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Simbologia

Mg: Magnesio.

EM: Escoria metalurgica.

SiO2: Silice.

MgO: Oxido de Magnesio

Mg2Si: Siliciuro de Magnesio.

Mg (OH): Hidroxido de Magnesio.
NaCl: Cloruro de Sodio.

ATD: Analisis Térmico Diferencial.
ATG: Analisis Termogravimétrico.
DRX: Difraccion de Rayos X.
MEB: Microscopia Electronica de Barrido.
EDX: Espectroscopia de energia dispersa de rayos X.
MO: Microscopia Optica.

HV: Dureza Vickers.

HRF: Dureza Rockwell F.

RPM: Revoluciones por minuto.

h: horas.

€: Esfuerzo.

o: Deformacion.

pV: MicroVolts.

p: Densidad.

CET: Coeficiente expansion térmica.




RESUMEN

En la actualidad los materiales requieren de una constante innovacion por lo que se
requiere de la implementacion de materiales ligeros, para ser aplicados en la
industria automotriz, biomédica y aeroespacial. Los materiales compuestos de
matriz metalica han abarcado esta alta demanda de aplicaciones, debido a su alto
rendimiento y conservacion de energia siendo una de las principales prioridades en
los materiales. EI magnesio y sus aleaciones poseen con esta caracteristica
principal al poseer una baja densidad (1.7 g/cm3) por lo que actualmente ha
alcanzado un gran auge en el area automotriz, sin embargo, los métodos de
procesamiento para el magnesio poseen ciertas dificultades. El aleado mecénico es
un proceso que se realiza al estado sélido y presenta diversas bondades en el
procesamiento de los materiales, aqui el material es sometido a ciclos constantes
de soldadura y fractura generando un refinamiento del material ademas de ser

posible la obtencién de fases que cominmente se presentan a altas temperaturas.

En la presente investigacion, se fabricaron y analizaron materiales compuestos de
matriz metélica de magnesio reforzados con una varianza de particulas reforzantes
de escoria metalurgica (CaSiOs) y silice (nano-SiOz) por medio de la ruta de aleado
mecénico, ademas de los procesos de conformacion como la compactacion axial en
frio y la sinterizacion de polvos compactados se llevé a cabo en atmdsfera de argon
durante una hora a la temperatura de 450+5°C, determinada por analisis térmico

diferencial.

La morfologia y quimica del material compuesto, se analizé mediante Microscopia
electrénica de barrido, EDX y mapeo. En el andlisis por difraccién de rayos X se
identificaron las fases Mg, CaSiOs, MgO y Mg2Si. En base al plano principal (001)
se evalué el tamafio de cristalita utilizando la ecuacion de Scherrer revelando una
disminucion de esta y una expansion de la celda unitaria, a consecuencia de la

integracion de los materiales reforzantes en la matriz de magnesio.




El estudio microestructural de los diferentes sistemas evaluados revel6 una
disminucién del tamafio de grano al incrementar el contenido de los reforzantes. En
cuanto a las propiedades mecanicas, para la resistencia mecanica se obtuvieron
valores de 320 y 321 MPa en los sistemas Mg + EM + 2.5% SiO2y Mg + EM + 5%
SiO2 valores superiores al resto de los sistemas, conservando una relacion
congruente al asociar dicho comportamiento con la disminucién del tamafio de
grano y a la presencia del refuerzo. En el analisis fractografico se identificd en los
diferentes sistemas, la presencia de fractura fragil y la dureza Vickers aumento un
96% con la presencia de CaSiOs-nano-SiO2 en comparacion con el sistema de Mg.
La evaluacion de degradaciéon en solucion de cloruro de sodio de 0 a 6 h, revel6 la
ganancia en peso en todos los sistemas, debido a la formacion de Mg(OH) producto

de la interaccion del Mg con el ambiente salino.




ABSTRACT

At present, materials need constant innovation, so the implementation of lightweight
materials is required, to be applied in the automotive, biomedical and aerospace
industries. Metal matrix composites have covered this high demand of applications,
due to their high performance and energy conservation being one of the main
priorities in materials. Magnesium and its alloys have this main characteristic as they
have a low density (1.7 g/cm?), which is why they have currently reached a great
boom in the automotive area; however, the processing methods for magnesium have
certain difficulties. The mechanical alloying is a process that is performed in the solid
state and presents several benefits in the processing of materials, here the material
is subjected to constant cycles of welding and fracture generating a refinement of
the material in addition to being possible to obtain phases that commonly occur at

high temperatures.

In the present research, magnesium metal matrix composites reinforced with a
variance of metallurgical slag (CaSiOs) and silica (nano-SiO2) reinforcing particles
were fabricated and analyzed by mechanical alloying route, in addition to the forming
processes such as axial cold compaction and sintering of compacted powders was
carried out in argon atmosphere for one hour at the temperature of 450+5°C,
determined by differential thermal analysis.

The morphology and chemistry of the composite was analyzed by scanning electron
microscopy, EDX and mapping. The X-ray diffraction analysis identified the phases
Mg, CaSiOs, MgO and Mg2Si. Based on the principal plane (001), the crystallite size
was evaluated using the Scherrer equation, revealing a decrease of the crystallite
size and an expansion of the unit cell, because of the integration of the reinforcing

materials in the magnesium matrix.




The microstructural study of the different systems evaluated revealed a decrease in
grain size as the content of the reinforcing agents increased. Regarding mechanical
properties, for mechanical strength, values of 320 and 321 MPa were obtained in
the systems Mg + EM + 2.5% SiO2 and Mg + EM + 5% SiOz2, values higher than the
rest of the systems, maintaining a congruent relationship when associating such
behavior with the decrease in grain size and the presence of the reinforcement. In
the fractographic analysis, the presence of brittle fracture was identified in the
different systems, and the Vickers hardness increased by 96% with the presence of
CaSiOs-nano-SiO2 in comparison with the Mg system.

The degradation evaluation in sodium chloride solution from 0 to 6 h, revealed weight
gain in all systems, due to the formation of Mg(OH) product of the interaction of Mg

with the saline solution.




OBJETIVOS

General:

Desarrollar materiales hibridos de matriz de magnesio reforzados con particulas
cerdamicas de SiO2 y CaSiOs empleando la ruta de aleado mecanico y evaluar sus

caracteristicas microestructurales, quimicas, fisicas y mecanicas.

Especificos:

Evaluar la materia prima Mg, EM y SiO2 de los materiales compuestos mediante las
técnicas de Difraccion de Rayos X (DRX) y Microscopia Electronica de Barrido
(MEB).

Alear mecénicamente en un atricionador de alta energia, los reforzantes ceramicos
con 8.5% EM, 2.5% y 5% SiO2 con magnesio por 4 horas con reposos de 10 minutos

entre cada hora.

Obtener productos consolidados del polvo aleado mecanicamente, mediante

compactacion axial en frio y sinterizacion a una temperatura de 450°C.

Evaluar las propiedades fisicas (densidad y porosidad), estructurales (Difraccién de
rayos X), microestructurales (microscopia electrénica de barrido y microscopia
Optica) y mecanicas (dureza Vickers, dureza Rockwell F, y resistencia a la

compresion) de los consolidados.

Evaluar la degradacion de los consolidados en soluciones salinas y su

caracterizacion.




PROBLEMATICA.

La industria automotriz requiere de una constante innovacion para estar a la
vanguardia de los requerimientos del mundo actual. Uno de los grandes atractivos
y requerimientos en el area automotriz es la fabricacion de vehiculos de transporte
eficientes y limpios que sean procesados con materiales que ofrezcan buenas
propiedades mecanicas y que posean estructuras de bajo peso, siendo de beneficio
ya que se tiene una mejora en el rendimiento del automovil, provocando una
reduccion considerable de combustible que esto generaria, asi mismo el ahorro de
energiay por consecuencia la disminucion de las emisiones generadas por el efecto
invernadero es también una responsabilidad social evitando mas contaminacion en

el planeta.

El procesamiento de los materiales compuestos con matriz metdlica y refuerzos
ceramicos es uno de los atractivos hoy en dia, ya que mediante la combinacion de
diversos materiales es posible obtener propiedades Unicas. La fabricacion de estos
materiales es llevada a cabo mediante diversas rutas ya sea en estado liquido,
semisolido y soélido. Mas sin embargo el desarrollo de estos materiales posee
diversos problemas de procesamiento como lo es la generacion de porosidad
debido a una hay una baja mojabilidad entre el material ceramico en el metal en
estado liquido, asi como mismo la generacion de particulas aglomeradas las cuales
a su vez generan porosidad, induciendo con esto efectos negativos en las
propiedades mecanicas del material deseado. Ademas, el metal en estado liquido
acepta bajos contenido de fase ceramica, y la posible reaccién entre el metal y el
ceramico puede promover la generacion de productos de reaccién indeseables y
una alteracion en el aumento de la viscosidad del metal lo cual es indeseable en el

proceso en estado liquido.




JUSTIFICACION.

La implementacion de materiales ligeros en los disefios de estructuras de peso
reducido, asi como el ahorro de combustible y energia, coloca al magnesio y sus
aleaciones en este sector ya que su principal atractivo es la baja densidad que
posee (1.7 g/cm?3) teniendo gran auge en las Ultimas décadas, también posee una
buena amortiguacion al ruido, buen conformado, vibraciones, médulo de elasticidad,
y su alta resistencia especifica es considerado en este campo de aplicacion en
estructuras de peso ligero. La produccion de estos materiales puede realizarse por
diversas vias, una de ellas es la fundicion, sin embargo, por ser el magnesio un
material altamente reactivo debido a su afinidad por el oxigeno requiere de un

manejo adecuado, por lo que el control en su procesamiento puede ser complicado.

La incorporacion de materiales ceramicos es otro de los obstaculos debido a su
dificil homogenizacién, ya que tienden a generarse particulas aglomeradas las
cuales generan defectos y porosidad afectando negativamente teniendo bajas
propiedades mecanicas en el material.

El uso de materiales reforzantes como la escoria metallrgica proveniente de la

industria de la fundicion se le da un segundo favoreciendo el medio ambiente.

Por lo anteriormente expuesto, en el presente trabajo se pretende obtener un
material hibrido con matriz metélica base magnesio (Mg) y materiales reforzantes
de escoria metalurgica (EM) y Silice (SiO2) mediante la ruta de aleado mecanico,
asi como realizar el estudio de sus propiedades fisicas, estructurales,

microestructurales y mecanicas.




HIPOTESIS.

En el procesamiento de materiales compuestos de matriz metalica, la incorporacion
de los materiales ceramicos como reforzantes es un aspecto importante, la
incorporacion del material reforzante es uno de los principales problemas ya que en
ocasiones estos no se distribuyen de manera homogénea en la matriz, ocasionando
aglomeraciones que dan como resultado propiedades no homogéneas en el

producto.

Mediante la ruta de aleado mecanico, se pretende obtener una distribucion
homogénea y una adherencia adecuada del refuerzo en la matriz metalica de
magnesio, mediante un proceso de conformado y sinterizaciébn se busca un

incremento de la dureza y la disminucién de densidad y porosidad.

Ademas de la posible generacion de fases termodinAmicamente més estables, con
la incorporacién de los materiales reforzantes con un tamafio micrométrico y
nanometrico, se pretende obtener una modificacién positiva de la resistencia

mecanica, la ductilidad y la resistencia a la degradacion en ambientes salinos.

Se espera que la adiccion de los materiales reforzantes (EM y SiO2) con diversos
porcentajes incorporados a la matriz metalica (Mg) se obtengan resultados
superiores de dureza 60 HV, 60 HRF y 214-240 MPa en su resistencia a la
compresion ademas de una densidad inferior a 2.5 g/cm? para su aplicacién como

pistén en el area automotriz.




l. INTRODUCCION.

En la actualidad la contaminacion ambiental es una preocupacion general y el sector
automotriz no es ajeno a esto, por lo que se ha enfocado en el desarrollo e
implementacion de materiales ligeros, generando un menor consumo de
combustible y minimizar las emisiones generadas por los gases de efecto
invernadero, es por ello que los materiales de compuestos de matriz metalica
reforzados con materiales ceramicos son considerados viables debido a su buena
relacion de resistencia ademas de poseer, una baja densidad, por lo que se ha

aumentado la demanda del magnesio y sus aleaciones en el area automotriz.

El proceso de aleado mecénico como ruta de procesamiento en estado solido ofrece
un mayor control de variables, una buena incorporacion de forma homogénea del
material ceramico a la matriz y una disminucion del tamafio de particula lo cual es
benéfico ya que esto incrementa las propiedades como la dureza y resistencia a la

compresion en el compuesto.

Es por ello por lo que en la presente investigacion se busca obtener un material
compuesto, considerando un andlisis profundo de la materia prima, la matriz
constituida por el magnesio (Mg) de pureza comercial y los reforzantes, Escoria
metalurgica (EM) y la Silice (SiO2: nanoparticulas grado reactivo), ademas de la
incorporacion de estos materiales reforzantes en el magnesio mediante aleado
mecanico en el cual se pretende obtener una distribucibn homogénea de los
reforzantes en la matriz. El material compuesto se caracterizd fisica, quimica y
mecanicamente por diversas técnicas como Difraccion de Rayos X (DRX),
Microscopia Electronica de Barrido (MEB), Analisis Térmico Diferencial (ATD),
dureza Vickers (HV), dureza Rockwell F(HRF), resistencia a la compresion,
densidad y se evalué la degradacion en ambientes salinos, con el fin de
proporcionar una visidn general de las multiples oportunidades que tiene este
material con respecto a otros, asi mismo su potencia para ser desarrollado en la

industria automotriz.
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Il. MARCO TEORICO.

A continuacién, se presentan los diversos temas que engloban las variables del
presente estudio, con el fin de tener informacién valiosa para el entendimiento de

este, basado en revision bibliografica.

2.1 Material compuesto.

Los materiales compuestos son aquellos obtenidos de una variedad de
combinaciones entre materiales de diversa naturaleza, debido a esta union entre

dos 0 mas materiales, se logra obtener propiedades unicas que de forma individual

no son capaces de alcanzar. [1]

En lafigura 1 se muestran los diversos materiales que pueden conformar un material

N
Er
X >

ELASTOMEROS VIDRIOS

compuesto. [2]

POLIMEROS

Figura 1. Grupos de materiales que pueden conformar un material compuesto. [2]
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2.1.1 Materiales compuestos de matriz metalica (MCMM).

Los materiales compuestos de matriz metalica (MCMM) se encuentran constituidos
por dos grupos, el primer grupo en donde dominan los materiales con matrices de
metales de transicion (Co, Fe, Ni) y el segundo grupo enfocado en las aleaciones
ligeras (base Mg, Ti, Al). [2]

En los materiales compuestos la matriz metalica cumple con:

e Proteger el material de refuerzo de ambiente exteriores.
e Repartir y transmitir la carga de los reforzantes.
e La matriz debe de poseer buena resistencia a la corrosion y una buena

resistencia mecanica en caliente.

Algunas de las funciones que tienen los materiales reforzantes en los materiales
compuestos de matriz metélica son:
e Amortiguar la tension ejercida sobre el material compuesto.
e Mejorar las propiedades mecanicas de la matriz.
e Frenar los defectos generados cuando es sometido a temperaturas altas y
asi mismo detener la propagacién de grietas.

La interfase generada entre la matriz y refuerzo proporciona las propiedades
mecanicas del compuesto en donde el reparto de las cargas aplicadas se llevara
por la union entre matriz y refuerzo. Ya que, de lo contrario, la matriz soportara la

mayor cantidad de carga y la funcion de los reforzantes sera nula.
Para obtener una interfase ideal se requiere de los siguientes parametros:

La buena mojabilidad entre la matriz y el reforzante.

La interfase debe permanecer estable en el tiempo y temperatura de utilizaciéon del
material compuesto.

La reaccion entre matriz y refuerzo deben de ser minimas.

Los coeficientes de dilatacion térmica de la matriz y reforzantes deben poseer cierta

similitud esto para disminuir tensiones internas en la interfase.
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Las propiedades de la matriz de material compuesto (MMC), es el referente de las

propiedades del compuesto (ver tabla 1), siendo el Al, Mg y Ti los de mayor

aplicacion.

Tabla 1. Propiedades de los diversos materiales ligeros empleados como matriz

metalica entre ellos el Magnesio. [2]

Al Mg Ti
Estructura HCP
cristalina FCC HCP 882 °C

BCC
Propiedades fisicas
Punto de fusion 660 650 1660
4
Densidad (g/cm?) 2.7 1.7 45
Propiedades térmicas
Calor especifico a 900 1.020 523
25 °C (JKKg?)
Conductividad 237 155 21.9
térmica 0-100°C
Propiedades mecanicas
Tipo de material Blando Duro Blando Duro Recocido
Dureza (HV) 21 35-48 30-35 35-45 60
Limite elastico 10-35 110-170 69 100 140-250
(MPa)
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2.1.2 Procesamiento de materiales compuestos de matriz metalica (MCMM).

Los métodos de procesamiento aplicados a los materiales compuestos de matriz

metélica base magnesio se describen a continuacion: [3]

e Fundicién por agitacion: Procesamiento mas econdémico, se puede utilizar
particulas, whiskers como reforzantes. Se requiere de una fuerza de
agitacion para evitar la mala humectabilidad entre el refuerzo y la matriz.

e Fundicidn por ultrasonido: Es aplicado para la introduccién de nanoparticulas
en donde se requiere principalmente de una desegregacion para tener una
buena distribucion de las nanoparticulas, debido a energia superficial
comparada con las de tamafio micrométrico.

e Metalurgia de polvos: Consiste en la mezcla de polvos metalicos y refuerzos.
En este proceso se requiere de menor temperatura en comparacion con los
procesos que involucran compuestos en estado liquido, por lo cual se tiene
un mayor control sobre las reacciones interfaciales indeseadas. [4]

e Molienda Mecanica: Esta técnica tiene como objetivo la disminucion del
tamafio de particula del material, mediante la introduccion del material a un
molino de energia, asi mismo la molienda mecanica permite la generacion
de materiales de estructura amorfa.

e Forjado liquido: En este proceso los refuerzos mas utilizados son whiskers,
consiste en la fabricacion de una preforma de material ceramico en
combinacion de un aleante, esta preforma es colocada en la matriz,
posteriormente se afiade metal liquido, mediante presion, este se introduce

en la preforma. [4]
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2.2 Aleado mecéanico.

El aleado mecanico es un proceso en seco el cual permite obtener composiciones

especificas. Esta técnica fue establecida por John S. Benjamin en los afios 60. [5]

El aleado mecéanico es la una de las técnicas de la metalurgia de polvos que
involucra la constante fractura y soldadura en frio en un equipo de molino de alta

energia. Esta técnica nos permite alear en estado soélido multiples materiales. [6]

El aleado mecanico para el desarrollo de los materiales compuestos de matriz
metalica (MCMM) es uno de los procesos mas eficaces, por realizarse en estado
sélido, es posible eliminar los puntos de fusion y solubilidades relativas por lo cual

se obtiene una aleacion dificil de obtener por otra via en forma de polvo.

2.2.1 Variables involucradas en el proceso de aleado mecénico.

En el proceso de aleado mecénico, se introduce la mezcla de polvos en un
recipiente cerrado en presencia de bolas, las cuales colisionan constantemente con
el polvo provocando eventos repetitivos de fractura y soldadura de las particulas,
generando una distribucibn homogénea y una disminucién constante del tamafio de
particulas, aspecto que favorece la dureza y la resistencia al desgaste en el material

compuesto metal — cerdmico. [7]

Es por ello que se requiere tomar en cuenta los siguientes parametros: [5]

Molino por utilizar: Existen diferentes tipos de molinos como los horizontales, los
controlados por fuerzas magnéticas y los molinos de impacto, destacando entre
ellos los molinos de alta energia (atricionador). La diferencia entre ellos radica en la
eficacia que se tiene con respecto a la cantidad de energia de molienda
suministrada al material.

El molino atricionador se caracteriza por contener hélices en su interior, las cuales
proporcionan el movimiento y velocidad de las bolas, elevando la cantidad de

energia generada durante el proceso.
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b)

Relacion entre la carga y bolas: En este radica el nimero de colisiones que el polvo
recibird por unidad de tiempo el cual crece a medida que el nimero de bolas
aumenta este favorece el fenomeno de soldadura en frio y fractura.

La atmésfera durante el proceso: Se utiliza para la prevencion de oxidacion y
contaminacion durante el proceso, sometiendo al material a un flujo de gas inerte,

usualmente suele ser argon, aunque también se suele emplear helio y nitrégeno.

Durante el aleado mecanico hay un el ciclo repetitivo de fractura y soldadura en frio,
provocando deformacion plastica, entre las particulas metélicas y el material
reforzante el cual se sitian en los limites interfaciales de las particulas metalicas,
hasta que la fractura y soldadura alcanzan un equilibrio, teniendo una distribucién

uniforme de reforzante en la matriz metalica. [8]

Los polvos iniciales de matriz y reforzantes determinan la evolucion del proceso,

clasificAndose: [5]

Dactil- ductil: En este predomina la soldadura, por lo cual se forma una estructura

laminar, obteniendo un intermetalico o aleacion.

Ductil-fragil: En este las particulas fragiles se van introduciendo dentro del material
dactil. La temperatura favorece la difusion que sucede dentro del atricionador,

obteniendo una homogenizacion del producto.

En la figura 2 se muestra esta evolucién estructural anteriormente mencionada, en
la cual se parte de, 1) Material de partida 2) Soldadura y fractura de las particulas.
3) Predominio de la soldadura, obtencion del polvo compuesto. 4) Afino de la

estructura, predominio permanente.
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Figura 2. Etapas durante el proceso de aleado mecanico en un material ductil-
fragil. [5].

c) Fréagil — fragil: En este caso predomina la fractura, dando lugar a la formacion de

capas ultrafinas.

B. Fogagnolo y col. [9] estudiaron el cambio de morfologia (ver figura 3) en base al
tiempo de aleado mecéanico, para un material con 15% de reforzante mostraba una
morfologia equiaxial a 4.5 h generando una menor compresibilidad, el material
reforzado con 5% muestra una morfologia aplanada indicativo de poseer una buena
compresibilidad, este necesitaria 8 h de proceso para llegar a la morfologia esférica
0 equiaxial, por lo que el porcentaje de reforzante afladido sin duda es un factor

clave durante el proceso.
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Figura 3. Esquema de la evolucién de la morfologia de los polvos con respecto al

tiempo, en el aleado mecéanico.

La técnica de aleado mecénico es eficaz para la fabricaciéon de nanocompuestos [8]
debido a:

Se obtiene una distribucion uniforme de las particulas nanométricas.
Se puede procesar mayor volumen de material reforzante.

Se reduce el tamafio de grano del material metélico (matriz) a la escala nanométrica.

Una mayor duracion de tiempo en el proceso provoca una mayor deformacion y por
consecuencia un incremento de la dureza de las particulas, las cuales se distribuyen

uniformemente y disminuyen de tamafio. [8]

El aleado mecanico es un método de procesamiento prometedor y econémico en el
cual se supera la aglomeracién de nanoparticulas, en los materiales de refuerzo de
tamafio a micras mejoran la resistencia de los materiales de matriz metalica, suele
disminuir la ductilidad. Por lo cual al incorporar particulas hanométricas se busca

aumentar la resistencia y ductilidad simultaneamente. [10]

Mediante la combinacion de aleado mecanico, métodos de compactacién en frio y
sinterizacion se ha logrado producir nanocompuestos de magnesio, en los cuales el
material reforzante de nanoparticulas se distribuye uniformemente. Obteniendo una

estructura mas fina gracias al aleado mecanico, asi mismo el sinterizado cierra los
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poros del material en su mayoria, obteniendo una densidad casi total, mejor

resistencia mecanica y ductilidad. [10]

La distribucion homogénea en la matriz de magnesio, el decrecimiento en el tamafio
de grano y la disminuciébn de poros mejora las propiedades mecénicas en el

compuesto. [11]

2.2.2 Influencia de tamafio de particula.

En las particulas de polvo, su tamafio y distribucion, es importante debido a que
tiene un efecto en las propiedades del compuesto. Cuando se tiene un mismo
tamafio de particula se obtendra mayor porosidad, si se tiene una distribucion de
dos diferentes tamafios de particula esta porosidad disminuye, asi mismo, si se
afiade un tercer tamafio de particula esta disminuira considerablemente y la

resistencia del material aumentara. [12]

Para la medicién del tamafio de particula existen diversas técnicas (tabla 2), que

permiten asegurar tamafios de particulas adecuados.

Tabla 2. Técnicas para la medicion de tamafio de particula. [12]

Método Tamafio de particula (um)
Cribado > 45
Microscopia con luz blanca 100 a 0.25
Microscopia con luz ultravioleta l1a0.11
Microscopio electronico 1a0.004
Absorcion de gases 20 a 0.002
Sedimentacion 10 a 0.050
Permeabilidad 100a 0.5
Difusion 0.01 a 0.001
Rayos - X 0.01 a 0.001
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2.2.3 Proceso de conformado.

El objetivo en esta etapa es la obtencion del maximo empaquetamiento y

uniformidad de las particulas, obteniendo un minimo encogimiento y porosidad. [12]

Formado por presion:
Es un método por compactacion de polvos el cual se lleva a cabo dentro de un dado
rigido, ejerciendo presion de manera axial o uniaxial ya sea en frio o aplicando

temperatura (ver figura 4).

COMPACTACIGN UNIAXIAL cwe HIP
COMPACTACION COMPACTACION ISOSTATICA EN
WF ISOSTATICA EN FRIO CALIEMTE

A

2 o o O o o g o o o o o

Q00O
0000

Figura 4. Esquema donde se muestra los diversos tipos de conformados de

polvos. [4]

El proceso de conformado consiste en el llenado de molde, compactaciéon y
obtencion del producto final. Cuando es aplicada la presion el esfuerzo es trasmitido
por el contacto por las primeras particulas, ocurriendo un deslizamiento entre una
con otra y ocasionando un reacomodo, obteniendo una disminucién de porosidad e
incrementando el nUmero de contactos intergranulares, como se muestra en la

figura 5.
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Poros intregranulares
Poros intergranulares

Granulos empacados esféricos Granulos empacados deformados

Figura 5. Cambios generados en las particulas de polvo y distribucién de tamafio

durante el proceso de compactacion. [12]

Las diversas etapas del comportamiento de la compresibilidad del polvo consisten
(etapa 1) en aplicar una carga sobre los polvos generando que estos se desplacen
y llenen los huecos, por lo cual su densificacion es alta, sin embargo al aumentar la

presion habra un aumento de deformacion plastica (etapa 2) [13].

2.2.4 Sinterizacion.

El proceso de sinterizacion se considera como la densificacion de un material
compactado, en el cual su objetivo es minimizar los poros y la obtencion de una

buena cohesion entre las particulas mediante aplicacién de calor. [12]
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En este proceso las particulas formaran un area de contacto x (ver figura 6),

conocida como interfase, en la cual como consecuencia el centro de las particulas

se ha movido a su particula vecina por una distancia y, este movimiento es producto

de la sinterizacion.

Figura 6. Modelo de sinterizacion. [12]

La sinterizacion en estado soélido involucra la cohesién mediante el movimiento de

las particulas. Para que se tenga una buena sinterizacién en estado sélido la fuerza

impulsora es la energia libre o potencial quimico (ver tabla 3) de la particula y sus

puntos de contacto entre las particulas vecinas. [12]

Tabla 3. Diversos mecanismos de sinterizacion. [12]

Tipo de sinterizado

Mecanismos de transporte

de material

Energia impulsora

Fase vapor

Evaporacion -

condensacion

Diferencias en fase vapor

Estado solido

Difusion

Diferencias en energia

libre o potencial quimico

Fase liquida

Flujo viscoso, difusién

Presion capilar, tension

superficial
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2.3 Magnesio.

El magnesio fue descubierto como elemento en 1808 por Sir Humpherey Davy, este
es producido a partir del cloruro de magnesio, el cual es extraido de minerales como

la dolomita y magnesita. [14]

Es uno de los materiales mas abundantes, su densidad es de 1.74 g/cm?, siendo
33% mas ligero que el Al. EI magnesio posee una estructura hexagonal la cual es
asociada con sus propiedades. [15]

2.3.1 Aleaciones de Magnesio

La codificacion de las aleaciones de magnesio se encuentra designada por la ASTM
B275, las primeras dos letras se indica los dos componentes principales de la
aleacion, los dos numeros seguidos de estos se refieren a la composicion con

respecto a los componentes. [16]

Sus aleaciones suelen ser comunmente con Al, Zn y Cu, las cuales son aplicadas

en el &rea médica, de transporte y la industria aeroespacial (figura 7). [15]

Magnesio y sus
aleaciones

Automotriz Biomédica Aeroespacial

1) endoprotesis

1)AZ91D cardiovasculares 1)AZ318B
2) AM50, AM60 2) Articulaciones de 2) AZ80A, ZK10
cadera

Figura 7. Aplicaciones de aleaciones de magnesio. [15]
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El magnesio y sus aleaciones han alcanzado un amplio campo de aplicacién por su

buena relacion resistencia — peso colocandose para su aplicacion en el area

automotriz. En la tabla 4. Se muestran propiedades mecanicas de aleaciones de

magnesio, procesadas por diversos procesos entre ellos la metalurgia de polvos.

[15]
Tabla 4. Aleaciones de magnesio aplicadas en el area automotriz.
S. | Material Propiedades Metodologia
No
1 | ZK60/SiC | Elongacion 350% Metalurgia de
polvos
2 | AZ61 Resistencia a la tension: 220 MPa, porosidad: | Metalurgia de
44.2 polvos
AZXE7113 | Resistencia a la tensién: 236 MPa, porosidad: 25 | Metalurgia de
polvos
3 | ZK61 Elongaciéon maxima: 659% 1 x 103 S, Metalurgia de
Maxima elongacioén: 283% 1 x 102 S polvos
4 | WE43-B Resistencia en tension: 220 MPa Fundicion
WE43 Limite elastico: 170 MPa, Resistencia en tension | Metalurgia de
ultima: 220 MPa y elongacion 2% polvos
6 | AZ31 Limite elastico: 145.8 MPa, Resistencia en | Fundicion por
tension: 256.4 MPa y elongacion: 10.2 % rodillo
7 | ZK60 Resistencia maxima en tensiéon: 456 MPa Metalurgia de
polvos
8 | Mg-1 Al- Resistencia méaxima en tension: 246 MPa Metalurgia de
0,3 wt% polvos
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2.3.2 Aleaciones de magnesio en la industria automotriz.

En la actualidad se estima un 70% de aplicaciones del magnesio en el area
automotriz, dado que en sistemas mdviles su peso se ve disminuido aumentando
su desempefio con respecto a la cantidad de energia siendo una fuente de energia

mas sostenible. [14]

El magnesio mejora la seguridad en automoviles debido a su relacion entre
resistencia mecénica y densidad, ademas de poseer buena ductilidad y absorcion
de energia, su buena conformabilidad de piezas con geometrias complejas le
permite ganar mayor area de aplicacién automotriz, una de sus limitantes es su baja

resistencia al desgaste y corrosion. [14]

Las aleaciones mayormente utilizadas en la industria automotriz son las AZ y AM
como las AZ91D, AM50A y AM60B estas poseen buenas propiedades mecanicas,

resistencia a la corrosion. [17]

En la figura 8 se muestran algunas piezas fabricadas en la industria automotriz, se
encuentran las columnas de direccion, volantes de conduccidén, paneles de
instrumentos, silleteria, pedales, carcasas de motor, contenedores para bolsas de

aire y embrague.

Figura 8. Ejemplos de componentes automotrices de aleaciones de magnesio, a)

marco de la puerta, b) colector de aceite, c) estructura del asiento. [18]
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Las aleaciones de magnesio se han incorporado continuamente a la industria

automotriz, en la tabla 5 se muestran algunas aplicaciones en el area automotriz

con respecto a las aleaciones AZ y AM.

Tabla. 5. Aplicaciones de aleaciones de magnesio para componentes

automotrices. [18]

Transmision del Partes internas Componentes del Componentes
motor y de las chasis estructurales
piezas
Bloque de motor Nucleos del volante Ruedas de varilla Soporte del
radiador
Caja de cambios Componentes del Brazos de Interior de la
asiento suspension puerta
Colector de Instrumentos del panel Cuna de motor Componentes de
admisién fundicion
Soportes Componentes de la Soporte trasero Tapa del perno de
columna de direccién la puerta
Convertidor Pedal de freno y
columna
Colector de Retenedor de bolsa de
aceite aire

2.3.3 Aplicacion.

Un piston es un componente en el motor, el cual se desliza en el interior del cilindro,

posee una geometria en forma de cilindro y formando parte de la cadmara de

combustién, este tiene como objetivo transferir la fuerza de los gases en el cilindro

a través de la biela generando movimiento al cigiefal. Los pistones son

comunmente fabricados de aleaciones de aluminio-silicio. [19]
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El pistdbn debe de cubrir con las siguientes caracteristicas: [19]

Transmitir la fuerza de los gases la biela.
Asegurar la estanquidad de los gases y aceite.
Absorber el calor producido durante la combustion y desplazarlo a las paredes del

cilindro para una posterior evacuacion.

Para poder realizar lo anterior mencionado, el piston debe de cumplir con lo

siguiente: [19]

Fabricacion precisa para que tenga un buen ajuste en el cilindro.

Dilataci6bn minima para las temperaturas en las cuales estara expuesto.

Estar hecho de un material ligero el cual le de las posibilidades de alcanzar mayores
velocidades.

Buena resistencia al desgaste y agentes corrosivos.

Las aleaciones aluminio silicio poseen alta resistencia al desgaste, asi mismo un

bajo coeficiente de expansion térmica. [20]
En la tabla 6 se citan las propiedades fisicas, quimicas y mecanicas del piston. [21]

Tabla 6. Propiedades de las aleaciones del piston. [21]

Caracteristicas fisicas, quimicas y mecanicas del material del piston

Composicion quimica Aleacién Al-Si
Conductividad térmica 155 W/m °C
Expansion térmica 19.4 108/K

Dureza 20 - 76 HRB
Calor especifico 850J/Kg°C
Densidad 2.69 g/ cm3
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Los gases generados en el proceso de combustion provocan un movimiento de
“vaivén” al piston, lo que hace que este transmita energia al cigtiefial mediante la
biela y posteriormente, empuje los gases de combustion fuera del cilindro. El piston
va sujeto a la biela por el perno, asi mismo en la cabeza del piston se encuentran

los anillos de compresion y engrase. [22]

En las aleaciones de aluminio-silicio, el silicio aumenta la vida del piston, sin
embargo, no puede mejorar a retener las altas temperaturas durante su

funcionamiento. [23]

Los materiales compuestos de aleaciones ligeras poseen un alto potencial en la
aplicacion dentro del motor como el piston, los cuales ofrecen una alta resistencia
en rigidez, temperatura, ademas poseen bajo coeficiente térmico, conduccién
térmica y resistencia a el desgaste. El Intermetédlico Mg2Si proporciona mejor
resistencia en las aleaciones aluminio-silicio proporcionando la obtencién de

tamafio de grano mas fino, el cual mejora la resistencia mecanica.

Los pistones de combustion interna mediante gasolina trabajan por medio de una
chispa (ver figura 9). Su proceso de fabricacion es mediante fundicion o forjado una
vez obtenido el material de la colada, se le realiza un tratamiento térmico de
envejecido para eliminar esfuerzos internos y homogenizar la aleacion para obtener

la dureza requerida en la pieza. [24]

Figura 9. Proceso de combustién interna. [24]
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Partes del pistén (figura 10):

e Cabeza: Parte del piston que en conjunto con la cabeza del motor, valvulas
y cilindro conforman la camara de combustidén, esta puede tener diversas
formas basada en el tipo de combustién y con el acomodo de las valvulas de

escape y admision.

e Landas: Es el espacio en el cual se colocan los anillos. Estos se localizan en
el piston; los cuales ayudar a prevenir el escape de los gases de combustion
entre las paredes del cilindro y el piston, ademas estos deben de garantizar
un buen sellado. También se cuenta con anillos de engrase o aceite los
cuales actuan para limpiar el exceso de aceite localizado en las paredes del

cilindro, haciendo que esta regrese al Carter de aceite. [25]

e Falda: Parte inferior del pistén la cual es la que mayor contacto tiene con el
cilindro de manera ascendente y descendente.

e Barreno de perno: Es la cavidad que posee el piston donde se alojara el

perno el cual une al piston con la biela.

Caboza
el pston

SUPEror de
COMPIasn

COMPeERoN

Pemo dol
Palan

Falda del peatn ——— ¢ >

_. Seguro del perna
Fig.10. Partes del piston. [24]
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Las principales causas que provocan desgaste en el piston son: [24]

Rozamiento con el cilindro.
Abrasion por pequefias particulas.

Efectos corrosivos de los productos de combustion (PH=2).

Se ha encontrado que la densidad del pistdn tiene un efecto sobre la friccion, al
reducirse el peso, se obtiene una reduccién de friccion de hasta un 20%. La
disminucién de masa permite que los motores de combustion interna alcanzando a
una mayor cantidad de revoluciones generando grandes potencias y mayores

aceleraciones. [26]

Aldape y col. [27] realizaron una simulacidén de elementos finitos (ver figura 11),
encontraron que la temperatura maxima de 209.04°C se genera en la parte superior
del piston (cabeza) y la temperatura mas baja fue de 92.3°C situada en la parte
inferior de la falda del pistobn. También realizaron un andlisis a los esfuerzos

generados siendo a 221.64 MPa situado en el orificio del perno.

i
1

Uni

197.02

17239

M1
1234
98519
73,894
49268
24643
0.018257 Min

000 25.00 50.00 (mm} a0 35.00 70,00 (mm})
[ EE— ES— [ EE—  S——

Figura 11. a) Analisis de temperatura, b) Analisis de esfuerzos. [27]
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2.3.4 Materiales compuestos con matriz de magnesio.

Los materiales compuestos de matriz de magnesio en la actualidad son materiales
potenciales, debido a su baja densidad, ademas de las buenas propiedades
mecanicas y fisicas como la mejora de propiedades como la dureza, amortiguacion,
su buen comportamiento ante el desgaste, fatiga y fluencia, todo esto por la adicion

de materiales reforzantes a la matriz metélica de magnesio. [28]

Las propiedades del magnesio por si solo son relativamente buenas, pero su
combinacion con materiales reforzantes es lo que hacen a los materiales

compuestos de matriz metalica de magnesio Unicos.

Los refuerzos deben de cumplir con ciertas caracteristicas como un tamafio
adecuado de particula y ser estables térmicamente. Los refuerzos que mayormente
son usados son el carburo de silicio (SiC), carburo de titanio (TiC), 6xido de aluminio
(Al203). La morfologia de los materiales reforzantes es también importante ya que
tienen un efecto en la resistencia y estabilidad del material compuesto. Los
compuestos de matriz de magnesio suelen ser procesados mediante la metalurgia

de polvos, fundicidn por agitacion y técnicas de deposicion por pulverizacion. [28]

2.3.5 Nanocompuestos con matriz de magnesio.

La incorporacion de nanoparticulas, exhiben un buen efecto en el fortalecimiento
del compuesto, manteniendo la dureza de la matriz. AplicAndose en el campo

aeroespacial, industrial, electrénico y biomédico. [29]
Mediante la adicion menor de 3% de nanoparticulas, se logra un considerable

incremento de las propiedades mecanicas del compuesto, ademas de mejorar la

resistencia a la compresion.
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Debido a que las fuerzas de unidn entre las nanoparticulas son fuertes, la
humectabilidad del magnesio y las nanoparticulas es muy baja, por lo que se

requiere de procesos que permitan una eficiente dispersion.

Los procesos mayormente empleados para la fabricacion de nanocompuestos de
matriz de magnesio son: Vibracion ultrasénica, deposicion de fusion desintegrada

(DMD), agitacién por friccion y aleado mecanico.

Los nanocompuestos con matriz de magnesio son un excelente candidato para ser
introducido en la industria automotriz, de ser asi, el consumo de combustible se
reduciria en un 7% si el peso se redujera en un 10%, si los materiales de la industria
automotriz se remplazan por magnesio y sus compuestos habria una reduccién de

22-77% en su peso.

Los nanocompuestos desarrollados poseen estabilidad térmica y dimensional, los
cuales pueden ser usados como bloques de motor, la industria aeroespacial
demanda el ahorro de peso por lo que la aplicacion de magnesio y sus compuestos

minimizarian considerablemente el consumo de combustible.

Un estudio donde se utilizaron nanoparticulas de MgO como reforzante en la matriz
de Mg se obtuvo un aumento del 75% en la microdureza, también se observé una
mejora considerable en el limite elastico, con la adicion de 0.5% volumen de

nanoparticulas. [30]

Los nanocompuestos tienen menos posibilidades de fallar debido a la descohesion
interfacial entre las nanoparticulas y la matriz metélica logrando una reduccién del
area, también el coeficiente de expansion térmica es mas estable en los

nanocompuestos en comparacion con los materiales compuestos convencionales.
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Estudios revelan que los materiales reforzantes de tamafio nanométrico mejoran las
propiedades mecanicas sin generar ningun efecto en la ductilidad. A las cuales se

les atribuye a: [31]

La presencia de particulas cerdmicas o metalicas con mayor dureza, las cuales
actian como una restriccion a la deformacién de la matriz.
El aumento de la cantidad de dislocaciones en la matriz.

La reduccion de tamafio de grano.

La producciéon de material compuesto base magnesio con diversos porcentajes de
nanoparticulas de Al20s como material reforzante por aleado mecéanico, fue
reportado con una distribucion homogénea en la matriz y minima porosidad, un
aumento de dureza, del mdédulo elastico y la resistencia a la tensién; con la adicion
de 0.66% de Al203 se logré una mejora considerable en las propiedades mecanicas,
demostrando que la adicion de nanoparticulas cambia la matriz de magnesio de
fragil a duactil. [32]

2.4 Refuerzos utilizados para la fabricacién de materiales compuestos.

Los materiales reforzantes se pueden clasificar en tres diversas morfologias: [2]

Fibras continuas: Suelen emplearse muy poco debido a una posible reaccién con la
matriz por el uso de temperaturas altas.

Whiskers: Deben de poseer un didmetro menor de 1 um y longitud maxima de 100
um, por lo cual se les considera refuerzos discontinuos. Estos suelen presentar
mejores propiedades que las fibras continuas y asi mismo menor costo.

Particulas: Suelen ser los refuerzos mas econdmicos, obteniendo una mayor
isotropia en propiedades. Su control de tamafio como la pureza deben de ser sus
principales caracteristicas.

Refuerzo tamafio nanométrico: Estos ofrecen una amplia gama de propiedades en
comparacion con los de tamafio micrométrico. Se han utilizado SiC, Al203, Y203y

SiOz2 e incluso nanotubos de carbono. [3]
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Las particulas reforzantes utilizadas en las aleaciones de magnesio, suelen ser
particulas ceramicas como nitruros, carburos, 6xidos y boruros. [33] En la figura 12
se muestra las diversas morfologias en que se pueden encontrar los materiales

reforzantes.

Figura 12. Materiales compuestos de matriz metélica reforzados con fibras
continuas, whiskers y particulas. [33]

2.4.1 Materiales hibridos.

Cuando se utiliza mas de un tipo de material reforzante el material compuesto se
denomina compuesto hibrido, en el cual se aprovecha las caracteristicas
particulares de cada uno de los reforzantes. La clasificacién de materiales hibridos

en base a su naturaleza quimica se establece de la siguiente manera: [34]

Clase I: Toma en cuenta las interacciones de materiales organicos e inorganicos de
acuerdo con su estructura, aquellos que poseen uniones débiles, como lo son las

de Vander Waals, enlaces por puente de hidrogeno.
Clase II: Se producen en una fuerte interaccion entre los diversos componentes

estructurales, basados en enlaces covalentes o enlaces de coordinacion obteniendo

una estabilidad en el material hibrido.
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Mediante el desarrollo de la tecnologia hibrida se ha prestado mayor atencion a los
compuestos de matriz de magnesio hibridos los cuales presentan mejores

propiedades mecanicas y resulta mas econémico. [35]

Se han fabricado materiales hibridos de matriz magnesio puro (99%) con cerdmicos
tales como SiC y Al203-SiO2 (mullita), obteniendo un aumento de la resistencia a la
tension del material compuesto, generando una disminucion en la plasticidad en el
material compuesto de matriz de magnesio y por tanto obtuvieron una mayor

capacidad de amortiguacion que el magnesio puro. [35]

2.4.2 Silice (SiO2).

La silice o dioxido de silicio (SiO2) posee tres formas cristalinas: cuarzo, cristobalita
y tridimita, las cuales son sumamente complejas, sus enlaces se encuentran
relativamente abiertos y sus &tomos no se encuentran empaquetados al maximo,

por lo que como consecuencia poseen densidades bajas (ver tabla 7). [36]

Tabla 7. Propiedades quimicas y mecdnicas de la silice. [36]

Silice SiO2
Temperatura de fusion 1713 °C
Densidad
Cuarzo 2.65 g/cm?
Tridimita 2.27 g/lcm3
Cristobalita 2.32 g/lcm?3
Resistividad eléctrica 10**Q —cm
Moédulo de Young 69 GPa
Modulo de ruptura 110 MPa
Tension 69 MPa
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La silice posee enlaces covalentes, sus atomos de silicio estdn enlazados con
cuatro atomos de oxigeno como vecinos por lo que posee una estructura tetraédrica.
Los tetraedros en la silice tienen un comportamiento como grupos iénicos, en donde
los iones de oxigeno se encuentran en las esquinas de los tetraedros atraidos por
otros iones, con el fin de establecer un equilibrio entre las cargas. [37]

En los materiales ceramicos es comun el polimorfismo, existen dos tipos, la primera
transformacion de desplazamiento la cual es reversible, contrario a las
transformaciones reconstructivas ya no regresan a su estado original. Las
transformaciones desplazamiento y transformaciones reconstructivas son comunes

en los silicatos. [36]

En la silice se llevan a cabo las transformaciones de desplazamiento y
reconstructivas, la silice a temperatura ambiente se presenta como cuarzo, la
tridimita y la cristobalita, se encuentran en componentes ceramicos en formas
metaestables, ya que que la transformacién reconstructiva en la silice es muy lenta.
En la figura 13 se muestran las transformaciones polimérficas de la silice, con

respecto a sus transformaciones de desplazamiento y reconstructivas segun sea el

Ccaso.
Reconstructiva Reconstructiva
— » Tridimita Cristobalita
Cuarzo alto _—
- alta B —— alta
867 °C 1470 °C
Desplazamiento A Vol. Desplazamiento AVol. Desplazamiento Aol
573°C 1.6% 160°C 0.3 % 200 °C—270°C >3%
v
Cuarzo bajo Tridimita . .
. Cristobalita
media
baja
Desplazamiento A Vol
105 °C 0.8%
v
Tridimita
baja

Figura 13. Formas cristalinas que presenta la silice SiO2. [36]
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En la figura 14 se presenta el diagrama de fases de la silice, donde se muestra cada

una de sus formas cristalinas con respecto a la presion y temperatura.

573°C
870°C

. 1470°C -
1713°C

b e e e e e — e —

ristobalita

: ' _mdimiﬁa B

Presion (atm)

Cuarzo @

o

Temperatura (°C)

Figura 14 Diagrama de fases presion — temperatura de la silice SiOz. [37]

Como se ha mencionado la silice (SiO2) es uno de los minerales mas abundantes
de la tierra, este se encuentra de forma tetraédrica mediante enlaces de atomos de
silicio con oxigeno, se presenta de forma cristalina como el cuarzo, tridimita y
cristobalita que poseen un ordenamiento de largo alcance en sus atomos y una

homogénea distribucién de su estructura. [38]

La silice también puede presentarse de forma no cristalina, la silice amorfa se
encuentra en la naturaleza en el épalo, tierra de diatomeas, asi como en depdsitos
de metales, su ordenamiento es de corto alcance. La silice amorfa posee una baja
densidad en comparacion con la silice cristalina, esto asociado a su falta de

estructura cristalina. [39-40]
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A continuacion, en la figura 15, se muestra la distribucion de la silice en su estado
cristalino y amorfo.
® Atomo de silicio

O Atomo de oxlgeno

Figura 15. a) estado cristalino y b) estado amorfo. [36]

En la industria de revestimientos y pinturas, la silice amorfa es utilizada para
aumentar la viscosidad, debido a que la silice amorfa posee grupos silanol (Si-OH)
reaccionan formando enlaces de hidrogeno entre si, formando redes
tridimensionales que generan un alto volumen de esta red limitando la movilidad de
las moléculas de liquido, generando un gel coloidal, para su uso en dicha aplicacion.
[41-43]

Las nanoparticulas de silice amorfa poseen una 6ptima reaccién en estado sélido a
temperatura baja, debido a su area superficial y al estar en contacto con el polvo de
magnesio la silice amorfa es un material precursor del siliciuro de magnesio donde
los atomos de Mg reaccionan con el SiO2, formando una capa de Mg2Si alrededor

del grano en la etapa de sinterizacion. [44]

También se ha identificado mediante DRX la existencia de MgO y Mg2Si entre las
reacciones entre Mg y SiOz, siendo estos productos in situ entre ambos materiales

en el proceso de sinterizacion. [45]
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La fase MgO y Mg2Si son fases intermetalicas generadas durante el tratamiento de
sinterizacion y no por la activacion mecéanica durante el aleado mecanico, sin
embargo, éste ayuda a la acelerada formacion de estas fases, en el cual estos
mecanismos de refuerzo dependen del endurecimiento, efecto de la dispersién de
las finas particulas de Mg2Si y MgO distribuidas homogéneamente en la matriz. El
intermetalico Mg2Si ayuda a la mejora de las propiedades mecanicas, a la

resistencia a la corrosion y al desgaste del compuesto de magnesio. [46]

Asgari y col. [47] Estudiaron la incorporacion de SiO2 en la aleacion MgAZ91D,
identificaron la presencia de Intermetélicos como 6xido de magnesio (MgO) y el
siliciuro de magnesio (Mg2Si), este actia como obstaculo para las dislocaciones
generando una mayor resistencia mecanica, posee una baja densidad (1.99 g/cm?),
puntos de fusion (1085 °C), alta dureza, asi mismo un bajo coeficiente de expansion

térmica y alto médulo de Young (120 GPa).

Hincapié y col. estudiaron el efecto de la micro-silice como cristobalita y nano-silice
amorfa sobre las propiedades del fibrocemento, en donde se encontré que mediante
el porcentaje afiadido de nano-silice amorfa al 5% tiene un efecto positivo sobre las
propiedades mecanicas, asi como la buena interaccion de la hano-silice amorfay la
portlandita generando como producto in situ a la tobermorita en este tipo de

materiales. [48]

El estudio realizado por Urefia y col. analizaron recubrimiento de nano-silice amorfa
en compuestos de matriz de aluminio reforzados con particulas de SiC con el
objetivo de prevenir la degradacion durante fusiones, encontrando que la nano-silice
amorfa actlia como un retardante en la degradacion del material permitiendo a el

material estar mas tiempo en contacto durante la colada. [49]
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2.4.3 Wollastonita (CaSiO3)

La Wollastonita es un metasilicato de calcio, este se produce a partir de procesos
metamorficos hidrotermales proveniente de sedimentos de calizas con silice, en el
cual la silice avanza por los planos de fractura en la masa calcarea reaccionando y

dando origen a la depositacion de wollastonita. [50]

Esta se presenta a baja temperatura (x —CaSiO3) que se presenta de dos tipos: la
forma monoclinica Wollastonita (parawollastonita) y la estructura triclinica
Wollastonita, ambos tipos son similares, sin embargo, se diferencian por su

inclinaciéon del plano axial en la estructura triclinica.

La Wollastonita a alta temperatura (8 — CaSi0O3;) denominada pseudowollastonita
posee una estructura triclinica con planos perpendiculares a los tres ejes
cristalograficos, por lo que su estructura se determina como pseudohexagonal, esta
transforma a 1125 °C. [50]

En latabla 8 se describen las propiedades generales de la wollastonita (8 — CaSiO3)

en forma triclinica conocida como pseudowollastonita.

Tabla 8. Caracteristicas generales de la wollastonita (forma triclinica). [50]

Wollastonita (8 — CaSi03)
Composicion 48.3% CaO, 51.7% SiO2 (% e.p)
Masa molecular 116 g/mol
Densidad 2.8-2.9 g/cm3
Punto de fusion 1544 °C
Dureza (Mohs) 4-5
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La wollastonita en el &rea ceramica posee una baja contraccién, una alta resistencia
en flexion, baja expansidon en humedad y baja expansion térmica. Existe una
demanda creciente de la wollastonita para su enfoque en materiales hibridos en los
cuales se requiere resistencia al choque térmico y capacidad de aislamiento térmico
a altas temperaturas, por lo cual la wollastonita puede contribuir significativamente
como material reforzante, debido a que ofrece un mejoramiento en la

compactibilidad entre la carga — material. [50]

Investigaciones confirman que conforme se va adicionando como material
reforzante CaSiOs a la matriz de magnesio, el material compuesto adquiere mayor

dureza y resistencia a la compresion.[7]

2.5 Técnicas de analisis.

2.5.1 Difraccion de rayos X (DRX).

Con ésta técnica una variedad de informacidn es posible obtener gracias al
fendémeno de la difraccion que sufre un haz de rayos X emitido por el tubo generador,
viajando en forma de ondas y al impactar la muestra, el fenébmenos de la difraccién
se lleva a cabo, teniendo como requisito indispensable la generacion de ondas
constructivas al momento de la difraccion lograndose cuando se lleva a cabo a un
angulo especifico que permite la coherencia de las ondas, cumpliendo con la ley
conocida como ley de Bragg. [37]

A
2dpkr

sen 9 =

(1)

Donde el angulo @ es la mitad del angulo generado entre el haz difractado y la
direccidon del haz, 4 es la longitud de onda de los rayos x y dp; es la distancia

interplanar. [37]
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Las ondas constructivas, difractadas, son captadas por el detector a diferentes
angulos, generando un grafico conocido como difractograma y es mediante una
adecuada interpretacion que se puede tener acceso a una gran diversidad de
informacion como la fase presente, estructura cristalina y mediante refinamiento de

difractograma, la cuantificacion de fase y microdeformaciones, etc.

Cuando el material se encuentra en forma de polvo, siempre habra celdas unitarias
cuyos planos (hkl) queden orientados en el &ngulo adecuado que satisfagan la ley
de Bragg. Por lo cual se producira un haz difractado, a un angulo 26, el
difractometro registra los angulos 26 difractados, originando patrones de difraccion

conocidos como difractogramas.

La técnica de difraccion de rayos X permite determinar el tamafio de cristalita,
mediante la ecuacion de Scherrer en base a la reflexion de un plano en especifico.

La ecuacion de Scherrer se expresa como: [51]

_ kK2
_ﬁCOSQ (2)

Donde: D es el tamafio de cristalita (nm), K es la constante de Scherrer (0.9), A es
la longitud de onda de la radiacion de rayos X (0.15406 nm), p FWHM es el ancho

de la reflexion a la mitad de la altura y 8 es el angulo de difraccién de la reflexion.

42




2.5.2 Microscopia electronica de barrido (MEB).

La microscopia electrénica de barrido es una técnica para caracterizar materiales y
evaluar morfologias de particulas, ademas de conocer la composicién elemental de

la muestra a través de imagenes y microanalisis respectivamente.

El microscopio electrénico de barrido es un equipo que es capaz de generar dos
tipos de imagenes, imagenes de electrones secundarios y retrodispersados, con los
primeros es posible definir morfologias de superficies, de particulas, de fases, etc.
y en las segundas se permite la evaluacion de la distribucion composicional de los
elementos en la muestra, dando un indicativo de la composicién diferente de la
muestra, sin definir los elementos presentes, solo por tonalidades de grises
relacionadas con el numero atobmico de cada uno de los elementos presentes en la

muestra.

El microandlisis se realiza en base a la evaluacién de los valores energéticos de las
radiaciones que emiten los atomos de la muestra al llevarse a cabo saltos cuanticos
de sus electrones al buscar un estado de minima energia de los atomos cuando han
sido llevados a un estado de excitacion por el impacto de los electrones del filamento

del microscopio sobre la muestra.

El haz de electrones “barre” la muestra, produciendo electrones secundarios y
retrodispersados que al ser captados por los detectores identificados por los
nombres de los mismos tipos de electrones (secundarios y retrodispersados)

transforman la sefial en imagenes de los tipos descritos anteriormente.
Un detector de energia evalla los valores energéticos de las radiaciones y por ser

caracteristicas de cada elemento, es posible generar un difractograma con valores

energéticos asociados a cada elemento.
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2.5.3 Microscopia optica (MO).

La microscopia Optica permite tomar imagenes de la superficie de una muestra,
posterior a una preparacion metalografica, a diferentes aumentos (no mas de
1000X), con ello es posible definir la presencia de fases, cuantificarlas y realizar
analisis diversos como medicion del tamafio de grano. La muestra es iluminada por
la parte posterior, obteniendo asi una imagen invertida en el plano focal el cual
posteriormente es recombinado debido a las lentes proyectoras para obtener una

imagen aumentada.

2.5.4 Andlisis térmico.

El analisis térmico permite conocer el comportamiento del material cuando es
sometido a calentamiento. Las diversas técnicas permiten medir una propiedad
fisica en especifico o productos de reaccion en base al sometimiento del material al
calor. [52]

En la tabla 9 se muestran algunas de las diferentes técnicas de analisis térmico,

enfocada a la propiedad de estudio. [53]

Tabla 9.Técnicas de andlisis térmico.[53]

Técnica Abreviacién Propiedad
Termogravimetria TGA Masa
Andlisis Térmico Diferencial ATD Temperatura
Calorimetria Diferencial de Barrido CDB Entalpia
Andlisis Termomecanico ATM Propiedades mecéanicas
Termodilatometria Dimensiones
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Existen diversos tipos de analisis térmicos entre los que destacan:

El analisis termogravimétrico (ATG) permite medir la variacion de peso en
base a la temperatura, ya sea bajo condiciones de velocidad de
calentamiento o enfriamiento controlado. [53]

La termogravimetria permite estudiar descomposiciones, la estabilidad
térmica, composiciones, la determinacion de contenidos de humedad,
formacion o liberacion de compuestos.

La curva termogravimétrica o termograma de un material puro puede
considerarse como la “huella dactilar” debido a que muestra el
comportamiento de este ante determinadas temperaturas, permitiendo

conocer los procesos fisicoquimicos que experimenta el material.

Andlisis térmico diferencial (ATD) consiste en comparar una muestra de
referencia con la muestra analizada, en funcion con la variacion de
temperatura mediante el sometimiento de la sustancia a un programa de
temperatura controlada. [54]

Los cambios que se presentan se deben a procesos exotérmicos o
endotérmicos, manifestados en un termograma como una alteracion en la
grafica y que deben asociarse a las reacciones de la muestra ante el cambio
de temperatura. Reacciones como la deshidratacion, reduccion o cambios
de fases dan lugar a efectos endotérmicos (absorcion de calor), en el caso
de reacciones de oxidacion, descomposicion o procesos de adsorcion se
deben a efectos exotérmicos (desprendimiento de calor), produciendo un

termograma.
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2.5.5 Dureza Vickers (HV).

El ensayo de microdureza se basa se basa en la ASTM — E384 [55], implica la
resistencia de un material a ser penetrado por ende a ser deformado. La dureza
Vickers permite evaluar la dureza en superficies de area muy pequefia, asi como la
dureza de microconstituyentes presentes en el material, por lo que la superficie de
la probeta debe contar con acabado metalogréfico y con ataque en el caso de ser

necesario ubicar el area de ensayo.

En el ensayo de dureza Vickers se emplea un penetrador de diamante de forma
piramidal de base cuadrada con angulos de cara de 136°, esta se define como la
relacion de la cargar al area de la superficie de la huella, donde se obtiene una
huella perfecta de forma cuadrada, aunque esta depende del material como se
muestra en la figura 16. [56]

La determinacion del valor de dureza se obtiene al ingresar en la ecuaciéon de la
figura 16, el valor de la diagonal de la huella cuadrada dejada por el indentador,
donde la huella debe ser lo mas perfecta posible, en la figura 17 se observan

diferentes huellas obtenidas en condiciones anormales (b y c).

huella HY = 1,85::3 P

p=DBUD2 (.,
D1

P
136° E Donde:
P = carga aplicada (Kg)
b

+

HV = dureza vickers
D2z

ENSAYO DE DUREZA VICKERS

Figura 16. Esquema de la indentacién del ensayo Vickers y la formula para el

calculo de dureza.
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la)

Figura 17. Tipo de huellas obtenidas en microdureza Vickers a) huella perfecta, b)
huella forma de almohadilla debido a un hundimiento, c) huella abarrilada
producida por rebordeado. [56]

2.5.6 Dureza Rockwell (HR).

El ensayo de dureza Rockwell bajo la norma ASTM-E18 se basa a la profundidad
de la oposicién de un material a ser penetrado bajo una carga constante, como
medida de la dureza. Aplicandose inicialmente una carga preliminar con el fin de
asentar la probeta para que ésta no se mueva, para este ensayo no se requiere de
una preparacion previa de la superficie mas que esta sea plana lo cual es
beneficioso debido a qué se aminora la tendencia al rebordeado o el hundimiento
en la superficie del material por el indentador.

Se emplean tres tipos de indentadores: Diamante en forma de cono el cual se le
conoce como penetrador Brale y otros dos esféricos de acero 1/16 y 1/8 de pulgada.
En el ensayo Rockwell se depende de la carga y del tipo de indentador utilizado por
lo cual es necesario especificar siempre la combinacion empleada. La dureza

Rockwell se indica como HR seguido de la letra de la escala utilizada [56]
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Hay dos clasificaciones generales de Rockwell: Dureza Rockwell y Rockwell
superficial la diferencia entre ellas se debe a las fuerzas utilizadas en el ensayo (ver
tabla 10). Para dureza Rockwell la fuerza preliminar es de 10 kgf y las fuerzas
méaximas totales son de 60 kgf, 100 kgf, 150 kgf, para Rockwell superficial la fuerza
de ensayo preliminar es de 3 kgf y las fuerzas totales son de 15 kgf, 30 kgf y 45 kgf.
[57]

Tabla 10. Escalas de dureza Rockwell.

Simbolo escala Indentador Fuerza total (Kgf)
B Bola 1/16 in (1.588 mm) 100
c Diamante 150
A Diamante 60
D Diamante 100
E Bola 1/8 in (3.175 mm) 100
F Bola 1/16 in (1.588 mm) 60
G Bola 1/16 in (1.588 mm) 150
H Bola 1/8 in (3.175 mm) 60
K Bola 1/8 in (3.175 mm) 150
L Bola 1/4 in (6 350 mm) 60
M Bola 1/4 in (6.350 mm) 100
P Bola 1/4 in (6.350 mm) 150
R Bola 1/2 in (12.70 mm) 60
L] Bola 1/2 in (12.70 mm) 100
v Bola 1/2 in (12.70 mm) 150

2.5.7 Resistencia ala compresion.

El ensayo de compresion bajo la norma ASTM E9. [58] La resistencia a la
compresion es la oposicion que tiene un material al aplastamiento, este ensayo es
comun en materiales que deben de soportar cargas. En este ensayo se somete a
una carga compresiva, la muestra es cilindrica o prismatica, influyendo los defectos

como, grietas, poros, impurezas en el material, asi mismo el tamafio de grano. [12]
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En este ensayo se genera un estado de compresion axial en una probeta con una
geometria establecida, el cual parte de la carga longitudinal aplicada a la probeta a
través de una fuerza de compresion, esta es aumenta continua y lentamente hasta

que la probeta fractura. [59]

Para determinar la fuerza a la compresion presentada en la ecuacion 3, o, es

calculada con la fuerza maxima Fy y el area inicial de la probeta 4,.

or = 3 3)

Ao

Cuando se tiene una probeta circular se calcula mediante la siguiente ecuacion:
nd?
Ay =— 4)

Donde 4, es la seccién transversal inicial (mm?), y d es el diametro de la probeta
(mm). Cuando se llega a la fractura & (ver ecuacion 5) se relaciona el cambio de
las longitudes iniciales L, , calculando la longitud final L después de esta (figura

18).

gr = ~—L X 100% (5)

[

Figura 18. Diagrama de cambio de longitudes con respecto a el ensayo de

compresion.
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La cantidad y tipo de deformacién generado en la probeta depende de la resistencia
de los enlaces atdbmicos del material, y este se interpreta mediante el diagrama

esfuerzo — deformacion. En donde se puede deducir:

Médulo de elasticidad: Segmento de recta, en el cual se deduce la relacién entre la
zona eléstica y plastica.

Limite elastico: En este segmento, el material regresa a su estado original.
Esfuerzo méaximo: Es la carga maxima del material visualizada en la curva
esfuerzo-deformacion.

Esfuerzo de Rotura: Es el ultimo esfuerzo generado en el material durante la rotura.

En los materiales compuestos al ser incorporado un material reforzante a la matriz,
se elevan sus propiedades mecéanicas y se disminuye la ductilidad, como se muestra
en la figura 19. [60]

02lanjs3

4—:— Compuesto

Deformacion

Figura 19. Diagrama esfuerzo — deformacion con respecto a un material

compuesto. [60]

Aboudzadeh y col.[61] desarrollaron un material compuesto conformado por Mg, Zn
y Ca, por medio de metalurgia de polvos en el cual se afiadié cuatro diferentes
porcentajes de refuerzo (0, 1, 25 y 5% e.p) de hidroxiapatita de tamafio
nanomeétrico, en el ensayo de compresion se obtuvo un aumento de 295 a 322, 329
y 318 MPa con respecto a los diversos porcentajes afiadidos, obteniendo el

siguiente diagrama esfuerzo — deformacion (figura 20).
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Figura 20. efecto de los diversos porcentajes de reforzante en la curva esfuerzo —
deformacion en el compuesto MZC. [61]

2.5.8 Densidad.

La densidad es una propiedad que mide la masa por unidad del volumen. Existen

diversos tipos de densidad:

Densidad cristalogréfica: Es la densidad ideal la cual es calculada a partir de datos
en la cual la red se encuentra libre de defectos, en la cual se toman en cuenta el
tamafo, peso y empaquetamiento de los elementos.

Densidad tedrica: Es considerada como la densidad cristalografica, pero es
considerado soluciones sélidas y fases multiples, la cual se calcula a partir de la
regla de las mezclas (ver ecuacion 6), donde W representa la fraccion en peso y p
la densidad de cada uno de los materiales involucrados. [62]

pt = pmatriz * Wmatriz+ pref sWref 1+ pref 2+ W ref 2 (6)
Densidad total: Es la densidad en la cual se incluye los defectos presentes en la red,
sus fases y porosidad debidos al procesamiento del material, esta es determinada

por el principio de Arquimedes, donde se basa en la diferencia entre el peso del

cuerpo en aire comparado con su peso en agua.
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La densidad del material hibrido se determina para estimar el nivel de porosidad, la

cual se calcula en base al principio de Arquimedes. [62]

maire

p experimental = X p agua (7)

maire—m agua

J. Kumary col. [62] desarrollaron un material hibrido reforzado Al-SiC-Cr, en el cual
reportaron que al incrementarse el porcentaje de reforzante aumenta la densidad,
ademas se observd un incremento de la porosidad con respecto al aumento de

reforzante.

El % de porosidad se calcula por medio de: [62]

p experimental
p teorica

% porosidad = (1 )x 100 (8)

2.5.9 Ensayo de degradacion.

El magnesio y sus aleaciones poseen una alta reactividad en sistemas salinos, asi
como en la humedad del ambiente, por lo que tiene una alta tendencia a la formacién
a la formacion de productos como el MgO y Mg (OH)2, ocasionando un
aceleramiento en la corrosion del material por lo que resulta desventajoso por lo que
se requiere de mayores estudios para evaluar sus propiedades mecéanicas en estos

ambientes. [63]

La morfologia superficial se puede observar en MEB después de ser sumergidas en
las soluciones analizando los productos de reaccion después de su inmersion y asi

mismo el cambio de pH de la solucién. [64]

En base en la ASTM G44 - 99 el procedimiento para el ensayo de corrosion
mediante la inmersién alternativa bajo tensién en cloruro de sodio (NaCl) al 3.5%.
Este ensayo puede ser aplicado diferentes metales y sus aleaciones los cuales

muestren susceptibilidad a los iones de cloruro. [65]
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2.5.10 Analisis fractografico.

La fractografia es el estudio de la superficie de fractura de los materiales utilizando

diversos métodos fractogréficos con el fin de conocer el comportamiento del material

ante ensayos mecanicos o fallas en estructuras ingenieriles.

La fractura de los materiales inicia con la formacion de pequefas cavidades, bajo

un esfuerzo aplicado, en un tiempo determinado la grieta avanza hacia la superficie

Existen dos tipos de fractura: fragil o ductil en base a la deformacion plastica

presente en el material. La fractura fragil tiene una rapida propagacion de una grieta,

con un minimo o nula deformacion plastica, contrario a esto, la fractura ductil ocurre

posterior a una considerable deformacion plastica generando una fractura en forma

de cono previo a la falla como se presenta en la figura 21. [66]

(a) (b) (0)

Figura 21. a) Fractura ductil, b) fractura moderadamente ddctil y c) fractura fragil.

[36]
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La propagacion de la grieta es generada a la sucesiva y constante rotura de los
enlaces atomicos a lo largo de ciertos planos cristalograficos. ClasificAndose como
transgranular cuando la propagacion de la grieta se da través del grano (figura 22a)

y la fractura intergranular ocurre a lo largo de los bordes del grano (figura 22b).

Figura 22. Imagenes de MEB a) fractura transgranular y b) fractura intergranular.
[36]
Modos de fractura:

e Hoyuelos (Dimples): Es una fractura de alta energia que se origina debido a
la aplicacion de una sobrecarga al material. La causa principal de la fractura
es mediante la coalescencia de hoyuelos, estos se pueden originar en
regiones de alta tensién, la presencia de particulas como segunda fase y la
presencia de dislocaciones en el limite de grano. Entre mayor sea la tensién
en el material, mayor crecimiento tendra el hoyuelo, uniéndose con otros y
generando la propagacion de la fractura. Cuando los hoyuelos se nuclean en
limites de grano la fractura se presenta de forma intergranular, la profundidad
de estos puede ser mas profunda o superficial dependiendo de la plasticidad

del material.
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En materiales con una resistencia alta y poca deformacion estos hoyuelos se
unen con las grietas, y se propagan a lo largo de bandas de deslizamiento
presentandose una fractura por cizallamiento como se muestra en la figura
23. [67-68]

B
andas de deslfzamiento

Figura 23. Hoyuelos que se unen por bandas de deslizamiento. [67]

e Clivaje: Esta fractura es de baja energia, esta se propaga a través de los
planos cristalogréaficos. Las imperfecciones de los materiales provocan que
la propagacion de la fractura no sea homogénea por lo que se forma los
conocidos escalones de clivaje, marcas de pluma o patrones de rio, estas

marcas se unen en direccion de la fractura (ver figura 24). [67]

Patrones de rio

Plumas de clivaje Dlrecuon de la

fractura
Planos W

Escalones de

S Limite de grano
clivaje

Figura 24. Esquema de fractura por clivaje. [67]

55




Cuasi-Clivaje: Es la superficie de fractura que presenta clivaje y deformacion
plastica. La fractura de cuasi-clivaje se inicia como clivaje, mas sin embargo
a medida que la grieta crece esta se mezcla con hoyuelos y se genera lo que

se conoce como crestas de desgarro como se muestra en la figura 25.

Figura 25. Fractura por cuasi-clivaje en Mg Puro. [69]

Fatiga: Esta fractura es resultado de la aplicacion de una carga ciclica, estas
suelen producirse por el agrietamiento de planos de deslizamiento, pero
puede cambiar su direccion cuando se presenta ante defectos en el material
como el limite de grano iniciando su propagacion hacia la fractura. Su
caracteristica principal son las marcas de detencion de las grietas llamadas
estrias de fatiga, consecuencia de la oposicién del material frente a la grieta

de fatiga y constantes ciclos de carga. [70]

Estructura columnar: Este concepto se le da a ese escalonamiento que
presenta la superficie de fractura, asemejandose a largas columnas o
pliegues muy espaciados dentro del material (ver figura 26), esta morfologia
es el resultado de la deformacion plastica generada en el material y suele

presentarse en materiales con una estructura HCP.
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Figura 26. Imagenes de MEB de la aleaciéon ZK60 de magnesio (a) vista general y
(b) regiébn ampliada sefialando las columnas y hoyuelos en la superficie de
fractura. [71]

En el comportamiento de fractura del magnesio, Sankaranarayanan y col.
concuerdan que éste presenta una tendencia a fracturar en angulos de 45° a 60°
bajo el eje de ensayo de compresion, en los materiales compuestos es importante
tomar en cuenta el refuerzo, mas sin embargo el comportamiento en fractura es el

de la matriz de magnesio. [72-73]

El estudio realizado por Wong y col. a compuestos de Mg/Al203 con diversos
porcentajes de reforzamientos, indican que estos materiales presentan una
tendencia hacia la fractura fragil lo cual esta asociado con la estructura cristalina
HCP del magnesio. [74]

Se ha investigado que, debido a la naturaleza del magnesio, es un gran candidato
para materiales estructurales, al poseer una baja deformacién a temperatura
ambiente presentando sistemas de deformacibn como maclas, clivaje y
cizallamiento como un mecanismo de deformacion que predominan en este
material. [75-76]
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2.5.11 Mecanismos de deslizamiento.

En los materiales la resistencia y ductilidad son propiedades que se relacionan
altamente con la estructura cristalina del material, al generar un esfuerzo al material
es genera la deformacion ya sea plastica o elastica.

Esta deformacion activa ciertos mecanismos de deslizamientos el cual se conoce
como el movimiento de planos, este deslizamiento no solo puede presentarse en un
plano si no por regiones de planos paralelos conocidos como bandas de

deslizamiento. [66]

En condiciones de temperatura ambiente los metales con estructura HCP como es
el caso del magnesio poseen 3 sistemas de deslizamiento por lo que se tiene una
menor deformacion debido a su limitada zona plastica, Von Mises establece que se
requiere de la activacién de 5 sistemas de deslizamiento para que se tenga una

deformacion plastica homogénea.

En el magnesio los planos que se activan bajo carga a temperatura ambiente la
deformacion se da en el plano basal (0001), a temperaturas criogénicas y superiores
a los 200°C son activados los planos prismaticos y piramidales generando una
mayor movilidad de sus atomos. En el difractograma del magnesio, el plano
prismatico (1010) 6 (100) se localiza en 32° en 20, el plano basal (0001)
correspondiente a (001) difracta en 34° en 208 y el plano piramidal (1011) 6 (101) se

presenta en 36° en 26.
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En la figura 27 se muestra los planos de deslizamiento del magnesio. [77-78]

Figura 27. Planos del magnesio a) Basal (0001), b) Prismatico (1010) y c)
Piramidal (1011). [77]

2.5.12 Mecanismos de endurecimiento.

En los materiales compuestos de matriz metdlica, la adiccion de un refuerzo a la
matriz genera un cambio en el modulo de elasticidad del material. Para determinar
las propiedades elasticas de los materiales compuestos se elaboraron diversos
modelos basados en la teoria de la elasticidad, estos nos permiten calcular

tedricamente el limite de cedencia. [79]

Hall-Petch:

En este mecanismo se analiza el efecto del tamafio de grano sobre la resistencia,
los cuales son inversamente proporcionales, ya que al poseer un tamafio de grano
grande la resistencia es baja y el decrecimiento del tamafio de grano mejora la
resistencia del material. A continuacién, se muestra la ecuacion 9 Hall-Petch: [80]

OHall-Petch=KD~%5 9)

Donde K es el coeficiente de Hall-Petch en el Mg (280 MPa pm?) y D es el diametro
del tamafio de grano del material.

En los materiales compuestos, el tamafio de grano depende altamente de la
cantidad afadida de reforzante, a medida disminuye el tamafio de las particulas de

reforzamiento disminuye el tamafio de grano.
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Orowan:

El mecanismo de reforzamiento Orowan asocia el efecto que tiene el material de
reforzamiento en la resistencia del material. El aumento de la resistencia asociado
al efecto de las particulas dentro de la matriz del Mg se expresa mediante la

siguiente ecuacion:

0.13 Gb r
Oorowan = 1 ln; (10)

Donde, G es el médulo de cizallamiento del Mg (17.3 GPa = 17300 MPa), b es el
vector de Burgers del Mg (3.21 x 101° m), r y dp son el radio y el diAmetro medio de
las particulas y A es el espacio entre particulas entre el material reforzante dentro

de la matriz metélica de Mg. [81-82]

Taylor:
Relaciona la contribucién de la densidad de dislocaciones en el material, generado
por el desajuste del modulo elastico de la matriz y refuerzo que generan la presencia

de dislocaciones durante la deformacion. [83]

UEM:\E*“*G*b*\/PEM (11)

Donde: pg) €s la densidad de dislocaciones, a (0.5) es una constante, G es el
modulo de cizallamiento del Mg (17.3 GPa) y b es el vector de burgers del Mg (3.21
x 10-10 m).
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Coeficiente de expansion térmica:

El efecto del desajuste del CET entre la matriz y el refuerzo es importante a medida
que aumenta temperatura. Esto ocurre porque la diferencia de expansion de la
matriz y las particulas aumenta con el aumento de la temperatura, la generaciéon de
dislocaciones alrededor de las particulas genera un desajuste del CET, la ecuacion

12 describe este mecanismo: [83]
Ocgr = A*M %G x b x pgos (12)

Donde M es una constante del magnesio (6.5), A (0.2), b es el vector de Burgers
(3.21x10-10 m) y G es el modulo de cizallamiento del Mg (17.3 GPa).

Transferencia de carga:

En los materiales compuestos de matriz metalica la unidén entre matriz y particula
es importante ya que, al aplicar una carga en el material, la transferencia de carga
es generada en la matriz y en los materiales reforzantes. Por lo que se establece
la ecuacion 13. [84]

0,7=0.5VDp opyy (13)

Donde, Vp es la fraccion de volumen de las particulas afiadidas a la matriz metélica,

y oymg €s el limite elastico de la matriz de Mg.
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[ll. METODOLOGIA EXPERIMENTAL

3.1 Diagrama de procesamiento experimental.
En la figura 28, se presenta el diagrama experimental que se llevd a cabo en el

presente trabajo de investigacion.

Caracterizacion

- : de la materia
Acondicionamiento prima.
de materia prima — >
DRX
MEB
| ' !
Magnesio Escoria Silice
metallrgica
Caracterizacion f
quimica y V= 450 RPM l t=4h
microestructural - - Secado de
de los polvos Aleado Mecanico Silice
aleados.
ATD Mg/ CaSiO,/ SiO, T=120°C
DRX -
Carga aplicada = 4 ton # t=10s
MEB
Compactacion
axial en frio
T=450°C t=1 hi Atm = Ar DRX
Sinterizacion de MO
Ensayo de robetas en
compresion P —T > MEB
verde
Durezas:
HV - HRF
v MEB
Densidad
——»  Ensayo de
Degradacion compresion

Figura 28. Diagrama experimental.
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3.1.1 Acondicionamiento de materia prima.

En la presente investigacion, se utilizo para la sintesis del material hibrido polvo de
magnesio de pureza comercial (> 99.9 % e.p.) obtenido del desbaste del lingote de
Magnesio.

Como materiales de refuerzo se utilizaron: polvos de escoria metalurgica (EM) de
composicién quimica (% e.p.): (49.0% CaO, 38% SiOz2, 5% Al203, 2% MnO, 2%
Fe203 y otros 4% (tamafo de particula < 100 um) los cuales fueron previamente
acondicionados por el grupo de investigacion al que se pertenece. [85-86]

Como segundo material reforzante se trabajo con nanoparticulas de SiO2 grado
reactivo suministrados por Aldrich® (> 99.5 % e.p.) con tamafio de particula < 20
nm, a las cuales fueron sometidas a calor bajo una temperatura de 120°C en un

horno de secado.

3.2 Caracterizacion quimica, fisica y microestructural de la materia prima.

3.2.1 Andlisis por microscopia electronica de barrido (MEB).

Los polvos iniciales, asi como los provenientes de aleado mecanico se analizaron
por microscopia electrénica de barrido utilizando un equipo JEOL JSM-6610LV: Los
polvos se colocaron en cinta de grafito para su andlisis, usando un filamento de
tungsteno, mediante alto vacio y un voltaje de 20kV.

Las muestras se analizaron para visualizar la morfologia del polvo y se determinoé el
tamafio de particula, asi mismo se llevd a cabo un analisis de area y puntual por
EDX para obtener cuantitativa y cualitativamente los elementos presentes en las
muestras, también se realiz6 un mapeo de area para visualizar la distribucién

elemental en los polvos.
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3.2.2 Analisis por difraccion de rayos x (DRX)

La caracterizacion de los polvos de inicio se llevé a cabo por medio de difraccion de
rayos X utilizando un equipo XRD Panalytical Empyrean modelo Empyrean, en un
rango de barrido de 10° a 80° en 26, a un paso de 0.02°/s, radicacion de tipo CuKa,
para conocer las fases presentes en el material y con apoyo de la ecuacion, la

determinacién del tamafo de cristalita.

3.3 Procesamiento del material compuesto.

3.3.1 Aleado mecanico.

La sintesis de los materiales hibridos con diferentes porcentajes de reforzantes EM
y SiOz2 se procesaron en un molino atricionador marca Szegvari Attritor System tipo
B para la etapa de aleado mecénico con una relacion de carga/bolas 1:20, las bolas
utilizadas durante el proceso fueron de acero inoxidable con diametro de 9.16 mm,
el equipo opero durante 4 h con reposos de 10 minutos cada hora, a una velocidad
de 450 rpm en una atmédsfera de aire. Los diferentes sistemas de trabajo se
presentan en la tabla 11.
Tabla 11. Sistemas de estudio en el material compuesto.

Sistema Mg (% e.p) CaSiOs (% e.p) SiO2 (% e.p)
1 100 - -
2 85 15 -
3 97.5 - 2.5
4 95 - S
5 85 12.5 2.5
6 85 10 5

Posteriormente, los polvos provenientes de aleado mecéanico se analizaron

mediante MEB bajo las condiciones anteriormente mencionadas.
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3.3.2 Andlisis Térmico Diferencial (ATD).

La temperatura de sinterizacion se determind por medio de Analisis Térmico
Diferencial (ATD) utilizando un equipo TA Instruments Q600 SDT, con un
calentamiento de 30°C/min y en un rango de temperatura de 25 a 800°C con

atmosfera al aire.

3.3.3 Compactacion.

Los polvos obtenidos del aleado mecéanico de los diferentes sistemas fueron
introducidos en un dado, prosiguiendo con la compactacién de forma axial en frio
aplicando una carga de 4 ton para la obtencion de probetas en verde de forma
cilindrica con un didmetro de 7.7 mm y altura de 6.5 mm (ASTM E9-09).

3.3.4 Sinterizacion.

Las probetas cilindricas en verde se introdujeron a un molde de tabla de fibra
cerdmica recubierta con pintura de nitruro de boro, durante el proceso de
sinterizacion en un horno Lindberg/Blue® utilizando gas argén como atmaésfera a
una velocidad de calentamiento de 30°C/min, esta etapa tiene como obijetivo
obtener una mayor interaccion entre la matriz y los reforzantes.

La temperatura de sinterizacion se establecié mediante las pruebas de ATD.

3.4 Caracterizacion y evaluacién de propiedades fisicas, estructurales y
mecanicas de las probetas sinterizadas.

Una vez obtenidas las probetas sinterizadas fueron analizadas mediante difraccion

de rayos X, como se indico con anterioridad (ver seccion 3.2.2)
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3.4.1 Analisis por microscopia 6ptica (MO)

Las probetas obtenidas de sinterizado se analizaron por medio de un microscopio
optico Nikon Eclipse MA100 en el cual se determiné el tamafio de grano mediante

el software Image Pro-Plus mediante la norma ASTM E112. [87]

La preparacion materialografica consistié en desbaste en seco con lijas de SiC con
granulometria de 500 hasta 2400, y el pulido de las probetas utilizando pasta de
diamante de 0.25 y 1 um como medio abrasivo. Posteriormente estas fueron

atacadas por inmersién con Nital al 2% a un tiempo de 2 seg.

3.4.2 Evaluacién de dureza Vickers.

La evaluacion de la dureza Vickers se realizé bajo la norma ASTM E384 utilizando
un durémetro Buehler Microtmet 5103, bajo una carga de 500 g durante un tiempo
de 12 s, se realizaron 5 indentaciones a lo largo de la muestra con una distancia de

0.5 mm entre cada indentacion, obteniendo un promedio de cada sistema.

3.4.3 Evaluaciéon de dureza Rockwell.

La evaluacién de dureza Rockwell F se llevé a cabo bajo la norma ASTM E18-03 en
un durometro BUEHLER MACROMET5100T utilizando una carga de 60Kg,
realizando 5 indentaciones en la muestra y obteniendo un promedio de cada uno de

los sistemas.

3.4.4 Resistencia ala compresion.

La resistencia a la compresion se realizdé a probetas con una geometria cilindrica
las cuales tenian una relacion H/D de 0.8 de acuerdo con la norma ASTM E9-09, el
ensayo se llevd a cabo en una maquina de ensayos universales WP 300 GUNT
HAMBURG con capacidad de 20 kN a 3 probetas de cada sistema.
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3.4.5 Evaluacién de la densidad y porosidad.

La densidad de los materiales compuestos se determind experimentalmente
mediante el principio de Arquimedes, por medio de una balanza analitica marca
OHAUS modelo Voyager Pro la cual cuenta con un kit para la medicion de densidad.
La evaluacion de la densidad se realiz6 a tres probetas de cada sistema obteniendo
un promedio. La densidad experimental obtenida se asocio con la densidad tedrica

(ver ecuacion 7) y evaluar el porcentaje de porosidad (ver ecuacion 8).

3.4.6 Evaluacion de la degradacion

La evaluacion de degradacion en ambientes salinos se llevé a cabo en solucion
salina (3.5 % e.p. de NaCl en agua destilada) manteniendo un pH de 8-10 durante
diferentes tiempos de inmersion (0 a 6 h). Posteriormente las probetas fueron
analizadas por DRX y MEB para identificar los productos de reaccion con analisis
EDX, se evaluard el cambio en peso en las probetas a diferentes tiempos,
posteriormente a la evaluacion en soluciones salinas, las probetas fueron sometidas

al ensayo de resistencia a la compresion.

3.4.7 Evaluacion fractogréfica.

Las probetas ensayadas en compresion se analizaron por Microscopia Electrénica
de Barrido, utilizando un equipo JEOL JSM-6610LV, en donde se analizaron las
zonas superior e inferior, asi como la zona transversal de cada muestra
representativa de los diferentes sistemas de estudio para realizar el analisis

fractograéfico.
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IV. RESULTADOS Y DISCUSION.
4.1 Caracterizacion quimica, estructural y microestructural de la materia prima.

4.1.1 Microscopia electronica de barrido.

En la figura 29 se presentan las imagenes y microanalisis por energia a la materia prima,
en la figura 29a, las particulas de magnesio presentan morfologia en forma de hojuelas,
el microandlisis reveld la presencia Unica de magnesio; la figura 29b corresponde a la
silice, actuara como reforzante en el compuesto y presenta particulas finas aglomeradas
de forma irregular con tamafios inferiores a 20 micras, manteniendo congruencia a lo
descrito en la seccion 3.1.1, se presentd Si y O en el microanalisis. La figura 29c
corresponde a la escoria metallrgica, se aprecian particulas con morfologia angulosa e

irregulares, el microandlisis indico la presencia de Si, Al, Ca, Mg, Ti, Mn, O, Al.

Elementos % Peso

Mg

o 1 2 3 4 5
ull Scale 7363 ctz Curzor: 3.969 (36 cts)
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o 1 2
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Elementos % Peso
Ca 26.00

Si 17.93

o 51.30
Al 2.72
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Figura 29. Imagenes por MEB y microanalisis por EDX, a) Mg, b) SiOz y ¢) EM.
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4.1.2 Difraccién de rayos X.

La identificacion de fases se llevé a cabo por difraccidén de rayos X, los difractogramas
correspondientes se presentan en la figura 30. El difractograma 25a corresponde al
material base de Mg, en él se identific6 Mg (JCPDS 99-101-0099) ademas de un
porcentaje bajo de MgO (JCPDS:99-100-7646). En la escoria metalurgica (25b), se
identificaron pseudowollastonita (CaSiOs3, JCPDS 99-100-2330), Anortita (CaAl2Si20s,
JCPDS 00-041-1486), sillimanita (Al2SiOs, JCPDS 00-038-0471) y calcita (CaO, JCPDS
00-037-1497). Finalmente, en el difractograma 25c corresponde a la silice donde se

identifico un halo amorfo. [88]
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N\ Ca0 (JCPDS 00-037-1497)
[] ST .
O
)
3
o
(1]
kS
‘@
[y
[1)]
]
£
®
®
) ® ® ®
a
A | ® A J ®se o
__;IL/‘_I\—,.__

Figura 30. Patrones de difraccion de los polvos de inicio: a) Mg, b) EM y ¢) SiOo-.
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4.2 Caracterizacion quimicay microestructural de los polvos obtenidos por aleado
mecanico.

4.2.1 Microscopia electronica de barrido.

En la figura 31 se muestran imagenes en modalidad de mapeo de los polvos de aleados
mecanicamente, en donde se visualiza que todos los sistemas presentan una distribucion
elemental de forma homogénea. Para el sistema del Mg (31a) se tiene la presencia de
Mgy O, para el sistema Mg + 15% EM (31b), Mg + EM + 2.5% SiO2 (31e) y Mg + EM +
5% SiOz2 (31f) contienen Mg, Ca, Si, O, en el caso de los sistemas Mg + 2.5% SiO2 (31c)

y Mg + 5% SiO2 (31d) se presenta una distribucion elemental de Mg, Siy O.

Figura 31. Imagenes por MEB y mapeo para los sistemas, a) Mg, b) Mg + 15% EM, c)
Mg + 2.5% SiO2,d) Mg + 5% SiO2,e) Mg + EM + 2.5% SiO2,y f) Mg + EM + 5% SiO2.

70




4.2.2 Analisis Térmico Diferencial.

Por medio de ésta técnica de caracterizacion se definio la temperatura de sinterizacion
de los sistemas estudiados, en el termograma de la figura 32 perteneciente al magnesio,
se observan dos sefales exotérmicas, ambas sefiales son asociadas a la oxidacion del
Mg, la primera de ellas a 550°C se relaciona con el inicio de oxidacién del material, ya
gue el magnesio tiene una alta afinidad por el oxigeno, la segunda sefial exotérmica se
presenta en los 650°C y es asociada a la otra oxidacion que ocurre de manera
instantanea correspondiente a la temperatura de fusion del magnesio, debido a que esta
no se encuentra en una atmaésfera controlada. Tomando en consideracion cuenta estos
sucesos, se busca que los consolidados estén libres de Oxido, ademas de una
sinterizacion en estado sélido por la estabilidad estructural, se decide por lo tanto

seleccionar una temperatura inferior a la que genera la primer sefial de oxidacién, 450°C.

[89]
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Figura 32. Analisis térmico del magnesio.
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Los termogramas de la figura 33 pertenecen a los diferentes sistemas de los polvos
aleados en ellos se aprecia que todos los sistemas poseen un comportamiento similar,
esto debido a que el material que interactia con respecto a la temperatura es la matriz
de magnesio, se presentan las mismas sefales exotérmicas (550°C y 650°C) que se
mostraron en el termograma de la figura 32, obsérvese que las oxidaciones se presentan
a temperaturas inferiores cuando se agregan los refuerzos correspondientes. Con éstos
termogramas es posible establecer 450°C como la temperatura adecuada para el

sinterizado de los polvos que seran compactados posteriormente.

Exo 500 - — Mg
— Mg+ 15%EM
——— Mg+ 2.5% SiO,
400 - .
——— Mg + 5% SiO,
—— Mg +EM + 2.5% SiO,
300 < — Mg + EM + 5%5i0,
S
=2
o 200 -
|_
<
l 100 4
[} -
Endo
-100 T T T 1 T

—_—r7r7
0 100 200 300 400 500 600 700 800
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Figura 33. Termograma de los sistemas Mg, Mg + 15% EM, Mg+ 2.5% SiO2, Mg + 5%
SiO2, Mg + EM + 2.5% SiO2 y Mg + EM + 5% SiO2.
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4.3 Caracterizacion y evaluacion de propiedades fisicas, estructurales y
mecanicas de las probetas sinterizadas

4.3.1 Evaluacion de la densidad.

En la figura 34 se muestran los resultados obtenidos en la evaluacion de la densidad por
el principio de Arquimedes.
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Figura 34. Valores obtenidos de la evaluacion de la densidad.

En los sistemas Mg y Mg+15% EM se midieron densidades de 1.8 g/cm3®y 1.88 g/cm?
respectivamente, el incremento del sistema reforzado representa un 4.4% de incremento,
y se le atribuye directamente a la densidad del reforzante que es de 2.8 g/cm3, una

relacion similar se reportd en la investigacion realizada por J. Mouse y col. [90]

En los sistemas Mg + 2.5% SiO2 (1.77 g/cm®) y Mg + 5% SiO2 (1.74 g/cm?®) la densidad
disminuyo un 1.6% y 3.33%. En el sistema Mg + 5% SiO: se tiene la formacion del Mg2Si
gue posee una densidad baja (1.99 g/cm?) lo cual no tiene un efecto negativo en la
densidad del compuesto, ya que este se mantiene por debajo de la densidad la matriz
metalica. [91-92]
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Para los sistemas hibridos Mg + EM + 2.5% SiO2 (1.91 g/cm®) y Mg + EM + 5% SiO2
(1.87 g/cm?3) se obtuvo un incremento del 6.1% y 3.8% respectivamente, estos sistemas
poseen EM que tiene una densidad (2.8 g/ cm?), la cual es mayor que la densidad de la
matriz. Asi mismo se hace el comparativo con las aleaciones comerciales utilizadas en

pistones (2.5g/cm?3), por lo que los sistemas hibridos se encuentran por debajo 23.6% y
25.2% respectivamente. [93]

4.3.1 Evaluacion de la porosidad.

En la figura 35 se muestran los resultados de la evaluacion de la porosidad tomando los
datos obtenidos de la densidad experimental en conjunto con la densidad tedrica de cada
uno de los sistemas, aplicando la ecuacion 8.
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Figura 35. Valores obtenidos de la evaluacion de la porosidad de los diversos sistemas.

Para el sistema de Mg se obtuvo un porcentaje de porosidad de 3.44%, en el sistema Mg
+ 15% EM se obtuvo un 0.73 % y en el sistema Mg + 2.5% SiO2 un 0.8%. En el sistema
Mg + 5% SiO:2 se obtuvo 2.3% de porosidad esto asociado a la saturacion del reforzante

en la matriz, ya que este se aglomera generando que no se tenga una buena cohesion
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entre las particulas en el proceso de sinterizacion, ocasionando una mayor porosidad. En
los sistemas hibridos se obtuvo una porosidad de 1% para Mg + EM + 2.5% SiO2y 1.05%
en Mg + EM + 5% SiOa.

4.3.2 Andlisis por difraccion de rayos X (DRX).

En la figura 36 se presentan los difractogramas correspondientes a los sistemas
sometidos a estudio en la presente investigacion.
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Figura 36. Patrones de difraccién de DRX de los sistemas a) Mg, b) Mg + 15% EM, c)
Mg + 2.5% SiO2,d) Mg + 5% SiO2, e) Mg + EM + 2.5%Si02 y f) Mg+ EM + 5%SiOx.

En los patrones de difraccion del inciso a) Mg se identific6 Mg (JCPDS: 99-101-0099) y
MgO (JCPDS: 99-100-7646). La fase MgO es posible que se forme por la reaccion del

magnesio con el oxigeno del ambiente, debido a la alta afinidad por el O (ver ecuacion
14). [94]

Mg+ 0, = MgO (14)
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En el sistema b) Mg + 15% EM se visualizé la presencia Mg (JCPDS: 99-101-0099), MgO
(JCPDS:99-100-7646), asi mismo se identific6 la fase CaSiOs conocida como
pseudowallastonita (JCPDS:99-100-2330) proveniente de la escoria metallrgica. La
formacion de la fase MgO puede ser generada por la reaccion del Mg y SiOz, proveniente
de la escoria metallrgica, ya que el Mg tiene una alta afinidad por el oxigeno de la SiOz,
esto se explica tomando como base su energia de Gibbs ya que es mayor que la que
posee el Si por el O, es por ello por lo que el Mg oxida rapidamente obteniendo MgO, lo

cual concuerda con el diagrama de Ellingham (ver ecuacion 15). [95-98]

2Mg + Si0, = MgO + Si (15)

Para el sistema c) Mg + 2.5% SiO2 se obtuvo la presencia de Mg (JCPDS: 99-101-0099),
y MgO (JCPDS:99-100-7646). En el sistema d) 95% Mg+ 5% SiO:2 las fases que se
presentan son Mg (JPDF:. 99-101-0099), MgO (JCPDS:99-100-7646) y Mg2Si
(JCPDS:01-079-5427). La formacion del MgO v siliciuro de magnesio (Mg2Si) de acuerdo
a la ecuacién 16 es un producto in situ, debido a la reaccidon del magnesio con el oxigeno
y silicio proveniente de la silice amorfa ya que este actia como material percusor para la
formacion de Mg2Si, esto coincide con la investigacion realizada por Olszoéwka-Myalska
y col. [99-100]

4Mg + Si0, = Mg,Si + MgO (16)
En los sistemas hibridos, €) Mg + EM + 2.5% SiO2 se obtuvo la presencia de Mg (JCPDS:
99-101-0099), MgO (JCPDS:99-100-7646) y (CaSiOs, JCPDS 99-100-2330) y para el

sistema f) Mg + EM + 5% SiO2 se obtuvo la presencia de Mg (JCPDS: 99-101-0099), MgO
(JCPDS:99-100-7646) y Mg2Si (JCPDS:01-079-5427) y (CaSiOs, JCPDS 99-100-2330).
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En la figura 37 se muestra la intensidad correspondiente a el plano basal (001) ubicado

en 34° en 2 theta del magnesio, donde se muestra en todos los sistemas un

ensanchamiento y disminucién de la intensidad producto del decremento del tamario de

la cristalita, asi como el desplazamiento hacia grados menores en 2 theta asociado con

la expansion de la red cristalina del magnesio. [101-102]
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Figura 37. Difractograma de la intensidad del plano (001) del magnesio.

En la tabla 12 se muestran los resultados obtenidos de los sistemas del céalculo de

cristalita de acuerdo con la férmula de Scherrer (ecuacion 2) y a si mismo se muestra

disminucién en porcentaje de estos comparados con el metal base Mg.

Tabla 12. Tamarfo de cristalita.

Sistema Tamario cristalita D (nm)
Mg 0.878
Mg + 15% EM 0.799 (] 9.03 %)
Mg + 2.5% SiO2 0.845 (| 3.80%)
Mg + 5% SiO2 0.843 (| 3.73 %)
Mg + EM + 2.5% SiO2 0.845 (| 3.80%)
Mg + EM + 5% SiO> 0.799 (] 9.02%)
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4.3.3 Analisis por microscopia 6ptica.

En la figura 38. se observan las imagenes obtenidas por microscopia 6ptica tomadas a
500x de los diversos sistemas en el inciso a) perteneciente al Mg este presenta una
morfologia irregular de granos alargados, en el sistema b) Mg + 15% EM se observa la
presencia de granos alargados y asi mismo particulas de EM en la matriz (fase obscura),
en el sistema c) Mg + 2.5% SiO2 y d) Mg + 5% SiO2 se presentan granos alargados en
la matriz predominio de la soldadura en el proceso de aleado mecanico, la SiO2 se coloca
en el limite de grano de Mg. [103-104]

En los sistemas e) Mg + EM + 2.5% SiO2y f) Mg + EM + 5% SiO2 se tiene la presencia
de granos alargados con menor tamafio, distribuidos de forma homogénea a lo largo de

la matriz.

Figura 38. Imagenes por MO a 500X: a) Mg, b) Mg + 15% EM, c) Mg + 2.5% SiOz, d)
Mg + 5% SiOz, €) Mg + EM + 2.5%SiO2y f) Mg + EM + 5% SiOa.
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El tamafio de grano fue calculado mediante la norma ASTM E112 (Figura 39) En el
sistema 1) Mg, se tiene un tamafio de grano de 64 pm, mediante la adicion de los
materiales reforzantes el tamafio de grano disminuye significativamente. En los sistemas
5y 6 se tiene una disminucion del 65% comparado con el sistema 1. Por lo que la adicion
de CaSiOs y SiO2 tiene un efecto significativo en el refinamiento de la microestructura
resultando benéfico para la mejora de las propiedades mecanicas de los compuestos.
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Figura 39. Tamafo de grano de los diferentes sistemas de acuerdo con la norma ASTM
El12.

Wong y col.[107] realizaron estudios microestructurales del Mg con diversas cantidades
de reforzante Al203 con tamafio nanométrico, se obtuvo una reduccion de tamafio de
grano debido a la adiccion del reforzante, por lo que esto concuerda con los resultados
obtenidos de la presente investigacion.

El tamafio de grano tiene un efecto en las propiedades mecénicas, su disminucién genera
una mayor resistencia, los limites de grano actian como obstaculos para el
desplazamiento de dislocaciones provocando su apilamiento en los limites generando
una mayor resistencia mecanica en el material, un material con microestructura de grano
fino requiere de una carga mayor para poder generar deformacion en el material. [108-
109]
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4.3.4 Evaluacion de dureza Vickers.

La evaluaciéon por dureza Vickers fue realizada a probetas sinterizadas de los diversos
sistemas los cuales se muestran en la figura 40. Se obtuvo un aumento del 48% en el
sistema 2 (HV: 81) con respecto al sistema 1 (HV: 55), para el sistema 3 se obtuvo un
aumento (HV:62) del 13%, en los sistemas 5 (HV:91) y 6 (HV:108) reforzados con EM
y SiO2 se obtuvo un aumento de 65% y 96% respectivamente, lo concuerda con otras
investigaciones en las cuales se concluye que al aumentar la cantidad de refuerzo se
obtendra un incremento en la dureza con respecto a la del metal base [110], en el caso
del sistema 4 (HV:55) no hubo un cambio significativo manteniendo la dureza del material
base, los resultados obtenidos de los diversos sistemas son superiores a los obtenidos
por K.S. Tun y col.[111] en el compuesto Mg-Y203 obtuvieron una dureza Vickers de 37
a 45 HV.

Los resultados obtenidos fueron comparados con los valores que se requieren para la
posible aplicacion de pistones en la industria automotriz de acuerdo con la literatura en
las aleaciones aluminio silicio tienen valores del orden de 60 HV [112] (ver linea roja)

para la aplicacion sugerida en la presente investigacion.
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Figura 40. Resultados de dureza Vickers de los sistemas, Mg, Mg + 15% EM, Mg +
2.5% SiO2 y Mg + 5% SiO2, Mg + EM + 2.5%SiO2y Mg + EM + 5% SiOx.
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4.3.5 Evaluacion de la dureza Rockwell F.

En la figura 41 se muestran los resultados obtenidos de la dureza Rockwell F, tomando
como referencia el sistema perteneciente al Mg (HRF: 53) como material base, se obtuvo
un aumento del 40% en el sistema Mg + 15% EM (HRF: 73), un 27% de incremento para
Mg + 2.5% SiO2 (HRF:67), en el sistema Mg + 5% SiO2 se obtuvo un decremento del 3%
(HRF: 51), en los sistemas Mg + EM + 2.5% SiO2 (HRF: 84) y Mg + EM + 5% SiO2 (HRF:
98) se obtuvo un incremento de 58% y 85% respectivamente. Los valores obtenidos son
superiores a los reportados por Aragén [113] en donde se indica un valor de 30 HRF en
el sistema Zn-21.6%AlI-2.0%Cu.

Asi mismo se muestra en la figura 41 (linea roja) el valor comparativo con la posible
aplicacién de pistén, tomando el valor de la aleacién aluminio-silicio con una dureza
rockwell F de alrededor de 60 HRF.
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Figura 41. Resultados de dureza Rockwell F en sistemas Mg, Mg +15% EM, Mg + 2.5%
SiO2, Mg + 5% SiO2, Mg + EM + 2.5%SiO2y Mg + EM + 5% SiO2.
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4.3.6 Evaluacion de laresistencia a la compresion.

En la figura 42 se muestra la curva esfuerzo — deformacion del ensayo de compresion de

los compuestos de magnesio y los resultados de las propiedades mecénicas indican en

la tabla 13.
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Figura 42. Curvas esfuerzo — deformacion de los sistemas.

Tabla 13. Resultados de la evaluacion de la resistencia a la compresion.

Sistema Médulo de Young | Limite cedencia | Resistencia | Ductilidad
(MPa) (MPa) maxima (%)
(MPa)
Mg 714 106 215 9

Mg + 15% EM 83.3 130 217
Mg + 2.5% SiO» 62.5 109 223 7.5
Mg + 5% SiO> 45.4 136 170 6.3
Mg + EM + 2.5% SiO, 50.0 107 321 7.1
Mg + EM + 5% SiO, 55.5 110 320 6.8
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En los materiales metalicos es comun que al incrementarse la resistencia mecénica la
ductilidad se vea sacrificada, en la presente investigacion se aprecia que, al reforzar al
Mg, la resistencia mecanica se incrementa de manera discreta con los porcentajes de
refuerzo aplicados en la presente investigacion, los sistemas Mg + 15% EM y Mg + 2.5%
SiO2 incrementan la resistencia en 2.5 y 4% respectivamente.

Diversos estudios reportan que los reforzantes de tamafio nanométrico tienen una
influencia en el tamafio de grano aumentando la resistencia y ductilidad en los
compuestos, este comportamiento se genera en los sistemas Mg + 2.5% SiO2
(nanométrico) que posee una mejor ductilidad que el sistema Mg + 15% EM
(micrométrico) del 6% al 7.5%, lo que resulta significativo en los compuestos de
magnesio, por su escasa ductilidad la cual restringe sus aplicaciones. [114-
117]

El sistema Mg + 5% SiO:2 requiere un analisis especial, en este sistema al incrementarse
el reforzante (SiO2) la resistencia mecanica tiene un comportamiento contrario, pues
decrece de manera significativa en un 21% a pesar de tener una disminucion de cristalita
mayor que el resto de los sistemas, aunado a esto, resulta que los valores de dureza
Vickers y Rockwell son menores a los del resto de los sistemas, lo cual sigue siendo un
comportamiento anormal. Algo interesante se presenta también con la ductilidad de este
sistema, pues al contar con una resistencia mecanica menor a la del Mg puro, su

ductilidad no es mayor. [118]

De acuerdo con los estudios realizados en la presente investigacion, todas estas
inconsistencias presentes en este sistema, esto demuestra que la porosidad puede
alterar de manera radical el comportamiento mecéanico de los refuerzos de magnesio
investigados y que la adicion de SiO2 como reforzante debera ser limitado a valores

inferiores al 5%.
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El comportamiento mas interesante se presenta en los sistemas hibridos Mg + EM + 2.5%
SiO2y Mg + EM + 5% SiO2 que incrementaron su resistencia mecanica en un 49 y 48%,
respectivamente en relacion a la resistencia del Mg puro, lo interesante es que este
incremento se alcanzo sin un sacrificio considerable de la ductilidad, incluso, su ductilidad
puede considerarse muy similar a la obtenida para los sistemas donde se alea al Mg con
15% EM y Mg con 2.5% de SiO2 donde su resistencia mecanica tenia un incremento de
apenas 2.5 y 4% respectivamente. En términos generales, la adicion combinada de los
reforzantes de escoria metallirgica en tamafio micrométrico para incrementar la
resistencia mecéanica y SiOz en tamafio nanométrico para favorecer la ductilidad,
obteniendo una relacion resistencia-ductilidad muy importante pues se logré incrementar

la resistencia mecanica sin el sacrificio de la ductilidad. [119-122]

Es importante hacer notar que en estos sistemas hibridos la porosidad se mantiene en el

orden del 1%, mucho menor que el sistema con 5% de SiOx.

De acuerdo con la literatura, asi como de simulaciones en piezas reales de pistones la
resistencia a la compresion se encuentra en un rango de 214 MPa a 240 MPa (ver linea
roja en figura 30), por lo que los sistemas Mg + 15% EM, Mg + 2.5% SiO2, Mg + EM +
2.5% SiO2y Mg + EM + 5% SiOz2 de la presente investigacion se encuentran dentro de lo

establecido para dicha aplicacion. [123-124]
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4.3.7 Evaluacion de los mecanismos de reforzamiento.

En el mecanismo de Orowan se toma en cuenta la eficacia de la sintesis para dispersar
homogéneamente las nanoparticulas ya que se analiza el espacio entre particulas el cual
es dificil de controlar dentro de la matriz, asi mismo la aportacion del mecanismo de
transferencia de carga, depende inicialmente del porcentaje afladido al metal base,
teniendo un margen de referencia de adiccion del reforzante del 2.5% en el magnesio, lo
que limita el uso de estos mecanismos. [125-126]

El mecanismo de Coeficiente de expansidn térmica es insignificante en los MCMM, con
particulas menores a 80 nm, ademas que la cantidad de reforzamiento se limita a
adicciones mayores a 10% en volumen. La contribucion del mecanismo de Taylor resulta
irrelevante ya que se ha observado que la densidad dislocaciones generadas en los
granos del material (tamafio del orden de 1000 um), por lo que en granos finos este

resulta despreciable. [127-129]

En la presente investigacion se utilizé la siguiente ecuacion y en la tabla 14 se muestran

los resultados obtenidos:

P = Pmg t PHail-pPetch (17)

Tabla 14. Resultados experimentales y tedricos del limite de cedencia.

Limite cedencia Limite de cedencia
(MPa) 0= o0Mg + o Hall-Petch
(MPa)
Sistemas | EXPERIMENTAL TEORICO LCT/LCE
1 106 141 1.33
2 130 147 1.13
3 109 147 1.13
4 136 156 1.14
5 105 166 1.58
6 110 166 1.50

85




A continuacion, en la figura 43. Se muestra el diagrama de los resultados obtenidos del
limite de cedencia/experimental (ver tabla 14), en donde la linea horizontal color rojo
simboliza el valor de unidad cuando los valores de limite de cedencia tedricos y
experimentales son idénticos, los valores mas cercanos a la linea horizontal indican
mayor precision hay entre los resultados experimentales y la prediccidn tedrica bajo los

mecanismos de endurecimiento. [130]
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Figura 43. Diagrama de Limite de cedencia tedrico/experimental.

Se observa que hay una discrepancia entre los resultados de limite de cedencia tedricos
/ experimentales, asociado a diversos fendmenos dentro del Mg y sus compuestos, como
lo es la porosidad, defectos, asi como la formacién de productos in situ como el MgO y

Mg2Si, los cuales retribuyen al no tomarse en cuenta dentro de los diversos mecanismos.

Mas sin embargo el mecanismo de Hall-Petch (tamafio de grano) es el mecanismo que

mayor influencia tiene dentro de los diversos sistemas de la presente investigacion.
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4.3.8 Analisis fractografico.

En la figura 44 se muestra el analisis de la superficie de fractura de los diversos sistemas
analizados por microscopia electrénica de barrido después de ser sometidos al ensayo
de compresion. Todos los sistemas presentan fracturas en angulos aproximados de 60°
con respecto a la direccion de la compresion. De acuerdo con la literatura se han
encontrado que las fracturas en compresion se presentan entre angulos de 45° a 60°,
este tipo de fractura es tipica del magnesio y sus aleaciones asociado con su estructura
cristalina (HCP), ademas de presentar un comportamiento en el cual dependen de la
relacion de longitud y didmetro, las probetas bajo compresiéon fracturan mediante una
grieta inicial que surge cerca en alguno de los extremos de la probeta propagandose de

45° a 60° con respecto al eje de compresion. [131-133]

WD39mm WD40mm  SS50

WD41mm  SS50 x mm 20kv WD40mm  SS50

wD45mm  SS41 i 20kV WwD41mm SS54

Figura 44. Imagenes por MEB, a) Mg, b) Mg + 15% EM, c) Mg + 2.5% SiO2y d) Mg +
5% SiO2,e) Mg + EM + 2.5% SiO2y f) Mg + EM + 5% SiO».
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En la figura 45 se muestra las imagenes del analisis fractografico por MEB de la
deformacion generada por compresion del Mg y sus compuestos. La imagen de fractura
del a) Mg y los sistemas b) Mg + 15% EM y ¢) Mg + 2.5% SiO2 muestran una fractura

intergranular por clivaje en donde se observa una morfologia con hoyuelos. [134-135]

Los sistemas compuestos d) Mg + 5% SiOz, e) Mg + EM + 2.5% SiO2y f) Mg + EM + 5%
SiO2 revel6 la de fractura transgranular fragil por cizallamiento, la superficie de fractura
muestra la presencia de bandas de cizallamiento y estructura columnar, generadas a
partir de una deformacion no homogénea que surge a partir de los limites de grano. [136-
137]
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Figura 45. Imagenes por MEB a 500X, a) Mg, b) Mg + 15% EM, c) Mg + 2.5% SiO2, d)
Mg + 5% SiO2, e) Mg + EM + 2.5% SiOz y f) Mg + EM + 5% SiO..
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4.3.9 Evaluacion de la degradacion.

En la figura 46, se muestran los resultados de degradacion (ganancia o pérdida en peso)
de cada uno de los sistemas sometidos a solucion de 3.5% de cloruro de sodio por un
lapso de O a 6 horas. En la figura 35 se muestra los resultados Todos los sistemas
obtuvieron una ganancia en peso, en el caso del sistema de Mg se obtuvo un porcentaje
de ganancia del 2%, para Mg + 15% EM del 4%, para los sistemas Mg + 2.5% SiO2 y Mg
+ 5% SiO2 un 6 'y 22%, asi como para los sistemas hibridos Mg + EM + 2.5%SiO2 y Mg
+ EM + 5% SiO2 obtuvieron un incremento del 3% y 6% respectivamente.

25 4
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Figura 46. Evaluacion de la degradacion de los sistemas Mg, Mg + 15% EM, Mg +
2.5% SiO2, Mg + 5% SiO2, Mg + EM + 2.5% SiO2y Mg + EM + 5% SiO2.
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4.3.10 Evaluacion de los productos de reaccion obtenidos de la prueba de
degradacion.

Una vez obtenidas las muestras se prosiguid con la identificacion de los diferentes

sistemas sometidos a degradacion se llevé a cabo por Difraccion de rayos X, los cuales
se presentan en la figura 47, para el sistema a) Mg, b) Mg + 15% EM y c) Mg + 2.5%
SiO2,y e) Mg + EM + 2.5% SiO: se identifico la presencia de Mg (JCPDS: 99-101-0099),
MgO (JCPDS: 99-100-7646), NaCl (JCPDS: 01-075-0306) y Mg (OH)2 (JCPDS: 01-074-
2220). En los sistemas d) Mg + 5% SiOz, y f) Mg + EM + 5% SiO2 se identific6 Mg
(JCPDS: 99-101-0099), MgO (JCPDS: 99-100-7646), Mg2Si (JCPDS 01-079-5427), NaCl

(JCPDS: 01-075-0306) y Mg (OH)2 (JCPDS: 01-074-2220).

® \\g (JCPDS 99-101-0099) 4 Mg(OH); (JCPDS 01-074-2220)
A MgO (JCPDS 99-100-7646) m Mg, Si (JCPDS 01-079-5427)
® NaCl (JCPDS 01-075-0306)
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Figura 47. Patrones de difraccion de rayos X de probetas degradadas de los sistemas

a) Mg, b) Mg + 15% EM, c) Mg + 2.5% SiO2, d) Mg + 5% SiOz, €) Mg + EM + 2.5% SiO2

y f) Mg + EM + 5% SiOs2.
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Durante el periodo de inmersion se obtuvo NaCl (JCPDS: 01-075-0306) proviene de la
solucion salina que se utilizé en la presente investigacion, y Mg(OH)2 (JCPDS: 01-074-
2220) hidroxido de magnesio, este un producto electroquimico generado entre la

interaccion del Mg y H20 como se muestra a continuacion: [138-139]

Se ha determinado en otras investigaciones que la fase Mg (OH)2, actiia como una capa
protectora con la solucion salina, retardando la degradacion del material el continuo
contacto del MgO remanente con el medio salino produce mas Mg (OH)2 que tiene una
estructura cristalina hexagonal que representa el doble de volumen que la fase MgO
cubica. [140-141]

La velocidad con que la que se producen estas reacciones depende de varios parametros
como la composicién del material, en el sistema Mg + EM + 5% SiO2 se identificé una
disminucion de Mg (OH)2 en su intensidad en 37° esto asociado con la presencia de la
fase Mg2Si, esto concuerda con la investigacion realizada por G. Ben-Hamu y col. [142-
143]
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4.3.11 Resistencia ala compresion después de la degradacion.

A continuacioén, se muestra en la figura 48. La resistencia maxima a la compresion que
presentd cada uno de los sistemas evaluados posterior a la degradacién. Para el sistema
Mg se obtuvo 177 MPa, en Mg + 15% EM 150 MPa lo cual representa una disminucion
del 15%. En los sistemas con silice, para el sistema Mg + 2.5% SiO: se tiene 141 MPa 'y
para el sistema Mg + 5% SiO: la resistencia fue de 29 MPa, resultando una disminucion
83% respectivamente, esto asociado a la porosidad presente en este material, y la
interaccion de la silice amorfa con el H20, se tiene el efecto de debilitamiento hidrolitico
el cual favorece el desarrollo y propagacion de fracturas y grietas en el material. [144-
145]

En los sistemas hibridos Mg + EM + 2.5% SiO2 con 269 MPa y Mg + EM + 5% SiO2 con
221 MPa se obtuvo un aumento del 51% y 25%, tomando como referencia el sistema de
Mg, por lo que los materiales de refuerzo tienen un efecto positivo en degradacion, como
la buena resistencia mecénica que poseen y asi mismo la generacion del Mg (OH) que
actla como capa protectora al tener contacto con la solucién salina, alentando la

degradacion del material.
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Figura 48. Resistencia a la compresion de probetas degradadas de los sistemas,
a) Mg, b) Mg + 15% EM, c) Mg + 2.5% SiOz2, d) Mg + 5% SiOz, e) Mg + EM + 2.5%
SiO2y f) Mg + EM + 5% SiO2.
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V.

CONCLUSIONES.

Fue posible la obtencion de los materiales compuestos por el proceso de aleado
mecénico con una velocidad de 450 RPM durante un tiempo de 4 horas, por lo
que la caracterizacion por MEB de los polvos aleantes mostraron una
distribucion homogénea de los materiales reforzantes (EM y SiO2) dentro de la

matriz (Mg).

Mediante el analisis térmico diferencial realizado a la matriz (Mg) se determiné

una temperatura de sinterizacién a 450°C.

La densidad aumento 4.4%, 6.1% y 3.8% en los sistemas Mg + 15% EM, Mg +
EM + 2.5% SiO2 y Mg + EM + 5% SiOz2, respectivamente, en los sistemas
reforzados con 2.5% y 5% de SiO2 disminuy6 1.6% y 3.33%, esto asociado al

tamafo nanométrico del refuerzo.

La evaluacion de la porosidad de los sistemas Mg, Mg + 15% EM, Mg + 2.5%
SiO2, Mg + 5% SiO2, Mg + EM + 2.5% SiO2 y Mg + EM + 5% SiO2 se obtuvo
3.44%, 0.73%, 0.8%, 2.3%, 1% y 1.05% respectivamente, los reforzantes

influyeron en la disminucion de la porosidad.

El analisis por difraccion de rayos X de los sistemas (Mg, Mg + 15% EM, Mg +
2.5% SiO2, Mg + EM + 2.5% SiO: se identific6 Mg, CaSiOs y MgO, en los
sistemas Mg + 5% SiO2 y Mg + EM + 5% SiO:2 se obtuvo Mg, CaSiOs, MgO, asi

como la formacion de Mg2Si.

La evaluacion del tamafo de cristalita del plano basal (001) de los sistemas.
mostraron un ensanchamiento y disminucion de la intensidad, producto de la

disminucion de la cristalita.
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La microscopia Optica muestra que los materiales reforzantes tienen un efecto
positivo en el tamafio de grano el cual disminuy6 provocando un aumento en las

propiedades mecanicas.

La dureza Vickers y Rockwell F incremento debido a la adiccion de los
reforzantes, generando un aumento hasta del 96% y 85%, respectivamente. El
sistema Mg + 5% SiO2 en ambos ensayos presenté un decremento asociado a

la porosidad de dicho compuesto.

La curva esfuerzo — deformacién muestra un aumento en la resistencia maxima
y limite de cedencia de los compuestos, siendo los sistemas hibridos con 2.5%
y 5% con mayor resistencia 321 y 320 MPa, por lo que la adiccion de los

reforzantes EM y SiO:2 tiene un efecto positivo en dicha propiedad.

En la evaluacion de los mecanismos de endurecimiento, muestra cierta
discrepancia entre el limite de cedencia tedrico y experimental, esto se asocia a
los diversos factores como la porosidad y defectos. El mecanismo que mayor
relevancia tiene en la presente investigacion es Hall — Petch.

El Andlisis fractografico por MEB mostraron que los sistemas fracturan a 60°
respecto a la carga, ademas la deformacién generada revel6 la presencia de
fractura por clivaje en los sistemas Mg, Mg + 15% EM y Mg + 2.5% SiOz, en los
sistemas Mg + 5% SiOz, Mg + EM + 2.5% SiO2 y Mg + EM + 5% SiO: fractura

por cizallamiento.

Todos los sistemas mostraron una ganancia de peso en evaluacién a la
degradacion, para Mg del 2%, Mg + 15% EM del 4%, para los sistemas Mg +
2.5% SiO2y Mg + 5% SiO2 un 6 y 22%, asi como para los sistemas hibridos Mg
+ EM + 2.5%Si0O2 y Mg + EM + 5% SiO2 obtuvieron un incremento del 3% y 6%,

respectivamente.
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El analisis por DRX de los compuestos en degradacion, se identifico la formacion
de Mg (OH)2 como producto de la interaccion del Mg con el ambiente salino de

cloruro de sodio.

La resistencia maxima de los sistemas en degradacion fue de 177 MPa para Mg,
en el sistema Mg + 15%EM 150 MPa, En los sistemas con 2.5% y 5% SiO2 se
obtuvo 141 MPay 29 MPa, esta disminucién se debe al debilitamiento hidrolitico
que genera la SiO2 amorfa con H20. En los sistemas hibridos Mg + EM + 2.5%
SiO2 fue de 269 MPa y Mg + EM + 5% SiO2 de 221 MPa, presentando un

aumento del 51% y 25% lo que resulta significativo en dicha evaluacion.
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