.

La temperatura de molienda es otro importante pardmetro en la constitucion del
polvo molido. Debido a que procesos difusivos ocurren durante la formacién de las
fases aleadas, es de esperarse que la temperatura de molienda tenga un efecto
significativo en cualquier sistema de aleacion [3].

l.4.1.4 Reforzamiento de metales y aleaciones.

El reforzamiento de metales y aleaciones ha sido uno de los principales objetivos
en el mejoramiento de la eficiencia estructural de muchos productos tales como
los empleados en la industria aeroespacial, espacial y automotriz. Los
mecanismos de reforzamiento son aquellos que impiden el movimiento
conservativo de las dislocaciones, y estos se pueden clasificar como siguen:

a) Reforzamiento por solucion sélida.
El reforzamiento por solucién sélida es el incremento en el esfuerzo de flujo que
resulta de la interaccion entre los atomos de soluto en la solucién y el movimiento
de las dislocaciones. Los &tomos de soluto pueden interactuar con las
dislocaciones en una variedad de mecanismos tales como:

* Interaccion atbmica. Se da debido a la interaccién mutua de los campos
de esfuerzos elasticos los cuales rodean al atomo de soluto y a las
dislocaciones de borde. Por lo que el endurecimiento debido a la
interaccién elastica escala directamente con el desajuste del soluto. Los
atomos sustitucionales solo impiden el movimiento de dislocaciones de
borde, mientras que las dislocaciones de tornillo no se ven afectadas
por la presencia de estos. En el caso de &tomos de soluto intersticiales,
ambas dislocaciones interactian, por lo que son mas efectivos para
obtener endurecimiento por solucion sélida. Aparte de la magnitud y
naturaleza del desajuste de los atomos de soluto, la concentracion de
éstos también afecta el endurecimiento general del metal.

* Interaccion de modulos. Ocurre cuando los atomos de soluto localmente
alteran los modulos del cristal, las bases de esta alteracion debe tener
sus origenes en efectos electrénicos.

* Interaccion por fallas de apilamiento. Los atomos de soluto que
preferentemente son segregados a las fallas de apilamiento quedan
contenidos entre los pares de dislocaciones parciales, y disminuyen la
energia de falla de apilamiento, asi, al moverse la dislocacion, ésta es
mecanicamente separada por la region rica en soluto, y la carga externa
debe de hacer trabajo para que se reconstruya el par de dislocaciones
parciales.
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* Interaccion eléctrica. Si los atomos de soluto tienen valencia diferente a
la de los a&tomos del solvente, entonces los atomos del solvente se
vuelven centros de carga en la red y tienen la oportunidad de interactuar
con las dislocaciones.

* Interaccion de orden de corto alcance. La tendencia de los atomos de
soluto a ordenarse ellos mismos tal que pueden tener mas del niumero
de equilibrio de vecinos diferentes se conoce como ordenamiento. El
efecto opuesto es la aglomeracion (clustering) en donde los atomos se
agrupan juntos. Los atomos de soluto que tienden a presentar
aglomeracién u ordenamiento de corto alcance pueden dar lugar al
reforzamiento debido a que el movimiento de las dislocaciones tiende a
re-arreglar los vecinos mas proximos y por ende a disminuir el grado de
orden o aglomeracion. Esta interaccion es de corto alcance.

e Interaccion de orden de largo alcance. Soluciones que forman
superredes de largo alcance dan lugar a reforzamiento, debido a que las
dislocaciones modifican la periodicidad de largo alcance a través del
plano de deslizamiento. En una superred hay un arreglo periddico de
largo alcance de atomos diferentes. El principio de endurecimiento es el
mismo que para la interaccion de ordenamiento de corto alcance, donde
la dislocacién interrumpe la periodicidad de largo alcance creando
vecinos mas cercanos del mismo tipo de atomo a lo largo del plano
activo de deslizamiento. Las regiones de desorden introducidas por los
planos de deslizamiento de las dislocaciones son llamadas bordes de
anti — fase debido a que los atomos a través del plano de deslizamiento
estdn “fuera de fase” con respecto a la estructura de superred
energéticamente preferida. Existen dos 0 mas sitios de red equivalentes
en una superred, el ordenamiento puede empezar en diferentes partes
del cristal y formar la misma superred, pero con variaciones en la forma
en que los atomos de A y B ocupan esos sitios equivalentes. En el punto
donde estas regiones se afectan, la red esta fuera de fase. El lugar de
estos puntos es una regiéon bidimensional conocida como borde de anti
— fase térmico (Thernal anti — phase boundary APB) debido a que se
origina por efectos térmicos en lugar que por deformaciones. La
contribucion primaria al reforzamiento debido a las interacciones por
ordenamiento de largo alcance es la interseccién de las dislocaciones
deslizantes y las APBs. Esto tipicamente conduce a un incremento en el
area de APB conforme la deformacion continla y conduce a un
incremento en el esfuerzo de flujo. Es el incremento en el area de APB
debido a la deformacién inducida la que causa que las aleaciones
ordenadas se endurezcan por trabajo mas rapidamente que sus
equivalentes desordenadas.

b) Reforzamiento por particulas de segunda fase
El reforzamiento por particulas se refiere al incremento en la resistencia que
ocurre cuando particulas pequefias de segunda fase estan presentes. La
naturaleza de estas particulas puede ser desde zonas de GP, que son regiones
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ricas en soluto, con la misma estructura de la matriz, o compuestos intermetalicos.
Las particulas pueden ser intrinsecas al sistema y formar precipitados o pueden
ser introducidas mediante aleado mecanico. Sin importar su origen, las particulas
impiden el movimiento de las dislocaciones de manera analoga a la descrita para
atomos de soluto. La principal diferencia es en la escala, ya que, incluso particulas
muy pequefias son muy grandes comparadas con atomos de soluto, por lo tanto,
la interaccion entre las dislocaciones y las particulas es generalmente de largo
alcance.

El reforzamiento por interacciones dislocacion — particula de segunda fase se
puede dar por dos mecanismos:

» Las dislocaciones no cortan la particula, sino que sobrepasan la
particula, dejando circuitos de dislocacién alrededor de la particula, este
mecanismo de reforzamiento recibe el nombre de mecanismo de
Orowan.

» Las dislocaciones cortan o atraviesan las particulas.

El reforzamiento es controlado por el espaciamiento entre las particulas (J. C.
Williams y A. W. Thompson, 1981).

El grado de reforzamiento debido a particulas de segunda fase depende en la
distribucion de éstas en la matriz, La dispersién puede ser descrita de acuerdo a:
la forma de las particulas, especificando la fraccion volumétrica, el diametro
promedio de particula, y / o por la separacion entre las particulas. Todos estos
factores estan interrelacionados asi que un factor no puede cambiar sin afectar a
los otros. Por ejemplo, para una fraccién de volumen de particulas de segunda
fase dada, disminuyendo el tamafio de particula decrece la distancia promedio
entre particulas. Para un tamafo de particula dado, la distancia entre particulas
disminuye con un incremento en la fraccion de volumen de la segunda fase.

Las particulas finas de segunda fase adicionadas a la matriz metélica pueden
actuar como barreras a las dislocaciones. Estas particulas pueden actuar como
particulas impenetrables, a través de las cuales la dislocacion puede moverse
Unicamente por cambios bruscos en la curvatura de la linea de dislocacion. Por
otro lado, también pueden actuar como particulas coherentes a través de las
cuales de las dislocaciones pueden pasar, pero solo a niveles de esfuerzo mucho
mas altos que aquellos requeridos para mover la dislocacion dentro de la matriz.
Asi las particulas de segunda fase actuan en dos diferentes formas debido a que
retardar el movimiento de las dislocaciones. Dependiendo del tipo de particula,
éstas pueden ser cortadas por las dislocaciones o éstas resisten el corte y las
dislocaciones se ven forzadas a pasar sobre ellas.

Cuando la particula es pequefa y/o blanda, las dislocaciones pueden cortarla y
deformarla. Hay seis propiedades de la particula que afectan la facilidad con la
gue éstas pueden ser cortadas. Esto ocurre si, la particula forma:
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» Deformaciones coherentes. Las deformaciones coherentes surgen del
desajuste de los precipitados, los cuales distorsionan la matriz y causan
un campo de esfuerzos de dilataciones en la region del precipitado. El
campo de dilatacion puede interactuar con los componentes del campo
de esfuerzo de la dislocacién e impedir su movimiento.

» Energia de falla de apilamiento entre particula y matriz. La interaccion
entre las dislocaciones y los precipitados puede ser dominada por la
variacion local en el ancho de la falla cuando la dislocacion deslizante
entra y es contenida dentro de las particulas. [4] han analizado este tipo
de reforzamiento y han encontrado que la variacion en el esfuerzo de
flujo es linealmente proporcional a la diferencia en la energia de falla de
apilamiento entre el precipitado y la matriz.

e Estructura ordenada entre ambas fases. Si las particulas tienen una
estructura ordenada, entonces, el corte de éstas por dislocaciones
deslizantes introduce el APB’s. La contribucién al reforzamiento debido
a precipitados ordenados es proporcional a la energia de borde de anti —
fase térmico (Thernal anti — phase boundary APB) elevada a la tres
medios. El reforzamiento por particulas ordenadas es relativamente
complejo y el modelo detallado depende del tamafio y espaciado de los
precipitados. Generalmente las dislocaciones se mueven en pares (0
mas complicado en grupos) porgue la segunda dislocacién restituye el
orden en el precipitado.

» Efecto de los mddulos, la diferencia o similitud de éstos. Debido a que la
energia de una dislocacion depende linealmente en el médulo local, las
particulas que tienen un modulo que difiere significativamente de la
matriz interactuaran con la dislocacibn por un aumento 0 una
disminucién en su energia conforme pase por ellas.

» Esfuerzos de friccién de la red. Este mecanismo de reforzamiento ha
recibido relativamente poca visibilidad debido a que es tipicamente
sobrepasado por otros mecanismos.

» Energia interfacial y morfologia de la particula. Cuando una particula es
cortada por un paso de una dislocacion, se crea un vector de Burgers en
la interfase particula — matriz. Si la relacion de superficie a volumen de
las particulas es relativamente alta, entonces este incremento en el area
superficial puede ser significativo y puede representar un incremento
sustancial en la energia total del sistema. Tal energia debe ser
administrada por el esfuerzo externo y, por lo tanto, se ve reflejada en
un incremento de la resistencia. Este tipo de reforzamiento es
claramente mas importante en los precipitados con forma plana ya que
éstos tienen la maxima relacibn de superficie — volumen. Este
reforzamiento es linealmente proporcional a la energia interfacial ys.

Orowan propuso un mecanismo en el cual el esfuerzo de cedencia esta
determinado por el esfuerzo de corte requerido para curvar una linea de
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dislocacion entre dos particulas separadas una distancia A, donde A > r. El
esfuerzo requerido para forzar la dislocacion entre los obstaculos es:

Gb
TOZT

donde A1 es el espaciamiento entre particulas, que se calcula de la

siguiente manera: 1 = 4(13;;”

donde f es la fraccién volumétrica de particulas esféricas de radio r.

La mayoria de las teorias sobre reforzamiento con particulas de segunda fase
estan basadas en particulas esféricas ideales. Sin embargo, la forma de la
particula puede ser importante, principalmente porque cambia el espaciamiento
entre particulas 2. A una misma fraccion de volumen, particulas con forma de
barras y planas incrementan su resistencia cerca de dos veces mas que las
particulas esféricas [5].

Los mecanismos de reforzamiento por solucién sélida y por particulas tienen una
influencia directa en la manera en que el material se deforma. La presencia de
cualquiera de éstos, o de ambos, pueden conducir a una transicion en el modo del
deslizamiento comparandolo con una matriz pura. Por lo que su presencia puede
tener implicaciones importantes con respecto a las propiedades del material que
las contenga. Un mejoramiento importante en la resistencia no es generalmente
atil si este incremento viene acompafiado por una drastica reduccion en ductilidad
u otra propiedad importante.

Aunado a los dos mecanismos de reforzamiento mostrados, el tamafo de grano
es un factor importante en las propiedades de los materiales. El rol de los limites
cristalogréficos como barreras para el deslizamiento se conoce desde hace mas
de 60 afios. Es bien conocido que el refinamiento de grano incrementa el esfuerzo
de fluencia. Primero Hall y al dltimo Petch encontraron una relacion del
comportamiento del material en relacion al tamafio de grano:

gy = 0y + kd'/2
donde d es el tamafio de grano y g, y k son constantes del material.

La contribucion de los limites de grano para el reforzamiento de los materiales es
debido a, primero, el bloqueo en el movimiento de las dislocaciones al encontrar
una frontera con un alto grado de desorden, y segundo, a la generacion de
dislocaciones en los limites de grano, este Ultimo es el que domina la fluencia. Los
materiales policristalinos no se deforman homogéneamente, y zonas de
deslizamiento complejo, diferentes a las zonas de deslizamiento en el interior del
grano, se generan cerca del limite de grano [6].
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I.5 Propiedades mecanicas.

La resistencia de los materiales es una rama del conocimiento la cual trata con las
relaciones entre las fuerzas internas, la deformacion y las cargas externas. En el
método general de andlisis usado en la resistencia de materiales el primer paso es
asumir que el miembro esta en equilibrio. Las ecuaciones de equilibrio estatico se
aplican a las fuerzas que actlan en alguna parte del cuerpo para obtener las
relaciones entre las fuerzas externas que actdan en el miembro y las fuerzas
internas que resisten la accion de las cargas externas. Debido a que las
ecuaciones de equilibrio deben ser expresadas en términos de las fuerzas que
actian externamente sobre el cuerpo, es necesario hacer las fuerzas internas de
resistencia en fuerzas externas. Esto se logra haciendo pasar un plano a través
del cuerpo en el punto de interés. La parte del cuerpo que cae en un lado del
plano cortante es removido y reemplazado por las fuerzas que se ejercen en la
seccion de corte de la parte del cuerpo que permanece. Ya que las fuerzas que
actian en el “cuerpo libre” lo mantienen en equilibrio, las ecuaciones de equilibrio
pueden aplicarse al problema.

Las fuerzas internas de resistencia son usualmente expresadas por el esfuerzo
gue actla sobre cierta area, asi que la fuerza interna es la integral del esfuerzo
por el area diferencial sobre la cual actia. Para poder evaluar esta integral, es
necesario conocer la distribucion del esfuerzo sobre el area del plano de corte. La
distribucion del esfuerzo se obtiene por la observacion y medicién de la
distribucion de la deformacién en el miembro, debido a que el esfuerzo no puede
ser fisicamente medido. No obstante, ya que el esfuerzo es proporcional a la
deformacion para pequefias deformaciones, la determinacion de la distribucion de
la deformacién provee la distribucion del esfuerzo. La expresion para el esfuerzo
es entonces sustituida en las ecuaciones de equilibrio, y éstas son resueltas en
términos de las cargas y las dimensiones del miembro.

Suposiciones importantes en la resistencia de materiales son que el cuerpo a ser
analizado es continuo, homogéneo, e isotrépico. Un cuerpo continuo es aquel que
no contiene espacios vacios de ningun tipo. Un cuerpo es homogéneo si tiene las
mismas propiedades en todos los puntos. Un cuerpo es considerado isotrépico
cuando sus propiedades no varian con respecto a la direccién u orientacién.

Mientras que los materiales ingenieriles como el aluminio, el acero, etc., pueden
parecer que cumplen estas condiciones, vistos en una escala macroscépica, es
claramente aparente cuando se ven en el microscopio que son todo menos
homogéneos e isotropicos.

La mayoria de los metales estdn hechos con méas de una fase, con diferentes
propiedades mecanicas, tal que a nivel microscopico éstos son heterogéneos.
Incluso, cada fase usualmente exhibe segregacion quimica, y por lo tanto, las
propiedades no seran idénticas de un punto a otro. Los metales estan hechos de
un agregado de granos que tienen diferentes propiedades en diferentes
direcciones cristalograficas. La razon por la cual la resistencia de los materiales
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describe el comportamiento de los metales reales es que, en general, los granos
cristalinos son tan pequefios que, para una muestra de un volumen macroscoépico,
los materiales son estaticamente homogéneos e isotropicos. No obstante, cuando
los metales son severamente deformados en una direccién particular, como en
laminacion, las propiedades pueden ser anisotrépicas a escala macroscopica.

La experiencia muestra que todos los materiales solidos pueden ser deformados
cuando se sujetan a cargas externas. Se ha encontrado que a cierta carga limite
un solido recuperara sus dimensiones originales cuando la carga es retirada. La
recuperacion de las dimensiones originales de un cuerpo deformado se conoce
como comportamiento elastico. La carga limite recibe el nombre de limite eléstico,
si el limite elastico se excede, el cuerpo experimentard una deformacion
permanente cuando la carga sea retirada. Un cuerpo que es permanentemente
deformado se dice que ha experimentado una deformacion plastica. Si la carga no
excede el limite elastico, la deformacion del cuerpo es proporcional a la carga
aplicada. Esta relacion se conoce como ley de Hooke.

Si una carga se aplica a un extremo de una barra, y la barra experimenta un ligero
incremento en la longitud y decremento en el diametro, el material se ha
deformado una cantidad &, llamada elongacion. La deformacion lineal e es la
relacion del cambio de la longitud con respecto de la longitud original, y se conoce
como deformacion ingenieril.

6 AL L—Lg

‘T Ly Lo

la deformacién es adimensional.

Cuando esta carga se aplica, ésta es balanceada por las fuerzas de resistencia
internas del material [ ¢dA, donde o es el esfuerzo normal al plano de corte y A es

el &rea de seccion transversal del cuerpo. La ecuacion de equilibrio para esta

situacion es.
P = fadA

Si el esfuerzo se distribuye uniformemente sobre toda el area A, se tiene que:

Donde ¢ se conoce como esfuerzo ingenieril. Debajo del limite eléstico la
ley de Hooke se considera vélida, asi que el esfuerzo es proporcional a la
deformacion.

g
—=F
e
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La constante E es el médulo de elasticidad, o médulo de Young.

Los principales datos de las propiedades mecanicas de un material ductil se
obtienen de un ensayo de tracciébn, en el cual una muestra disefiada
especialmente, se sujeta a una carga axial que va incrementandose hasta que la
muestra falla. La carga y la elongacion son medidas a intervalos de tiempo
definidos durante la prueba y son expresados como esfuerzo y deformacién de
acuerdo a las ecuaciones previamente vistas. Los datos obtenidos de un ensayo
de tensién son generalmente graficados en un diagrama esfuerzo — deformacién.
La Figura 1.4 muestra una curva tipica de esfuerzo — deformacién para una
material ductil. La proporcion inicial OA de la curva es la regién elastica la cual
obedece a la ley de Hooke. El punto A es el limite elastico, definido como el
esfuerzo mayor que el metal puede resistir sin experimentar una deformacién
permanente cuando la carga se retira. La determinacion del limite elastico es muy
tediosa, nada rutinaria, y dependiente de la sensibilidad de los instrumentos de
medicién. Por esta razon es comun reemplazarlo por el limite proporcional, punto
A". El limite proporcional es el esfuerzo al cual la curva esfuerzo — deformacion se
desvia de la linealidad. La pendiente de la curva esfuerzo — deformacién en esta

region es el modulo de elasticidad.

Fractura

Esfuerzo o

A 4

Deformacién

Figura 1.4 Curva tipica esfuerzo —deformacion.

Para propdsitos ingenieriles el limite del comportamiento elastico es descrito por la
resistencia de fluencia, punto B. La resistencia de fluencia esta definida como el
esfuerzo que producird una pequefia cantidad de deformacién permanente,
generalmente igual a una deformacion de 0.002. En la Figura 1.4, este porcentaje
de deformacion es la linea OC. La deformacién plastica empieza cuando el limite
elastico es excedido. Conforme la deformacion plastica de la muestra se
incrementa, el metal se hace mas resistente (endurecimiento por deformacién) por
lo que la carga requerida para extender la muestra se incrementa con la
deformacion. Eventualmente la carga alcanza un valor maximo. La carga maxima

dividida por el area original de la muestra es la resistencia tensil ultima (UTS).
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Para un metal ductil, el didmetro de la muestra comienza a disminuir rapidamente
mas alla de la carga maxima, por lo que la carga requerida para continuar con la
deformacion cae hasta que la muestra falla. Debido a que el esfuerzo esta basado
en el area original de la muestra, este también disminuye de la carga maxima a la
fractura. El grafico aqui descrito recibe el nombre de gréfico esfuerzo -
deformacion ingenieril.

La curva esfuerzo — deformacién ingenieril no da una indicacion verdadera de las
caracteristicas de la deformacion del material debido a que se construye en base a
las dimensiones originales de la muestra, y estas dimensiones cambian
constantemente durante la prueba. Por lo que es necesario basarse en las
dimensiones instantaneas durante la prueba.

La ecuacién describe el concepto convencional de la deformacion lineal.

AL 1 deL
E = m—— —
Lo Lol

La definicion de deformacién es satisfactoria para deformaciones elasticas donde
AL es muy pequefio. Pero en la deformacion plastica la deformacién es grande, y
durante la extensién la longitud calibrada cambia considerablemente. Ludwik
propuso la definicion de la deformacion verdadera, o deformacién natural . En
esta definicién de deformacién el cambio en la longitud es referida a la longitud
instantédnea, en vez de la longitud original.

Lai L
= [n—

£ = —
L, L Ly

la relacion entre la deformacion verdadera y la deformacion ingenieril es
L
e=In—=1In(1+e)
Lo

el esfuerzo verdadero es la carga en cualquier instante dividido por el area de

seccion transversal sobre la cual esta actuando
P P A

g=—=
A A, A
pero por las relaciones de constancia de volumen se tiene que
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Por lo tanto:

_P —
J—A—D(e+1)—s(1+e)

Con estas relaciones se describe, de manera general el comportamiento plastico
de los metales cuando se someten a cargas uniaxiales[7].

|.6 Teorias de plasticidad.

Las teorias de plasticidad describen el comportamiento de los materiales a
deformaciones donde la ley de Hooke ya no es vélida. Un niumero de aspectos de
la deformacion plastica hacen a las formulaciones matematicas de la teoria de la
plasticidad mas complejas que para la descripcion del comportamiento de un
sélido elastico. La deformacion elastica depende Unicamente de los estados
iniciales y finales del esfuerzo y la deformacion, mientras que la deformacién
plastica depende de la forma en que la carga alcanz6 su estado final. Ademas, en
la deformacién plastica no es facil medir constantes que relacionen el esfuerzo y la
deformacion como con el médulo de Young en la deformacion elastica.

El fendbmeno del endurecimiento por deformacion es dificil de acomodar dentro de
las teorias de plasticidad sin introducir matematicas complejas. También, muchos
aspectos del comportamiento real del material tales como anisotropia, histéresis
eléstica, y el efecto Bauschinger no pueden ser tratados facilmente con las teorias
de plasticidad. Sin embargo, la teoria de la plasticidad ha sido una de las mas
activas areas de la mecanica. Desde el punto de vista de disefio, la plasticidad
predice la carga maxima la cual puede ser aplicada a un cuerpo sin causar
excesiva fluencia. Un aspecto importante de la plasticidad es obtener un mejor
entendimiento de los mecanismos de la deformacién plastica de los metales y
como se ve afectada por los defectos cristalinos.

La curva esfuerzo — deformacion obtenida de un ensayo uniaxial es de
fundamental interés en plasticidad cuando la curva se grafica en términos del
esfuerzo real y la deformacion real. La Figura 1.5 muestra una curva tipica de
esfuerzo real — deformacién real. La ley de Hooke es valida hasta un cierto
esfuerzo de cedencia g, Mas alla del g, el metal se deforma plasticamente. La
mayoria de los metales se endurecen por deformacién en esta regién, por lo que
para generar mayor deformacién se requieren valores mas altos de esfuerzo que
el valor inicial de la fluencia. Sin embargo, a diferencia de la situacion en la region
eléstica, el esfuerzo y la deformacion no estan relacionados por una simple
constante de proporcionalidad. Si el metal se deforma hasta el punto A, cuando la
carga se retira la deformacion inmediatamente disminuird de & a & por una

. o L, L, L
cantidad = El decremento en la deformacién ¢; - &, es la deformacion elastica
recuperable.
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Figura 1.5 Curva tipica de esfuerzo — deformacion.

Una curva de esfuerzo verdadero — deformacién verdadera es llamada como curva
de flujo. Muchos intentos se han hecho para encontrar ecuaciones matematicas
gue se ajusten a la curva. La expresion mas comun es:

o=Ke"

donde K es el coeficiente de endurecimiento por deformacién y se obtiene a ¢ =
1.0 y n, el exponente de endurecimiento por deformacion, es la pendiente de un
gréfico log o — log ¢. Esta ecuacion es valida unicamente desde el inicio del flujo
plastico y hasta la carga maxima en donde la muestra comienza a formar
encuellamiento.

La Figura 1.6 a muestra la curva de flujo para un material rigido perfectamente
plastico. Para este material idealizado, una muestra en traccion es completamente
rigida (cero deformaciones elasticas) hasta que alcanza el esfuerzo de fluencia,
con el cual el material fluye plasticamente a un esfuerzo constante de flujo (cero
endurecimiento por deformacion). La Figura 1.6 b ilustra la curva de flujo para un
material perfectamente plastico con una region elastica. Una aproximacion mas
realista es aproximar la curva de flujo por dos lineas rectas correspondientes a las
regiones elasticas y plasticas Figura 1.6 c.
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Figura 1.6 Curvas de flujo ideales. a) Material rigido idealmente plastico; b) material plastico
ideal con region eléstica; ¢) material con endurecimiento por deformacioén (G. E. Dieter,
1988).

1.6.1 Deformacién por deslizamiento

El método usual de deformacién plastica en los metales es por deslizamiento de
bloques del cristal sobre otro bloque a lo largo de planos cristalograficos definidos,
llamados planos de deslizamiento. La Figura 1.7 muestra la imagen clasica del
deslizamiento. En la Figura 1.7 a, un esfuerzo cortante es aplicado a un cubo de
metal con una superficie pulida, el deslizamiento ocurre cuando el esfuerzo
cortante excede un valor critico. Los atomos se mueven un numero entero de
distancias interatomicas a lo largo del plano de deslizamiento, y un escalén se
produce en la superficie pulida (Figura 1.7 b). Si la superficie es nuevamente
pulida después de que el deslizamiento ocurrié, la linea de deslizamiento
desaparecera (Figura 1.7 c).

El hecho de que un monocristal permanece como monocristal después de la
deformacion plastica homogénea impone limitantes en la manera en la cual la
deformacion plastica puede ocurrir. El deslizamiento ocurre en direcciones
especificas en ciertos planos cristalograficos. Generalmente el plano de
deslizamiento es el plano de mayor densidad atomica y la direccion de
deslizamiento es la direccion mas compacta dentro del plano de deslizamiento.
Debido a que los planos de mayor densidad atomica son los planos mayormente
espaciados en la estructura cristalina, la resistencia al deslizamiento es
generalmente menor que para cualquier otro plano. El plano de deslizamiento y la
direccion de deslizamiento establecen el sistema de deslizamiento.

Linea de
e o o| deslizamiento

Superficie pulida .« o o
e & & (0 & @ e« & 818 s = ® ® ele o »
o o oo » o e o ol o o @ e & o e &
s & o & b @ e @ i 8 & @ e o ale o »
e o o le » o ‘t e » ol e &« & e o oo @ »
e o oo 0 o P e @ @ &
® & ® ® ®» = " e ® . o

\Plano de

deslizamiento
a) b) C)

Figura 1.7. Diagrama esquematico de la idea clasica de deslizamiento.

En la estructura cubica centrada en las caras, los planos octaédricos {111} y las
direcciones <110> son los sistemas de mayor empaquetamiento. Hay 8 planos
{111} en la celda unitaria FCC. Sin embargo, los planos de las caras opuestas al
octaedro son paralelos entre ellos, por lo que hay Unicamente 4 sets de planos
octaedros. Cada plano {111} contiene tres direccion <110>, por lo que, la
estructura FCC tiene 12 posibles sistemas de deslizamiento. Ciertos metales
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muestran sistemas de deslizamiento adicionales con incremento en la
temperatura. El aluminio se deforma en el plano {110} a temperaturas elevadas.

El deslizamiento ocurre por traslacion de uno de los planos de atomos sobre otro,
es posible hacer una estimacién razonable del esfuerzo de corte necesario para
causar tal movimiento en un cristal perfecto. Considere dos planos de atomos
sujetos a esfuerzo de corte homogéneo (Figura 1.8). Se asume que el esfuerzo de
corte actta a lo largo del plano de deslizamiento con la direccién de deslizamiento.
La distancia entre &tomos en la direccion de deslizamiento es b, y el espacio entre
planos adyacentes es a. El esfuerzo de corte causa un desplazamiento x en la
direcciéon de deslizamiento entre el par de planos adyacentes. El esfuerzo de corte
es inicialmente cero cuando los dos planos coinciden y es cero cuando se han
movido una distancia b, esto es, cuando el punto 1 del plano de arriba esta sobre
el punto 2 del plano de abajo, el esfuerzo cortante es cero. El esfuerzo es cero
cuando los atomos de arriba estdn a medio camino con respecto de los atomos de
abajo, ya que estan en una posicion simétrica. Entre estas posiciones cada atomo
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/ AN \[\

Esfuerzo cortante T

\
\,
\ Relacid
elacion real
AN
\ .
Desplazamiento x

es atraido hacia el atomo mas cercano de la otra columna, asi que el esfuerzo
cortante es una funcién periédica del desplazamiento.

b)

Figura 1.8 a) Desplazamiento de un plano de &tomos sobre otro plano atémico; b) variacion
del esfuerzo de corte con respecto al desplazamiento en la direccion del deslizamiento.

Como una primera aproximacion, la relacion entre el esfuerzo de corte y el
desplazamiento puede ser expresada por una funcién senoidal.
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27X
T =1T,5en—
m b

donde t,,es la amplitud de la onda del seno y b es el periodo. A valores pequefos
de desplazamiento, la ley de Hooke se aplica.

Para valores pequefios de x/b, la ecuacién puede escribirse.

27X
T tm

Combinando las ecuaciones se obtiene una expresiéon para el esfuerzo maximo
cortante requerido para que ocurra deslizamiento.

G b

1_' =
m2ra

En una primera aproximacion b puede ser tomada igual que a, con lo que resulta
que el esfuerzo tedrico de un cristal perfecto es aproximadamente igual al médulo
de corte dividido por 2.

G

Tm =E

El médulo de corte para metales esta en el rango de 20 a 150 GPa. Por lo que
ésta ecuacion predice que el esfuerzo de corte tedrico debe estar en el rango de 3
a 30 GPa, mientras que los valores reales del esfuerzo de corte requerido para
producir deformacion plastica en metales monocristalinos estan en el rango de 0.5
a 10 MPa. Debido a que la resistencia tedrica de corte de metales cristalinos es al
menos 100 veces mayor que el esfuerzo observado, se debe concluir que otro
mecanismo que solo el deslizamiento de &tomos, es el responsable del
deslizamiento, este mecanismo son las dislocaciones.

El concepto de dislocacién fue introducido para explicar la discrepancia entre la
resistencia al corte de los metales observada y teérica. En una red perfecta todos
los atomos arriba y abajo del plano de deslizamiento estan en posiciones de
minima energia. Cuando el esfuerzo de corte se aplica al cristal, la misma fuerza
que se opone al movimiento actia en todos los atomos. Cuando hay una
dislocacion en el cristal, los atomos alejados de la dislocacién estan en posiciones
de minima energia pero en la dislocaciobn solo una pequefia cantidad de
movimiento del atomo es requerida. De acuerdo a la Figura 1.9 a el plano extra de
atomos en la dislocacion de borde esta en 4. Bajo la accién del esfuerzo cortante,
un movimiento muy pequefio de los &tomos a la derecha permitira a este medio
plano alinearse con el medio plano 57, al mismo tiempo cortando el medio plano 5
de sus vecinos abajo del plano de deslizamiento. Por este proceso la linea de
dislocacion de borde se ha movido de su posicion inicial entre los planos 4"y 5™ a
una nueva posicién entre los planos 5" y 6. Debido a que los atomos alrededor de
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la dislocacion estan simétricamente colocados en lados opuestos a la dislocacion,
fuerzas iguales y opuestas se oponen y permiten el movimiento. La Figura 1.9 b
muestra la situacién del movimiento de la dislocacion, cuando el semiplano
alcanza una superficie libre resulta en un escalén por deslizamiento de tamafio de
un vector de Burges, o una distancia interatémica.

12345867

Plano de
deslizamiento

2| 3’ 4 5| 6. ?I

(a) ()

Figura 1.9 a) Movimiento atdmico cerca de la dislocacion en deslizamiento; b) movimiento
de unadislocacion de borde.

Una forma de entender el deslizamiento por movimiento de dislocaciones fue
propuesta por Cottrell. Considere que la deformacion plastica es la transicion de
un estado de no deslizamiento a un estado de deslizamiento (Figura 1.10 a). Para
que ocurra esta transicion se requiere vencer una barrera energética, para
disminuir esta barrera, el material deslizante crecera a expensas de la region sin
deslizarse por el avance de la region interfacial (Figura 1.10 b). La region
interfacial es una dislocacion. Para minimizar la energia de transicion, se espera
gue el espesor de la interfase w sea pequefio. La distancia w es el ancho de la
dislocacién, a menor tamafio del ancho de la dislocacion, menor es la energia
interfacial, pero mas ancha la dislocacion, menor la energia elastica del cristal
porque entonces los espacios atdbmicos en la direccion de deslizamiento es
cercana al espaciamiento de equilibrio. Asi, el ancho de la dislocacién se
determina por el balance entre estos dos cambios de energia opuestas.

Una de las principales caracteristicas de la deformacion plastica en metales es el
hecho de que el esfuerzo de corte requerido para producir deslizamiento se
incrementa continuamente con incrementos en la deformacién de corte. El
incremento en el esfuerzo requerido para causar deslizamiento en el material
previamente deformado se conoce como endurecimiento por deformacién, o
endurecimiento por trabajo.

El endurecimiento por deformacion es causado por la interaccion de las
dislocaciones entre ellas y con las barreras las cuales impiden su movimiento a
través de la red cristalina. Se sabe que el nimero de dislocaciones en un cristal se
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incrementa con la deformacion sobre el nimero presente en un cristal recocido. La
densidad de dislocaciones en un cristal bien recocido es de 10° a 10° cm?,
mientras que la densidad de dislocaciones en un metal trabajado en frio es 10%° a
102 cm?. La multiplicacion de dislocaciones puede alcanzarse por la
condensacién de vacantes, por regeneraciéon bajo esfuerzos aplicados de
dislocaciones por el mecanismo de Frank — Read o un mecanismo multiple de
deslizamiento cruzado, o por emision de dislocaciones de un limite de grano de
angulo grande.[8]

Estado de
deslizamiento

Energia
Estado con

desplazamiento

Desplazamiento

a)

[T TN /T 1]

C-

Regidn con deslizamiento Regidn Regiodn sin deslizamiento
interfacial

b)

Figura 1.10 a) Cambio de la energia de un estado sin deslizamiento a un estado con
deslizamiento; b) estados en el crecimiento de laregidon de deslizamiento.

Hipotesis.

La dispersion de nanotubos de carbono en una matriz metalica de aleacion de
aluminio 7075, incrementa las propiedades mecanicas de los compaésitos
producidos mediante una combinacién de aleado mecanico y rutas de metalurgia
de polvos.

La aleacidn Alzo7s es la que utiliza el Zn como principal elemento después del Al.
Se utiliza en aplicaciones que requieren una relacion fuerza/peso elevada y
también presenta una buena resistencia a la fatiga, ademas posee una
maquinabilidad media y poca resistencia a la corrosion.
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Tiene una densidad de 2,8 g/cm3, una conductividad eléctrica del 30% de IACS, el
moddulo de Young de 71.7 GPa (10.4 Mpsi), y su punto de fusion fluctia entre 477°
— 635° grados centigrados.

Por otro lado los nanotubos de carbono poseen un médulo de Young del orden de
1 TPa, una resistencia a la traccion en torno a los 50 GPa y una elongacién del
10%. Estas propiedades son superiores a las de cualquier material conocido, por
lo que esperamos mejore las propiedades de dureza y esfuerzo de tension de la
aleacion.

La composicion de la aleacion contiene entre el 5.1 y 6.1 por ciento de Zinc, 1.2 a
2% de Cu, 2.1y 2.9% de Mg, menos del .3% de Mn, no mas del .2% de Ti y el
resto de Al. Las propiedades mecanicas de la aleacion 7075 dependen
fundamentalmente del templado del material.

Debido a su elevada solidez y su resistencia a la fatiga, la aleacion 7075 es usada
comunmente en aeronautica, especialmente en la estructura de alas y fuselaje.
Ademas, ya que el material es susceptible a los choques térmicos, la aleacion se
emplea en las pruebas de certificacion de penetracion en liquidos fuera de los
rangos normales de temperatura. La incorporacion de nanotubos de carbono,
también puede mejorar a la aleacion en este sentido, ya que Los nanotubos de
carbono, ademas de ser muy estables a altas temperaturas, presentan una
altisima conductividad térmica (superior a la del diamante) en la direccion del eje.
Sin embargo, si se les aplica calor en direcciéon perpendicular al eje, lo reflejan.

Estas propiedades se transfieren a los compuestos que contienen nanotubos de
carbono. Asi, se pueden desarrollar materiales con alta conductividad térmica en
una direccion pero aislantes en otra, segun la alineacion de los nanotubos de
carbono. La primera propiedad podra ser usada para fabricar disipadores de calor.

Por todo lo anterior, esperamos obtener un incremento en las propiedades
mecanicas de dureza y esfuerzo de tension en la aleacion Al-7g7s.

Objetivo

e Formular un material compuesto a base de Al mediante la adicion de
nanotubos de carbono, utilizando el aleado mecénico para obtener una
distribucion homogénea de las particulas y estudiar el efecto de
concentracion del reforzante, durante la obtencién del compésito.

Objetivos Particulares

e Determinar si existen cambios en la dureza de la aleacion de Alzo7s con la
adicion de nanotubos de carbono en sus diferentes porcentajes de
concentracion.
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e Determinar si existen cambios en el esfuerzo de tension sobre las probetas
elaboradas con la aleacion de Al7s adicionada con nanotubos de carbono
en sus distintos porcentajes de la aleacion.

e Determinar la morfologia de cada uno de los porcentajes de la aleacién de
Alzo75 adicionada con NTC's.

Il. EXPERIMENTACION.

En este capitulo se presenta el desarrollo experimental empleado durante el
desarrollo del presente trabajo de investigacion. Desde el material empleado,
hasta las diferentes técnicas de conformado y caracterizacién de los compdésitos
nanoestructurados.

[1.1 Introduccioén.

El objetivo general del presente trabajo de investigacion fue evaluar
nanocompositos de la aleacion Alzo7s y nanotubos de carbono, para incrementar la
resistencia mecanica de la aleacion.

Se realizaron una serie de ensayos de molienda mecénica para generar el polvo
de la aleacion Al7075 y del compdésito nanoestructurado de la aleacion Al7075 con
adiciones de nanotubos de carbono. El andlisis de estos polvos permitié evaluar el
efecto de la concentracién de estas nanoparticulas en la aleacion.

Los polvos obtenidos se evaluaron mediante el microscopio electrénico de barrido
y el microscopio electronico de transmision, asi como en el difractometro de rayos
X, para determinar las caracteristicas estructurales y microestructurales del
material, por otra parte se evaluaron las propiedades mecanicas de los polvos
mediante ensayo de microdureza Vickers.

Los polvos fueron compactados bajo presion uniaxial, sinterizados bajo una
atmosfera protectora y extruidos en caliente mediante extrusion indirecta para
obtener barras de material conformado, de este material se generaron probetas
para la determinacién de las diferentes propiedades de la aleacion y de los
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compositos nanoestructurados obtenidos, una parte del material fue maquinada
para obtener probetas de traccion de acuerdo a la norma ASTM B557-94, asi
como probetas para evaluar la microdureza, la caracterizacion microestructural,
estructural y morfolégica de las diferentes aleaciones y nanocompaositos obtenidos,
empleando, para su evaluacion la maquina de ensayos universal y el
microdurémetro, el microscopio electrénico de barrido, el microscopio electronico
de transmision, y el difractdmetro de rayos X.

[1.2.1 Aleacién A|7o75,

La aleacién utilizada se generdé a partir de polvos, se realiz6 el pesaje en una
balanza analitica en el laboratorio con los siguientes porcentajes:

Tabla 2.1 Composicion quimica de la aleacién Alzozs.

Porcentajes de la aleacion

Al=91.1%

Cu=1.2%

Mn= 0.3%

Mg=2.1%

Zn=5.1%
Ti= 0.2%

Il.2.2 Generacion de polvos del compdsito nanoestructurado Al7075 NTCs.

Una vez que se determinaron los porcentajes de NTCs en la aleacién, se pesaron
calculando la cantidad de acuerdo al porcentaje restado del total de la aleacion
(muestras de 80gr), sin embargo es durante la molienda en donde se consigue
gue la composicion sea homogénea. Se hicieron cuatro juegos de muestras de la
siguiente manera.
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La molienda mecanica se realizd en dos fases, un premezclado durante 3 minutos
de cada una de las muestras dentro de un recipiente de plastico con 1 ml de
metanol como agente de control de proceso dentro del molino de alta energia de

nombre comercial spex 8000.

Porcentajes de T|e(rjnepos Aleacién A(I)e;g;/g g:l A'ggﬁ/'fg‘ea' Aleacion al
o . . o .
la aleacion molienda pura CNT's CNT's 1% de CNT's

Al=91.1% 72.88 gr. 72.6978 gr. 72.5156 gr. 72.1512 gr.

Cu=1.2% 0.96 gr. 0.9575 gr. 0.9552 gr. 0.9504 gr.

Mn= 0.3% 0.24 gr. 0.2394 gr. 0.2388 gr. 0.2376 gr.
10 hrs. de

Mg=2.1% molienda 1.68 gr. 1.6758 gr. 1.6716 gr. 1.6632 gr.
mecanica

Zn=5.1% 4.08 gr. 4.0698 gr. 4.0596 gr. 4.0392 gr.

Ti= 0.2% 0.16 gr. 0.1596 gr 0.1592 gr. 0.1584 gr.

CNT’'s 0.0 gr. 0.2 gr. 0.4 gr 0.8 gr.

Tabla 2.2 Composicion Quimicay contenido de NTC, en la aleacion.

[1 3.1 Molienda mecéanica.

Una vez premezclados los polvos del compoésito se depositan en el molino
Simoloyer de alta energia figura 2.1, aqui se les agregaron nuevamente 1 ml de
metanol como agente de control de proceso, el cual evita la aglomeracién del
material, el molino contiene bolas de acero endurecido de 3.2 mm de diametro
como medio de molienda, la proporcién peso : bola utilizada fue de20:1 y previo al
funcionamiento se extrae la mayor cantidad de oxigeno y se agrega gas argon,
esto para tener una atmosfera controlada y evitar la oxidacién del material, cada
muestra se sometio a 10 horas de molienda.

Figura2.1 Molino atricionador simoloyer
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11.3.2 Generacién de productos consolidados.

Se caracterizé tanto a los polvos metalicos como a las barras extruidas, para
determinar las propiedades del material durante el procesamiento y una vez
conformado el mismo.

11.3.2.1 Compactado.

Cada muestra de polvos se deposité en un dado de acero de 40mm de diametro
interior y una profundidad de 40mm que funciona de molde, luego se introduce un
vastago de un didmetro de ligeramente menor al dado recubierto con estereato de
calcio para su lubricacién, con una prensa hidraulica se le aplica una presién de 50
toneladas por un tiempo de 2 minutos, después se retira el material en forma de
una pastilla de 40 mm de diametro por 40mm de alto, a la cual se le llama
“material en verde”.

Figura 2.2 Molde y véastago Figura 2.3 Material en
con estereato de calcio en sus verde
paredes

Figura 2.4 Prensay molde
para compactacion de
polvos
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11.3.2.2 Sinterizado.

Se realiza un vacio hasta que la presion baja hasta 4 o 5 mm y posteriormente, se
introduce gas argon para tener una atmosfera controlada, luego se estabiliza la
presion entre 640 y 650 mm para finalizar el ciclo. Luego se programa el horno
para que aumente 10°C cada minuto hasta llegar a la temperatura de 450°C. Una
vez que llegue a esta temperatura, se reprograma para gue permanezca en ese
punto por un periodo de 3 horas. Al transcurrir este tiempo, se comienza a bajar la
temperatura en periodos de 10°C por minuto, hasta llegar a los 50°C para poder
extraer las piezas tratadas. Durante este proceso, se logra disminuir los poros
encontrados en el tocho obtenido después del compactado.

Figura 2.5 Horno NEYTECH programable para tratamientos térmicos.

11.3.2.3 Extruido.

Los productos obtenidos de la sinterizacion, fueron sometidos al proceso de
extrusion en caliente, con el objetivo de obtener barras extruidas, las cuales se
magquinaron para obtener probetas para los ensayos de tensiobn asi como
muestras para la microdureza, el tipo de extrusion utilizado fue extrusion indirecta,
debido a que requiere menos fuerza ya que no existe fuerza de rozamiento entre
el material compactado y la pared del dado.

En la figura 2.6 se observa el tocho para la extrusion, asi como las barras
extruidas obtenidas por dicho proceso, las condiciones empleadas para llevar a
cabo este paso fueron las siguientes: temperatura de extrusion 500°C y la fuerza
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aplicada fue de 470MPa, obteniéndose una barra extruida de aproximadamente
400 mm de largo por 13mm de diametro.

b

Figura 2.7 Barra extruida

Figura 2.6 Tocho cubierto de grasa
para lubricar

1.4 TECNICAS EXPERIMENTALES

Il.4.2 Propiedades mecanicas.

La mecanica de materiales trata del comportamiento de los cuerpos solidos bajo la
accion de fuerzas, las propiedades mecénicas dependen de su composicion y
microestructura, en este apartado se presenta el andlisis de dureza, esfuerzo,
deformacion, deformacion elastica y plastica.

11.4.2.1 Ensayo de microdureza Vickers.

La dureza esta relacionada con las propiedades elasticas y plasticas del material.
El valor de dureza obtenido en una prueba determinada solo sirve como
comparacidén entre materiales o tratamientos. Los resultados obtenidos pueden
utilizarse para estimar otras propiedades mecanicas.

El ensayo de microdureza Vickers cae dentro de la categoria de resistencia a la
indentacion, donde la muestra esta en reposo sobre una plataforma rigida y un
indentador de geometria determinada se imprime sobre la muestra bajo una carga
estatica determinada. El valor de dureza que se obtiene es proporcional al area de
la mella que se imprime una vez retirada la carga de prueba.
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El indentador del ensayo Vickers es un indentador piramidal de diamante de base
cuadrada con un angulo incluido de 136° entre las caras opuestas. El intervalo de
carga esta generalmente entre los 10 y 1000 gramos. La diagonal medida del
ensayo de dureza se sustituye en la ecuacién siguiente para obtener el valor de
dureza Vickers.

 1.584L
V=5

En donde:

L = carga aplicada, en kg

d = Longitud de la diagonal del cuadrado de la impresién, en mm.
(S. H. Avner, 1979).

11.4.2.1.1 Microdureza de polvos.

Una vez que las muestras salieron de la microscopia electronica de barrido, se
llevaron al microdurémetro vickers (Figura 2.8 ); para determinar la carga con la
gue se realizarian las medidas de dureza, primero se hicieron mediciones con las
cargas de 200 gr; después con la de 100 gr, posteriormente con la de 50 gr; y
finalmente con la de 25 gr. Quedando como definitiva esta Ultima, ya que en el
resto de las cargas habia muchas variaciones, ademas de que la marca resultante
de la prueba, era muy borrosa y no se notaban las esquinas para poder obtener
una lectura confiable.

Figura 2.8 Microdurémetro vickers LECO
LM300AT
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[1.4.2.1.2 Microdureza de extruidos.

De las barras obtenidas luego de la extrusion se hicieron cortes transversales y
longitudinales que se montaron en baquelita para llevarlos al microdurémetro,
después de un proceso de pulido se realiz6 el analisis determinando la precarga
del microdurémetro al igual que en los polvos, en este caso se utilizo la de 200 gr
por un tiempo de indentacion de 15s. Para evitar error en las mediciones, se
determiné la media de 10 mediciones para cada muestra, conforme a lo indicado
en la norma ASTM E-384.

I1.4.2.2 Ensayo de traccion.

Una vez que las barras se obtuvieron de la etapa de extruidos, éstas se
magquinaron en torno para realizar el ensayo de tension. Las dimensiones de las
probetas para el ensayo de tension, fueron realizadas en base a la nhorma ASTM
B557M. Las pruebas del ensayo de tension, se llevaron a cabo en una maquina
universal INSTRON de 5 toneladas INS-001 Se utilizd6 un desplazamiento
constante de cabezal de 1 mm/min a temperatura ambiente.

La figura 2.9, muestra el esquema y las dimensiones de las probetas de
acuerdo a la norma ASTM B557-94, las que se utilizaron fueron las de un diametro

nominal de 6
T
— ==
T B
G R
milimetros.
Figura 2.9

Tabla 2.3 DIMENSIONES EN mm

Espécimen Estandar Especimenes pequefios proporcionales al estandar
Diametro nominal
12,5 9 6 4

G-longitud calibrada 62.5+0.10 45.00 + 0.09 30.00 + 0.06 20.00 + 0.04
D-Diametro 12.5+0.25 9.00+0.10 6.00 £ 0.10 4.00+0.05
R-Radio 9 8 6 4
A-Loqgltud de la seccion 75 54 36 o4
reducida
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Figura 2.11 Barra fracturada por tension

Figura 2.10 Maquina Universal
INSTRON de 5 toneladas

11.4.3 Difraccion de rayos X.

Se realizé rayos X tanto en polvos como en el producto consolidado, con la
finalidad de determinar el tamafio de particulas en los polvos y de cristal y la
posible formacién de nuevas fases durante las etapas de procesamiento
(sinterizacion y sobretodo la extrusion en caliente). La preparacion de las
muestras en extruido para este analisis consistié en cortar discos de ~10mm de
diametro, desbastados por ambos lados con lija N° 1500. El difractometro
utilizado fue un modelo Panalytical X Pert Pro con detector X'Celerator. Los
difractogramas se obtuvieron utilizando las siguientes condiciones de trabajo:
20 a 100 grados con un paso de 0.05 grados y 170 s/paso y se les coloc6 una
mascara 10.
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Il.4.4 Microscopia electrénica de barrido.

Se utilizé un microscopio electronico de barrido con emisibn de campo modelo
JSM7401F operado entre 3 y 5 kV para el estudio morfolégico vy
microestructural de polvos. Para la composicion elemental de la aleacion
extruida, vy la distribucion de las fases dentro de la matriz, y la morfologia de la
misma, se utilizé microscopia electrénica de transmision (MET) en un
microscopio Philips analitico modelo CM200 operado a 200 kV con el propésito
de observar la microestructura a 500 aumentos retrodispersado, 1500 y 5000
aumentos en electrones secundarios.

I1.4.5 Microscopia electrénica de transmision.

Se extrajeron muestras de las barras extruidas, con dimensiones aproximadas
de 10 mm de didmetro por 1 mm de espesor, cortadas en direccion transversal
a la barra, de las distintas composiciones de adicion de NTC’s . Para la
preparacion de las muestras de transmision fueron desbastadas (hasta lija #
1500 por ambos lados) hasta lograr un espesor menor a 100 pm.
Posteriormente se cortaron pequefios discos de 3 mm diametro, dichas
muestras se electropulieron usando una solucion de 25 % de HNOz y 75 % de
metanol con un voltaje de 8 V y un flujo de 25 en un Tenupul 5 digital controlado
automaticamente (Unlii 2007). La temperatura del electrolito se mantuvo a 20+4
°C usando nitrogeno liquido. Se utiliz6 ademas una técnica de FIB para obtener
mejores resultados en cuanto a las fotografias tomadas por el MET.
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lIl. RESULTADOS Y DISCUSION.

En el presente capitulo veremos los resultados de trabajar con la aleacion Alzo7s
después de dispersar en ella 0.25, 0.5 y 1.0 porciento de nanotubos de carbono
con la finalidad de realizar un comparativo en cuanto a los cambios en sus
propiedades mecanicas, especificamente dureza y esfuerzo de tension

lll.L1 Tiempo de molienda 6ptimo para la Caracterizacion de la aleacién de
aluminio 7075 con nanotubos de carbono dispersados.

Para realizar la caracterizacién de la aleacion Alzg7s NTC se consulté en trabajos
realizados con anterioridad, encontrando que en la mayoria de los casos se
obtuvo para ésta aleacion Alp7s un aumento favorable en las propiedades
mecanicas al someterla a 10 horas de Molienda Mecanica.

Después de la molienda durante un cierto periodo de tiempo, se alcanza un
determinado equilibrio, cuando se establece un equilibrio entre la velocidad de
soldadura, que tiende a aumentar el tamafio de particula promedio, y la tasa de
fractura, que tiende a disminuir el tamafio medio de particula compuesta. Las
particulas mas pequefias son capaces de soportar deformacion sin romperse y
tienden a ser soldadas en piezas mas grandes, con una tendencia general para
impulsar a las particulas muy pequefias como a las muy grandes, hacia un tamafio
intermedio [15] En esta etapa, cada particula contiene sustancialmente todo los
ingredientes de partida, en la proporcién que se mezclaron entre si y las particulas
llegan a la saturacién de la dureza debido a la acumulacién de energia de
deformacion. La distribucion del tamafio de la particula es estrecha, ya que el
tamafio de las particulas grandes es reducido por fragmentacién, en la misma
proporcibn en el que el tamafio de las particulas aumenta mediante la
aglomeracion. [2]
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lIl.2 Caracterizacion de los compdsitos de matriz de aleacién de aluminio
7075

Como se menciond anteriormente, se adicionaron nanotubos de carbono como
material reforzante a la aleacién de aluminio 7075 en diferentes concentraciones,
con la finalidad de estudiar el comportamiento mecanico de los compdsitos
obtenidos por molienda mecénica. Figura 3.1

Nomenclatura de % NTC Tiempo de
compaositos molienda (h)

Alzg75 0.00 10

Al7075-0.25% NTC 0.25 10

Al7075-0.50% NTC 0.50 10

Al7075-1.00% NTC 1.00 10

Tabla 3.1 Porcentaje de adicién de nanotubos de carbono en la matriz de la aleacion Al7075, para
un mismo tiempo de molienda.

1.3 PROPIEDADES MECANICAS.

Para determinar la variacion que existe entre las propiedades mecénicas durante
el conformado del material, se evallan las propiedades mecanicas de la aleacion
Alzo75 después de la molienda mecanica (condicion de material en polvo) y
después del proceso de conformado (condicién de extrusion).

Las propiedades mecanicas son evaluadas después de la molienda, ya que en la
operacion de molienda se modifica de forma importante las caracteristicas
morfoldgicas de las particulas, la distribucién de tamafios y la dureza del material
por fendmenos de endurecimiento por deformacién plastica del material, ademas
de que ocurren cambios micro estructurales, refinamiento de grano, y acumulacion
de estrés interno, entre otros [10]. En adicion Cintas et al [11] mencionan que la
alta dureza alcanzada en el polvo aleado puede ser el resultado de los efectos
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producidos por el fortalecimiento de la deformacién plastica, el refinamiento del
tamafio del grano y la presencia de dispersores o atomos de soluto. Otros
contemplan el incremento en la densidad de las dislocaciones [12], [13].

Zhao et al. [14] en su estudio muestra de manera experimental una micrografia de
dos particulas con marcas resultado de micro-identacién de un polvo molido de
AM, comparado con una particula original, donde es evidente que la particula sin
deformar, presenta una huella mayor comparada con la particula procesada por
molienda.

El testigo utilizado para realizar la comparacion de las propiedades mecéanicas de
los compositos preparados, fue la misma aleacidn Alz7s sin elementos de
reforzamiento. Mencionandose con anterioridad su composicion en la Tabla 3.1.

[11.3.1 Caracterizacién de las propiedades mecéanicas de los compadsitos
condicién de material en polvo después de la molienda mecanica.

Después del aleado mecanico las muestras tanto de la aleacién Alz;o7s como los
compositos formados con los diferentes porcentajes de NTC’s en condicién de
polvo se trataron de la manera ya mencionada en el capitulo anterior para
someterse a un analisis de microdureza de cada una de las muestras, los
resultados se muestran en la Tabla 3.2.

1.00%
NOMERG 10:00% NTC'S 0.25% NTC'S 0.50% NTC'S NTC'S
DE TIPO DE SUPERFICIE _ |TIPO DE SUPERFICIE | TIPO DE SUPERFICIE
MUESTRA | LISA POROSA |LISA POROSA |LISA POROSA |LISA

1 133 65.9 107.2 96.4 117.8 91.6 140.1
2 126.4 86.8 105.4 77.4 108.9 78.7 125.9
3 99.2 106 109.4 85.2 100.4 94.5 154.9
4 107.5 67.8 110.1 44.2 103.1 82.4 157.9
5 133.9 67.4 93.3 81.1 103.6 93.4 1315
6 137.1 70.6 98.6 112.3 107.5 91.5 133.2
7 1245 54.6 103.6 79.1 1145 85.4 132.6
8 139.9 96 109.7 66 95.3 128.6
9 120.8 54.1 111.2 67.7 83.6 136.7




Tabla 3.2. Microdureza de la aleaciéon Al7g7;5s —\NTC’s en condiciéon de molienda

En la Tabla 3.2 se muestran los valores de microdureza de la aleacion Alzg7s €n
condicion de molienda, obtenidos en el andlisis de microdureza HV con una carga
aplicada de 25 gr. por periodos de tiempo de 15 segundos y en funcién de
porcentaje de NTC’s dispersado. Se dividio el andlisis en superficie lisa y porosa,
ya que se tomaron las indentaciones dentro de la misma muestra en partes que se
observaban porosas y lisas, excepto en la muestra con el 1.0 % de NTC’s, ya que
en ella se distinguian pocas partes porosas. Se puede observar en las muestras
porosas una desviacion estandar mayor que en las muestras lisas, esto es debido
a que cuando se realizaba la indentacién en las superficies mas porosas se
observaba que la marca de la indentacion no era tan legible y producia fracturas
en las muestras, debido a la fragilidad de la misma, también se puede observar
gue la dureza en las partes porosas de la muestra es bastante menor a las partes
lisas.

En la Figura 3.1 se distingue claramente el endurecimiento por trabajo en los
polvos de la aleacibn conforme se aumenta la proporcion de los NTC's
dispersados, lo que nos muestra que éstos trabajan como barreras de contencion
a las fracturas, produciendo con ello un aumento en la propiedad mecanica de la
dureza.
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Figura 3.1 Microdureza del compd@sito segun el porcentaje de NTC’s en polvo de
superficie lisa.
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El incremento en la microdureza del compdésito nanoestructurado se debe en parte
a la distribucion uniforme de particulas dispersas de tamafio nanométrico en la
matriz de aluminio. El aumento en la microdureza del compdsito nanoestructurado
es altamente dependiente del tipo, distribucion y tamafio de las particulas de
segunda fase (8) (9), también es debida al refinamiento del tamafio de grano,
inducido por el proceso de AM.

lll. 3.1.1. La prueba de Tukey

Se utiliza para probar todas las comparaciones de las medias por pares entre ellas
mismas. Para poder lograrlo, Tukey hace uso de la distribucion del estadistico del
rango standarizado mostrandose a continuacion en la siguientes tablas.

[11 3.1.1.1. Microdureza en superficie Lisa.

Sum of Mean F p-value
Source Squares df Square Value Prob > F
Model 6655.69953 3 2218.56651 22.9521897 < 0.0001 significant
A-% NTC 6655.69953 3 2218.56651  22.9521897 <0.0001 significant
Pure Error 3189.79129 33 96.660342
Cor Total 9845.49081 36

Tabla 3.3. Distribucion del estadistico del rango standarizado de polvos en superficie lisa.

En la Tabla 3.3 se muestra la distribucion del estadistico standarizado de las
microdurezas en polvos de superficie lisa, el valor F del modulo de 22.9521 implica
gue el modelo es significativo. Solo hay una probabilidad de 0.01% de que un
“Valor del modelo de esta magnitud pudiera ocurrir debido a ruido.

Los valores de “prob F” menores que 0.055 indican que los términos del modelo
son significativos.

En este caso A son términos significativos del modelo.

Los valores mayores que 0.1000 indican que los términos del modelo no son
significativos. Y no se encuentra ningun valor mayor a 0.1000 por lo que los
términos del modelo son significativos. Si hubiese muchos términos del modelo no
significativos (sin contar los que se necesitan para apoyar la jerarquizacion), la
reduccién del modelo puede mejorarlo.
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Std. Dev. 9.83159916 R-Squared 0.67601501
Mean 120.456757 Adj R-Squared 0.64656182
CV.% 8.16193248 Pred R-Squared 0.59692773
PRESS 3968.44432 Adeq Precision 10.0073937

Tabla 3.4. Precision Adecuada

En la Tabla 3.4 se muestra que la “R cuadrada predicha” de 0.5969 concuerda
razonablemente con la “R cuadrada ajustada” de 0.64656. Ya que la diferencia
mayor que 0.2 entre la “R cuadrada predicha” y la “R cuadrada ajustada” indican
un posible problema con el modelo y/o los datos, y en nuestros datos se observa
una diferencia menor a 0.2 por lo que no existe problema con el modelo.

La “Precision adecuada” mide la relacion de la sefial a ruido. Es deseable una
relacion mayor que 4. La relacion de 10.007 indica una sefial adecuada para
usarse éste modelo para navegar el espacio del disefio.

Treatment Means (Adjusted, If Necessary)

num. Estimated Standard
Treatment Mean Error
1-0.0% NTC 125.64 3.10902464
2-0.25% NTC 106.06 3.10902464
3-0.5% NTC 107.971429 3.71599519
4-1.0% NTC 138.41 3.10902464

Tabla 3.5. Error Standard entre las muestras de la misma concentraciéon de NTC’s de la forma lisa.

Mean Standard t for HO

Treatment Difference  df Error Coeff=0 Prob > |t|
lvs 2 19.58 1 4.39682481 4.45321359 < 0.0001
lvs 3 17.6685714 1 4.84506496 3.64671507 0.0009
lvs 4 -12.77 1 4.39682481 -2.90436862 0.0065
2vs 3 -1.9114285 1 4.84506496 -0.39451041 0.6957
2vs 4 -32.35 1 4.39682481 -7.35758221 < 0.0001
3vs 4 -30.438571 1 4.84506496 -6.28238665 <0.0001

Tabla 3.6. Comparacion significativa entre las diferentes muestras de microdureza seguun los
porcentajes de NTC's dispersados

En la Tabla 3.6 se muestran los valores de “Prob mayores que |t|, los “menores
gue 0.05000 indican que la diferencia entre las medias de los dos tratamientos es
significativa, los valores de “Prob mayores que |t| “mayores que 0.1 indican que la
diferencia en las medias de los dos tratamientos no es significativa, esto indica
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una minima diferencia de la microdureza, entre las muestras de 0.25 % y la de
0.5% de NTC’s dispersados.
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Figura 3.2 Distribucion de las muestras de microdureza tomadas paara los compositos con
diferentes porcentajes de NTC's en muestras lisas.

11 3.1.1.2. Microdureza en ssuperficie Porosa.

Sum of Mean F p-value
Source Squares df Square Value Prob > F
Model 26913.721 3 8971.24033 42.1959244 < 0.0001 significant
A-% NTC 26913.721 3 8971.24033 42.1959244 <0.0001
Pure Error 7653.93 36 212.609167
Cor Total 34567.651 39

Tabla 3.7. Distribucion del estadistico del rango standarizado de polvos en superficie porosa.

En la Tabla 3.7 se muestra la distribucién del estadistico estandarizado de las
microdurezas en polvos de superficie porosa, el valor F del médulo de 42,1959
implica que el modelo es significativo. Solo hay una probabilidad de 0.01% de que
un “Valor del modelo de esta magnitud pudiera ocurrir debido a ruido.

Los valores de “prob F” menores que 0.055 indican que los términos del modelo
son significativos.

En este caso A son términos significativos del modelo.

Los valores mayores que 0.1000 indican que los términos del modelo no son
significativos. Y no se encuentra ninguin valor mayor a 1.000 por lo que los
términos del modelo son significativos. Si hubiese muchos términos del modelo no
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significativos (sin contar los que se necesitan para apoyar la jerarquizacion), la
reduccién del modelo puede mejorarlo.

Std. Dev. 14.5811236 R-Squared 0.77858114
Mean 94.485 Adj R-Squared 0.76012956
CV.% 15.43221 Pred R-Squared  0.72664338
PRESS 9449.2963 Adeq Precision 13.7867284

Tabla 3.8. Precision Adecuada

En la Tabla 3.8 se muestra que la “R cuadrada predicha” de 0.72664 concuerda
razonablemente con la “R cuadrada ajustada” de 0.760129. Ya que la diferencia
mayor que 0.2 entre la “R cuadrada predicha” y la “R cuadrada ajustada” indican
un posible problema con el modelo y/o los datos, y en nuestros datos se observa
una diferencia menor a 0.2 por lo que no existe problema con el modelo.

“Precision adecuada” mide la relacién de la sefial a ruido. Es deseable una
relacion mayor que 4. La relaciéon de 13.7867 indica una sefial adecuada para
usarse este modelo para navegar el espacio del disefio.

Treatment Means (Adjusted, If Necessary)

num. Estimated Standard
treatment Mean Error
1-0.0% NTC 74.84 4.61095616
2-0.25% NTC 75.97 4.61095616
3-0.5% NTC 88.72 4.61095616
4-1.0% NTC 138.41 4.61095616
Tabla 3.9. Error Standard entre las muestras de la misma concentracion de NTC’s de la forma
porosa.
Mean Standard t for HO
Treatment Difference df Error Coeff=0 Prob > |t|
lvs 2 -1.13 1 6.52087673 -0.17328958 0.8634
1vs 3 -13.88 1 6.52087673  -2.12854813 0.0402
1vs 4 -63.57 1 6.52087673 -9.74868911 <0.0001
2vs 3 -12.75 1 6.52087673  -1.95525855 0.0583
2vs 4 -62.44 1 6.52087673 -9.57539953 <0.0001
3vs 4 -49.69 1 6.52087673  -7.62014098 <0.0001

Tabla 3.10. Comparacion significativa entre las diferentes muestras de microdureza

seguun los porcentajes de NTC’s dispersados en las muestras lisas.

En la Tabla 3.10 se muestran los valores de “Prob mayores que [t| “menores que
0.05000 indican que la diferencia entre las medias de los dos tratamientos es
significativa, los valores de “Prob mayores que |t| “mayores que 0.1 indican que la
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diferencia en las medias de los dos tratamientos no es significativa, esto indica
una minima diferencia de la microdureza, entre las muestras de 0.25 % y la de
0.5% de NTC’s dispersados.
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Figura 3.3 Distribucion de las muestras de microdureza tomadas paara los compositos con
diferentes porcentajes de NTC's de muestras porosas.

[11.3.2 Caracterizacién de las propiedades mecéanicas de los compadsitos
condicién de extruido.

Después de obtenerse los compdsitos, y para obtener un producto consolidado
(barra), los productos de la molienda fueron procesados por diferentes etapas,
como son: compactado en frio, sinterizado, extrusion en caliente, y el maquinado
de probetas para tension, después de la prueba de tension, se extrajeron
secciones transversales y longitudinales de cada una de las barras con las
composiciones ya mencionadas en la tabla 3.1.

En condicion de extrusion, se pulieron y se realizaron diez mediciones de
microdureza en escala Vickers, a cada uno de los compdésitos, las cuales se
muestran en la tabla 3.11.

A medida que se fue aumentando el porcentaje de adicién de NTC’s a la matriz de
la aleacioén, el valor de la microdureza se incrementa en el corte transversal, al
igual que en el corte longitudinal.

Para determinar si los valores obtenidos por los ensayos de microdureza
presentan variacion entre ellos, se realiz6 un analisis de varianza (One-Way
ANOVA), utilizando el nivel méas alto de significancia de un 99%.
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La figura 4.9, muestra el andlisis de varianza obtenido de dicho ensayo,
indicandonos de que las medias de la poblacién son significativamente diferentes,
asi también se aplico el test de Tukey, para los valores de microdureza, el cual
compara los valores de las medias de cada muestra con un nivel de significancia
de 99%, primeramente hace la comparacion de los valores del material AI7075 (A),
con el resto de los valores de microdureza de los compdsitos (AlI7075-0.25%
NTC’s(B), Al7075-0.50% NTC’s (C), Al7075-1.0% NTC’s (D), y determina si es
significativamente diferente con un nivel de significancia del 99%.

Por ejemplo el valor medio de microdureza del material AI7075 (A), no es diferente
con el material 0.25 (B), sin embargo al seguir adicionando NTC's, el test de
Tukey nos indica de que AlI7075 (D) mostrado en la tabla 3.15 para el corte
transversal y en la tabla 3.19 para el corte longitudinal, es significativamente
diferente para el resto de las composiciones.

Lo que nos indica que la incorporacién de NTC’s en el 1.0% dentro de la Al7075
nos genera el incremento mayor en la microdureza de los porcentajes estudiados

En la Figura 3.4 se puede observar la variacién de la microdureza en funcion del
aumento al porcentaje de los nanotubos dispersados en la aleacién Alzos,
después del sinterizado y la extrusion en caliente.

RODUR A 2 arga 200g pg

0.00% 0.25% 0.50% 1.00%
MUESTRA | Transversal HV | Longitudinal Transversal Longitudinal Transversal Longitudinal Transversal Longitudinal
1 112.8 102.9 116.7 101.8 114.9 104.1 126.6 125.1
2 112 110.4 113.3 108.5 108.3 106.5 136.8 120.5
3 110.6 107.5 123.5 118.8 113.8 110.4 130.3 132.2
4 112.6 109.4 116.2 105.6 123.5 111.9 127.3 133
5 107.2 111.4 115.9 116.8 109.5 111.7 124.2 114.8
6 108.7 105.4 109.6 108 111.4 115.4 123.3 137.9
7 112.7 119.3 114.2 108.2 113.7 115.1 121 122.3
8 106.7 107.9 110.4 104.8 122.4 117 128.9 130.1
g 116 111.2 113.2 103.8 111 114 127 127.3
10 111 107.6 104 110.4 110.7 101.4 129.5 125.3
MEDIA |110.997048|109.222345|113.594755 [ 108.549529|113.816952 | 110.638492 | 127.423317 | 126.686893
DESV STD |2.84919092 |4.39064662 | 5.14867836 | 5.45406067 | 5.17554077 | 5.18785976 | 4.37377284 | 6.75775275

Tabla 3.11. Microdureza de la aleaciéon Alzo7s -=NTC’s en condiciéon de extruido en funcién del
aumento de porcentaje de NTC's dispersados

54




En la Tabla 3.11 Se muestra la microdureza de las barras extruidas, de las cuales
se realiza un corte transversal y otro longitudinal, para observar si existe un
cambio en la dureza entre la parte central de la barra y las paredes de la misma,
en los resultados obtenidos podemos observar que la microdureza en los cortes
transversales es mayor a la microdureza de los cortes longitudinales, esto podria
deberse a que en el momento de la extrusion, las particulas de la aleacion
presenten menor friccion en la parte central y la dispersion de los reforzantes se
realice de manera mas homogénea.

Podemos también observar que en los resultados de las microdurezas de los
cortes longitudinales se obtiene una desviacion estandar mayor que en los cortes
transversales.
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Figura 3.4 Comportamiento de la microdureza en funcion de las particulas dispersantes NTC's
después del sinterizado y la extrusién en caliente.
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[11.3.2.1 La prueba de Tukey.

Se utiliza para probar todas las comparaciones de las medias por pares entre ellas
mismas. Para poder lograrlo, Tukey hace uso de la distribucién del estadistico del
rango standarizado mostrandose a continuacion en la siguientes tablas.

[11.3.2.1.1 Microdureza en corte transversal en condiciéon de extruidos.

Sum of Mean F p-value
Source Squares df Square Value Prob > F
Model 1835.502 3 611.834 110.870224 < 0.0001
A-% NTC 1835.502 3 611.834 110.870224 < 0.0001
Pure Error 198.665 36 5.5184
Cor Total 2034.167 39

Tabla 3.12. Distribucién del estadistico del rango standarizado de extruidos de corte transversal.

En la Tabla 3.12 se muestra la distribucion del estadistico estandarizado de las
microdurezas en extruidos de corte transversal, el valor F del médulo de 27.3465
implica que el modelo es significativo.

Solo hay una probabilidad de 0.01% de que un “Valor del modelo de esta
magnitud pudiera ocurrir debido a ruido.

Los valores de “prob F” menores que 0.055 indican que los términos del modelo
son significativos.

En este caso A son términos significativos del modelo.

Los valores mayores que 0.1000 indican que los términos del modelo no son
significativos. Si hay muchos términos del modelo no significativos (sin contar los
gue se necesitan para apoyar la jerarquizacién), la reduccion del modelo puede
mejorarlo.

Std. Dev. 4.4872845 R-Squared 0.6950174
Mean 116.535 Adj R-Squared 0.66960218
CV.% 3.85058953 Pred R-Squared 0.62347827
PRESS 894.920988 Adeq Precision 11.5996858

Tabla 3.13. Precision Adecuada
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En la Tabla 3.13 se muestra que la “R cuadrada predicha” de 0.62347 concuerda
razonablemente con la “R cuadrada ajustada” de 0.6696. La diferencia mayor que
0.2 entre la “R cuadrada predicha” y la “R cuadrada ajustada” indican un posible
problema con el modelo y/o los datos, y en nuestros datos se observa una
diferencia menor a 0.2 por lo que no existe problema con el modelo.

La “Precision adecuada” mide la relacion de la sefial a ruido. Es deseable una
relacion mayor que 4. La relacion de 11.599 indica una sefial adecuada para
usarse este modelo para navegar el espacio del disefio.

Treatment Means (Adjusted, If Necessary)

num. Estimated Standard
treatment Mean Error
1-0.0% NTC 111.03 1.41900395
2-0.25% NTC 113.7 1.41900395
3-0.5% NTC 113.92 1.41900395
4-1.0% NTC 127.49 1.41900395

Tabla 3.14. Error Standard entre las muestras de la misma concentracion de NTC’s de extruidos
de corte transversal.

Mean Standard t for HO

Treatment Difference df Error Coeff=0 Prob > [t]
lvs 2 -0.93 1 1.05056863 -0.88523489 0.3819
lvs 3 -2.23 1 1.05056863 -2.12265999 0.0407
lvs 4 -16.59 1 1.05056863 -15.7914481 < 0.0001
2vs 3 -1.3 1 1.05056863 -1.23742511 0.2239
2vs 4 -15.66 1 1.05056863 -14.9062132 < 0.0001
3vs 4 -14.36 1 1.05056863 -13.6687881 < 0.0001

Tabla 3.15. Comparacion significativa entre las diferentes muestras de microdureza seguun los
porcentajes de NTC’s dispersados en extruidos de corte transversal.
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En la Tabla 3.15 se muestran los valores de “Prob mayores que [t| “menores que
0.05000 indican que la diferencia entre las medias de los dos tratamientos es

significativa.

Los valores de “Prob mayores que [t| “mayores que 0.1 indican que la diferencia
en las medias de los dos tratamientos no es significativa. Esto indica que existe
una diferencia significativa en la microdureza entre las muestras con 0.0% y 1.00%
y entre la muestras de 0.25% y las de 1.00% y entre las muestras con 0.50% y las
de 1.00% de NTC's dispersados.
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diferentes porcentajes de NTC’s en condicion de extruidos de corte transversal.

[11.3.2.1.2 Microdureza en corte longitudinal en condicién de extruidos.

Sum of Mean F p-value
Source Squares df Square Value Prob > F
Model 2725.622 3 908.540 177.000942 < 0.0001
A-% NTC 2725.622 3 908.540 177.000942 < 0.0001
Pure Error 184.787 36 5.132
Cor Total 2910.409 39

Tabla 3.16. Distribucién del estadistico del rango standarizado de extruidos de corte longitudinal.
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En la Tabla 3.16 se muestra la distribucion del estadistico estandarizado de las
microdurezas en extruidos de corte longitudinalal, el valor F del mddulo de
27.3465 implica que el modelo es significativo.

Solo hay una probabilidad de 0.01% de que un “Valor del modelo de esta
magnitud pudiera ocurrir debido a ruido.

Los valores de “prob F” menores que 0.055 indican que los términos del modelo
son significativos.

En este caso A son términos significativos del modelo.

Los valores mayores que 0.1000 indican que los términos del modelo no son
significativos. Si hay muchos términos del modelo no significativos (sin contar los
gue se necesitan para apoyar la jerarquizacién), la reduccion del modelo puede
mejorarlo.

Std. Dev. 4.4872845 R-Squared 0.6950174
Mean 116.535 Adj R-Squared 0.66960218
CV.% 3.85058953 Pred R-Squared 0.62347827
PRESS 894.920988 Adeq Precision 11.5996858

Tabla 3.17. Precision Adecuada

En la Tabla 3.17 se muestra que la “R cuadrada predicha” de 0.62347 concuerda
razonablemente con la “R cuadrada ajustada” de 0.6696.

La diferencia mayor que 0.2 entre la “R cuadrada predicha” y la “R cuadrada
ajustada” indican un posible problema con el modelo y/o los datos, y en nuestros
datos se observa una diferencia menor a 0.2 por lo que no existe problema con el
modelo.

La “Precision adecuada” mide la relacion de la sefial a ruido. Es deseable una
relacion mayor que 4. La relacion de 11.599 indica una sefial adecuada para
usarse este modelo para navegar el espacio del disefio.

Treatment Means (Adjusted, If Necessary)

num. Estimated Standard
treatment Mean Error
1-0.0% NTC 111.03 1.41900395
2-0.25% NTC 113.7 1.41900395
3-0.5% NTC 113.92 1.41900395
4-1.0% NTC 127.49 1.41900395

Tabla 3.18. Error Standard entre las muestras de la misma concentracion de NTC’s de extruidos
de corte longitudinal.
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Mean Standard t for HO
Treatment Difference df Error Coeff=0 Prob > |t]|

lvs 2

-1.73 1 1.01320997 -1.70744471 0.0964
lvs 3

-3.79 1 1.01320997 -3.74058696 0.0006
lvs 4

-20.65 1 1.01320997 -20.3807706 < 0.0001
2vs 3

-2.06 1 1.01320997 -2.03314225 0.0495
2Vs 4

-18.92 1 1.01320997 -18.6733259 < 0.0001
3vs 4

-16.86 1 1.01320997 -16.6401837 < 0.0001

Tabla 3.19. Comparacion significativa entre las diferentes muestras de microdureza seguun los

porcentajes de NTC’s dispersados en extruidos de corte longitudinal.

En la Tabla 3.19 se muestran los valores de “Prob mayores que [t| “menores que
0.05000 indican que la diferencia entre las medias de los dos tratamientos es

significativa.

Los valores de “Prob mayores que [t| “mayores que 0.1 indican que la diferencia

en las medias de los dos tratamientos no es significativa. Esto indica que existe
una diferencia significativa en la microdureza entre las muestras con 0.0% y 1.00%
y entre la muestras de 0.25% y las de 1.00% y entre las muestras con 0.50% y las
de 1.00% de NTC's dispersados.
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diferentes porcentajes de NTC’s en condicion de extruidos de corte longitudinal.

60




111.3.3 Ensayo de tensidn en condicion de estrusion.

La variacion de los esfuerzos maximo y cedencia de las muestras extruidas estan
dadas en funcién de la fraccion en peso de los NTC’s incorporados en la Aleacion

7075.

La Figura 3.7 muestra las curvas tipicas esfuerzo-deformacion, obtenidas de los
ensayos de tension para la aleacion Alzxe7s, y asi como para la aleacion Alzors
reforzada con los distintos porcentajes ya mencionados de nanotubos de carbono.
Solo se grafican dos repeticiones por cada material, y posteriormente en la Figura
3.8 se grafican los valores de las medias del esfuerzo méximo de cada compdsito
evaluado, contra la variacion del porcentaje de NTC’s, como se puede observar en
ésta grafica, existe una tendencia a incrementar el esfuerzo maximo al irse
incrementando el porcentaje de NTC’s. como se muestra en la Tabla 3.21.
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Figura 3.7 Curvas esfuerzo-deformacidn, obtenidas de los ensayos de tension, de la aleacion
Al7075y de los compdsitos en condicion de extruido, segln su porcentaje de NTC's.
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FIGURA 3.9. Grafica Esfuerzo de Cedencia de la Aleacidn Also7s con los diferentes porcentajes de

NTC's dispersados.

En la Figura 3.9 se grafica el esfuerzo de Cedencia alcanzado por cada uno de los
compoésitos de la Al7o7s con los diferentes porcentajes de NTC’s dispersados.

MUESTRA

CARGA
MAXIMA
Kgf

ESFUERZO
MAXIMO

MPa

Al7075—0.0%NTC 1 1312.0556 378.5674
Al7075—0.25%NTC1 1373.1282 379.7893
Al7075—0.5%NTC2 1389.9065 384.4360
Al7075—1.0%NTC 1 1554.3329 409.7419

Tabla 3.20 Carga y Esfuerzo méaximo de los compositos de NTC's y la Al7075

Esfuerzo Maximo | Esfuerzo Maximo | Esfuerzo Maximo | Esfuerzo Maximo
PRUEBA DE Al7075 0.0% Al7075 0.25% Al7075 0.5% Al7075 1.0%
TENS'()N NTC's NTC's NTC's NTC's
Mpa Mpa MPa Mpa
1 362.7235 379.7893 400.9486 429.7419
2 358.4363 384.436 400.0359
MEDIA 360.5799 382.11265 400.49225 429.7419

Tabla 3.21. Medias de Esfuerzo Maximo de cada compdsito formado por los diferentes porcentajes

de NTC's
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Figura 3.11 Deformacién méaxima por concentracion de NTC's dispersados en la aleacién Alzozs

En la Figura 3.11 podemos observar como varia la deformacion maxima con
respecto al porcentaje de NTC's dispersados en la AL7075, se observa como la
Al7075-0.0%NTC s muestra una deformacion maxima mayor que los compdsitos
Al7075-0.25%NTC s y Al7075-0.5%NTC’s, y Al7075-1.0%NTC’s.

[11.3.4.1 Caracterizacion de los compdsitos y la aleacién de aluminio 7075 por
medio de difraccion de rayos X en condicion de polvos.

La aleacion AI7075, junto con el material reforzante (NTC’s), se sometieron al
proceso de molienda mecanica en distintas concentraciones, tal como se muestra
en la tabla 3.1, después de dicho proceso, se obtuvieron compdsitos con distinto
porcentaje de material reforzante, los cuales fueron analizados por difraccion de
rayos X, tal como se muestra en la figura 3.12, apreciandose que no existe
alteraciones en los picos de los compdsitos obtenidos, es decir, no existe un
corrimiento de los picos, y asi mismo, no hay formacion de nuevos compuestos o
fases, que pudieran ser ocasionadas por el material reforzante, se puede
observar, Unicamente un pequefio ensanchamiento de los picos al tener un
porcentaje del 1.00% de NTC’s.
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Figura 3.12 --Patrones de difraccion de las muestras de Al7o7s con diferentes porcentajes de
NTC's dispersados.

lIl 3.3.2 Caracterizacion de la aleacién de aluminio 7075 por medio de
difraccion de rayos X en condicién de extruido.

La aleacion AI7075, junto con el material reforzante (NTC’s), se sometieron al
proceso de molienda mecanica en distintas concentraciones, tal como se muestra
en la tabla 3.1, después de dicho proceso, se sinterizaron y posteriormente
pasaron por un proceso de extruido, los cuales fueron analizados por difraccién
de rayos X, tal como se muestra en la figura 3.13, apreciandose que en
comparacioén con los patrones de difraccion de polvos de la figura 3.12, se observa
gque disminuye la presencia de zinc y aparece una nueva fase de AlsCs
indicandonos la presencia de carburos formados a partir del metanol utilizado
durante el proceso de molienda o también debido a &tomos de carbono
desprendidos durante la separacién de los nanotubos de carbono durante el
proceso de molienda mecénica. Estos carburos explican el incremento en las
propiedades mecanicas de la aleacion.
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Figura 3.13 --Patrones de difraccion de las muestras de Al7o7s con diferentes porcentajes de

NTC's dispersados en condicién de extruido.
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l1l.5 Analisis Morfoldgico.

La variacion aparente de la morfologia esta en funcion de la concentracion de nanotubos
de carbono utilizados durante el proceso. La figura 3.3.1 muestra la secuencia de la
morfologia de la aleacion Alwrs @) puro, b) 0.25%, c) 0.5% y d) 1.0% en peso de
nanotubos de carbono respectivamente después de someterse cada muestra al aleado
mecéanico por un tiempo de 10 horas.

En la figura 3.3.1 se pueden apreciar los cambios de tamafio de particula en funcién de la
concentracion de NTC, donde en la figura 3.3.1 (a) encontramos la aleacién Alzozs pura,
observdndose mucha variacion en el tamafio de particula y una morfologia también
variante en forma de rocas; mientras que en la figura 3.3.1 (b) se muestra un aumento
drastico en el tamafio de particula aunque mas uniforme entre ellas, mostrando una
morfologia de hojuelas. Estos cambios son debidos al aleado mecénico y al efecto del
ACP [3].

Por otro lado, en la figura 3.3.1 (c) el tamafio de particula disminuye un poco con respecto
a la figura 3.3.1 (b), mientras que se observa una morfologia similar entre ellas.
Finalmente, en la figura la figura 3.3.1 (d) se muestra la morfologia de polvos mucho mas
uniforme del tamafio de particula y variaciones en la forma presentada.

Todas las muestran presentan una morfologia equiaxial tipica en éste tipo de sistemas
como lo menciona Benjamin [15] [12]; la cual es asociada a las particulas que presentan
alta capacidad de deformacion, relativa al proceso de aleado mecénico (AM), donde la
soldadura es el principal mecanismo envolvente.

Para la realizacion del posterior analisis morfolégico de metalurgia de polvos, obtenidos
de un proceso de AM, fue necesario montar las muestras en caliente de cada una de las
composiciones estudiadas. Las micrografias se obtuvieron de un microscopio electrénico
de barrido, las cuales se muestran en la siguiente figura 3.3.2, donde en el inciso a) se
muestra la imagen de la aleacion Al 7075 pura, en el inciso b) Al 7075 con 0.25% de
Nanotubos de Carbono, el inciso c) Al 7075 con 0.5% de Nanotubos de Carbono y el
inciso d) Al 7075 con 1% de Nanotubos de Carbono.
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Figura 3.14 Micrografias obtenidas de MEB mostrando la morfologia de polvos obtenidos de
la AM (10 h), en funcion de la concentracion en peso de NTC a)Puro, b) 0.25%, c) 0.5% y d)
1%.

Basandonos en los estudios realizados por Benjamin (Benjamin JS, 1974,5), donde
mensiona en sus trabajos iniciales que éste tipo de morfologia es muy tipica para los
sistemas ductil-frgil, en el cual, los polvos fragiles, que generalmente son duros, son
reducidos durantre el aleado mecénico y los fragmentos son atrapados entre laminas de
particulas ductiles formadas por deformacion plastica; mas sin embargo, cuando el polvo
ha sido procesado hasta el punto donde las uniones no pueden ser detectadas mediante
un microscopio O6ptico, se ha alcanzado una fina dispersién aleatoria de particulas
quebradizas en la matriz metélica, formando una microestructura tipica como la mostrada
en la figura 3.15.
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La aglomeracion, segun la teoria de Smoluchowsky, se da cuando las particulas de los
distintos materiales chocan, esto produce un contacto permanente, y la velocidad del
proceso de aglomeracion esté controlado por la difusion (Walton, 1979)

15KV X1,500 WD 88.0 ym CIMAV ‘ SEM 15KV ‘ X1,500 ‘ WD 88.0 ym

»

‘CIMAV ‘ SEM 15KV | X1,500 WD 88.0 ym CIMAV | SEM 15KV | X1,500 | WD 88.0 ym

Figura 3.15 Micrografias (MEB) estructura morfolégica de polvos después de MM (10 h) y
montados en caliente de la aleacion Alse7s en funcion de la concentracion de NTC a) puro, b)
0.25%, c) 0.5%, d) 1%.
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I11.6 Analisis microestructural.

Para la realizacion del andlisis microestructural, se utilizaron solo los extruidos de la
muestra que contenia 1% de NTC en peso de una matriz metalica Alzo7s. Para esto, se
requirié de la utilizacion de un Microscopio Electronico de Transmision (MET) para poder
obtener las micrografias resultantes que se muestran en las siguientes imagenes. Por
medio del mencionado microscopio, también se obtuvo un analisis de espectroscopia de
energia dispersa (EDS) donde se muestra el porcentaje atomico de cada uno de los
elementos encontrados en un area de muestra enfocada.

Se observé una distribucion homogénea de particulas nanométricas resultantes del
aleado mecénico (AM), formando segundas fases distribuidas en la matriz de aluminio
formadas por el agente de control de proceso utilizado (ACP), que en este caso fue
utilizado el metanol. En la figura 3.16 se muestran éstas segundas fases.

Electran Imade 1

2um

Figura 3.16 micrografia obtenida por MET mostrando dispersiéon de segundas fases
distribuidas de manera homogénea en una matriz de aluminio. Al7o7s-NTC al 1%

En la tabla 3.22 se muestran los resultados de EDS de la muestra extruida de Alzo7s5-1%
NTC., el cual nos arroja resultados de % atomico del &rea de la muestra sefialado como
Spectrum 1 en la figura 3.16, demostrando de ésta manera la existencia de una segunda
fase que ayuda a reforzar el material por la formacion de 6xidos y carburos. Dicha fase es
la responsable de incrementar la resistencia mecanica de la aleacion Al7075,
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favoreciéndose la nucleacion y el crecimiento de éstas fases, con lo que se incrementa la
resistencia de la aleacion por la presencia de la fase (R. Flores-Campos, 2012), asi como
por los nanotubos de carbono que frenan el movimiento de las dislocaciones, ayudando al
reforzamiento de la aleacion por medio de la dispersion de nanoparticulas (R. Martinez,
2010).

Spectrum C @) Mg Al S Cu Zn Hg

Spectrum 1 229 1410 5.09 5740 6.03 1293 1.76 0.39

Tabla 3.22 Resultados de EDS de una muestra de Al7o75-NTC al 1% mostrando el % atémico
del area de la muestra sefialado. Los elementos analizados estan normalizados

e
Spectrum 4

+
Spectrurn 1

s =
Spectrurm 2

200nm ! Electran Image 1

Figura 3.17 micrografia obtenida MET mostrando dispersiéon de segundas fases distribuidas
de manera homogénea en una matriz de aluminio. Alzo7s-NTC al 1%

Spectrum C @) Mg Al S Cu Zn Hg

Spectrum 1 7.65 0.87 67.10 6.90 1495 2.09 0.45
Spectrum 2 5.22 1416 1.25 4350 1269 2142 1.37 0.39
Spectrum 3 7.51 19.78 3.61 3287 12.15 2230 1.32 0.47
Spectrum 4 3.10 93.16 1.51 2.23

Tabla 3.23 Resultados de EDS de una muestra de Al-zo75-NTC al 1% mostrando el % atémico
del area de la muestra sefialado. Los elementos analizados estan normalizados.
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Si hacemos un acercamiento de la figura 3.16, se obtendria la imagen de la figura 3.17,
sobre la cual se realiza nuevamente un analisis EDS, del que se muestran los resultados
en la tabla 3.23, observando la presencia de carbonos en los spectrums 2 y 4; y oxigenos
en todos los spectrums ayudando la formacién de 6xidos y carburos en el reforzamiento
homogéneo de la matriz de Al.

b
Spectrum 1
CIMAV
nanotech Mexico

Electron Image 1

Figura 3.18 Micrografia obtenida de MET mostrando la presencia de carburos generados
durante el proceso del AM.

Spectrum C o Mg Al Cu Zn

Spectrum 1 1.65 6.37 4.38 8439 1.36 1.86
Spectrum 2 136 1.27 93.87 1.37 2.13

Tabla 3.24 Resultados de EDS de una muestra de Al7o75-NTC al 1% mostrando el % atémico
del area de la muestra sefialado. Los elementos analizados estan normalizados

En la figura 3.18 se muestran micrografias obtenidas de MET, comprobando la presencia
de carburos generados en la matriz de Aluminio como efecto del uso del agente de control
de proceso, formando compuestos que se incorporan en forma de inclusiones y/o
dispersiones dentro de las particulas durante la molienda. En éste caso, ayudd a la
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formacion de carburos, los cuales ayudan al reforzamiento de las particulas; y en
consecuencia, en la dureza a la macro escala del material.

Figura 3.19. Micrografia obtenida por Microscopio Electrénico de Transmision (MET).
Comprobando la presencia de Nanotubos de Carbono distribuidos en la matriz de aluminio
Al 7075-1% NTC en su condicion de extruido.

Como puede apreciarse en la figura 3.19, donde se comprueba la evidencia de la
presencia de Nanotubos de Carbono distribuidos de manera homogénea en la matriz
metélica de Al 7075-1% NTC. Se observa claramente que los Nanotubos de Carbono
encontrados son de pared mdltiple, ya que se detecta el patron de alineacién en ambas
imagenes.

i - - =3
SE SEM  SEI X100,000 WD 6.0mm  100nm CIMAV SEI 50kV  X30,000 WD60mm 100nm
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Figura 3.20 Fractografias obtenidas de MEB mostrando la presencia de NTC en el compdsito
Al7075-1%NTC en su condicién de extruido.

En la figura 3.20 se muestran las fractografias obtenidas por MEB mostrando la presencia
de NTC en el composito Alzo7s-1%NTC en su condicién de extruido después que fueron
realizadas las pruebas de traccibn en la maquina universal. Es evidente que los
nanotubos incorporados a la aleacion no se observan fracturados en ninguna de las
fractografias, por lo que se puede mencionar que al momento en que se realizé la prueba
mecanica de las probetas maquinadas, el material de la aleacién se fractur6 con mas
facilidad que los NTC.
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IV.- Conclusiones.

Los resultados analizados en esta investigacion permiten formular las siguientes
conclusiones:

* Los compdsitos nano estructurados de Al7075 —NTC’s producidos mediante la
dispersién de nanotubos de carbono dentro de la matriz de aluminio por los
procesos de molienda mecénica y extrusion en caliente aumentan, sus
propiedades mecéanicas de dureza y esfuerzo de tension, en comparaciéon con la
Al7o75 de blanco.

* El procesamiento por MM/AM induce a un refinamiento del tamafio de grano, lo
cual induce a limitar el movimiento de las dislocaciones, que trae como
consecuencia un incremento tanto en la dureza como en la resistencia mecanica
del material.

» Se observé una distribucibn homogénea de las particulas nanométricas
dispersadas dentro de la matriz de Aluminio, con lo que se obtuvo el
endurecimiento por disolucion soélida, provocando un incremento en la dureza del
material.

* La dispersibn de NTC’s dentro de la red cristalina de aluminio, crean una
disolucion sdlida, de manera intersticial que dificulta el movimiento de las
dislocaciones, e induce a una elevada deformacion en la red cristalina de la matriz,
lo cual produce la fijacién de las dislocaciones, provocando asi un aumento en la
dureza y esfuerzo de tension del compaosito.

* Mediante el extruido, el compésito se endurece al ser deformado plasticamente,
las dislocaciones comienzan a deslizarse a través de la estructura cristalina hasta
encontrar un obstaculo que la sujetara por los extremos. La dislocacion comienza
a arquearse por el centro, formando un lazo, creando una nueva dislocacion. Los
Campos de esfuerzos de las nuevas dislocaciones interferiran en el deslizamiento
de las otras, lo cual incrementa el esfuerzo necesario para deformar el metal,
logrando asi el endurecimiento del material.

* En el compdsito, aparecen diversas fases que afectan en gran medida al
incremento en las propiedades mecanicas, de dureza y esfuerzo de deformacion,
ya gue éstas también son impedimento para el desplazamiento de las
dislocaciones.

» Las propiedades mecanicas del compdsito se incrementan conforme aumenta la
cantidad en peso de las nanoparticulas dispersadas en la aleacion.

e Ladispersion del 1.0% en peso de nanotubos de carbono en la aleacion Alzo7s de
la investigacion, es la que produce el mayor incremento en las propiedades
mecénicas del compadsito hanoestructurado.
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