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RESUMEN

RESUMEN

En la actualidad se han estudiado aleaciones zinc-niquel para baterias recargables
como una nueva generacidn potencial de gran escala y dispositivos de
almacenamiento de energia de bajo costo. Sus ventajas, no utilizan mercurio, plomo,
cadmio ya que son elementos muy dificiles de reciclar y al contrario de estos
elementos si pueden ser reciclados. Por otro lado, en principio la finalidad de este
proyecto es determinar y optimizar la sintesis de fabricacion de aleaciones zinc-
niquel, asi como su cateterizacidon microestructural y mecanica y como segunda meta
al respecto de estos materiales es que estos puedan ser aplicados como posibles
generadores de hidrogeno en celdas de combustible basados en una reaccion
electroquimica de reduccion (intercambio de protones) a partir del contacto con
soluciones basica de hidréxidos y tener y una fuente de energia limpia basada en
hidrogeno a la par de establecer un proceso de manufactura de bajo costo

econdmico de fabricacion y bajo impacto ecoldgico.

El presente trabajo consiste en la fabricacion de aleaciones estructuradas y
nanoestructuradas zinc-niquel mediante el proceso de manufactura por molienda
mecanica de alta energia. Primero se establece la composicion quimica de las
aleaciones base zinc (Zn) en porcentaje de niquel (Ni) (5, 10, 15y 20% en peso) con
respecto a la base, esta composiciéon quimica en polvo es sometidas al proceso de
mezcla-molienda en un molino de alta energia a 200 rpm durante 2 horas, utilizando
alcohol isopropilico como agente de control, posteriormente, se hace una
compactacion uniaxial en frio a 300 MPa obteniendo muestras cilindricas que
después son sinterizadas a una temperatura de 357°C bajo una atmdsfera controlada

con gas nitrégeno.

Las aleaciones fueron analizadas microestructuralmente mediante microscopia 6ptica
(MO), microscopia electronica de barrido (MEB) y difraccion de rayos x (DRX). Sus
propiedades fisicas de densidad y porosidad son determinadas por principios de

Arquimedes, asi también fueron determinadas sus propiedades mecanicas de dureza
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(HV) y moédulo de elasticidad. Bajo este mismo proceso se fabricaron muestras
metalicas unicamente de Zn y Ni que seran los blancos de referencia para analizar
los cambios efectuados durante el proceso. Se determinaron las condiciones del
proceso de fabricacion de estos tipos de materiales, en la microestructura se
identifican 3 fases en las cuales se obtuvieron diferentes valores de dureza, los
resultados de DRX nos muestran la existencia de fases de Zn-Ni aleadas después
del proceso de sinterizacion, que es indicativo de que estos materiales posiblemente
puedan ser aplicados como generadores de hidrogeno, suposicion que sera validada
en una segunda etapa de estudio de estas aleaciones por técnicas electroquimicas y

que no son objetivo de este trabajo.
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ABSTRACT

At present has been studied alloys for zinc- nickel rechargeable batteries as a new
potential to large-scale generation and of energy storage devices inexpensive. Its
advantages, do not utilize mercury, lead, cadmium since they are elements are very
difficult to recycle as opposed to these elements that if they can be recycled. on the
other hand, the objective of this project is to determine and optimize the synthesis of
manufacturing these kinds of materials and that these can be applied and possible
generating the hydrogen in fuel cells based on an electrochemical reduction reaction
(proton exchange) to from contact with hydroxides and basic solutions have and a
source of clean based energy hydrogen at par to establish a manufacturing process

for manufacturing low economic cost and low environmental impact.

This work consists of manufacturing nanostructured zinc-nickel alloys by the
manufacturing process for high-energy mechanical milling. First is set the chemical
composition of Zn based alloy Ni percentage (5, 10, 15 and 20% by weight) with
respect to the base, this chemical composition powder is subjected to the mixing
process-milling in a high energy mill at 200 rpm for 2 hours, using isopropyl alcohol as
control agent, then it makes uniaxial compaction in cold to 300 MPa to obtain
cylindrical samples which are then sintered at a temperature of 357 ° C under a

controlled atmosphere nitrogen gas.

The alloys were determined by optical microscopy (MO), x-ray diffraction (XRD),
scanning microscopy (SEM), physical properties of volumetric density and
Archimedes and its mechanical property of hardness (HV) and modulus of elasticity.
Under this same process metal samples were manufactured Ni and Zn to be the
reference targets to analyze changes made during the process. It was determined
and optimize the process conditions for manufacturing these types of materials, in the
microstructure are identified 3 phases in which different were obtained hardness
values, the XRD results show the existence of Zn-Ni phase alloyed after the tuning

process, which helps us to identify the behavior of the alloy and that they can be
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applied as hydrogen generators so we can have a clean source of energy that meets

the needs of the human being giving both advantages economic and environmental.
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CAPITULO I. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

JUSTIFICACION

La nanotecnologia esta cada dia mas presente en la ciencia y la tecnologia, ya que
han sido un area importante dentro de la investigacion [1]. Las propiedades de
muchos materiales convencionales cambian cuando estan formados a partir de
nanoparticulas y la fabricacién de nuevos materiales puede ser interesantes desde el

punto de vista de su aplicacién practica e industrial [2].

En la actualidad, la investigacion de nanoparticulas promete soluciones
vanguardistas y mucho mas eficientes a los problemas ambientales, asi como
muchos otros problemas afrontados en la actualidad debido a la amplia gama de
aplicaciones potenciales y prometedoras especialmente en biomeédica, mecanicas,
energeéticas, entre otras [1,2]. Este nuevo concepto cambia el uso de dicho material
de tamafio a microescala para ser utilizado en aplicaciones absolutamente nuevas y

avanzadas mediante el uso de un tamafo a escala nanomeétrica del mismo material

3].

Por lo anterior, existe un gran interés en las aleaciones nanoestructuradas ya que
son empleadas por los expertos en investigacion, ellos desarrollan y crean nuevos
materiales o modifican las propiedades mecanicas, fisicas y quimicas, con el objetivo
de mejorar las caracteristicas o propiedades ya existentes y asi poder elegir los mas
adecuados, ya que en ocasiones se requiere de algun material para cumplir alguna
tarea con que requiera caracteristicas especificas. Por ejemplo, materiales que
resistan altas temperaturas de modo que los motores puedan funcionar con mayor
eficacia, nuevos materiales que permitan que los dispositivos electrénicos funcionen
a mayores velocidades y altas temperaturas. Estos son tan solo unos ejemplos de la
busqueda de nuevos y mejores materiales y procesos para innumerables

aplicaciones [4].
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En la actualidad se han estudiado aleaciones niquel-zinc para baterias recargables
como una nueva generacidn potencial de gran escala y dispositivos de
almacenamiento de energia de bajo costo. Esta aleacién también es utilizada para
recubrimiento de aceros ya que es muy resistente a la corrosion, los cuales son
aplicados en la industria de automoviles, en este proceso mejora la resistencia a la
corrosion del metal base, incrementa su dureza y resistencia al desgaste, ya que
tienen buena conductividad térmica y preserva a el medio ambiente [5,6].

El interés del estudio de este proyecto, es determinar y optimizar la sintesis de este
tipo de aleaciones y que estos puedan ser aplicados contemplando un proceso de

manufactura de bajo costo y econdmico de fabricacién y bajo impacto ecoldgico.

La fabricacion de materiales se realizara mediante la técnica de molienda mecanica
de alta energia y asi obtener una aleacion constituida por nanoparticulas de Niquel y
Zinc para determinar el comportamiento microestructural y mecanico.
Posteriormente a este trabajo en una segunda fase de investigacién se pueda
evaluar el desempefio electroquimico, con tendencia a una posible aplicacion en
celdas de combustible. El hidrogeno es el elemento mas abundante, y lo podemos
utilizar de dos maneras como combustible o generador de electricidad, ademas es
renovable y de combustion limpia, para preservar el medio ambiente y ahorrar los
recursos naturales; han impulsado muchas investigaciones sobre este gas por ser

considerado uno de los mas viables para sustituir a los combustibles de hoy en dia

[7].

Estos proyectos representan una oportunidad para México, ya que éste puede llegar
a ser uno de los principales paises para el sector de energias renovables con mayor
atraccion en este campo, lo que permite ocupar mas plazas a comparacion de otros
paises de la region. Por tanto, es necesario promover las ventajas competitivas de
este tipo de energias asi como el potencial de recursos renovables con las que

cuenta el pais [8].
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ANTECEDENTES Y ESTADO DEL ARTE

Conforme a pasado el tiempo se ha descubierto que el avance y desarrollo de la
humanidad es afin al desarrollo de los nuevos metales y aleaciones, en
consecuencia el crecimiento de la industria ha tenido que adaptarse y modificarse de
acuerdo con los avances conseguidos en la tecnologia de los metales. En poco
tiempo, el hierro fue sustituido por el acero de tal manera que se tuvieron que hacer
adaptaciones en diversos sectores como las industrias de construccion,
metalmecanicas, etc. Los ultimos afios han sido testigos de la introduccion de nuevas
aleaciones con mejoras en sus propiedades, ya que en la actualidad la mayoria de
las tecnologias requieren materiales con diferentes caracteristicas a las
habituales [9].

Las aleaciones se producen por la combinacién de los metales. La mayoria de los
metales se disuelve en alguna medida en otro. Al enfriarse, las aleaciones suelen
comportarse de manera diferente a los metales puros. Los metales puros tienen un
punto de solidificacion (o de fusién) unico. Por encima de esa temperatura son

liquidos y por debajo son solidos.

Las aleaciones en ingenieria se pueden dividir en dos tipos: ferrosas y no ferrosas,
las aleaciones ferrosas tienen hierro como su principal componente mientas que las
aleaciones no ferrosas contienen otros metales diferentes del hierro como

componentes principales.

Los aceros son aleaciones ferrosas, y son de las aleaciones mas importantes sobre
todo por su bajo costo y su amplia gama de aplicacion, los elementos aleados como
el niquel se agregan a los aceros al carbono simple, para producir aceros de baja
aleacion y que tienen buenas caracteristicas como su alta resistencia y tenacidad y
se usan extensivamente en la industria automotriz para aplicaciones como engranes,

flechas y ejes.

La mayoria de aleaciones no ferrosas estdn compuestas por niquel, titanio y

magnesio, las aleaciones de magnesio son excepcionalmente ligeras, tienen
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aplicaciones en la industria aeroespacial, las aleaciones de titanio son caras pero
tienen combinacidon de resistencia y ligereza que no se encuentra en ningun otro
sistema de aleacidon metalica, se usan ampliamente en las partes estructurales de las
aeronaves y por ultimo las aleaciones de niquel tienen alta resistencia a la corrosion
y a la oxidacién, por lo que se utilizan comunmente en las industrias petroleras y de
procesamiento quimico. Cuando el niquel se alea con el cromo y el cobalto, forma el
sustento de las superaleaciones a base de niquel, mismo que es usado en turbinas

de gas para aviones, jets y en ciertos equipos generadores de energia eléctrica [10].

El primero de los nuevos metales importantes fue el aluminio. Se utilizé por primera
vez en la industria, pero al principio la ventaja de su ligereza se veia contrarrestada
por su blandura. Cuando se descubrié que la dureza del aluminio en aleacion con
pequefas cantidades de cobre y magnesio aumentaba radicalmente, este nuevo
material fue adoptado rapidamente, en lugar del aluminio puro, ya que estaba
destinado a convertirse en el principal material de construccién en la industria de la

aviacion.

Con el paso del tiempo se desarrollaron aleaciones similares de zinc con elevado
contenido de aluminio ya que presentan propiedades muy interesantes como
superplasticidad y con algunas caracteristicas a los bronces, por lo que son utiles en
resistencia al desgaste por el método de metalurgia de polvos ya que es considerada

adecuada para este tipo de materiales ademas de ser rapida y barata [11].

Los sectores no relacionados con la construccion necesitaban también, cantidades
sustanciales de otros metales. Asi pues, la produccién mundial de zinc rondaba el
medio millbn de toneladas. La mayor parte de este material se utilizaba para
galvanizar y proteger de la corrosiéon el hierro que se empleaba en placas para los

tejados o como alambre para separar parcelas en el campo.

Otros metales, como el niquel, se empezaron a emplear para mejorar las
propiedades de mecanicas a estos materiales se les llama superaleaciones. La alta
resistencia mecanica, a la corrosion a elevadas temperaturas y la dureza no son las

unicas cualidades que agrega un metal a otro. Un elemento de aleacion puede
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agregarse a un metal “matriz” para condescender otras propiedades deseables como

la durabilidad, la elasticidad y la resistencia a la corrosion [12].

Las superaleaciones contienen grandes cantidades de elementos de aleacién con el
fin de producir una combinacion de alta resistencia a altas temperaturas, a la
corrosion, a las vibraciones y a la termofluencia (alta resistencia mecanica a altas

temperaturas) a temperaturas superiores a los 1000°C [13].

Las superaleaciones de niquel presentan un buen comportamiento hasta los 1000°C
aproximadamente, para temperaturas mayores se suelen emplear superaleaciones
de cobalto [14].

Debido a sus propiedades, las superaleaciones son empleadas en aplicaciones
donde se requiere resistencia mecanica a elevadas temperaturas como seria en la
construccion de: alabes de turbinas, camaras de combustidon, reactores quimicos,

valvulas para motores de combustion interna, entre otros [13-14].

Por otro lado como ya se comentd, actualmente se han estudiado los sistemas
niquel-zinc para baterias recargables como una nueva generacion potencial de gran
escala y dispositivos de almacenamiento de energia de bajo costo. Sus ventajas, son
un excelente remplazo para los productos que fueron disefiados para pilas alcalinas,
no utilizan mercurio, plomo, cadmio, entre otros. Que son elementos muy dificiles de

reciclar al contrario de estos elementos que si pueden ser reciclados.

En la actualidad las aleaciones de niquel-zinc son utilizadas en baterias recargables
que alimentan a teléfonos inalambricos, camaras digitales linternas entre otros.

Estas baterias tienen una amplia ventaja en cuanto al costo y su rendimiento [14].

Esta aleacion también es utilizada para recubrimientos resistentes a la corrosién los
cuales son aplicados en la industria de automoviles, en este proceso mejora la
resistencia a la corrosién del metal base, incrementa su dureza y resistencia al

desgaste, tienen buena conductividad térmica y preservacion del medio ambiente.

Estos materiales han sido utilizado para obtener recubrimientos de aleaciones Zn-Ni

(9-14%) composicion que ha mostrado las mejores caracteristicas de soldabilidad y
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proteccion a la corrosion [15]. Debido al alto costo de los metales nobles como Pty
Pd, se han explorado otros metales como el zinc y el niquel cuyo costo son
significativamente menores que el de platino (Pt) y paladio (Pd) y que pueden dar

una eficiencia energética muy similar.

En este sentido, uno de los métodos de fabricacién de aleaciones Zn-Ni es por la
técnica de metalurgia de polvos apoyado del proceso de molienda mecanica, que
permite obtener materiales con particulas de tamafio nanométrico con un area
superficial relativamente alta y una notable disminucion de los materiales requeridos,
asi como la habilidad de producir formas controladas de composicion y morfologia

con un minimo de impurezas [16].

Al respecto de las aleaciones nanoestructuradas no necesariamente del sistema
Zn-Ni han sido estudiadas por diversos investigadores en donde esta clase de
aleaciones metalicas son de alta resistencia y poseen los rasgos necesarios para
que con ellas se puedan fabricar muelles, sensores e interruptores mas pequefnos y
mas sensibles que los creados con los materiales actualmente disponibles. Estas
aleaciones metalicas nanoestructuradas no son nuevas y se han usado, en las palas
de ciertas turbinas por mencionar un ejemplo, de entre otros [17]. Existen otras
investigaciones en donde se han desarrollado otras aleaciones nanoestructurados a
partir del aluminio y no por la técnica de pulvimetalurgia de polvos, en donde las

propiedades de estas aleaciones han sido mejoradas [18].

Finalmente en este trabajo se pretende la fabricacion de aleacion nanoestructuradas
base Zn dopadas con micro y nanoparticulas de Ni por la técnica de molienda
mecanica en busca de obtener mejoras en las propiedades mecanicas y se deja
como una posibilidad la contribucion de que estas aleaciones presenten
comportamiento como celdas de combustibles que seria un opcion de estudio en una
segunda fase ya que en este trabajo solo se enfoca al proceso y la manufactura de
estos materiales y su estudio microestructural y mecanico en cuanto a su dureza y
modulo de elasticidad. El uso de tecnologias limpias es indiscutiblemente una
necesidad, ya que cada vez es mayor la contaminacién del medio ambiente. Entre

estas tecnologias se encuentra el uso del hidrogeno como combustible en celdas de
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combustible que impulsan los vehiculos motorizados libres de emisiones

contaminantes.

OBJETIVO GENERAL

Fabricar aleaciones nanoestructuradas Zinc-Niquel a partir de nanoparticulas de

Niquel (Ni) para su caracterizacion microestructural y mecanica, en busqueda de

materiales que posiblemente puedan ser aplicados como precursores en la obtencién

de energia limpia.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

Establecer condiciones del proceso para la fabricacion de los materiales
compuestos base zinc con particulas de niquel mediante la técnica de
molienda mecanica.
= Determinar porcentajes de composicién quimica de la aleacion Zn-Ni.
= Determinar los tiempos de molienda.
= Establecer la temperatura y tiempo de sinterizado.
Medir las propiedades mecanicas de dureza de las aleaciones
manufacturadas.
Determinar y analizar la microestructura del material, por medio de la técnica
de microscopia 6ptica (MO) y microscopia electronica de barrido (MEB).
Analizar la composicion del material, por medio de la técnica de difraccion de
rayos X (DRX).
Determinar el efecto de las nanoparticulas de Ni en la base de Zn en la

microestructura y propiedades mecanicas.

11
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HIPOTESIS

La incorporacion de nanoparticulas de niquel en la base metalica de zinc da origen a
una aleacion Zn-Ni, donde estas particulas de refuerzo influyen en la microestructura
del mismo, provocando cambios en las propiedades mecanicas y fisicas de estos

materiale
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2.1 ALEACIONES

Los seres humanos descubrieron que podian hacer que un metal tuviera propiedades
diferentes solo mezclando algunos metales, habian creado una aleacion. Una
aleacion es una mezcla homogénea de dos o mas metales, en los cuales las

principales aleaciones son: soluciones solidas y fases intermedias [20].

2.1.1 Soluciones solidas

Una solucion solida es una aleacion en la cual un elemento esta disuelto en otro para
formar una estructura o una fase unica. El término fase describe a cada una de las
zonas que forman un sistema homogéneo de un material. En una solucion sélida, el
solvente o elemento base es metalico el cual se encuentra en mayor proporcion, y el
soluto que es elemento disuelto puede ser metalico o no metalico. Las soluciones
sélidas vienen en dos formas. La primera es una solucion sélida substitucional,
donde los atomos del elemento solvente son reemplazados o sustituyen a atomos del
solvente en su celda unitaria. El latébn es un ejemplo en donde el zinc se disuelve en
el cobre. Para hacer la substitucion se deben satisfacer varias reglas el radio atdmico
de los dos elementos debe ser similar, sus tipos de celdas cristalinas deben ser
iguales; si los elementos poseen diferente valencia, es probable que el metal de
menor valencia sea el solvente y si los elementos tienen entre si una alta afinidad
quimica, es mas factible que formen un compuesto a que formen una aleacion. El
segundo tipo de solucion sdlida es una solucion sdlida intersticial, en la cual los
atomos del elemento disuelto se introducen en los espacios vacantes interatomicos
de la estructura reticular del metal, los atomos que se introducen, deben ser mas
pequefios que los del metal solvente, el ejemplo mas importante es el carbono
disuelto en el hierro para formar acero [20]. En ambas formas de solucién sdlida, la

estructura de la aleacidn es generalmente mas dura y resistente que cualquiera de
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sus elementos por separado, en la figura 1 se ve un ejemplo de ambos tipos de

aleaciones.

Figura 1. Esquema de los distintos tipos de soluciones solidas a) solucién solida sustitucional
y b) solucién solida intersticial [20].

2.1.2 Fases intermedias.

Usualmente existen limites en la solubilidad de un elemento en otro. Cuando la
cantidad de un elemento disuelto en la aleacion excede la solubilidad sélida limite del
metal base, se forma una segunda fase en la aleacion. El término fase intermedia se
usa para describirla, porque su composicion quimica es intermedia entre los dos
elementos puros. Su estructura cristalina es también diferente de los metales puros.
Dependiendo de la composicion, ya que muchas aleaciones contienen mas de dos
elementos, estas fases intermedias pueden ser de varios tipos, entre las que se
encuentran: 1) compuestos metalicos, que estan constituidos por un metal y un no

metal y 2) compuestos intermetalicos [20].

En los ultimos afos, los compuestos intermetalicos han atraido considerablemente la
atencion como nuevos materiales para diversas aplicaciones ya que sus propiedades
pueden mejorarse mediante un control de microestructura [21]. La razén es que con
frecuencia poseen muchas propiedades deseables, tales como de baja densidad,
alta temperatura de fusion y una alta resistencia a la corrosion, su composicion es
diferente a la de las aleaciones solidas ya que estan formados por dos metales que

forman un compuesto, la composicion de la aleacion es tal que la fase intermedia se
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mezcla con la solucion sdlida primaria y a veces con un mayor numero de
componentes para formar una estructura de dos o mas fases, una fase dispersa a lo
largo de las demas [22]. Sin embargo, la existencia de propiedades favorables es
alentador, ya que, por su estructura base y de diferente composicion, podrian ser

transformados en materiales comerciales que aun dependen de arduo estudio [23].

2.2 ZINC (Zn)

El zinc es un elemento natural de nuestra corteza terrestre y se ha convertido a
través de los afos en un material esencial para la vida del hombre ya que se
encuentra presente en casi todo nuestro medio ambiente. El zinc (figura 2) ocupa el
puesto numero veintitrés (23) como el elemento mas abundante de la corteza
terrestre y es un metal fundamental para la fabricacién de innumerables piezas en
diversas industrias. El zinc es un mineral blanco ligeramente azulado y brillante, que
puede ser quebradizo cuando esta frio pero se vuelve maleable y ductil entre 100 y
150°C, se funde a 419.5°C y su punto de ebullicion es de 907°C, para este metal es
muy facil combinarse con otros reactivo como el oxigeno y reacciona en soluciones

quimicas liberando hidrogeno [24].

Figura 2. Elemento Zinc (Zn)

15



CAPITULO Il. MARCO TEORICO

El zinc tiene buena resistencia mecanica por lo que puede ser empleado en la
industria de la construccion; sin embargo, su cualidad mas importante es su
capacidad de proteccidon anti-corrosiva, por lo que se usa principalmente como capa
protectora o galvanizador para otros metales [24]. A continuacién en la tabla 1 se

muestran las principales propiedades del Zinc.

Tabla 1. Propiedades del zinc (Zn)

PROPIEDADES Zinc (Zn)

SIMBOLO QUIMICO Zn
NUMERO ATOMICO: 30
MASA ATOMICA: 65,39
CONFIGURACION ELECTRONICA: (Ar) 3d" 4s*
PUNTO DE FUSION (C): 419.5
PUNTO DE EBULLICION (C): 907
DENSIDAD (g/cm’): 7,140
RADIO COVALENTE (A) 125
RADIO ATOMICO (A): 133,5
ESTRUCTURA CRISTALINA HEXAGONAL

2.2.1 APLICACIONES

Los usos mas importantes del zinc los constituyen las aleaciones y el recubrimiento
protector de otros metales. El hierro o el acero recubiertos con zinc se denominan
galvanizados y practicamente la mitad de este metal se utiliza para esta técnica, El
zinc metalico se puede maquinar para la fabricacién de piezas de automoviles,
equipos eléctricos, herramientas de maquinaria ligera, equipos informaticos, juguetes
y articulos ornamentales, esto es gracias a que este metal presenta gran resistencia
a la deformacién plastica en frio ya que cuando aumenta su temperatura esta
propiedad va disminuyendo. También puede laminarse para la obtencién de planchas

destinadas a tejados y cubiertas, forros de pilas secas, placas de fotograbado [25].
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Ademas, puede alearse con cobre, niquel, aluminio y magnesio. Por ejemplo, cuando
se alea con cobre, se obtiene el importante grupo de aleaciones denominadas
bronces, estas aleaciones se han conocido desde hace siglos y aun son ambitos de
estudio. El 6xido de zinc (ZnO), o blanco de zinc (flores de zinc), se produce por
oxidacion de zinc puro vaporizado o mediante la calcinacion del mineral de 6xido de
zinc. Se utiliza como pigmento para la fabricacion de pinturas, lacas y barnices, y
como carga en plasticos y caucho. También tiene aplicacion en la fabricacion de
cosmeéticos, cementos de fraguado rapido y en la industria farmacéutica. Es util para
la fabricacién de vidrio, ruedas de automdviles, cerillas, pegamento blanco y tintas

para imprenta y como semiconductor en la industria electronica [25].

2.3 NIQUEL (Ni).

Su simbolo es Ni, y es uno de los metales mas abundantes, sin embargo los
depdsitos de niquel estan regados por todo el mundo y gracias a esto tiene una gran
importancia econdémica [26]. El niquel (ver figura 3) tiene estructura cristalina cubica
centrada en el cuerpo (CCC). El niquel tiene numero atémico 28, metal duro, blanco
plateado, ductil y maleable, es uno de los elementos de transicion de la cuarta serie

de la tabla periddica.

Figura 3. Elemento Niquel (Ni).
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A contencién en la tabla 2 donde se muestran las principales propiedades del
elemento Zinc. Su masa atomica es de 58.71, su punto de fusion es de 1455°C, y su
densidad es de 8.902 g/cm3. Entre sus propiedades utiles se encuentra su modulo de
elasticidad, propiedades magnéticas, y elevadas conductividades térmicas vy
eléctricas. Cuando se encuentra en polvo su aspecto es negro, y no se inflama en
trozos grandes y se disuelve con lentitud en acidos liberando hidrogeno. Las
superaleaciones base niquel son aquellas que tienen como elemento principal o en
mayor proporcion al niquel, conteniendo otras adiciones elementales comunes como
son Al, Ti y Cr, que los hacen tener las propiedades adecuadas para resistir las
condiciones extremas a altas temperaturas [27]. Como elemento de aleacién, puede
combinarse con otros metales, tales como el hierro, cobre, cromo y zinc para formar

aleaciones.

Tabla 2. Propiedades Niquel (Ni)

Simbolo quimico Ni
Numero atéomico 28
Aspecto lustroso metalico
Densidad 8908 kg/m3
Radio medio 135 pm
Radio atémico 149
Radio covalente 121 pm
Configuracion electrénica [Ar]3d®4s®

Estructura cristalina

cubica centrada en las
caras

Estado solido
Punto de fusion 1728 K
Punto de ebulliciéon 2730 K

2.3.1 APLICACIONES

El niquel se utiliza en aceros inoxidables, en aquellos resistentes a la corrosion y
para servicios a altas temperaturas llamados superaleaciones. Aproximadamente el

10% de la produccién anual total del niquel se consume en procesos de electro-
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recubrimiento [28]. El uso mas difundido del niquelado es para proteger contra la
corrosion partes del hierro y el acero, asi como piezas coladas en matriz (moldes de

inyeccidn) a base de cinc utilizadas en la industria automovilistica.

Estas aleaciones se usan para fabricar monedas, joyas, y articulos tales como
valvulas e intercambiadores de calor. Los compuestos de niquel se usan en
niquelado, para colorear ceramicas, para fabricar baterias y como catalizadores, que

son sustancias que aceleran las reacciones quimicas [28].

En los ultimos diez afnos se han utilizado las superaleaciones base niquel en el
desarrollo de modernos motores de turbinas para aeroplanos, dirigibles y
componentes de generacion de energia, para ello se han aumentado elementos
aleantes de tipo refractarios en las superaleaciones base niquel, logrando

incrementar sus propiedades mecanicas a elevadas temperaturas [27].

2.4 MOLIENDA MECANICA Y ALEADO MECANICO

Como ya se sabe el aleado mecanico es parte de la molienda mecanica, pero que
depende de las condiciones del proceso de fabricacion de materiales, esta técnica
sigue una metodologia general pero puede variar dependiendo de los materiales a
fabricar, por tal motivo, se dara una breve explicacion de cada uno en los siguientes

parrafos.

2.41 ALEADO MECANICO.

Aleacién mecanica (MA) es una técnica de molienda de bolas, en una mezcla de
polvo donde se genera una deformacion plastica del material, el cual consiste en
repetir la fracturacion y la soldadura en frio de particulas de polvo de una manera
repetitiva. Este proceso se lleva a cabo gracias a la fuerza de impacto ejercida por el

choque de las bolas dentro del contenedor de un molino de bolas de alta energia
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como se muestra en la figura 4, durante este proceso se trata de evitar la
contaminacion del material por lo cual se protege en una atmosfera inerte, por un
principio el refinamiento de las particulas es funcion del tiempo de molienda sin
embargo al haber alcanzado un valor critico esta dependencia termina. Gracias a
este proceso los metales también se pueden alear mecanicamente y formar

soluciones solidas, compuestos intermetalicos y aleaciones amorfas [29].

Figura 4. Proceso de aleado mecéanico

2.4.1.1 HISTORIA

Iniciado alrededor de 1966 para producir un material mediante la combinacion y
dispersion de 6xido con endurecimiento (ODS), superaleaciones a base de niquel
para obtener una alta resistencia tanto a temperatura ambiente ya temperaturas
elevadas aplicadas a turbinas de gas, esta técnica se utiliza ampliamente para
sintetizar una variedad de aleaciones de no equilibrio incluyendo soluciones sdlidas,

compuestos intermetalicos y aleaciones vitreas [29].

Se sabia que las particulas de polvo de metal podrian ser fracturados, utilizando un
molino de alta energia para favorecer la deformacion plastica necesaria para soldar y

fracturar y asi reducir los tiempos de procesos, lo que sugiere que en algun momento
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la soldadura puede ser tan rapida como la fracturacion. Todos estos efectos han sido
bien documentados en la literatura ya que existen muchas investigaciones al
respecto. La técnica de MA es muy eficiente en la sintesis de una variedad de

equilibrio y no equilibrio materiales [30].

2.4.2 MOLIENDA MECANICA O MEZCLA-MOLIENDA

La molienda mecanica es una técnica utilizada en molinos de bolas de alta energia
para el procesamiento de polvos metalicos. La molienda mecanica (MM), se hace
una carga de polvos elementales, la cual se coloca en contenedor, junto con medios
de molienda adecuado con el objetivo de reducir el tamafio de particula, mezclar las
particulas y cambiar formas de particula, obteniendo una microestructura fina y
controlada [31]. La molienda de bolas se puede utilizar para la sintesis de materiales
en el cual los medios de molienda se colocan sobre la carga de polvos. Las bolas
ruedan por la superficie inferior del contenedor en una serie de capas paralelas que
pueden caer libremente e impactar el polvo y bolas debajo de ellas. Para elaborar
producciones a gran escala, estos procesos son mas econdémicos [32]. En la

siguiente figura 5 se muestra un ejemplo de un molino de alta energia.

Seccién horizontal
/( Movimiento del disco

soporte
Rotacidn del
contenedor de

. Fuerza centrifuga
molienda K g

Figura 5. Molino giro planetario Pulverisette 6 Classic line de la marca FRITSCH y
movimiento de molienda.
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Este proceso se rige por varios parametros, como el tipo de molino, el polvo
suministrado, la velocidad de molienda, el tamafo y la distribucion de las bolas,
molienda en seco o en humedo, la temperatura de la molienda y la duracion. Los
medios de molienda se muestran en la figura 6, juegan un papel muy importante ya
que la energia de las bolas se basa en funcion de su masa y velocidad para
materiales densos, son preferibles a bolas de ceramica, el tamafio y las dimensiones
la distribucién debe ser optimizado para el contenedor dado [32]. Asimismo colocar
un mayor numero de bolas reduce el movimiento libre, mientras que una distribucion
minima reduce la frecuencia de las colisiones. La temperatura durante la molienda
puede depender de la energia de las bolas y las caracteristicas de los polvos, las
temperaturas mas altas favorecen la movilidad atomica para formar intermetalicos,
mientras que las temperaturas mas bajas son suficientes para la formacién de fases

amorfas.

Figura 6. Medios de molienda mecanica de alta energia los cuales son utilizados con
frecuencia en esta técnica.

2.4.2.1 Variables para el proceso de molienda mecénica o mezcla-molienda.

Este proceso puede llegar a ser muy complejo existen variables que lo afectan, como
son: tipo de molino, el agente de control del proceso, la relacion bolas-masa,

contenedor de molienda, la velocidad y el tiempo de molienda y la atmosfera de
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molienda, entre otras [30]. Estas variables que permiten controlar el proceso no son
completamente independientes; asi por ejemplo, el tiempo de molienda o6ptimo
dependera del tipo de molino, del tamano de las bolas, de la temperatura de
molienda, etc. A continuacién se describen las principales variables experimentales

disponibles para el control del proceso [33].

2.4.2.2 Tipo de molino

Existen una gran variedad de tipos de molinos para la realizacion de MM. Estos
molinos dependen de su capacidad, velocidad de operacién, capacidad para
controlar la operacion mediante la variacion de la temperatura de la molienda y la
medida de reducir al minimo la contaminacion de los polvos. Dependiendo de todos
los parametros se determina cual es el molino adecuado. Los ejemplos mas
comunes son los molinos de SPEX se utilizan para fines de seleccion de la aleacion,
los molinos de giro planetario Fritsch Pulverisette se utilizan para producir grandes
cantidades del polvo molido. Cada molino es especialmente disefiado para

aplicaciones especiales [30].

2.4.2.3 El agente de control del proceso

El agente de control de proceso es importante en la molienda ya que es un lubricante
que se agrega a la mezcla inicial durante la molienda para minimizar la formacion de
aglomerados, permitiendo asi el avance del proceso. Los agentes empleados pueden
ser tanto sélidos, como liquidos o gases. El principal inconveniente de estos
compuestos es la descomposicion durante el proceso de molienda y su posible
incorporacion a las particulas de polvo. Dado que la mayoria de estos agentes son
compuestos organicos cuya composicidon es, por tanto, carbono, oxigeno e

hidrogeno, la contaminacion debida a estos elementos resulta inevitable [34].
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2.4.2.4 Relacion bolas-masa.

Es una variable importante en el proceso de molienda, desde un valor tan bajo como
1: 1 hasta un maximo de como 220: 1, cuanto mayor es la proporcion en peso, mas
rapido es el proceso de aleacidén mecanica. Esto es porque el numero de colisiones
por unidad tiempo aumenta a medida que el numero de bolas aumenta, tomando en
cuenta que si se disminuye la cantidad de bolas y se aumenta el polvo existe la
posibilidad de que las coaliciones entre las bolas disminuyan [29]. En general, una
proporcion de 10: 1 es mas comunmente utilizado al moler el polvo en un pequefio

molino de capacidad tal como un molino de giro planetario

2.4.2.5 Contenedor de molienda.

El polvo se contamina en muchas ocasiones debido a los utiles de molienda como
son el contenedor, por tanto, el material del recipiente es también un factor
importante a tener en cuenta. El impacto de las bolas con las paredes interiores del
contenedor puede provocar que parte del material de dichas paredes se desprenda y
se incorpore al polvo molido. Se pueden emplear contenedores y bolas de distintos
materiales (acero inoxidable, acero endurecido, WC, entre otros), utilizandose en
muchos casos las de acero inoxidable, por lo que las contaminaciones de hierro y

cromo son muy habituales [30].

Para que se logren impactos con la suficiente energia entre las bolas y las particulas
debe haber un cierto espacio libre en el contenedor, si el nivel de llenado del
contenedor es demasiado, las bolas como el polvo no dispondran de suficiente
espacio para moverse Y, por ello, la energia de impacto sera muy pequena, limitando
de este modo la efectividad de la molienda. Por otro lado, si la cantidad de bolas y
polvo es muy pequeia el espacio disponible en el contenedor sera excesivamente
grande y, por ello, la probabilidad de colision sera muy limitada, reduciendo también

la efectividad de la molienda. Asi pues, existe un nivel de llenado 6ptimo que
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generalmente se situa en torno a los dos tercios del volumen total del contenedor
[29].

2.4.2.6 La velocidad y el tiempo de molienda

Aunque se considera logico decir que al aumentar la velocidad de molienda también
aumentara la energia de las colisiones, si se pretende optimizar la molienda se
deberian utilizar las velocidades mas elevadas posibles. Sin embargo, esto no
siempre es totalmente cierto [35]. Efectivamente, al aumentar la velocidad de
rotacion se aumenta la velocidad de las bolas pero existe un valor limite, ya que si se
supera esta velocidad limite, las bolas permanecerian inmoviles en las paredes del
contenedor [29]. Ademas otro aspecto a tener en cuenta y que incrementa en
cuestion de la velocidad y el tiempo, es el aumento de la temperatura en el interior
del contenedor, ya que puede resultar perjudicial en algunas ocasiones dependiendo
del objetivo que se pretenda alcanzar con el proceso de molienda. Por lo general el
tiempo y la velocidad de molienda debe ser el necesario para lograr la fractura y la
soldadura en frio de las particulas de polvo. Se debe tener en cuenta que la
contaminacion del polvo sera mayor al aumentar la intensidad de las colisiones y el

tiempo de molienda, pudiendo aparecer otras fases no deseadas [30].

2.4.2.7 La atmosfera de molienda

La atmosfera de molienda se considera otra variable importante en el control del
proceso por estar compuesta por un elemento diferente al aire para mejorar la
funcién de la molienda, generalmente para prevenir la contaminacion y oxidacion no
deseada de los polvos. Para reducir estos efectos se suele emplear gas nitrégeno ya
que este gas es inerte o argon por ser de mayor pureza. En algunos casos, el
empleo de una atmdsfera rica en nitrégeno puede dar lugar a la formacion de nitruros
no deseados. Por lo cual, a un que es un gas inerte, su uso no es recomendado en

molienda mecanica. A pesar de esto, cada material requiere de condiciones
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especificas ya que en la mayoria de las ocasiones los niveles de contaminacion

pueden ser criticos para un material [30].

El apropiado control de todos estos factores que intervienen en la molienda mecanica
le ha permitido alcanzar excelentes resultados a la mayor parte de los
investigadores, especialmente a los se dedican al disefio y fabricacion de nuevas
aleaciones mediante aleado mecanico ya que es un proceso de mayor complejidad a
comparacion de la mezcla-molienda, aunque esta constituye sin duda una excelente
herramienta para la obtencibn de nuevos materiales nanoestructurados, cuyas
propiedades y caracteristicas sean superiores o diferentes con el fin de dar una

ventaja en comparacion a los materiales convencionales.

2.5 COMPACTACION

La compactacion de polvos de metal o compuestos ceramicos se ha utilizado en la
fabricacion de componentes para un amplio rango de aplicaciones. Esta técnica de
fabricacion la cual su principal caracteristica es proporcionar un método para dar
forma final a la pieza, control y distribucién de la densidad del material y mediante el
cual se minimizan o eliminan operaciones de acabado, este proceso se muestra en la
figura 7 [36]. En Ingenieria, el compacto en verde tiene densidad uniforme y baja, es
un requisito fundamental para la produccion de una buena calidad y de alta
resistencia pieza acabada. La falta de homogeneidad de la densidad de un compacto
puede ser causada por la fuerza de friccion debido al movimiento entre particulas y el
deslizamiento relativo entre las particulas de polvo y la pared de la matriz. Ademas,
la geometria del dado y la secuencia de movimientos de perforacién resultar en una

falta de homogeneidad en la densidad de un compacto de forma compleja [37].
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Preslén
Polvos I

Extracclén del compacto en verde

Figura 7. Proceso de compactado uniaxial en frio de los polvos

La compactacion en frio es una etapa critica e importante de los pasos de la
metalurgia de polvos, una de las caracteristicas principales de la pieza final, la
distribucion uniforme de la densidad ya que de ella se deriva directamente las
condiciones para un producto de alta calidad y asi poder simplificar procesos
posteriores como el sinterizado o algun tratamiento de maquinado posterior [36, 38].
La compactacion se ha aplicado para producir la mayoria de componentes de la
metalurgia de polvos desde hace muchas décadas debido a su facil operacién y bajo
costo. Por lo tanto, ahora es todavia con frecuencia en el uso para la produccion en

masa de grandes y geométricamente complicada componentes [37].

2.6 SINTERIZACION

El proceso de sinterizacion es un tratamiento térmico de los polvos compactados a
una temperatura inferior a la del material de mayor proporcién en la composicion, con
la intencion de transformarlo en un producto denso a través del fendmeno difusiéon
mediante la unién de particulas. La densificacion provoca la consolidacion de los
materiales compactados y se produce a una temperatura adecuada con el fin de

estimular los mecanismos de transporte de masa, en este proceso la muestra o el
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compacto adquiere resistencia, fuerza y forma definitiva para ser manipulados o para

que estos ejerzan su funcion [39].

A grandes rasgos la sinterizacion; es un tratamiento térmico, en la cual los polvos de
metal compactados o compuestos porosos, son trasformados en un sélido uniforme a
temperaturas por debajo de la temperatura de fusion del constituyente principal en
donde se disminuye la porosidad y se contrae el material. En este proceso el material
se consolida por sinterizacién en presencia de una fase sélida o liquida durante la
difusién [40].

En el proceso las muestras compactadas se introducen dentro de un horno y por lo
regular se lleva a cabo dentro de un ambiente de atmésfera controlada por un gas
inerte a temperaturas entre el 60 y 90% de la temperatura de fusion del mayor
constituyente, hay ocasiones en donde el proceso de sinterizacién se efectia a una
temperatura superior a la de fusion de uno de los constituyentes, cuando esto ocurre
se denomina sinterizacion de fase liquida. Cuando en el proceso existe la ausencia

de una fase liquida, el proceso se denomina sinterizacion en estado sélido [40].
El proceso de sinterizacion se toma en cuenta los siguientes hechos o fendmenos:

El primer punto y muy importante es la temperatura, las mejores condiciones para
que el sistema se desarrolle y se logre el fenomeno de difusidon es a temperaturas

altas, ya que a temperaturas altas se puede reducir el tiempo de sinterizacion.

El segundo punto es la atmdsfera controlada ya que es importante en casi cualquier
proceso de sinterizacion ya que evitan la oxidacion y otras reacciones que no
conviene al proceso [41]. Algunas de las atmdsferas mas usadas son las compuestas
con nitrégeno o argén aunque este ultimo es muy caro, existe un cambio dimensional
gracias al proceso de densificacion y a su vez se elimina la porosidad inicial. La
sinterizacion implica que al menos exista una fase solida durante el proceso, aunque

es importante en algunos casos la presencia de fase liquidas.

Los cambios que tienen lugar durante el proceso de sinterizacidn son la densificacion

y disminucion de un porcentaje importante de la porosidad inicial y estos cambios
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son: la forma, tamafio y distribucion de los poros, en la figura 8 se pueden apreciar
los cambios en este proceso. Por otro lado, el crecimiento de grano y la densidad se
controla mutuamente, con posibles recristalizaciones, difusion en estado sdlido o
liquido, dando cambios de fase y asi poder obtener variacion de las propiedades

fisicas, quimicas o mecanica [20].

;). ~ b) . q
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Figura 8. Densificacion y disminucién de porosidad en el proceso de sinterizado.

En este sentido los polvos finos o con elevada porosidad sinterizan antes, esto es
debido a que a menor tamafio de particula, mayor es la energia asociada a su
superficie que puede ser reducida mediante la formacion de cuellos, dando una
microestructura mas fina, es la forma de las mismas la que determina la temperatura
de comienzo; por ello para particulas mas finas e irregulares la temperatura de inicio
de densificacidon es inferior, en cambio la temperatura de final de densificacién es
minima en particulas finas y esféricas, por ello se recurre a disminuir el tamafo de
los polvos. Un factor a tener en cuenta es que las particulas finas, son mas sensibles
a oxidarse, por ello se debe poner especial atencion en el control de la atmédsfera
[20].

En este proceso existen tres etapas importantes segun el tiempo y la temperatura,

estas tres etapas ocurren en paralelo pero en distinta proporciéon segun las zonas

» Formacion y crecimiento de cuellos: aumentan los contactos formados en la etapa

de compactacion, tanto en numero como en area, dando comienzo a la formacién de
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cuellos mediante mecanismos de transporte de masa; este proceso provoca que los
polvos se redondeen, aumentando la densidad del compacto. A pesar de ello, las

particulas permanecen.

* Densificacion: al progresar la difusion, se produce una contraccion tanto superficial
como volumétrica y en borde de grano, los cuellos van creciendo, contrayendo la
pieza y favoreciendo la densificacion de la misma. En esta etapa la forma de las
particulas y de los poros formados varia, dejando poros mucho mas pequefnos y

redondeados, dejando una porosidad cerrada [42].

+ Difusion: es predominante en el inicio de la sinterizacion de polvos metalicos. Son
debidos a gradientes en la energia libre de Gibbs debidos a dislocaciones y una falta
de homogeneidad en la distribucion de los constituyentes en el interior de la
particula; ademas, aumenta con la temperatura y puede causar facilmente
contracciones debido a rapidas trasferencias internas de masa y transformacion de

poros [43].

En aleaciones en las que uno de los componentes funde a temperaturas menores o
iguales a la temperatura de sinterizacion la fase liquida es capaz de penetrar por
capilaridad en los huecos entre particulas, lo que facilita la aleacion; este es el caso
de los llamados sinterizados activados, en ellos se aflade un componente que
provoca la formacion de un eutéctico a temperaturas incluso inferiores a las de fusién
del metal base; a este componente se le denomina activador. Los atomos del
activador difunden al interior de los atomos de metal base, ayudan a fundir

parcialmente dichas particulas y a la formacion de cuellos entre ellas [43].

2.7 MICROSCOPIA OPTICA

El microscopio 6ptico es uno de los mas importantes instrumentos cientificos ya que
es la primera aproximacion a la estructura de un material y con el cual puede
obtenerse por un analisis visual del mismo [44]. El objetivo de un microscoépico 6ptico

es obtener analisis preciso para la observacién y exploracion de objetos materiales
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[45]. La informacion que se obtiene del analisis microscopico de una muestra es muy
variada. Aparentemente se trata de informacion muy simple pero nos muestra un
panorama general de la estructura del material. Sin embargo, las conclusiones que
podamos obtener de un estudio completo sobre un material deben de estar de
acuerdo con su forma externa o morfologia. La microscopia es un area de trabajo
multidisciplinario y por tanto aplicable a muchos tipos de muestras y procesos.
Aunque su desarrollo principal e histérico fue motivado por su aplicacion a la
biologia, hoy dia se puede utilizar en a infinidad de areas, y particularmente para el
estudio de materiales [44]. La informacion que se obtiene es muy variada. Nos
permite, por ejemplo, relacionar la forma de un material u objeto con sus propiedades
y estructura interna, asi como deducir procesos de formacion y crecimiento, o inferir
informacion sobre la homogeneidad de la muestra en estudio, es importante
especificar que la microscopia ofrece una informacion local. Un buen analisis
microscopico debe preocuparse de la representatividad de los resultados, y por tanto
acompanarse de una descripcion estadistica de formas y tamafos. Asi, en un
estudio, se deberian repetir las imagenes en varias zonas o puntos de la muestra

para extraer una informacién verdaderamente representativa [46].

Los microscopios de tipo optico se basan en la obtencion de la imagen de un objeto
mediante el uso de lentes, las cuales resultan ser utiles por su buena resolucion para
el estudio de fases presentes en el material y para entender el comportamiento del
mismo. Este es el tipo de microscopio mas antiguo y mas utilizado. La sonda en
estos microscopios es la luz visible que ilumina la muestra que queremos estudiar.
Poseen una optica doble (objetivo y ocular), a diferencia de las lupas, que presentan

una sola lente [46].

2.8 DUREZA

Debido a que la dureza puede ser medida por una diversidad de metodologias, la
dureza por lo general se determina entre la relaciéon de una carga aplicada y el area
de contacto o huella resultante de un indentador [47]. La dureza se define como la

resistencia que opone un material a ser penetrado por un cuerpo mas duro, y esta se
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realiza mediante una punta o indentador. El ensayo de dureza es utilizado por su
simplicidad, de alto rendimiento ya que no destruye la muestra y particularmente util
para evaluar propiedades de los diferentes componentes microestructurales del
material [48]. Para determinar la dureza se emplea un indentador de forma de
piramide y base cuadrangular de diamante que tiene un angulo entre caras
especifico como se aprecia en la figura 9, bajo una carga predeterminada, contra la
superficie del material a ser ensayado y se mide la diagonal resultante de la huella
luego de remover la carga, las condiciones de esta prueba son estandar, por lo cual
el indentador de punta diamante tendra un angulo (a) constante de 136°, la carga
sera de 1 a 120 Kgf y la duracién de la carga es de 10 a 15 segundos [49]. La huella
al verse desde arriba tiene la forma de un cuadrado. Este procedimiento es
apropiado para aceros [50], cermets [51], metales no férreos [52]. La férmula para

medir la dureza es la siguiente:

P
HV = 1.8544ﬁ

Doénde:

P= Carga aplicada en N

2

D= La medida media de la diagonal d1yd2en mm d =

¥ N
Figura 9. Diagonales y marca de indentacion en el material.

32



CAPITULO Il. MARCO TEORICO

2.9 DIFRACCION DE RAYOS X

Desde su descubrimiento y hasta ultimos afios, la aplicacion de la técnica de
difraccion de rayos X se utiliza con frecuencia para identificar el tipo de material o
para el analisis del tamafio y la morfologia de las particulas, en la figura 10 se

muestra el ejemplo de un equipo de difraccion de rayos X [53].

Figura 10. Equipo de difraccion de rayos x

La difraccion de rayos X es una herramienta de gran alcance y se ha convertido en
una técnica muy importante para el analisis de las propiedades y estructuras de los
materiales a investigar, esta técnica es muy valiosa ya que permite hacer ensayos no
destructivos y la investigacion de volumenes muy pequefios y que proporciona una
gran cantidad de informacion de los mismos con la identificacién de fases, medicion
estadisticamente precisa del tamafno de las particulas ademas de que estos analisis
pueden llevarse a cabo muestras de polvo [53, 54]. Este método mide basicamente
los angulos en los cuales se produce el maximo de intensidades o picos
caracteristicos del material cuando una muestra se irradia con rayos X los cuales

identifican en especifico al elemento [55].

El fundamento de esta técnica establece que cuando el haz de electrones del mismo
orden de espaciamiento atémico incide sobre la superficie de la muestra en estudio

al metal blanco emitiendo rayos X caracteristicos del material. Los rayos X que
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golpean ciertos planos cristalograficos en angulos especificos se ven reforzados en
vez de eliminados, a este fendbmeno se le llama difraccién. Un analisis de estos
Rayos-X, nos permite conocer la procedencia de los mismos y por tanto determinar

la composicion elemental de una muestra [56].

2.10 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO (MEB).

El concepto y primer disefio de los microscopios electronicos de barrido vienen de
Knoll en 1935, aunque su desarrollo y fabricacion hasta alcanzar resoluciones de 100
nm comenzd sobre los afos 40. De todos los tipos de microscopios electrénicos nos
centraremos en el llamado microscopio electrénico de barrido o SEM (ver figura 11),
ya que es el microscopio mas utilizado para el analisis microestructural a grandes
aumentos [56]. EI MEB esta regularmente equipado por un EDS (Espectrometro de
energia dispersa) que mediante este analisis complementario se ofrece la
composicion y estudio de la morfologia de la muestra, las distribuciones y tamafio de
granos, etc. [57]. Con este mismo se puede realizar un analisis composicional, tras la
exposicion a electrones retrodispersados de alta energia, los diferentes electrones
presentes en la muestra emiten rayos X caracteristicos del material analizado que se
pueden observar en una imagen composicional y asi mismo un analisis elementales
donde la presencia de cada elemento resalta de un color diferente, de esa manera la

composicion de la muestra puede ser analizada [58].

Figura 11. Microscopio electronico de barrido
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CAPITULO Ill. METODOLOGIA EXPERIMENTAL PARA LA ELABORACION DE
LA ALEACION ZINC-NIQUEL (Zn-Ni)

En este apartado se describe el proceso de la manufactura y fabricacion del material
aleado y la caracterizacién del mismo. Se determina cada paso de la metodologia
experimental tomando en cuenta cada una de las variables y los parametros del
proceso determinados para la fabricacién de la aleacién zinc-niquel y de la misma
manera son fabricados los materiales sin refuerzo que serviran como blanco de
comparaciéon. El objetivo es determinar sus propiedades fisicas y mecanicas asi
como un estudio microestructural con respecto a los materiales sin refuerzo y a la

aleacion.

Esta metodologia se muestra en la figura 12. Y tiene como fin, fabricar aleaciones a
partir de un sistema metal-metal basados de la incorporaciéon de nanoparticulas de Ni
(< 100 nm, 99% de pureza, ALDRICH-USA) en la base Zn (99% de pureza,
J.T.Baker). EIl proceso de fabricacion de estos materiales se hace mediante la
técnica de molienda mecanica, posteriormente  seran  caracterizados

microestructuralmente y mecanicamente.

POLVOS ﬂ N 7”

MEZCLADO

e ")

MUESTRA

PRENSADO EN FRIO SINTERIZACION

Figura 12. Diagrama del proceso de metalurgia de polvos.
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El proyecto de investigacion esta estructurado por las fases que a continuacion se

mencionan y posteriormente se describen.
Fase 1. Fabricacién del material compuesto del sistema Zn-Ni

Fase 2. Determinacion de la densidad, dureza y mddulo de Young, asi como su
caracterizacion microestructural por difraccion de rayos X, microscopia Optica y

electrénica de barrido de las aleaciones fabricadas.

En la siguiente figura13, se muestra un diagrama de flujo del proceso de manufactura

para la sintesis de la aleacién y los materiales puros.
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Etapas del proceso de fabricacién y caracterizacion de los metales
puros y de las aleaciones con microparticulas y nanoparticulas

200 rpm por 4 horas

Prensado uniaxial en frio a

300 MPa
Sinterizado a 1 hora en

atmosfera controlada con gas
nitrégeno a 357°C

Fase 1. Sintesis del material
compuesto del sisterna Zn-Ni

Caracterizacion
de las muestras

Fase 2. Caracterizacion de las muestras

. Difraccion de
Densidad Rayos X
Microscopia
Dureza Electronica
de Barrido

Médulo de
young

Microscopia
Optica

Conclusiones

Figura 13. Diagrama de flujo del proceso
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3.1 FASE 1. FABRICACION DEL MATERIAL COMPUESTO DEL SISTEMA Zn-Ni

Esta consiste basicamente en la fabricacion del metal segun el proceso de
manufactura como se observa la figura anterior. En la fase 1 se establece la
composicién quimica de la aleacion base Zn dopados con diferentes cantidades en
porcentaje de Ni (5, 10, 15y 20% en peso). Bajo este mismo proceso se fabricaran
muestras metalicas unicamente de Zn y Ni por separado, serviran como blanco de
referencia para analizar los cambios microestructurales y mecanicos de las
aleaciones y asi poder tener evidencia de los cambios mediante el analisis e

interpretacion de los resultados con respecto a la aleacion.

3.1.1 MEZCLA-MOLIENDA

La mezcla-molienda es el proceso mediante el que se obtiene una mezcla
homogénea de los polvos metalicos que forman la composicion de cada sistema y
que ademas puede reducir el tamafno de grano. Los polvos se introducen en un
contenedor cilindrico de agata sellado herméticamente para posteriormente ser
sometida a un proceso de molienda, como medio de molienda se usaron bolas de
agata de 10 mm. Este proceso se realizara en un molino planetario de alta energia
Pulverisette 6 classic line de la marca FRITSCH como se muestra en la figura 14.
Las condiciones de molienda fueron a 200 rpm por 4 horas, con repeticiones de 30
minutos de trabajo y 15 minutos de descanso entre cada repeticion. La mezcla-
molienda se realiza a una relacion de la masa del polvo y medios de molienda de 3:1
en humedo con alcohol isopropilico con una porcion de 80 gotas. El alcohol
isopropilico se utiliza como medio de control para evitar aglomeracion de particulas,
disminuir la friccion entre elementos de molienda y el polvo, asi como para inhibir la

oxidacion del metal.

Después del ciclo de molienda se recuperan los polvos humedos y posteriormente se

someten a un proceso de secado de 80°C por 30 minutos en un horno.
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Al respécto de los materiales puros que serviran como blanco de referencia, se
someten por el mismo proceso sin la combinacion de los mismos, con el fin de
elaborarlos con las mismas condiciones del proceso y asi poder comparalos con la

aleacion.

Figura 14. Molino planetario marca Fritsch.

3.1.2 COMPACTACION

Después del secado los polvos obtenidos en la mezcla-molienda se sometieron a un
prensado uniaxial en frio para obtener muestras cilindricas de 20 mm de diametro por
1.5 mm de espesor con la ayuda de un dado de acero inoxidable y una prensa
hidraulica de carga maxima de 3 toneladas de la marca (FIICS) como se aprecia en
la figura 15. La presién de compactacién para la generacion de las muestras en
verde sera de 300 MPa. El propdsito de este proceso es compactar el polvo en la
forma deseada y determinar las dimensiones finales con la debida consideracién a
los cambios dimensionales resultantes del proceso de calentamiento, asi también

poder impartir resistencia adecuada para su posterior manipulacion.
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Figura 15. Prensa hidraulica

Después de la compactacion, las muestras en verde, son manipuladas para
determinar la densidad volumétrica o densidad en verde, la cual consiste
primeramente en medir las dimensiones de la muestra de espesor y diametro. El
equipo utilizado para este caso es un calibrador digital de la marca Moore & Wright

como se muestran en la figura 16.

|

l;'t;{ W !
N

Figura 16. Bascula y calibrador

Para determinar la densidad volumétrica primero se calcula el area y el volumen con
ayuda de las ecuaciones 1 y 2, después se calcula la masa con ayuda de una

bascula analitica de precisién 0.001 g de la marca OHAUS, modelo Explorer Pro que
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se puede apreciar en la figura anterior, y por ultimo se calcula la densidad

volumétrica con ayuda de la ecuaciones 3.

A= — ecuacion 1

Dénde:
A es el area a calcular en cm?
d es el diametro de la muestra
v =(A)(h) ecuacion 2
Dénde:

A es el area calculada en cm?

h es la altura de la muestra cm

ecuacion 3

< |3

Dénde:

m es la masa de la muestra gr

v es el volumen de la muestra en cm®

3.1.3 SINTERIZACION

El proceso de sinterizacion es uno de los mas importantes en este método de
fabricacion, ya que en este proceso el material compactado alcanza su resistencia y
consolidacion, gracias al fendmeno difusion en estado sélido que ocurre por efecto
de la temperatura, en este tratamiento térmico. Este proceso se aplica a todas las
muestras ayudando a consolidarlas de tal manera que se obtiene una pieza uniforme

y compacta con la finalidad de alcanzar propiedades distintas a la de los materiales
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precursores. Los compactos fueron introducidos en el horno de resistencias y fueron
sometidos a un incremento de temperatura en un proceso térmico de sinterizado. La
temperatura maxima del proceso sera de 357°C a un tiempo de 1 hora en atmdsfera
controlada con gas nitrégeno el cual brinda proteccion contra el oxigeno del aire
evitando que el material se oxide. La velocidad de calentamiento sera de 11°C/min y
el enfriamiento de las muestras se llevara a cabo en el mismo horno hasta
temperatura ambiente, el equipo utilizado es un horno de la marca Naberthem con
una capacidad de 25-1800°C de temperatura de trabajo, cuenta con un controlador
de temperatura para efectos ciclicos y estd equipado con un aditamento para
controlar la atmésfera, como se muestra en la figura 17. En este proceso, la
temperatura maxima alcanzada esta por debajo del punto de fusion de los material
de trabajo (zinc y niquel), las variables de este proceso es la temperatura, el tiempo y

la atmdsfera del horno.

Figura 17. Horno de la marca Naberthem con capacidad de calentamiento de 30-1800°C

Con respecto al ciclo de calentamiento el cual se muestra en la figura 18, el proceso
inicia desde la temperatura ambiente con un incremento de temperatura de duracion
de 15 minutos hasta alcanzar 250°C, una vez que obtiene esta temperatura se
mantiene por 15 minutos, ya transcurrido el tiempo, aumenta la temperatura
nuevamente por 15 minutos hasta alcanzar 357°C y se mantiene durante 1 hora para

que se pueda homogenizar y provocar el fenomeno de difusion en estado sélido.
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Concluido el ciclo de calentamiento, el enfriamiento es dentro del horno lentamente
con el propdsito de que el material tenga un enfriamiento homogéneo hasta la

temperatura ambiente.

ciclo de calentamianto I

00 -

LT

] ATMOSFERA CONTROLADA
(GAS NITROGE NO)

300 =

ENFRIAMIENTCY
EMN HORMO

TEMPERATURA (°C)

200 =

100 =

L] o T ¥ L] Ll N T . T
1% a4 i) T =5

TIEMPO (MINUTOS)

Figura 18. Ciclo de calentamiento.

3.2 FASE 2. DETERMINACION DE LA DENSIDAD VOLUMETRICA, DUREZA Y
MODULO DE YOUNG, ASi COMO SU CARACTERIZACION
MICROESTRUCTURAL POR DIFRACCION DE RAYOS, MICROSCOPIA
OPTICA Y ELECTRONICA DE BARRIDO DE LAS ALEACIONES
FABRICADAS.

Una vez terminado el proceso de sintesis del material, se determinan las
propiedades fisicas, mecanicas y se realiza el analisis de la caracterizacion
microestructural. El analisis de estas propiedades es importante ya que permite
entender el comportamiento que presenta el material debido a la incorporacion de las
micro y nanoparticulas de Ni en la base metalica de Zn con respecto a los materiales
puros con la finalidad de hacer una comparacion de propiedades adquiridas durante

el proceso de los mismos.
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3.2.1 DENSIDAD Y POROSIDAD

Para la realizacion de este analisis se utilizé el método de densidad de Arquimedes,
el calculo de este método se hace con el apoyo de balanza analitica OHAUS modelo
Explorer Pro de alta sensibilidad, un kit de densidad de la marca OHAUS y un equipo
adaptado para generar vacio compuesto por una bomba de vacio, un disecador y un

matraz kitasato con agua destilada como se muestra en la figura 19.

Figura 19. Equipo adaptado para generar vacio.

En el procedimiento las pastillas se colocan en un vaso de precipitados dentro del
disecador, al matraz kitasato se le vierte 400 mililitros de agua destilada se acciona la
bomba de vacié y dejamos que trabaje durante 20 minutos para logrando generar
vacio dentro del disecador y desalojar el aire que puedan presentar las muestras
metalicas, después se vierte el agua del matraz kitasato en el vaso de precipitados
con el fin de cubrir las muestras que se encuentran dentro, el paso siguiente es
colocar el kit de densidad en la bascula y tomar los pesos suspendidos y saturados

de la muestra como se ve en la figura 20.
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Figura 20. Calculo de peso en seco, peso suspendido y peso saturado

Después que se determina el peso en seco W, el peso suspendido W, y el peso

saturado W,,;, se calcula la densidad experimental a partir del principio de

Arquimedes y con ayuda de la ecuacion 4.

A

p=a—gPo—P)—pL ecuaciéon 4

Doénde:

A = Peso en seco
B = Peso suspendido
po = Densidad del liquido auxiliar (agua destilada)

p. = Densidad del aire (0.0012 g/cm?)

3.2.2 CARACTERIZACION MICROESTRUCTURAL

La funcién del analisis microestructural es conocer la distribucién de las fases y la
influencia del material incorporado en el metal base, en este tipo de caracterizacion
se emplean dos técnicas de microscopia distintas, ademas de analisis de difraccion

de rayos X y dureza en las cuales se requiere la preparacion de la muestra.
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3.2.2.1 PREPARACION DE LA MUESTRAS POR METALOGRAFIA

El analisis metalografico depende del cuidado que se tiene en la preparacion de la
muestra, el proceso es sencillo pero se constituye de una técnica que se adquiere
solamente con practica constante, la preparacion de la muestra para analisis

microscopico se divide en 2 partes:

1.- Desbaste: La finalidad de esta etapa es preparar la superficie, eliminando capas
distorsionadas y asi poder obtener una superficie plana. El método mas utilizado es
colocando un papel abrasivo (lija) sobre un disco giratorio, colocando manualmente
la muestra. Ya que la muestra es un material blando, se debe manejar presionando
ligeramente, en este proceso se utiliza una pulidora de la marca Le Cube a @ 200mm
y de 250 mm, con una velocidad de rotacién y giro variable de 150 y 300 rpm como

se muestra en la figura 21.

Figura 21. Pulidora de la marca Le Cube

Se utilizan lijas de grano 600 en adelante. Para la lija de numero 600, se sostiene en
una superficie del disco, la muestra se pasa por el papel abrasivo a mano dejandola
en una sola direccién a medida que el papel abrasivo va desbastando la superficie
generando rayas en una sola direccion, mientras ocurre esta operacién se debe

aplicar agua para que esta limpie la superficie del metal, al terminar esta operacion
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se cambiara de lijja a una de menor tamafo de abrasion y ahora la muestra debe
desplazarse de tal manera que las rayas hechas por el desbaste anterior, queden
perpendicularmente y asi poder eliminar las rayas generadas y creando unas mas
delgadas, esta accidn se repite hasta llegar a un papel abrasivo muy delgado
creando rayas muy finas en un solo sentido y con superficie plana en ese momento

terminamos y la muestra queda lista para la siguiente operacion.

3.2.2.2 PULIDO

El objetivo es eliminar toda la raya de la superficie producida por el proceso de
desbaste y conseguir una superficie sin rayas, este procesamiento se basa en el uso
de un plato cubierto con un pafio especial humedo con una mezcla de agua y oxido
de aluminio (AlsO2) ya que sus propiedades son abrasivas y manteniendo poca
presion en la muestra; al principio la muestra se sostiene en una sola direccion sin
girarla, hasta que se hayan eliminado la mayoria de rayas ocasionadas por el
desbaste, luego se gira con lentitud para reducir a un minimo el peligro de generar

nuevas rayas y asi poder tener una superficie en acabado espejo.

3.2.2.3 ATAQUE QUIMICO

El objetivo de esta técnica es rebelar o poner en evidencia la microestructura del
metal (constitucion y estructura), de una forma sencilla, el cual se hace sumergiendo
la muestra en un reactivo adecuado, luego se lava la muestra con agua, se enjuaga
en alcohol y se seca con una corriente de aire para después observarlas en un

microscopio Optico para su posterior analisis.

En la imagen se debe de observar como varia el aspecto superficial de cada uno de
los granos. Se debe evitar el sobre ataque, dado que la superficie se puede manchar

y tapar la estructura o producirse manchas de corrosion, en caso de que esto
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sucediera se debera proceder a un nuevo desbaste y pulido (dependiendo del grado

de sobre ataqué).

Para que el ataque del metal o aleacién sea perfecto y muestre claramente los
detalles estructurales deseados, es necesario que la composicién del reactivo
empleado corresponda exactamente a la composicién de la probeta y las distintas

fases que la constituyen.

3.2.3 MICROSCOPIA OPTICA Y ELECTRONICA DE BARRIDO

La microscopia optica (MO) nos permite observar la distribucion de las fases en la
superficie del material ya fabricado en diferentes zonas, asi como el analisis de la
influencia del material de refuerzo en la matriz metédlica, se realiza con un
microscopio 6ptico metalografico invertido de la marca Olimpus-GX51 como se
aprecia en la figura 22. El analisis se hace a varios tipos de aumentos de lente 5X,
10X, 20X y 50X con la finalidad de observar a mas detalle la microestructura en la
superficie del material. La microscopia electronica de barrido (MEB) al igual que la
MO permite realizar un analisis microestructural a mayores aumentos, ademas que
por las caracteristicas y equipamiento del MEB se puede realizar un analisis puntual
en diferentes zonas de los materiales manufacturados que permite , hace un analisis
EDS de la composicion quimica de los elementos existentes y permite identificar la
posible contaminacidén del material durante el proceso, este analisis de microscopia
electrénica de barrido se determina mediante un equipo “JEOL 6300”, modelo JSM a
un voltaje de aceleracion de 15 kV a una distancia de trabajo de 7.2 mm con un
detector de dispersion de rayos X caracteristicos Hitachi (EDS). Los dos analisis se
realizan en diferentes zonas haciendo un barrido general de la muestra con la

intencion de tener un panorama general del material ya fabricado.
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Figura 22. Microscopio 6ptico de la marca Olympus

3.2.4 DIFRACCION DE RAYOS X

Es una técnica que utiliza un haz de rayos X que interactua con el material, el haz
difractado proporciona informacion util en relacion a la estructura cristalina de las
pruebas analizadas. Siendo una técnica analitica no destructiva y de las mas
importantes en la caracterizacion de los materiales para el analisis de composicidon
elemental, este andlisis se efectuara con un difractometro Bruker AXS D8 Advanced
usando radiacién Cu Ka (A=1.5406 A) en un intervalo de 26 desde 20 a 80- y con una

velocidad de barrido de 4 min™".

3.2.5 DUREZA VICKERS

Son pruebas de microdureza, en este ensayo se hace con un indentador con punta
diamante el cual origina una penetracion de forma piramidal a través de una carga en
la superficie del material, tan pequefia que se necesita de un lente éptico a un
determinado aumento para poder verla y obtener la medida de la huella. Esta prueba
se realizara con un microdurémetro aplicando una carga de 0.05 HV que permite
penetrar el material generando un huella piramidal a la que se le deben de medir la
diagonales de la marca y que por medio de software del mismo equipo se hace el
calculo de la medida de la dureza. El equipo para realizar esta prueba es un

microdurometro de la marca Emco-Test (DuraScan) con girador manual de la torre
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de medicion incluye 2 lentes adaptadores de 10X y 40X, un indentador de punta

diamante, tal como se muestra en la figura 23.

Figura 23. Durémetro de la marca Emco-TEST-DuraScan.

3.2.6 MODULO DE YOUNG (MODULO DE ELASTICIDAD)

Esta propiedad sera determinada mediante un procedimiento de prueba no
destructiva indirectamente a partir de la medida de la densidad y la velocidad del
sonido en las aleaciones fabricadas. Para medir la velocidad del sonido se utiliza un
equipo de marca Ultrasonic Thicknees Gauge (Phase Il) modelo UTG-2008, como se

muestra figura 24.

UTG-2800/
__L S N

Figura 24. Ultrasonic Thicknees Gauge (Phase Il) modelo
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Considerando que la velocidad de propagacion del sonido en los sélidos es un dato

determinado directamente y que esta relacionado por la ecuacién 5 es factible la

determinacion del médulo de Young. 5) velocidad del sonido = \E

Donde:
E = Modulo de young

p = Densidad
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CAPITULO IV. ANALISIS Y DISCUSION DE RESULTADOS

En este apartado se discuten y analizan los resultados de las propiedades fisicas de
densidad, mecanicas de dureza, asi como el analisis microestructural de las
aleaciones fabricadas de zinc con incorporacion de nanoparticulas de niquel. Como
trabajo adicional se presenta el analisis de las aleaciones Zn-Ni formado a partir de
microparticulas de niquel. El analisis comparativo se hace con referencia las
muestras de metales puros que fueron fabricados bajo las mismas condiciones de
proceso que las aleaciones Zn-Ni. El andlisis y discusion de los materiales fabricados
se hace al respecto de los diferentes porcentajes de aleaciones manufacturadas en
los sistemas base Zn con agregados del 5%, 10%, 15% y 20% en peso del metal

niquel.

41 PROCESO DE FABRICACION DE LAS ALEACIONES ZINC-NiQUEL
NANOESTRUCTURADAS Y MICROESTRUCTURADAS BASE ZINC.

El proceso de fabricacion inicia como se mencioné en la metodologia, partir de la
molienda mecanica de los polvos metalicos que comprenden la formulacion quimica
de los compuestos. Esto es, la composicion de polvos formada por zinc y niquel para
cada una de las composiciones a partir de nanoparticulas y microparticulas, al igual
que las composiciones elementales son sometidas a un proceso de mezcla-molienda
mediante un molino de giro planetario de alta energia a 200 rpm por un tiempo de 4
horas, con repeticiones de 30 minutos y descansos de 15 minutos entre cada
repeticion. La mezcla-molienda se lleva a cabo dentro de un contenedor de agata y
medios de molienda del mismo material en una relacion de 1:3 (por cada gramo de
polvos se utilizan tres gramos de medios de molienda) y por cada sistema se utilizan
80 gotas de alcohol isopropilico para humedecer los polvos y controlar el proceso
con la intencion de evitar aglomeraciones e inhibir la oxidacion de los metales por

efectos energéticos del proceso de molienda. Después, los polvos son recuperados y
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sometidos a un proceso de secado exponiendo el material a una temperatura de
80°C por 30 minutos sin gas. Posteriormente los polvos son compactados en un
molde de acero inoxidable de tres piezas aplicando una carga uniaxial en frio de 300
MPa obteniendo muestras cilindricas del compuesto de aproximadamente 20 mm de
diametro y 1.50 mm de espesor. Después estas muestras son sometidas a un
tratamiento térmico de sinterizacion para logras la consolidacion del material por
efectos de difusidon en estado sdélido y obtener la alineacidon del material de acuerdo a
un ciclo de calentamiento establecido. La sinterizacion se realiza segun el proceso de
calentamiento en un horno en donde se eleva la temperatura a 357°C con proteccion
de atmésfera de gas nitrdgeno para evitar la oxidacion del material, la temperatura se
mantiene por una 1 hora. Este proceso de sintesis del material se aplicé a todos los
sistemas para tener un punto de comparacion con todos los sistemas y asi poder
hacer un analisis comparativo de los cambios microestructurales, de densidad,
dureza y modulo de Young considerando que después de la sinterizacion los
materiales adquieren resistencia y forma por lo que sus propiedades sufren cambios
en este proceso logrando asi la consolidacion del material y la formacion de la
aleaciones nanoestructuradas y microestructuradas. Es importante recordar que bajo
este mismo proceso se fabricaron las muestras blancas de referencia de Zn y Ni puro

para tener la referencia de los cambios en las aleaciones.

4.2 ANALISIS DE MATERIALES Zn y Ni PUROS

4.2.1 Determinacion de la densidad y % de porosidad

La fabricacion de los materiales presentan dos pasos importantes: uno en donde las
pastillas son compactadas (muestras en verde) y otro en donde los compactos son
consolidados durante el proceso sinterizado. En estos dos pasos se puede hacer una
comparacion de los cambios que han ocurrido a los materiales y donde se observan
cambios fisicos de color, forma y tamafio. Para esto, se tomaron medidas de 3

muestras por cada sistema en verde y consolidadas respectivamente para tener
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referencia de los cambios en la densidad volumétrica. Se tomaron 5 medidas a cada
pastilla para obtener un total de 15 mediciones y considerar el promedio estadistico
de cada variable que son: didmetro, espesor y masa, con las cuales se determina el
area y el volumen de las muestras ya que son indispensables para el calculo de la
densidad. Las medidas de estas variables se presentaran en la tabla 3 abajo
correspondientes a las muestras blancas de referencia antes de ser sinterizadas con

las cuales se calcula la densidad volumétrica en verde.

Tabla 3. Densidad volumétrica de las muestras en verde de materiales puros

Pastilla Diametro Espesor Masa Areg Volurrslen Densidad en verde
(cm) (cm) (ar) (cm’) (cm’) (gr/icm’)
Zn 2.003 0.145 2.381 3.151 0.457 5.211
Ni 2.004 0.129 2.35 3.154 0.407 5.776

En la tabla 4 se muestran el valor de la variables para el calculo de la densidad
volumétrica después del proceso de sinterizacion. Los resultados muestran cambio
en esta propiedad en cada material, este cambio se atribuye al cambio del volumen
ya que después de la sinterizacién el volumen aumentan ligeramente comparando
los resultados en las tablas 3 y 4, esto hace suponer que el material al ganar

volumen disminuye su densidad considerando un masa promedio constante.

Tabla 4. Densidad volumétrica las muestras sinterizadas de materiales puros

. Diametro Espesor Masa Area Volumen Densida_d
Material (cm) (cm) (gr) (cmz) (cm3) volumetrica
9 (grlcm?)
Zn 2.006 0.149 2.381 3.160 0.47 5.056
Ni 2.002 0.13 2.352 3.148 0.41 5.747

En la siguiente tabla 5 se hace una comparacién de la densidad tedrica, experimental
y en verde de las muestras. La densidad tedrica se calculé por la regla de las
mezclas, la densidad volumétrica en verde se determind después de ser
compactadas y la densidad experimental es calculada por el método de Arquimedes
después de la sinterizacion como se menciono anteriormente, ademas se presenta el
calculo del porcentaje de porosidad. En esta tabla 5 se puede apreciar la variacién de

las densidades después del sinterizado de los metales, considerando la densidad en
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verde en la cual los polvos solo son compactados y se encuentran con presencia de
poros por lo cual la densidad es baja en comparacion a la experimental y la tedrica.
Se aprecia que la densidad experimental es mas alta que la densidad en verde
debido a que el material se consolidad en el proceso de sinterizacién en estado
sélido. El porcentaje de porosidad del zinc es de 0.208% lo que indica que la
presencia de poros es minima en comparacion a las muestras de niquel que
presentan un porcentaje de 1.547% el cual es mas alto por lo que este material
presenta mayor porosidad. Esto demuestra que el material se consolido en el
proceso de sinterizado ya que entre mejor sea la densificaciéon estos valores se
acercarian mas a la densidad tedrica la cual se encuentra por arriba de la
experimental indicando que no hay eliminacion total de la porosidad de los materiales

fabricados.

Tabla 5. Comparativo de los valores de densidades de los materiales puros Zn y Ni

Densidad en

. Densidad experimental Densidad tedrica % de
Material verde lem? lem? idad
(glem’®) (g/cm”) (g/cm”) porosida
Zn 5.211 6.482 7.13 0.208
Ni 5.776 7.331 8.90 1.457

La grafica de la figura 25 permite observar mejor el comportamiento de las
densidades, en la cual se aprecia que el valor de la densidad tedrica se encuentra
por arriba de la densidad experimental. La causa por la cual la densidad tedrica es
mayor que la experimental es facil de entender debido a que la densidad tedrica
establece el valor de la densidad del material sin considerar porosidad y la densidad
experimental es obtenida a través de un proceso en el que inevitablemente la
porosidad siempre aparcera. Considerado este aspecto, el porcentaje de

densificacion alcanzado para el Zn es del 91% y para el Ni es del 82%.
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Figura 25. Grafica de densidades del zinc (Zn) y niquel (Ni).

4.2.2 Analisis Microestructural por Microscopia Optica

A través de la microscopia optica (MO) se realiza el analisis microestructura de los
materiales fabricados. En la figura 26 se muestran las imagenes de zinc tomadas a
diferentes aumentos, observe que la fase gris clara corresponde a la matriz del
material (Zn) y la fase obscura representa la porosidad del material, la misma
porosidad se encuentra aislada en la matriz del material, con forme el aumento de
observacion es mayor como se aprecia en la figuras 26a), 26b) y 26¢) es mas clara la
existencia diferentes tamafos de grano en la microestructura del material los cuales
estan distribuidos uniformemente en toda la superficie de la muestra asi como

también es apreciable la porosidad.
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Figura 26. Imagenes de Zinc tomadas a 5X, 10X, 20X y 50X respectivamente

En la figura 27 se muestran las imagenes de la microestructura del niquel que de
igual manera fueron tomadas a diferentes aumentos, se puede identificar como el
material presenta dos fases una blanca tiene una presencia homogénea de granos
grandes con forma esferas y corresponde al Ni y una fase obscura que representa la
porosidad la cual tiene presencia alrededor de los granos y en casi toda la muestra.
Al comparar las microestructuras del zinc y niquel nos damos cuenta de que la
microestructura es diferente pero homogénea, la del niquel contiene mayor
porosidad, la cual se encuentra distribuida alrededor de los granos, la porosidad del
zinc es minima en la muestra. Esto confirmar los valores del porcentaje de porosidad
calculado antes el cual indica que las muestras de niquel son mas porosas que las

del zinc.
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Figura 27. Imagenes de Niquel tomadas a 5X, 10X, 20X y 50X respectivamente

4.2.3 Analisis Microestructural por Difraccién de Rayos X.

En la figura 28 se muestran el difractograma del material después de ser sinterizado
del Zinc y de Niquel. A partir del analisis DRX, se determinaron los diferentes planos
y el angulo de cada intensidad obtenido en el difractograma de los materiales
apoyados de las cartas JCPDS caracteristicas de cada material las cuales fueron
obtenidas de la base de datos correspondiente. En el difractograma correspondiente
al zinc este fue identificado e indexado con la carta Zn #870713, se observa que
ademas de los picos caracteristicos del metal aparecen otros picos de difraccion que
no pertenecen al zinc, estos picos son identificados como 6xido de zinc e indexados
con la carta ZnO #891397. La aparicion de Zn esta asociada a que el material se
contamino durante el proceso de sintesis o por la manipulacién de las muestras. El

difractograma de niquel fue identificado de acuerdo al espectro caracteristico y se
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indexo con la carta Ni #652865, en este difractograma no fue identificado algun

elemento contaminante.
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Figura 28. Difractogramas de los elementos niquel y zinc respectivamente.

4.2.4 Dureza Vickers y Médulo de Young

Como ya se dijo en parrafos anteriores, la dureza es la resistencia de un material a la
penetracion. Esta propiedad fue determinada mediante la aplicacion de una carga
con un indentador de punta de diamante Vickers sobre la superficie del metal. Este
indentador genera un huella geométrica de forma piramidal que el equipo mide la
semiautomaticamente y mediante software relaciona las diagonales y la carga
aplicada, determinando de forma el valor de la dureza del material. Para la
determinacién de la dureza se hizo un barrido de las muestras seleccionado
aleatoriamente el area de la superficie en cada material y aplicar la carga para
determinar la dureza. Esta operacion se realiza 10 veces obteniendo diez valores de
dureza por muestra dando una cantidad de 30 valores de los cuales se determina la
dureza promedio, de acuerdo a la tabla 6 donde se muestran estos valores el zinc
tiene un valor promedio de 64.8 HV con una desviacion estandar de +5 y la dureza

del niquel es de un valor promedio de 117.9 con una desviacién estandar de 17

59



CAPITULO IV. ANALISIS DE RESULTADOS.

estos valores obtenidos en cada material se encuentran dentro del rango de medida

de la dureza segun la literatura.

Tabla 6. Durezas de los elementos zinc y niquel

Material Zinc Niquel
Dureza (HV) 64.8+5 117.9 £ 17

En la figura 29 se muestra un ejemplo de la indentacion realizada en la superficie de
cada material. La figura de la izquierda corresponde al material Zn, donde se aprecia
la huella de la indentacidon realizada por el durédmetro remarcada en el cuadro,

asimismo se aprecia en la figura de la derecha la indentacion en el material de Ni.

Figura 29. Micrografia de Dureza (HV) con huellas de indentacion en zinc y niquel
respectivamente.

Por otra parte el Médulo de Young o médulo de elasticidad mide la resistencia del
material a la deformacion elastica. El célculo de esta propiedad se hizo
indirectamente a través de la férmula de la ecuacion 5 donde se relaciona la
velocidad del sonido a través del material, la densidad experimental determinada en
el material y el médulo de Young. Mediante un equipo de ultrasonido con las
especificaciones ya mencionadas en el desarrollo experimental se midio la velocidad
del sonido, datos que se reportan en la tabla 7 y a partir de estos se calcula el

modulo de Young. De acuerdo a esta informacion note que la velocidad del sonido es
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mucho mayor en el Zn que en el Ni, estos valores son Iégicos considerando que en
primer lugar que el material con menor porosidad es el Zn y que la porosidad es un
factor en el cual la velocidad del sonido se ve afectada; es decir, si el material tiene
mayor porosidad tiene mas cantidad de aire en el volumen estudiado por lo que la
velocidad del sonido se ve entorpecida en comparacion con el sélido, sabiendo que
la velocidad del sonido en el aire es de 331 m/s y en cualquier solido es mucho
mayor que esta. De acuerdo a esta interpretacién el médulo de Young se ve afectado
debido a que esta propiedad es directamente proporcional a la velocidad del sonido,

situacion por la cual el Ni tiene médulo de Young mas bajo que el Zn.

Para la determinacion del Médulo de Young se tomaron 7 valores de la velocidad del
sonido para cada material elemental elaborado con el fin de determinar un promedio
que pudiera ser significativo. Con ayuda de la ecuacidn 5 se sustituye el valor
promedio de la densidad experimental y la velocidad del sonido para asi pode
calcular el valor del médulo de Young. En la tabla 7 se aprecia como el mddulo de
Young es mayor en el material zinc con un valor de 82 GPa y una desviacion
estandar de 4 GPa y el niquel de 19 GPa y una desviacion estandar de 1 GPa, con
estos resultados es evidente que el valor del modulo de Young cambia por la

porosidad ya que el niquel tiene mayor porcentaje.

Tabla 7. Datos de velocidad del sonido en el material y médulo de Young de los diferentes

elementos.
Compuestos Zinc Niquel
Velocidad del sonido (m/s) 3588.3 1718.4
Médulo de Young (GPa) 8214 1941
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4.3 ANALISIS DE LAS ALEACION Zn-Ni FABRICADAS A PARTIR DE
NANOPARTICULAS DE Ni EN COMPOSICION DEL 5%, 10%, 15% Y 20% EN
PESO.

Al igual que el caso anterior en este capitulo se discuten y se analizan los resultados
obtenidos de los materiales fabricados, en este caso se analizan y discuten los
resultados de la densidad, porosidad, microestructura, dureza y Médulo de Young las

aleaciones Zn-Ni fabricadas a partir de nanoparticulas de Ni.

4.3.1 Densidad y % de Porosidad

Los sistemas de materiales compuestos fabricados en las composiciones de Zn-5%
Ni, Zn-10% Ni, Zn-15% Niy Zn-20% Ni correspondientes son evaluadas obtenidas de
la siguiente forma. Primeramente las pastillas son compactadas, en este proceso se
les da forma definida para su futura manipulacién mediante la aplicacion de la carga
de compactacion y posteriormente en un segundo paso las pastillas son sinterizadas
mediante la aplicacion de temperatura en un tratamiento térmico como se menciono
en el desarrollo experimental, en este paso el material por efecto del fenbmeno de
difusion se consolida obteniendo un material con diferentes caracteristicas respecto a
los materiales puros. En ambos pasos a las muestras se le miden la masa, el
espesor y el diametro e indirectamente se calculara la densidad en verde, asi como

la densidad experimental por el método de Arquimedes.

En la tabla 8 se muestra los valores promedios de cada variable, diametro, espesor y
masa, la determinacion de estas variables es necesaria para calcular el area y el
volumen las cuales son necesarias para obtener densidad en verde del material
considerando que los materiales no han sido sinterizados. Para medir la densidad se
utilizaron 3 pastillas de cada aleacion, a cada muestra se le tomaron 5 medidas de
cada variable para tener un total de 15 mediciones para obtener un promedio y asi
calcular la densidad en cada sistema. El incremento de la densidad es debido al

aumento de volumen considerado que el promedio la masa es constante, pero este
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incremento también se debe a que en el sistema se esta aumentando la cantidad de

un material mas denso como el Ni.

Tabla 8. Densidad volumétrica en verde de los compactos Zn-Ni nanoestructurados.

Diametro Espesor Masa Area Volumen Densidad

Compactos (cm) (cm) (ar) (cmz) (cm3) en vercge

(gr/cm®)
Zn-5% Ni 2.010 0.165 2.431 3.172 0.523 4.65
Zn-10% Ni 2.013 0.165 2.455 3.183 0.525 4.68
Zn-15% Ni 2.005 0.165 2.455 3.157 0.521 4.71
Zn-20% Ni 2.007 0.164 2.455 3.165 0.518 4.74

En la siguiente tabla 9 se muestran los resultados de la densidad experimental
calculada con por el método de Arquimedes, misma que servira en la relacién para
determinar el porcentaje de densificacion en cada aleacién fabricada. En el analisis la
densidad tedrica incrementa debido al aumento de un material mas denso en el
sistema y que representa los valores ideales de la densidad de cada sistema. Los
valores de la densidad experimental presentan el mismo comportamiento de
crecimiento en funcién del aumento del porcentaje de Ni, pero siempre por debajo de
la densidad experimental, lo que indica que el material no densifica en su totalidad
simplemente por la técnica de fabricacion empleada ya que esta técnica considera
una cantidad de variables que afectan directamente a este factor como el tamafo de
particula de los polvos mezclados, la carga de compactaciéon, la temperatura y
tiempo de sinterizado. Considerando que estos parametros son fijos los resultado
reflejan que el material que mejor densifico es la aleacion al 5% de Ni considerando
que es el material con menor porcentaje de este material en el sistema, ya que el Ni
al ser un material con mayor punto de fusion la temperatura para activar el fendmeno
de difusion también es mayor y en este trabajo la temperatura de sinterizacion
maxima empleada es de tan solo 357°C muy por debajo de la temperatura de fusion
del Ni que es de 1455°C. Este factor también genera que la aleacién aumente su

porosidad y que es proporcional al incremento de Ni en el sistema.
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Tabla 9. Densidades de las aleaciéon nanoestructuradas Zn-Ni

Densidad en Densidad Densidad o o
. . o % de % de
Aleacién verde experimental tedrica densificacion orosidad
(g/cm®) (g/cm®) (g/cm®) P

Zn-5% wt Ni 4.65 6.51 7.22 90.2 1.5
Zn-10% wt Ni 4.68 6.54 7.31 89.5 10.9
Zn-15% wt Ni 4.71 6.58 7.40 88.9 17.6
Zn-20% wt Ni 4.74 6.64 7.48 88.7 19.4

Como ya se sabe la sinterizacion favorece el proceso de densificacion, en la figura
30 se muestra el comportamiento de acuerdo a los datos de la tabla 9. La densidad

experimental se mantiene por debajo de la densidad tedrica y por arriba de la

densidad en verde, comportamiento igual en todos los sistemas.
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Figura 30. Grafica de densidades de las aleaciones elaboradas.

4.3.2 Analisis Microestructural por Microscopia Optica

Mediante microscopia Optica se analizaron las diversas fases que componen la

microestructura del material fabricado. Para la obtencion de las micrografias

primeramente

las muestras son preparadas metalograficamente y atacadas

64



CAPITULO IV. ANALISIS DE RESULTADOS.

quicamente con el reactivo nital para revelar de la microestructura. Con ayuda del
microscopio Optico se obtuvieron las microestructuras de las diferentes aleaciones.
En la figura 31 se muestran las imagenes de las micrografias correspondientes a las
microestructuras de las aleaciones nanoestructuradas tomadas a aumentos del 5X
respectivamente con la finalidad de tener un marco de comparacion al respecto del
cambio microestructural. En estas microestructuras es notable la presencia de 3
fases, la primera es la matriz del material que corresponde a la fase gris oscura, una
segunda fase gris clara que posiblemente es la fase Ni o la fase aleada Zn-Ni y que a
estos aumentos y por este analisis no es posible identificar y la fase oscura que
corresponde a la porosidad del material. Note en la figura 2a) como la presencia de
poros en la aleacion Zn- 5%Ni es casi nula al respecto del restos de las
microestructuras de las figuras 2b), 2c¢) y 2d) de las aleaciones Zn-10%Ni, Zn-15%Ni
y Zn-20%Ni respectivamente. El incremento de la porosidad de estos materiales ya
fue mencionado en el apartado anterior y el analisis es congruente con lo observado

en la microestructura y el porcentaje de densificacion.

Figura 31. Micrografias a 5X de las aleacion nanoestructuradas Zn-Ni
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En la figura 32 se muestran las microestructuras a 50X de las aleaciones de todos
sistemas fabricados respectivamente. En estas imagenes se puede apreciar los
granos y su forma del Zn que son la matriz del material, es notable la segunda fase
correspondiente al Ni como la fase mas clara y la fase de los poros, pero también se
aprecia una cuarta fase que no era posible de observar el las micrografias de la
figura 30. Esta fase se puede apreciar mejor en las microestructuras de las imagenes
31c) y 31d), note que hay una fase que rodea a la zona gris clara (Ni) que la
mantiene aislada, esta fase que rodea se presume corresponde al fase aleada Zn-Ni
formada durante el proceso de sinterizacién y que se podra corroborar en el analisis
de DRX.

Figura 32. Micrografias a 50X de las aleaciones nanoestructuradas Zn-Ni
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En este sentido en la tabla 10 se puede apreciar los principales cambios
microestructurales que presentan las distintas aleaciones a diferentes aumentos

como la porosidad y las fase de Zn y Ni.

Tabla 10. Comparaciéon de las microestructuras de las aleaciones Zn-Ni nanoestructuradas.

5X 10X 20X 50X

Ni
5%

Ni
10%

Ni
15%

Ni
20%

4.3.3 Analisis Microestructural por Microscopia Electrénica de Barrido y EDS

Después de que las muestras fueron analizadas por microscopia O6ptica, se
analizaron por Microscopia Electronica de Barrido (MEB). Esta técnica permite
observar la microestructura de los materiales a mayores aumentos, aspecto que
limita a la MO. EI MEB por lo general esta equipado con un EDS que permite hacer
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un escaneo y un analisis puntual para identificar los elementos presentes en la
microestructura de los materiales. En la figura 33 se presenta la microestructura de la
aleacion Zn-10% Ni, en esta microestructura se realizan tres analisis locales que se
identifican por su respectiva numeracion asi como el espectro resultante en cada uno
de ellos identificados como pt1, pt2 y pt3. El resultado general de la identificacion de
los elementos en cada analisis puntual dice que los elementos identificados
corresponden a Zn y Ni; es decir, segun este analisis en todo el sistema existe Zn y
Ni distribuidos sin dejar de considerar que el Ni aumenta como variable de estudio en
el sistema. En este tipo de analisis solo se identifican los elementos presentes y
aunque no confirma la presencia de la fase aleada se contempla la probable

existencia de la misma.
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Figura 33. Analisis EDS de la microestructura de la aleacion Zn-10% Ni

En la figura 34 se presentan los mapeos elementales de la aleacion Zn-10% Ni. Con
estos mapeos se identifican los elementos y la forma de su distribuciéon de los
elementos que forman al material, los mapeos se realizan a las misma

magnificaciones para hacer una comparacion de distribucion. Se aprecia claramente
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que la mayor composicién del material esta compuesta por zinc y que se encuentra
distribuido homogéneamente en todo el material, también podemos ver que el niquel
se encuentra disperso en la mayor parte, aunque en menor cantidad ya que es el que
aporta el menor porcentaje en la composicion y por ultimo encontramos presencia de

oxigeno que corresponde a la porosidad del material fabricado.
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Figura 34. Analisis elemental, mapeo de zonas para obtener la distribucion del material de la
aleacién Zn-10% Ni

4.3.4 Analisis Microestructural por Difracciéon de Rayos X.

Los resultados obtenidos por Difraccion de Rayos X para los materiales fabricados

con nanoparticulas en sus distintas composiciones obtenidos después de la
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sinterizacion, se muestran en la figura 35. Este analisis al igual que el EDS identifica
los elementos en el material, pero también identifica los posibles compuestos
formados durante el proceso partiendo del conocimiento de la composicion elemental
del material. Los espectros caracteristicos obtenidos por DRX de los diferentes
materiales fabricados son presentados en la figura abajo, con apoyo de las cartas
JCPDS se identificaron los patrones de difraccién en los materiales. En este analisis
se identifico el compuesto intermetalico de la fase aleada Zn-Ni identificandolo como
NiZn #1002019 la cual fue indexada en el pico mas alto en todos los sistemas y que
se encuentra en el angulo 43.75°, de la misma manera se identifico e indexo el
NizZny, #0651252 en su pico mas alto en el angulo 42.94° el cual es el de mayor
intensidad segun la carta y con presencia en todos los sistemas elaborados, NiZns
#471019 se indexo con su pico mas alto en 43.31° el cual en las aleaciones de 15y
20% de niquel es el mas alto, NisZny1 #060653 su pico mas alto fue indexado en el
angulo 54.35° el cual de igual manera se encuentra en todos los sistemas
elaborados, 0-NiZn #100209 esta fase tiene su intensidad mas alta en el sistema de
5% niquel y fue indexada en el angulo 43.24° siendo el de mayor intensidad, y-ZnNi
# 655310 esta fase aparece en los sistemas 10, 15 y 20% de niquel y es una de las
que tiene mayor numero de intensidades, fue indexada en su pico mas alto en el
angulo 75.13° y ZnO #891397 el cual pertenece a la contaminacion de los sistemas
por la manipulacion del material durante el proceso, aunque se utilizé agentes de
control en la molienda y atmdsfera controlada en la sinterizacién no se pudo evitar la
contaminacién de la muestra. Los picos caracteristicos nos indican transformaciones
de fase en el material por lo cual se determina mediante la ruta de proceso de
fabricacion empleada es factible la obtencién de compuestos intermetalico, y que es
llamado asi ya que cumple con las caracteristicas de los mismos al no estar

compuesto por una sola fase.
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Figura 35. Espectros DRX de las muestras molidas y sinterizadas de Zn al 5%, 10%, 15% y

20% de Ni (% en peso).

4.3.5 Dureza Vickers

La dureza es una de las propiedades que se utiliza como comparaciéon de los

resultados obtenidos en los materiales, ya que tiene correlacion en el
comportamiento de otras como la resistencia al desgaste y también es importante
para evaluar los componentes de la microestructura. Esta propiedad es determinada
a partir de la dureza vickers (HV) propuesta y estudiada en capitulos anteriores, en la
cual se aplica una fuerza a la superficie del material generando una huella provocada
por un indentador punta diamante, el equipo mide esa marca de forma piramidal y

hace una relacion de los angulos con las diagonales determinando de forma
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inmediata la dureza del material. Para la determinacion de esta variable se
analizaron 3 muestras de cada composicién a cada muestra se le tomo 10 valores
dando un valor de 30 mediaciones de dureza en cada zona, considerando que las
aleaciones presentaban una distribucién de 3 diferentes formas y tamafos de grano
en los que se hizo un barrido y se determiné el valor promedio de la dureza en cada
tamafio de grano y en cada sistema de aleacion. Los granos chicos tienden a
incrementar su dureza con forme aumenta la composicidon en niquel y su valor
promedio mas alto es en el sistema del 20% a comparacion de los granos medianos
que su dureza disminuye con forme aumenta la composicion en niquel y su valor
promedio se encuentra en sistema de 5% niquel y por ultimo los granos grandes que
mantienen un comportamiento similar en todos los sistemas considerando la
desviacion en cada valor determinado de la dureza como se muestra en la siguiente
tabla 11.

Tabla 11. Microdureza de las aleaciones nanoestructuradas

Dureza (HV) Zn-5%Ni Zn-10%Ni Zn-15%Ni Zn-20%Ni
Granos chicos 74.87 £10 80.52 +14 115.3 + 21 12149+ 14
Granos medianos 284.10 +11 2523+ 34 230.7 £ 43 2151+ 20
Granos grandes 341.3+23 398.2 + 38 373.4 £ 60 334.7 £ 20

Con el fin de tener un valor de la dureza en cada uno de los sistema de aleaciones
fabricados se calcularon los promedios de las medidas de dureza de los granos por
sistema como se aprecia en la siguiente tabla 12, en donde su dureza promedio de
aproximadamente 233HV para el sistema Zn-5%Ni, 244 HV para Zn-%10Ni, 240 HV
para Zn-15%Ni y de 224 HV. Los valores promedios obtenidos al ser comparados
con los valores de dureza del niquel y zinc elementales son totalmente diferentes,
esto es por las formacion de las fases intermetalicas del material que se obtuvieron

después del sinterizado, por lo cual las caracteristicas de dureza cambian.
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Tabla 12. Dureza promedio de la aleacién nanoestructuradas

Sistema Zn-5%Ni Zn-10%Ni Zn-15%Ni Zn-20%Ni
Dureza (HV) 233 244 240 224

En la Figura 36 se observa la variacion de la dureza con respecto a las indentaciones

de los tamanos de granos, obtenidos a partir de los datos experimentales.
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Figura 36. Grafica de la dureza de los sistemas con nanoparticulas Zn-5%, 10%, 15% y 20%
wt. Ni

4.3.6 Moébdulo de Young

El médulo de Young esta relacionado con variables fisicas del material como la
densidad, la velocidad del sonido en el material, la temperatura, presion etc. Para
determinar el mdédulo de Young primero medimos la velocidad del sonido en el
material fabricado, en cada una de las muestras tomando 7 medidas y determinando
un resultado promedio, después con ayuda de la formula de la velocidad del sonido y
la densidad experimental en cada sistema se hace el calculo de esta propiedad. Los

resultados se muestran en la tabla13 donde se nota una tendencia en el aumento en
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el valor de la velocidad del sonido en el material con respecto al incremento del % de

Ni en el sistema y la misma manera aumenta el modulo de Young respectivamente.

Tabla 13. Médulo de Young de los diferentes materiales fabricados.

Aleaciones Zn-5%Ni  Zn-10%Ni  Zn-15%Ni  Zn-20%Ni
Velocidad del sonido (m/s) 1627 1673 2073 23781
Modulo de Young (MPa) 1743 17+1 27+1 36+3

4.4 ANALISIS DE LAS ALEACION 2Zn-Ni FABRICADAS A PARTIR DE
MICROPARTICULAS DE Ni EN COMPOSICION DEL 5%, 10%, 15% Y 20%
EN PESO.

En este apartado se analizan los resultados obtenidos en lo materiales fabricados
con microparticulas de niquel en la base del material compuesta de zinc, a partir de
la metodologia propuesta en capitulos anteriores la cual inicia en la sintesis y va
hasta la caracterizacion de sus propiedades mecanicas y fisicas del material

fabricado.

441 Densidad y % de Porosidad

El calculo de la densidad volumétrica es importante porque es la primera prueba que
nos da indicios de los cambios fisicos de las muestras antes y después del
sinterizado. En la siguiente tabla 14 se muestran los valores obtenidos de los
materiales solamente compactados de las variables de peso, diametro y espesor que
son necesarios para determinar el area y el volumen de las muestras en verde, estos
valore nos sirven para determinar la densidad en verde partir de la relacion masa

sobre volumen.
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Tabla 14. Densidad en vede de la aleacién microestructuradas

. Diametro Espesor Masa Area Volumen Densidad
Aleaciones (cm) (cm) (ar) (cmz) (cm3) en verde
9 (gricm’)
Zn-5% Ni 2.012 0.139 2.415 3.180 0.443 5.451
Zn-10% Ni 2.014 0.149 2.418 3.185 0.475 5.111
Zn-15% Ni 2.015 0.154 2.461 3.190 0.492 5.021
Zn-20% Ni 2.013 0.142 2.387 3.181 0.451 5.296

En la tabla 15 se muestran los resultados de la densidad experimental obtenida por
el principio de Arquimedes después del proceso de sinterizado. Con estos datos y
con los calculos de la densidad teodrica es posible determinar el porcentaje de
densificacion observando un decremento en la densificacion directamente
proporcional al incremento del Ni en el sistema. Esta disminucién esta ligado a
afectos de la sinterizacion por fendmeno de la difusion ya que la difusién del Ni es
mas lenta que la del Zn considerando la alta temperatura del Ni con respecto al Zn,

factor ligado también al incremento de la porosidad.

Tabla 15. Densidades de las aleacion microestructuradas Zn-Ni

Densidad en Densidad Densidad o o
<l . . % de % de
Aleacion verde experimental tedrica densificacién orosidad
(g/lcm?) (g/lcm?) (glcm?) P

Zn-5% wt Ni 5.451 6.52 7.22 90.3 1.8
Zn-10% wt Ni 5.111 6.54 7.31 89.5 71
Zn-15% wt Ni 5.021 6.57 7.40 87.9 14.4
Zn-20% wt Ni 5.296 6.61 7.48 86.3 19.2

En la grafica de la figura 37 se aprecia el comportamiento de las densidades en
verde, experimental y teodrica y es notable que la densidad experimental se vaya
alejando de la densidad tedrica. Este factor provoca que el porcentaje de

densificacion disminuya al incrementar el Ni en el sistema.
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Figura 37. Grafica de comparacion de densidades para las aleaciones microestructuradas

4.4.2 Analisis Microestructural por Microscopia Optica

El analisis microestructural a partir de microscopia oOptica consistié en el analisis de
las muestras la cuales ya se habian preparado metalograficamente. En este apartado
se analiza la aleacion Zn-20%Ni mas representativa con la intencién de identificar y
verificar las fases y puntos de referencia que nos permita apreciar y tener una
perspectiva general del andlisis microestructural. En la Figura 38 se muestran las
imagenes tomadas de la aleacion sinterizada a 357°C por 1 hora, en particular en las
figuras 38 c) y 38 d) observe que se puede apreciar 3 fases en el material, la fase
gris clara del material base zinc por tener la mayor cantidad de material, la fase gris
oscura donde se aprecian en formas de esferas las cuales se intuyen que sean de
niquel ya que estas incrementan conforme se incrementa el porcentaje de niquel en
los materiales fabricados y una fase blanca que se encuentra en la periferia de los
granos y que da indicios de que posiblemente sea la aleacién, de igual manera

muestra porosidad presente en el material, no se encuentra distribuido
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uniformemente en el material y tampoco tiene forma especifica por lo cual podemos

ver poros redondo o alargados de acuerdo a esta imagen.

Figura 38. Microestructura de la aleacion Zn-20%Ni obtenida a 5X, 10X, 20X y 50X
respectivamente

En la siguiente tabla 16 se hace una comparacién de las micrografias de los
materiales fabricados a 5, 10, 15 y 20% en niquel, en esta comparacién se nota
como influye el incremento del niquel en los materiales fabricados, como se habia
mencionado se tiene un material ya consolidado con presencia de 3 fases y
porosidad en la matriz de formas irregulares, al comparar todas las microestructuras
se puede observar que en todas ellas hay un incremento de grano en forma de

esferas y presentan una apariencia de nucleacion conforme se incrementa el

77



CAPITULO IV. ANALISIS DE RESULTADOS.

porcentaje de niquel, al aumentar la presencia de estas esferas nucleadas a la par
incrementa la porosidad en la muestra, en este mismo sentido y con respecto al
aumento de niquel, la porosidad presente aumenta gradualmente ya que este
comportamiento esta ligado a que la microestructura del niquel puro, el cual presenta

mucha porosidad con granos circulares en forma de esfera pero sin la periferia.

Tabla 16. Comparacion de las microestructuras de las aleaciones Zn-Ni microestructuradas.

Ni
5%

Ni
10%

Ni
15%

Ni
20%
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4.4.3 Analisis Microestructural por Microscopia Electronica de Barrido

Mediante este andlisis se pudo obtener informacion de la superficie de la aleacion
que nos permite especular la composicién de cada fase asi como la distribucién de
los elementos en el area analizada. Se realizaron mapeos elementales (EDS) en los
sistemas de aleacion Zn-Ni a cada fase del material y analisis puntuales para
identificar la distribucion de los elementos en el material. En este estudio se
presentan los mapeos elementales de las aleacion Zn-10%Ni en la figura 38, donde
se puede observar la distribucion del elemento base zinc y el cual se identifica en
mayor cantidad abarcando mayor espacio en el material, de igual manera
observamos como el niquel esta distribuido en el centro de los granos esféricos y en
la periferia de los mismos dando asi un indicio de que esa periferia pueda ser la
aleacion ya que nos muestra distribuciéon de los dos elementos que posiblemente
puedan estar aleados. Por ultimo este mapeo de igual manera detecta la presencia
de contaminacién por oxigeno el cual es normal porque a pesar de que se utilizé una
atmosfera controlada en el proceso de sinterizacion el material fue manipulado y
estuvo expuesto al ambiente. En la figura 39 se muestra el mapeo elemental de una
zona analizada por esta técnica, aunque este mapeo es del material elaborado a el

10% de niquel, se observé que los demas mantienen las mismas caracteristicas.
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Figura 39. Mapeo elemental o imagenes de distribucion de elementos de la aleacién Zn-
10%Ni.

Se realiz6 un analisis puntual EDS en las tres fases del material como se muestra en
la figura 40 en la microestructura de la aleacion Zn-10%Ni. En esta microestructura
se analizan las tres fases y se marcaron como 1, 2 y 3. En la fase de la marca 1 se
identifica Ni que corresponde a la zona aislada, en la fase marcada con el numero 3
se identifica Zn y la fase identificada con el nimero 2 que se presume es la aleacion

se identifican los elementos zinc y niquel.
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Figura 40. Microestructura y espectros EDS del sistema Zn-10%Ni.
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4.4.4 Analisis Microestructural por Difraccion de Rayos X

En la figura 41 se presentan los patrones o espectros de difraccién obtenidos como
resultados de los analisis de las muestras de la aleacidén Zn- 5, 10, 15y 20% Ni (%
en peso) molidos y sinterizados, los cuales fueron indexados con las cartas JCPDS,
adicionalmente se han marcado los planos de cada pico caracteristico. En los 4
espectros de los diferentes sistemas se identifica la presencia de Zn y se indexo con
la carta #870713 en donde podemos ver que el pico mas intenso se encuentra en un
angulo 206 43.39°, asi mismo, el Ni y se indexo con la carta #652865 con su pico mas
intenso en el angulo 26 44.62° y por ultimo el 6xido de zinc se indexo con la carta
#891397 con el pico mas intenso en el angulo 26 52.49 ° y que se identifico en los
polvos molidos asi como en los materiales fabricados. En estos espectros se
identifica y corrobora la formacion de las fases aleadas y-ZnNi y 0-ZnNi. La
formacion de la fase 6- ZnNi se indexo con la carta #100209 en su pico mas alto a un
angulo de difraccion de 43.16° y solo se formd en las muestras que estan elaboradas
con el 5% de peso en niquel, pero cuando se va aumentando el material niquel a 10,
15y 20% en la composicidon del peso de las muestras fabricadas cambia la fase y se
idéntica la fase y-ZnNi indexada con la carta #0655310 en su pico mas alto y con un
angulo de difraccion de 43.08°,ademas de la aparicion de nuevos picos de la
aleacion los cuales se indexaron la carta Ni3Zn22 #0651250 en su punto mas alto
con angulo de difraccion 42.82°. La aparicion de ZnO fue inevitable aunque con
poca presencia y es indicativo que aunque en el proceso se tratdé de controlar la
oxidacion del material, el oxigeno si logro contaminar la muestra lo cual esta
asociado a la manipulacién de las pastillas en todo el proceso de sintesis, por otro
lado, la desaparicion de las intensidades del niquel y los movimientos de las
intensidades del zinc transformandose en fases diferentes nos indica que el material

es un compuesto intermetalico ya que muestra caracteristicas de los mismos.
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Figura 41. Espectros DRX de las muestras molidas y sinterizadas de Zn al 5%, 10%, 15% y
20% de Ni (% en peso).

4.4.5 Dureza Vickers

Se utilizaron 3 muestras por sistema que fueron sometidas a medicion por el método
de microdureza Vickers ya que es ampliamente utilizado para evaluar propiedades
mecanicas de dureza, en un microdurémetro como ya se habia comentado en

capitulos anteriores, las indentaciones se hicieron en cada fase del material ya que
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presentan un comportamiento diferente, después de hacer un barrido de la muestra
se toman areas al azar aplicando una carga de 0.01 HV y tomando 10 valores por
cada una de las fases para asi determinar el valor promedio y su desviacion
estandar. En la figura 42 se muestra como ejemplo e identificacion las areas donde
se hicieron las indentaciones del material para la determinacion de la dureza; es
decir, la zona a) corresponde a la fase de la matriz del material identificada como Zn,
la zona b) es la zona de la fase aleada y la zona c) es la fase que corresponde a Ni.

Figura 42. Se muestra un ejemplo de las indentaciones en las 3 diferentes fases, a) fase
zinc, b) fase intermetalica y c) fase niquel.

En este sentido en la tabla 17 se muestran los valores obtenidos de dureza del
material. Se determind la microdureza en cada fase y se observa que es similar o
mantiene un promedio con respecto a la dureza de cada elemento en todos los
sistemas, esto se debe a que el proceso de sintesis es el mismo; es decir, las
variables como temperatura y tiempo de sinterizacion fueron controladas y lo unico

que incremento fue el porcentaje en peso del niquel.

Tabla 17. Microdureza de los materiales fabricados a partir de microparticulas de Ni

Material Zn-5% wt. Ni Zn-10% wt. Ni Zn-15% wt. Ni Zn-20% wt. Ni
Zn 61.45+2 645+3 63.4+4 61.1+4
Ni 179+ 9 171+ 16 165.7 + 11 163.2+6

Zn-Ni 42111+ 22 4148 £ 17 404.6 + 33 4151 + 21
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En la tabla 18 se hace una comparacion de los valores promedios obtenidos en las

aleaciones considerando el promedio de las fases en cada sistema.

Tabla 18. Dureza promedio de la aleacién microestructuradas

Sistema Zn-5%Ni Zn-10%Ni Zn-15%Ni  Zn-20%Ni
Dureza (HV) 220 217 211 213

En la Figura 43, se muestra el comportamiento de la dureza. Observe existe un
cambio considerable entre la dureza de los metales c) zinc y b) niquel a comparacion
del valor de la a) aleacion, este incremento particularmente se puede atribuir a la
difusién que hubo el proceso de sinterizacion formando una nueva fase, ya que al
incrementar el contenido de niquel solo aumentaron los granos en forma de esferas

rodeadas con una aleacion pero se mantuvo el valor promedio de su microdureza.
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Figura 43. Grafica de dureza de la aleacion Zn- 5, 10, 15y 20% wt Ni (% en peso).

En general esto significa que el aumento del porcentaje de niquel en el material lo
unico que aumentaria son los granos esféricos con un comportamiento de nucleacion

pero conservarian la misma dureza promedio en cada fase. Este comportamiento
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incurre en que al aumentar mas zonas aleadas al incrementar el porcentaje de Niy

estas zonas al tener mas dureza el material aumentaria su dureza como sistema.

4.4.6 Moéddulo de Young

Para hacer el célculo del médulo de Young primero tenemos que determinar la
velocidad del sonido, el cual se obtiene por medio de un equipo que hace pasar una
sefal ultrasonica por el material determinando asi la velocidad del sonido en el
material, para esto se necesita el dato del espesor de las muestras que van a ser
blanco de andlisis. En tabla 19 se muestra el valor promedio de la velocidad del
sonido en cada sistema y que arrojan los valores del médulo de Young respectivo en
cada sistema. Para este calculo se tomaron 7 valores de la velocidad del sonido en
cada material con el fin de determinar un promedio que pudiera ser significativo. Con
ayuda de la ecuacién 5 se sustituye el valor promedio de la densidad experimental y
la velocidad del sonido para asi pode calcular el valor del médulo de Young. De
acurdo a la ecuacion 5 el modulo de Young disminuye al disminuir la velocidad del
sonido en los sdlidos, en la tabla se aprecia que en las aleaciones del 5 y 15% de

niquel aumenta el médulo de Young y en las aleaciones de 10 y 20% en niquel baja.

Tabla 19. Médulo de Young de las diferentes aleaciones microestructuradas.

Compuestos Zn-5%Ni  Zn-10%Ni Zn-15%Ni Zn-20%Ni
Velocidad del sonido (m/s) 3506 3169.43  3514.87 2985
Médulo de Young (MPa) 794 66+2 744 57+3
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4.5 ANALISIS COMPARATIVO DE LAS ALEACIONES MICROy NANO
ESTRUCTURADAS.

4.5.1 Densidad y % de Porosidad

En los sistemas estudiados se realizo el calculo de densidad experimental por el
método de Arquimedes para todos los casos, los dos sistemas estudiados tienen un
comportamiento con poca variacién, en la siguiente figura 44 se muestra el

comportamiento de las densidades experimentales de los materiales fabricados.
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Figura 44. Grafica de comparacion de densidades para las aleaciones nano y
microestructuradas respectivamente.

El material que alcanza la mayor densidad experimental después de la sinterizacion
es el sistema elaborado con microparticulas Zn-5% Ni el cual presenta un densidad
experimental de 6.52 g/cm®, un porcentaje del densificacion del 90.3% y un
porcentaje de porosidad minimo de 1.8% a comparacion del sistema el
nanoparticulas Zn-5% Ni con una densidad experimental de 6.51 g/cm® un
porcentaje de densificacion de 90.2% y un porcentaje de porosidad de1.5%. Se cree
que el elemento aleante influye en la densidad experimental a través su incremento

del porcentaje en peso de la aleacidén porque las aleaciones que tienen mayor
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cantidad de niquel son las que tienen menor porcentaje de densificacion y asi mismo
presentan menor densidad experimental con respecto a la tedrica y mayor porcentaje
de porosidad, esa tendencia se nota en los dos sistemas. La técnica de
compactacion causa un importante reduccién de poros, genera contacto entre las
particulas formando cuellos lo cual hace que se los poros reduzcan de tamafo
durante la sinterizacion mediante un proceso de difusion y el cual influye en la
densificacion del material. Este proceso es importante porque entre mas cerca estén
los valores de la densidad experimental a la densidad tedrica indicarian que hay

menos porosidad en el material fabricado.

Al analizar el comportamiento de las densidades de los sistemas, en la cual se
aprecia que el valor de la densidad tedrica se encuentra por arriba de la densidad
experimental en todos los casos, es facil de entender debido a que la densidad
tedrica establece el valor de la densidad del material sin considerar porosidad y la
densidad experimental es obtenida a través de un proceso en el que inevitablemente
la porosidad siempre aparecera. Considerado este aspecto, el porcentaje de
densificacion mas bajo fue en el sistema de microparticulas se encuentra en la
aleacion Zn-20% Ni es del 86.3% y para el sistema de nanoparticulas Zn-20% Ni es
del 88.7%.

4.5.2 Analisis Microestructural

En la figura 45 se aprecian las microestructuras por microscopia O6ptica de los
sistemas fabricados con los materiales elementales, ademas de los materiales
fabricados a partir de micro y nanoparticulas de la aleacién Zn-20%Ni como ejemplo
de comparacion. En estas microestructuras se observa porosidad minima en las
muestras puras de Zn con respecto a la muestra pura de niquel aunque el proceso
de sintesis es el mismo, también se puede apreciar que la microestructura de las
aleaciones de micro y nanoparticulas son muy diferentes en su microestructura, en
las aleaciones fabricadas de microparticulas figura 4 c) se observan granos grandes

y nucleados en forma de esferas los cuales estan distribuidos en todo el material los
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mismos que van incrementando su presencia en relacion con el porcentaje de niquel
como se analizé en capitulos anteriores al mismo tiempo que también incrementa la
porosidad, en esta misma figura 4 c) se pueden observar 3 fases diferentes en las
cuales una de ella da indicios de la formacion de la fase aleada ya que en la
comparaciéon con las microscopias obtenidas de los materiales elementales figura 2
b) no se aprecia una fase similar. Por otra lado en la figura 4 d) correspondiente a la
aleacion fabricada a partir de nanoparticulas presenta dos fases, una fase gris clara
la cual esta constituida por la mayor parte del material y una fase gris obscura la cual
solo se puede apreciar solo a mayores aumentos lo cual es importante resaltar
porque esta fase da indicios de la creacion del nuevo material, en esta misma
imagen es notable que la microestructura es mas fina y es principalmente debido a
que las partirlas de inicio son mas pequefas del orden de los nandmetros
comparando con las microestructuras de las aleaciones fabricadas a partir de

macroparticulas de Ni.

Figura 45. Microestructura: 45a) y 45 b) materiales puros Zn y Ni, 45 c) y 45 d) aleaciones de
micro y nanoparticulas Zn-20%Ni obtenida a 20X respectivamente.
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Por otro lado los sistemas de micro y nanoparticulas fueron analizados por
microscopia electrénica de barrido como se muestra en la siguiente figura 46, en
donde se pueden apreciar e identificar los elementos que constituyen las aleaciones
a través de mapeos elementales y analisis puntuales, los mapeos elementales
sugieren que en el sistema de microparticulas la parte del material que rodea los
granos grandes esta compuesta por la aleacién ya que se encuentra distribuido zinc
y niquel en esa zona, en comparacion al sistema de nanoparticulas que donde la

aleacion es homogénea ya que presenta distribucion del material en toda la muestra.

Ni K o || Zn K 0 [

Ni K o - 71 K] o I

Figura 46. Mapeo elemental o imagenes de distribucién de elementos de las aleaciones de
micro y nanoparticulas Zn-10%Ni figuras 46 a) y 46 b) respectivamente.

En la figura 47 se presenta las microestructuras de las aleaciones a las que se les
realizo un analisis EDS, en estas microestructuras de las aleaciones de micro y
naoparticulas Zn-10%Ni se realizan tres analisis puntuales a cada sistema y se utilizd
los mismos porcentajes en niquel para fines comparativos, identificados por su
respectiva aleacién asi como el espectro resultante en cada uno de ellos

identificados como pt1, pt2 y pt3. En general la identificacion de los elementos en
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cada analisis puntual dice que los elementos identificados corresponden a Zn y Ni en
la aleacion del sistema elaborado con nanoparticulas; es decir, segun este analisis
en todo el sistema existe Zn y Ni distribuidos homogéneamente, sin dejar de
considerar que el Ni aumenta como variable de estudio en el sistema, en
comparacion a la aleacion de microparticulas donde se hace el analisis en las tres
fases del material de la microestructura, la fase de la marca 1 se identifica Ni que
corresponde a la zona aislada y que se encuentra en el centro de los granos
grandes, en la fase marcada con el numero 3 se identifica Zn que corresponde a la
base del material y la fase identificada con el numero 2 la cual especulamos es la
aleacion donde se identifican los elementos zinc y niquel. Como ya se coment6 en
capitulos anteriores en este tipo de analisis solo se identifican los elementos
presentes y aunque no confirma la presencia de la fase aleada se contempla la

probable existencia de la misma.

ZnNi10{4)

s | M e o

Ca

n N i
o 2 H & H 1
Zn ZnNile  pi2

4000 - L'

T T T T T
0 2 4 6 8 10
In ZnNito pi3

4000 | Ni

Figura 47. Microestructura y espectros EDS del sistema Zn-10%Ni para los sistemas nano y
microparticulas figuras 47 a) y 47 b) respectivamente.
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En la figura 48 se muestran los espectros DRX de las aleaciones de micro y
nanoparticulas en porcentaje del 5 y 15% de los dos sistemas como referencia de
comparacién. En los espectros se indexaron los elementos y compuestos
identificados con las cartas JCPDS. En estos espectros se identifican 4 fases Zn-Ni
en los dos sistemas después de la sinterizacién, en el sistema del 5% en niquel se
encuentra la fase 6- ZnNi en los dos sistemas en los cuales su intensidad es la mas
alta, existe un comportamiento similar en las aleaciones puesto que en los sistemas
del 10%, 15% y 20% se observa una transformacion de fase a y-ZnNi, la cual se
convierte en la intensidad mas alta. Se encontraron intensidades caracteristicas de
ZnO lo cual se asocia a la manipulacion de la muestra ya que durante todo el

proceso se tarto de evitar la oxidacion.
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Figura 48. Espectros DRX de los sistemas nano y microparticulas después de la
sinterizacion de Zn al 5% y 15% de Ni (% en peso) respectivamente.

4.5.3 Durezay Médulo de Young

El comportamiento de la microdureza de los materiales fabricados presenta
promedios de durezas diferentes en los dos sistemas analizados, aunque se hace un
analisis en diferentes zonas de la muestra para identificar y obtener un panorama
general del valor de la dureza. En la figura 49 se muestran los promedios de los
resultados de las durezas de los materiales, se observa que el comportamiento de la
dureza esta ligado a cada fase del material. En el sistema de nano particulas la
dureza de la fase gris claro o elemento base del material fabricado su dureza
promedio es de 63.5HV con una desviacion de £3HV, en la parte del centro del grano
donde se encuentra la mayor concentracion del niquel se registré una dureza
promedio de 168.8HV con una desviacién de +10HV y en la parte periferia del grano
donde se ubica la fase de la aleacion se obtuvo una dureza promedio de 415.3HV
con una desviacion promedio de *20HV, en comparacion con el sistema de
nanoparticulas en el que se tomaron medidas en tamafos de granos ya que no
mostraba las mismas fases que el sistema de microparticulas, en los granos grande
se obtuvo un valor promedio de 361.9HV y una desviacion promedio de 35.2HV, en
los granos medianos se obtuvo un valor de dureza promedio de 245.5HV con una
deviacion de +27HV y en los granos chicos se registré una dureza promedio de 98.4
con una desviacion promedio de +14HV, la dureza promedio de los granos grandes
en la aleacion de nanoparticulas es muy similar a la de la fase intermetélica de la
aleacion de microparticulas ya que son las partes de los materiales que presentan

mayor dureza.

92



CAPITULO IV. ANALISIS DE RESULTADOS.

400 4 450 —
L]
= 400
350 o /
P
350
300
300
— A e /
= = /
T 250+ ol T 250 o
5 5 --
2 2004 d
S zoo 4 5 Fi
Q a "
y 150 o~
150 e o
g 100 o /e
g _.-"..
/ .-
100 o 50
T T T T T T
Grana chico Grano madiano Granao grande Zn Ni Zn-Ni
Sistemas de nanoparticulas Sistemas de microparticulas

Figura 49. Comparacién de graficas de dureza en los sistemas micro y nanoestructurados
respectivamente.

En la figura 50 se muestran los resultados del comportamiento del médulo de Young.
En los sistemas nanoestructurados con relacion al incremento del % de Ni el médulo
de Young aumenta aunque en los sistemas del 5 y 10% no es muy notorio el
incremento pero si en el 15y 20% y comparando con el sistema de la aleaciones

fabricadas a partir de microparticulas esta propiedad tiende a disminuir.
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Figura 50. Comparacién de graficas del médulo de Young y velocidad del sonido en los
sistemas micro y nanoestructurados respectivamente.
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5 CONCLUSION.

Se presentaran las conclusiones referentes al analisis de los materiales fabricados y
se comparara la influencia de los distintos sistemas desarrollados en el presente

trabajo, para las aleaciones micro y nanoestructuradas.

Fue factible la fabricacién de los materiales compuestos a partir de la técnica de
molienda mecanica para porcentajes de Ni (5, 10, 15y 20%) en peso, considerando
que el proceso de sinterizado en atmdsfera controlada se logré la fabricacion de las
aleaciones satisfactoriamente dando la formacién de aleaciones intermetalicas en los
todos los sistemas procesados, de la misma manera fue factible la obtencion de los
materiales elementales que sirvieron como blanco de comparacion durante el analisis

de los resultados.

En la microestructura, el sistema fabricado con nanoparticulas de niquel se
observaron granos irregulares de diferentes tamafio con una distribucion
homogénea, ademas se identifican 2 fases una de color gris clara en el material y la
segunda de color gris obscuro la cual se aprecia en aumentos de 50X, ademas de la
presencia de porosidad la cual aumenta con forme incrementa el niquel en el
material. En cuanto a la aleacidn generada con microparticulas se muestra la
presencia de 3 fases, la fase gris clara pertenece a el zinc, la gris obscura a el niquel
y la fase blanca a ala aleacidén, ademas de la presencia de granos distribuidos

uniformemente.

Mediante el analisis de difraccion de rayos X se pudo determinar la composicion del
material donde presenta fases intermetdlicas en las composiciones de materiales
fabricados a partir de nano y micro particulas. En los difractogramas de los diferentes
sistemas se aprecia la desaparicién de picos caracteristicos del niquel después del
sinterizado al igual del movimiento de los picos caracteristicos del zinc y de la
aparicion de nuevos picos caracteristicos de la aleacion. Se identificé que durante el
proceso se contamino el material ya que en los difractogramas se observaron picos

de 6xido de zinc.
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Se encontr6 que existen notables diferencias entre la dureza Vickers en las
aleaciones, en las aleaciones microestructuradas se presentan 3 tipos de durezas,
una de ellas pertenece a la aleacion ya su dureza promedio es mas alta que las otras
medidas, las mismas que presenta valores promedios a las durezas de los materiales
elementales, en cuestion a la aleacidn nanoestructurada se hicieron medidas en
diferentes areas ya que presentaba variaciones del valor de la dureza considerables
que estaban caracterizadas por el tamafo de grano.

Se determind el modulo de Young y se confirmo la diferencia en la variacion de esta
propiedad debido a la diferente estructura de los materiales elementales donde se ve
la disminucion por la porosidad del material estudiado. EI comportamiento observado
en las aleaciones fabricadas fue que al aumentar la velocidad del sonido en el

material de la misma manera aumenta el médulo de Young.
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