L

UAEM V

UNIVERSIDAD AUTONOMA DEL ESTADO DE MEXICO

CENTRO UNIVERSITARIO UAEM VALLE DE MEXICO

MANUFACTURA Y PROCESAMIENTO DE MATERIALES
AVANZADOS CERMETS BASE ALUMINA REFORZADOS
CON PARTICULAS DE PLATA

TESIS

Que para obtener el Titulo de

INGENIERO INDUSTRIAL

Presenta

C. Omar Figueroa Martinez

Asesor: Dr. en Ing. José Guadalupe Miranda Hernandez

Atizapan de Zaragoza, Edo. De Méx. Agosto 2017

/L]

Centro Universitario
UAEM Valle de México



indice e
INDICE

INDICE ...ttt ettt ettt ettt e et e e e e i
INDICE DE TABLAS ...ttt ettt ettt ettt te st eaeete e teeteaneaneas iv
INDICE DE FIGURAS ........outitiittiteete ettt ettt ettt v
RESUMEN ...ttt ettt e e e e e e e e et et e e et bbbt s e e e e e eeeeeeeeeennennnns 1
ABSTRACT ettt ettt ettt e e e e e e e e e ettt e e e e e e e e e e e e e et e e e a et e e aeaeaaaaes 3
1.1 JUSTIFICACION ....ooiviiiiiieiteeteiet ettt 4
1.2 ANTECEDENTES ... oottt e e 5
1.3 OBIETIVO GENERAL ..ottt a e 8
1.4 OBJETIVOS ESPECIFICOS ....oooviieeeeeeeeeeeeeeeeee e 8
L5 HIPOTESIS ..ottt 9
CAPITULO 2.- MARCO TEORICO .....ooicveieeeeeeee et 10
2.1.- Materiales COMPUESTOS.......uuuiieirieiiie e eeeeeeie e e e e e e et e e e e e e e e eeaeanns 10
e 2.1.1.- Propiedades de los materiales compuestos 11
e 2.1.2.- Clasificacion de los Materiales Compuestos 12
e 2.1.3.- Materiales Reforzados por Particulas 13
e 2.1.4.- Materiales Reforzados por Fibras 14
e 2.1.5.- Materiales Compuestos Estructurales 15
2.2.7 AIUMINA ..ttt e e e e et a e 15
e 2.2.1.- Aplicaciones 16
2,37 PlaL@. e 18
e 2.3.1.- Aplicaciones 19
2.4.- NITTOGENO .ceeiiiiiiieee ettt e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e s e nnnees 20
2.5.- AleadO MECANICO.......ccuuiiiiiiiiie et e e 20
e 2.5.1.- Mezcla-Molienda 21
2.5.1.1.- Velocidad de Molienda ...........ccuuuiiiiiiiiiiiiieecc e 23
2.5.1.2.-Tiempo de MOlIENUA. ........uuuuriiiiiie e 23
e 2.5.2.-Compactaciéon 24
2.5.2.1.- Compactacion uniaxial €n frio..........ccccceeeeeeiiiiiiii e, 24
2.5.2.2.- Compactacion uniaxial en caliente ............ccccceeeeeeeveiiiiie e, 25
2.5.2.3.- Compactacion isostatica €n fri0.........ccccccviiiiiiis 26
2.5.2.4.- Compactacion isostatica en caliente............ccccceeeeevveiiiiieeceeeiinn, 27



indice e
e 2.5.3.- Sinterizacién 27
2.5.3.1.- Ventajas Y DESVENAJAS .......ccceevvviiieeiiiiiiee et 32
2.5.3.2.- Sinterizacion en fase lIquida............cccocis 32
CAPITULO 3.- DESARROLLO EXPERIMENTAL .....vviiitieeeeeee e, 35
T B IV =1 oo (o] oo |- 35
e 3.1.1.- Fase 1. Manufactura del composito cermets 36
3.1.1.1.- MezCla-MOlIENUA ......ceeeieiiie e 36
G0 00 2 @] ¢ ¢ o =T = Vo [ | 1 38
3.1.1.3.- SINLEMZACION......ceieiiiiiiiiiiie e e e e e e e 40
e 3.1.2.- Fase 2.- Determinacion de la densidad, dureza y caracterizacion
Microestructural por MO y MEB. 42
3.1.2.1.- Densidad y porosidad aparente..........ccceeeeereeiiiineeeeiiiiiee e 42
3.1.2.2.- Caracterizacion Microestructural .................euviiiiiiiiiieeeeeieeieeeinnnnns 44
3.1.2.3.- Microscopia Optica y Electronica de barrido............ccccccoeeeveinnnnnn.n. 46
3.1.2.4.- DUIEZA VICKEIS ...vviieeeeieiie ettt 47
3.1.2.5.- Tenacidad a la Fractura............cccooeevriiiiiiiieeeiie e 48
CAPITULO 4.- ANALISIS DE RESULTADOS......c.ooieieeteeteeeeeee et ee e, 50
4.1.- Andlisis de los Cermets sinterizados a 1500°C durante 1y 2 horas. ......... 50
e 4.1.1.- Densidad y Porosidad. 50
e 4.1.2.- Caracterizacién Microestructural por Microscopia Optica 54
e 4.1.3.-Dureza Vickers 56
e 4.1.4.- Tenacidad a la Fractura 58
4.2.- Andlisis de los Cermets sinterizados a 1600°C durante 1y 2 horas.......... 60
e 4.2.1.- Densidad y Porosidad 60
e 4.2.2.- Caracterizacion Microestructural 64
e 4.2.3.- Dureza Vickers 66
e 4.2.4.- Tenacidad a la Fractura 67

CAPITULO 5.- COMPARACION DE RESULTADOS DE LOS SISTEMAS Al,O3-

AG5% Y AL O3-AGLOY0 ...ttt —————————————————————— 70
5.1.- Andlisis Comparativo de Densidad y % de Porosidad. ................cccoeennnes 70
5.2.- Analisis Comparativo de Dureza y Tenacidad a la Fractura ...................... 72

5.3.- Andlisis Comparativo Microestructural Mediante Microscopia Optica (MO) y
Microscopia Electronica de Barrido (MEB). ..........viiiiiiiiiiiiie e 75



e 5.3.1.- Microscopia Electronica de Barrido (SEM) 77
B.- CONCLUSIONES ... oo e aaas 83
7= BIBLIOGRAFTA .o e ettt e e e e 85



indice }}///

UAEM Vale &

INDICE DE TABLAS

Tabla 1. Principales propiedades de la alimina. ... 16
Tabla 2. Principales propiedades de la plata. ..............ccooviiiiiiiiiiiccie e, 19
Tabla 3. Principales propiedades del nitrdgeno. ..............ceeeieeiiiiiiii e, 20

Tabla 4. Medidas de densidad de los materiales sinterizados a 1500°C durante 1y
122 0] = T 51
Tabla 5. Porcentaje de contraccioén, porosidad y densificacion de los compuestos

sinterizados a 1500°C en un tiempo de 1y 2 HOras........coccevvveviiieeeiiineeciie e, 53
Tabla 6. Dureza Vickers de los Compuestos Sinterizados a 1500°C 1y 2 horas. .57
Tabla 7. Tenacidad a la Fractura (Kic) de los Compuestos Sinterizados a 1500°C 1
(A2 1[0 = T TP P PUPPPPP 59
Tabla 8. Medidas de densidad de los materiales sinterizados a 1600°C durante 1y

Tabla 9. Porcentaje de Contraccion, Porosidad y Densificacion de los Compuestos
Sinterizados @ 1600°C 1Y 2 HOIBS. ...uuvuuuuiiieeeeeeeeeieeeeeiiiie e e e e e e 63
Tabla 10. Dureza Vickers de los Compuestos Sinterizados a 1600°C 1 y 2 horas 66

Tabla 11. Tenacidad a la fractura de los Compuestos Sinterizados a 1600°C 1y 2



indice }}///

UAEM Vale &

INDICE DE FIGURAS
Figura 1. Esquema de distribucién entre la matriz y refuerzo.........ccccccoccceevnnnnnn..n. 11
Figura 2. Clasificacion de los Materiales COmpuUestos. ..........cceeeeevviiiiieeeeeeeininnnn. 13

Figura 3. a) Estructura cristalina de la alimina; b) Celda unitaria de la alimina....16
Figura 4. Representacion esquemética de la fuerza de impacto en un molino de
0] = USRS 23
Figura 5. Compactacion uniaxial de simple efecto. ..........ccooviiiiiiiiiiiiin e, 25
Figura 6. Evolucién del grado de interconexion entre particulas y de la porosidad
segun la etapa de SINtErZAdO. .........iiiiiiiiiie e e 28
Figura 7. Etapas durante la SINterizacion. ................eeeeeeiiiiiiiiiiiiiieaee e 30

Figura 8. a) Densificacion seguida de crecimiento de grano; b) Aumento del

122 1 4= TaTo Jo L= T [ = 1T TR USSP 34
Figura 9.Diagrama del proceso de metalurgia de poIVosS. .......cccceevvvviiiieeeeeniinnnnnn. 36
Figura 10. Molino de giro planetario Fritsch Pulverisette 6. ..............ccccoeeeiiiiiiinnnns 37
Figura 11. Tazon de acero inoxidable y Medios de molienda de zirconia. ............. 37
Figura 12. a) Prensa hidraulica FIICS; b) Dado de acero inoxidable...................... 38
Figura 13. Bascula analitica OHAUS Explorer pro y Calibrador digital de la marca

MOORE & WHGNL........vieeeieiee ettt ettt en et et nsaete s eteneensaenes 39
Figura 14.Horno de la marca Naberthem con capacidad de calentamiento de 25-

RS 00 e PP 41
Figura 15. Ciclo de Calentamiento. ............ccovvuviiiieeiiiiie e 42
Figura 16. Calculo del peso en seco, suspendido y saturado.................ccceeeeennnee 43
Figura 17. Pulidora de la marca Le CUbe. ..........cooiiiiiiiiiiiiiie e 45
Figura 18. Microscopio 6ptico metalogréafico de la marca Olympus-GX51............. 46

Figura 19. Microdurometro semiautomatico de la marca Emco-Test (Dura Scan

72400 ) T PP P PP PPPP T PPUPPPRPP 47
Figura 20. Representacion de la huella y medicion de la dureza Vickers. ............. 48
Figura 21. Huella de la indentacion VICKEIS .............eeeiiiiiiiiiiiiiiiiiae e 48



indice }}///

UAEM Vale &

Figura 22. Gréfica de medidas de densidad de los materiales sinterizados a
1500°C dUrante 1Y 2 NOTAS. ....uuuuiieiieiiiieeee e e e et s e e e e et e e e e e aaa e e e e eesanaeeeaeaes 52
Figura 23. Grafica de porcentaje de Contraccion, Porosidad y Densificacion de los

Compuestos Sinterizados a 1500°C 1y 2 horas. .......c.ccoeeieeiiiieiiiiieccie e, 54
Figura 24. Micrografia por MO de los Cermets Al,O3-Ag 5% a 1500°Caly 2
horas respectivamente a un aumento de 5X. ......cccouiiiiiiiiiiiiiiii e 55
Figura 25. Micrografia por MO de los Cermets Al,O3-Ag 10% a 1500°Caly 2
horas respectivamente a un aumento de 10X. ......co.uiiiiiiiiiiiiiii e 56
Figura 26. Dureza de los Compuestos Sinterizados a 1500°C 1y 2 Horas........... 58
Figura 27. Gréfica de tenacidad a la fractura (Kic) de los compuestos sinterizados
o ST 00 Ot Y T = 1 60
Figura 28. Grafica de densidad de los materiales sinterizados a 1600°C durante

Y £ o] = T J PSPPSRI 62
Figura 29. Gréfica de % de Contraccion, Porosidad y Densificacion de los
Compuestos Sinterizados a 1600°C 1y 2 HOMas .......ccevvvvuiieeeeeiiiiiieeeeeiiieeeeeeennnnnn 64
Figura 30. Micrografia por MO de los Cermets Al,03-Ag 5% a 1600°Caly 2
horas respectivamente a un aumento de 5X. ......ccoouiiiiiiiiiiiiii e 65
Figura 31. Micrografia por MO de los Cermets Al,03-Ag 10% a 1600°Caly 2
horas respectivamente a un aumento de 10X, ........ccooiviiiiiiiiiii e 65

Figura 32. Gréfica de Dureza de los Compuestos Sinterizados a 1600°C 1y 2

Figura 33. Gréfica de tenacidad a la fractura (Kic) de los compuestos sinterizados
o GO0 Ot YA T = 1P 69
Figura 34. Gréfica de comparacion de densidades para las temperaturas de
sinterizacion de 1500 °C y 1600 °C respectivamente. ............ccoooeceevivveenieeeeeeeenee. 70
Figura 35.Gréfica de comparacion de porcentaje de porosidad y densificacion para
las temperaturas de sinterizacion de 1500 °C y 1600 °C respectivamente............ 72
Figura 36. Gréafica de comparacion de dureza para las temperaturas de
sinterizacion de 1500 °C y 1600 °C respectivamente. .........ccooovvvvvriiiiiiiiiiinneeeeeeenn 73
Figura 37. Grafica de comparacion de tenacidad a la fractura para las

temperaturas de sinterizacion de 1500 °C y 1600 °C respectivamente. ................ 74

Vi



indice }}///

UAEM Vale &

Figura 38. Micrografia por MO de los cermets Al,O3-Ag 5% y Al,O3-Ag 10%
sinterizados a 1500°C durante 1 Hora respectivamente a un aumento de 10X.....75
Figura 39. Micrografia por MO de los cermets Al,O3-Ag 5% y Al,O3-Ag 10%
sinterizados a 1500°C durante 2 Horas respectivamente a un aumento de 10X. ..76
Figura 40.Micrografia por MO de los cermets Al,03-Ag 5% y Al,O3-Ag 10%
sinterizados a 1600°C durante 1 Hora respectivamente a un aumento de 10X.....76
Figura 41.Micrografia por MO de los cermets Al,O3-Ag 5% y Al,O3-Ag 10%
sinterizados a 1600°C durante 2 Horas respectivamente a un aumento de 10X...77
Figura 42. Micrografias MEB del cermet Al,03-5% wt. Ag a 1500°C por una

Figura 43. Micrografia MEB del cermet Al,O3-5% wt. Ag a 1600°C por una hora .78
Figura 44. Micrografias MEB de los cermets Al,O3-10% wt. Ag a 1500°C por 1

hora y Al,O3-10% wt. Ag a 1500°C por 2 horas respectivamente........................ 79
Figura 45. Micrografias MEB de los cermets Al,O3-10% wt. Ag a 1600°C por 1
horay Al,O3-10% wt. Ag a 1600°C por 2 horas respectivamente..................... 80
Figura 46. Micrografia MEB y espectro EDS del sistema de Al,03-5% wt a 1600°
01T T ] - TSP 82

vii



UAEM Vale &

RESUMEN

En esta investigacion se realiz6 el estudio de un material cerdmico avanzado, este
material compuesto estd formado por el sistema ceramico-metal también
denominado CERMET. EIl sistema de estudio en particular estd formado por
alimina-plata, el material ceramico y el material metélico utilizado en este sistema
son alimina (Al,O3) comercial en polvo de la marca Reasol con una pureza de
99.2% y plata (Ag) comercial en polvo de la marca Meyer con una pureza del
99.99%. La composicion quimica del sistema consiste en la base ceramica con

adiciones de plata al 5% y 10% en peso.

La composicion quimica en polvos del material compuesto (Al,O3-Ag) se sometio a
un proceso de mezcla molienda en un molino de giro planetario de alta energia de
la marca Fritsch durante un periodo de 2 horas a 200 rpm. Posteriormente los
polvos fueron compactados uniaxialmente en frio mediante una prensa hidraulica a
una presion de 200 MPa para obtener muestras cilindricas de 20 mm de didmetro

y un espesor de 5 mm.

Las muestras compactadas fueron sometidas al proceso de sinterizacion a una
velocidad de calentamiento de 25 °C/min a una temperatura de sinterizacion de
1500°C y 1600 °C expuestos a un tiempo de 1 y 2 horas, en una atmosfera
controlada con gas nitrogeno y enfriamiento en horno. Posterior al proceso de
sinterizado se determiné la densidad y porosidad a las muestras obtenidas a partir

del principio de Arquimedes.

Se realiz6é un analisis por microscopia optica (MO) y microscopia electrénica
de barrido (MEB/EDX) para observar las caracteristicas microesctructurales de los
materiales fabricados. EI MEB estd equipado con un detector de energia
dispersiva de rayos-X (EDX) el cual se ocupé para realizar un andlisis puntual en
diferentes zonas de los materiales manufacturados e identificar los elementos

quimicos de las especies existentes en el sistema fabricado.

Omar Figueroa Martinez
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Finalmente se determind la propiedad mecanica de dureza Vickers con un
indentador de punta de diamante, en un microdurémetro de la marca EMCOTEST
gue esta acondicionado con un software que determina la dureza a partir de la
medicion del tamafio de las diagonales de la huella del indentador Vickers y la

carga aplicada.

Omar Figueroa Martinez
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ABSTRACT

In this research was carried out the study of an advanced ceramic material, this
composite material is mainly the ceramic-metal system also called CERMET. The
study system in particular consists of alumina-silver, both the ceramic and the
metal used in this system are commercial alumina (Al,O3) powder (Reasol with a
purity of 99.2%) and silver (Ag) commercial powder (Meyer with a purity of
99.99%). The chemical composition of the system consists of the ceramic base
with additions of silver at 5 and 10 wt %.

The chemical composition in powder as Al,O; and Ag was submitted to a mix-
milling process in a planetary mill (Fritsch) during 2 hours at 200 rpm. After the
powders were compacted uniaxially in cold through a hydraulic press at a pressure
of 200 MPa to obtain cylindrical samples of 20 mm diameter and a thickness of 5

mm.

The compacted samples were submitted to sintering process at 1500 °C or 1600
°C a rate of 25 °C/min for 1 and 2 hours respectively in controlled atmosphere with
Nitrogen gas. After the sintering process, density and porosity were obtained by

Archimedes principle.

The composites manufactured by optic microscopy (OM) and a scanning electron
microscopy were analyzed. The MEB is equipped with and X-ray dispersive energy
detector (EDX) which will be used to obtain an analysis of different manufactured
materials and to identify the chemical elements of the species existing in the

manufactured system.

Finally, it was determined the mechanical property of Vickers hardness by a
microdurometer (EMCOTEST). The microdurometer is conditioned with a software
that determines the hardness from measuring the size of the tread diagonals of the

indenter Vickers and the applied load.

Omar Figueroa Martinez
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In conclusion, the composites materials were fabricated by powder technique, the

propose route is ideal for the synthesis of this kind of materials.

Omar Figueroa Martinez
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CAPITULO 1.- DESCRIPCION DE LA INVESTIGACION

1.1 JUSTIFICACION

Las ceramicas bases aliumina (Al,0;) poseen propiedades fisicas y quimicas,
como: buena resistencia mecéanica y buena estabilidad térmica [1]. Sin embargo,
sus aplicaciones se ven limitadas ya que presentan una elevada fragilidad; es
decir, no se deforma facilmente bajo la accién de un esfuerzo debido a los altos
valores de su mdédulo de elasticidad. Por causa de esta particularidad los
ceramicos son sensibles a minimas imperfecciones en su microestructura, la cual

actia como punto de inicio de grietas y la posible falla del material [2].

En consecuencia, la tendencia de obtener nuevos materiales con
combinaciones de propiedades de ceramicos y metales con alta conductividad
térmica, eléctrica, resistencia mecanica, junto con su buena resistencia a los
medios de corrosion, ha hecho que se desarrollen nuevos sistemas de materiales
con base ceramica, reforzados con particulas metalicas y ademas procesados por

métodos de procesamiento emergentes.

En estudios recientes se ha demostrado en general que los materiales
cerdmicos se pueden hacer mas tenaces mediante la incorporacion homogénea
particulas finas de metales ddctiles en su matriz logrando asi posiblemente
obtener un material capaz de mostrar mejor conductividad eléctrica, ademas de
modificar sus propiedades mecénicas debido principalmente a la presencia del
metal en el ceramico [1,3-4]. En la actualidad se buscan materiales para nuevas
aplicaciones desde la industria aeronautica, del deporte, transporte, médica y de

entre otras.

Por tal motivo la presente propuesta de investigacion se enfoca en el
desarrollo de un nuevo material tomando como base un cerdmico Alumina (Al,05)

y que combinado con un metal Plata (Ag), se logra obtener un material compuesto

Omar Figueroa Martinez
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capaz de modificar sus propiedades mecanicas debido principalmente a la

presencia homogénea del metal de refuerzo en la base ceramica [1].

Por otro lado, aprovechando la presencia del metal en el compuesto y
teniendo en cuenta que estos materiales se consideran biomateriales se deja
abierta la investigacion para futuros andlisis de biocompatibilidad en su posible
uso como implantes en el cuerpo humano en su funcién como protesis, aunque no

es objetivo de este trabajo.

1.2 ANTECEDENTES

Tomando en cuenta que los ceramicos tienen méas de 400 afios de uso, siendo la
arcilla uno de los principales ceramicos mas utilizados y este solo era considerado
para la fabricacion de ciertos productos, desde entonces se han estudiado a los
materiales ceramicos un busca de obtener nuevas propiedades y nuevas
aplicaciones. Entre los materiales comunes que se conocen tradicionalmente, se
encuentran otros tipos de materiales que cada dia se investigan y desarrollan en
basqueda de soluciones de problemas técnicos y/o tecnoldgicos especificos, en
ocasiones a estos materiales se les conoce como nuevos materiales o materiales
avanzados [5]. Se trata de materiales que cumplen con funciones especificas de
acuerdo a los sistemas en donde son utilizados, por mencionar algunos en:
sistemas eléctricos, electronicos, 6pticos, mecanicos, asi como también en el

cuerpo humano en donde se les conoce como biomateriales [6].

Los compositos CERMETs son materiales formados por un sistema ceramico-
metal, donde el material ceramico corresponde al mayor porcentaje siendo la base
del material compuesto. Estos materiales no son una clase separada de
materiales sino representa un acercamiento de la ingenieria para modificar el
arreglo estructural o quimico de materiales o elementos en busca de la mejora con
la finalidad de que estos tengan una funcién operativa dentro de un sistema, no
solo dentro de ingenieria, si no también dentro de otras areas del conocimiento [7].

Omar Figueroa Martinez
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Por tal motivo, es preciso buscar soluciones tecnoldgicas en fases cada vez mas
tempranas de los procesos de disefio y manufactura, teniendo como objetivo el
contexto de la innovacion técnica de fabricacién y de aplicacion [7,8]. Estos
materiales tienen dos caracteristicas importantes: por un lado, su capacidad de
trabajo a elevada temperatura y por otro, su resistencia al ataque quimico, que son
debidas sustancialmente a la fortaleza del enlace entre sus atomos [10]. Este tipo
de materiales nos ofrecen ventajas en los campos de aplicacion como son la
medicina debido a su caracterizacion de sus propiedades fisicas, quimicas y

mecanicas, que los materiales tradicionales no son capaces de ofrecer.

Otros de los posibles usos de estos nuevos materiales que abarcan una infinidad
de aplicaciones, entre los que se puede mencionar: vehiculos aeroespaciales,
blindaje de turbinas, fibras Opticas [11], rotores de turbo valvulas, matrices de
extrusion en caliente expuestas a agentes corrosivos, piezas mecanicas para
trabajo en caliente expuestas a agentes corrosivos, marcos de circuitos

integrados, componente de tubos de microondas, etc. [21].

Uno de los principales métodos de fabricacion para este tipo de materiales es la
metalurgia de polvos o técnica de polvos que sin duda satisface la mejora en las
propiedades fisicas y quimicas en estos nuevos materiales al respecto de los
materiales tradicionales, y que consiste en; la preparacién y acondicionamiento de
la mezcla de polvos, conformado y secado de dicha mezcla y posterior
sinterizacién, aplicando la energia calorifica con o sin presién simultdnea y bajo la
accion de una atmosfera controlada, para acabar con un maquinado de la pieza
obtenida. La composicion correcta de los polvos constituye un punto fundamental
del proceso, para lo que es preciso eliminar totalmente las impurezas y uniformar

el tamafo de las particulas [21, 4,11].

La técnica de procesamiento de polvos se ha definido como el método de
fabricacion de aleaciones por medios mecéanicos. La aleacion puede lograrse a

partir de la mezcla de particulas finas de elementos en estado sélido, con la

Omar Figueroa Martinez
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aplicacion de repetidas deformaciones con medios de molienda, ya sea a
temperatura ambiente, humeda o seca. El aleado mecanico es una técnica
desarrollada desde los afios 60 con el cual se obtienen materiales con
microestructura controlada [1] y, por otro lado, también a través del mismo se
puede conseguir una distribucion fina y homogénea de dos o mas materiales muy

disimilares como el caso de una combinacion de ceramicos y metales.

Los materiales compuestos ceramico/metal normalmente han sido preparados por
el prensado en caliente de mezclas de polvos preparadas por rutas quimicas o por
procesos de molienda de bolas [12,13]. Sin embargo, ha habido problemas en la
reproduccién de sus muy peculiares propiedades y en su utilizacion rutinaria en
aplicaciones practicas de ese tipo de compuestos, debido a la contaminacion de
los polvos durante la operacion de molienda, la complejidad de las soluciones
quimicas y lo costoso de producir grandes cantidades de materiales por prensado

en caliente.

Por lo tanto, se ha estudiado el uso de técnicas convencionales de procesamiento,
como métodos relativamente simples y econémicos tal como el aleado mecanico
para producir grandes cantidades de materiales compuestos ceramico/metal con
una microestructura y densidad aceptable y con propiedades mecanicas
mejoradas. Los materiales ceramicos de acuerdo a estudios muy recientes se
pueden hacer mas tenaces (mejorar su tenacidad a la fractura) mediante la

incorporacion en su matriz de particulas finas de metales [14-15].

En algunos de estos estudios se hace énfasis en los mecanismos de refuerzo, y
estos indican que es muy importante el tamafio de la inclusion metalica y la
homogénea distribucién de la misma en la matriz ceramica para asegurar la
obtencion de un material compuesto con buenas propiedades de tenacidad [16-
15]. Por lo tanto, se han hecho considerables esfuerzos por establecer las
condiciones 6ptimas de procesamiento y de esta manera obtener compuestos con

la microestructura y propiedades deseadas [17, 18, 19, 20]. En general, para
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conseguir las mejores microestructuras y propiedades, un compuesto con base
ceramica debe ser cuidadosamente preparado desde la etapa de sintesis del

polvo.

Hasta ahora se han encontrado antecedente de la fabricacion de un material
compositos base Al,O3 reforzados con particulas de Al, Ti, Fe, Cu y otros pero que
las variables de procesamiento como presion, tiempo de molienda, tiempo de
sinterizacién y temperatura de sinterizaciébn son muy acotadas [22], lo cual es
interesante para este proyecto de investigacién, ya que en la literatura solo
reportan ciertas propiedades de los materiales resultantes, sin embargo, un
analisis que aborde el comportamiento y las propiedades mecanicas de estos

materiales son muy reducidas.

Por lo tanto, este estudio se enfoca al uso de técnicas convencionales de
procesamiento que sean simples y economicas para producir grandes cantidades
de materiales compuestos (ceramico/metal) con microestructuras homogéneas y

propiedades fiscas y mecanicas mejoradas.

1.3 OBJETIVO GENERAL

Procesar materiales avanzados (cermets) base Al,O3 reforzados con particulas de

Ag para de mejorar sus propiedades fisicas y mecanicas.

1.4 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Establecer la ruta de procesamiento para los compositos cermets base
Al,O3 reforzados con particulas metalicas de Ag.
o Determinar los efectos microestructurales de la adicién de particulas

de Ag en los compositos fabricados.
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o Analizar tiempo y temperatura de sinterizacion de los materiales
elaborados.
e Evaluar las propiedades fisicas de densidad y porosidad del material.
e Analizar las propiedades mecanicas de dureza y tenacidad a la fractura de
los materiales fabricados.
e Caracterizar la microestructura del material reforzado, a través de las

técnicas de microscopia 6ptica (MO) y electronica de barrido (SEM).

1.5 HIPOTESIS

La incorporacion de particulas metalicas de (Ag) en un material ceramico base
Alumina (Al,O3) da origen a un nuevo material en donde las particulas metalicas

tendran influencia en la microestructura de la base con buenas caracteristicas

mecanicas.
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2.1.- Materiales Compuestos

Un material compuesto es aquel formado por dos, o mas, materiales distintos que
presenta algunas propiedades fisicas determinadas superiores a las de los
materiales que lo constituyen. Una de las definiciones de este tipo de materiales
en las que aparece reflejada la finalidad de su disefio es la citada por Miravete “Se
entiende por material compuesto aquel formado por dos o0 mas componentes, de
forma que los componentes y propiedades del material final sean superiores que

las de los componentes por separado” [23].

Los materiales compuestos son combinaciones macroscopicas que poseen una
interface discreta y reconocible que los separa. Son heterogéneos ya que sus
propiedades no son las mismas en todo su volumen. Estos compuestos pueden
seleccionarse para lograr combinaciones poco usuales de rigidez, resistencia,
peso, rendimiento a altas temperaturas, resistencia a la corrosion, dureza y
conductividad [24]. Este tipo de compuestos surgen como respuesta de la
demanda de nuevos sistemas con propiedades que son imposibles de reunir en un

solo tipo de material.

Dichos materiales estan formados por dos o mas fases, una continua llamada
matriz y otra dispersa que se le denomina refuerzo y que se clasifica en funcion de
su microestructura. El refuerzo proporciona al material compuesto un incremento
en la resistencia y rigidez mecanica, pero, también se emplean refuerzos para
mejorar el comportamiento a altas temperaturas o la resistencia a la abrasion. La
resistencia térmica y ambiental las proporciona la matriz, el refuerzo y la matriz se

encuentran separados por la interface como se muestra en la Figura 1 [25].

10
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matriz

Fase dispersa

Figura 1. Esquema de distribucion entre la matriz y refuerzo

2.1.1.- Propiedades de los materiales compuestos

Los materiales compuestos tienen ventajas y desventajas, las cuales es necesario
tener en cuenta. Las ventajas de los materiales compuestos se encuentran en su
mddulo de elasticidad por unidad de peso (Médulo especifico) y la resistencia de
unidad de peso (Resistencia especifica). Un mayor modulo especifico y de
resistencia especifica de los materiales compuestos significa que puede reducirse
el peso de los componentes, este es un factor de gran importancia en las piezas
moviles, especialmente en todas las formas de transporte donde las reducciones
de peso dan como resultado mayor rendimiento y ahorro de energia [24]. Entre las

ventajas y desventajas mas importantes se pueden destacar [26,27].

Ventajas:

e Resistencia mecéanica
¢ Rigidez (su limite elastico corresponde con el de rotura)
¢ Resistencia al desgaste

e Resistencia a la corrosion.

11
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e Propiedades térmicas: es posible disefiar compuestos con nulo o bajo
coeficiente de conductividad térmica en el caso que se requiera.

e Fatiga: es posible disefiar compuestos donde la fatiga sea despreciable de
acuerdo con la aplicacién que se desee trabajar.

e Propiedades eléctricas: pueden obtenerse compuestos con altas o bajas
caracteristicas eléctricas. Los plasticos reforzados con vidrios son

excelentes aisladores.

Desventajas:

e Pérdida de ductilidad.

e Complejidad en su confeccién.

2.1.2.- Clasificacion de los Materiales Compuestos

La clasificacion de los materiales compuestos es compleja. Una primera
clasificacion los divide en: materiales compuestos naturales (madera, hueso,
bambu), materiales microcompuestos (aleaciones, termoplasticos endurecidos,
plasticos reforzados), y macrocompuestos (acero galvanizado, vigas de hormigon
armado) [28]. Otra clasificacion se hace respecto a la naturaleza de la matriz y del
refuerzo, para la cual se tiene: naturaleza polimérica, metélica o ceramica. Por
altimo, también se clasifican en funcion de la distribucidén de los diferentes tipos de
compuestos, tanto de factores dimensionales como morfolégicos de los refuerzos
[29].

Normalmente los compuestos se clasifican en tres categorias de acuerdo a sus
formas: materiales particulados (formados o reforzados por agregados de
particulas), fibras (materiales reforzados por fibras) y materiales estructurales

(laminares) como se muestra en la Figura 2.
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Figura 2. Clasificacion de los Materiales Compuestos.

2.1.3.- Materiales Reforzados por Particulas

Los materiales reforzados con particulas a su vez se dividen en reforzados con

particulas y consolidados por dispersion. El término “grande” se utiliza para indicar

13
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que las interacciones matriz-particula no se pueden describir a nivel atbmico o

molecular [30].

La adicion de particulas de mayor o menor tamafio en una determinada matriz es
utilizada para obtener materiales mas resistentes. Este tipo de materiales son
reforzados habitualmente por particulas mas duras y resistentes a la de la matriz
que se va reforzar, las particulas restringen los movimientos de la matriz que las
rodea y soportan una parte importante de las fuerzas que se ejercen sobre ella, el
reforzamiento es mas efectivo mientras mas pequefias sean las particulas y mejor

estén distribuidas en la matriz.

Las particulas de los materiales compuestos consolidados por dispersion
normalmente son mucho mas pequefas: los diametros tienen de 10 a 100 nm. Las
interacciones matriz-particula que conducen a la consolidacion ocurren a nivel
atobmico o molecular. Mientras la matriz soporta la mayor parte de la carga
aplicada, las pequefias particulas dispersas dificultan o impiden el desplazamiento
de dislocaciones. De este modo se restringe la deformacion plastica de tal manera

que aumenta el limite elastico, la resistencia a la traccion y la dureza [30].

2.1.4.- Materiales Reforzados por Fibras

El refuerzo es una fibra, es decir, un material con una relacion longitud-diametro
muy alta. Las fibras pueden ser continuas o discontinuas y estas ultimas pueden

ser aleatorias o unidireccionales.

En su mayoria se disefian materiales compuestos reforzados con fibras con el fin
de conseguir gran resistencia y rigidez a baja densidad. Estas caracteristicas se
expresan mediante los indicadores de resistencia especifica y médulo especifico,
que corresponden, respectivamente, a las relaciones entre la resistencia a la

traccion, el peso especifico y el mddulo de elasticidad [31].

14
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Los compuestos reforzados con fibras consisten de dos fases: la fibra y la matriz.
La funcidn de la fibra es soportar cargas relevantes de traccion en la direccidon
longitudinal, la matriz rodea las fibras, las orienta para optimizar su desempefio

colectivo, protege los ataques ambientales y les trasfiere la carga [32].

2.1.5.- Materiales Compuestos Estructurales

Un material compuesto estructural esta formado tanto por materiales compuestos
como por materiales homogéneos y sus propiedades no sélo dependen de los
materiales constituyentes sino de la geometria del disefio de los elementos
estructurales. Los compuestos laminares, los cuales poseen una direccion
preferente con elevada resistencia, y los paneles sandwich, que poseen caras
externas fuertes separadas por una capa de material menos denso, o nucleo, son

dos de los compuestos estructurales mas comunes [24].

2.2.- Alumina

La alimina es un compuesto quimico formado por oxigeno y aluminio cuya
férmula molecular es Al,O3 con una estructura romboédrica. Los cristales de 6xido
de aluminio son normalmente hexagonales y de tamafio diminuto como se

muestra en la Figura 3 [33].

15
Omar Figueroa Martinez



il

CAPITULO 2.- MARCO TEORICO D R s

\I’.: b)

R
OO
S
SRS
\ ‘I ‘\ Y 4 .\ y 4 .‘\
QoD

Figura 3. a) Estructura cristalina de la alimina; b) Celda unitaria de la alimina.

Es una ceramica conocida por su excelente biocompatibilidad, ya que posee
grandes propiedades como lo es su alta dureza, punto de fusion elevado, alta
resistencia mecanica entre otras y por ello es ampliamente empleada en
aplicaciones biomédicas destacandose su uso en implantes dentales, protesis de

huesos, etc. [34]. Estas propiedades son mostradas en la Tabla 1.

Tabla 1. Principales propiedades de la alimina.

Propiedad Valor
Color Blanco
Densidad (gr/cm®) 3.987
Punto de Fusion (°C) 2100
Dureza Vickers 15-20
Mdédulo de Young (GPa) 300-400
Resistencia a la Compresion (MPa) 2200-2600
Resistencia a la Traccién (MPa) 260-300

2.2.1.- Aplicaciones

Son muchas las aplicaciones en las que se puede emplear la Alumina. Tiene

aplicaciones industriales como absorbentes, catalizadores o soportes de
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Omar Figueroa Martinez



il

CAPITULO 2.- MARCO TEORICO ke e

catalizadores, recubrimientos y abrasivos suaves, debido al tamafio de particula

fina, a su elevada area superficial y a la actividad catalitica de su superficie [33].

La Alimina es un prototipo de ceramica conocida como biocompatible y por ello es
ampliamente empleada en aplicaciones biomédicas, destacandose su uso en
implantes (ceramica dental, implantes de huesos, etc.,) [36]. En los Ultimos afios la
Aliumina esta empezando a sustituir a distintos materiales metalicos como el titanio
debido a que la interaccion entre el titanio y el tejido éseo no es de tipo quimico y
ello puede generar un desligamiento del implante en un futuro [34].

También se ha utilizado en cirugia ortopédica durante alrededor de 20 afios,
debido a su excelente biocompatibilidad y formacion de capas delgadas finas que
permite la fijacion de protesis, ademas de su excepcional bajo coeficiente de
friccion y resistencia al desgaste. En Europa y Estados Unidos se usa
principalmente en protesis de cadera, siendo las bolas o cabezas femorales y el

componente acetabular de alimina [37].

Ademas, la alimina se utiliza por sus propias cualidades en aplicaciones donde se
necesite emplear un aislante eléctrico, en condiciones de altas temperaturas,

como en [35]:

e Aislante térmico y eléctrico para la parte superior de las cubas electroliticas.

e Revestimiento de proteccién para evitar la oxidacion de los anodos de
carbono.

e También es utilizada para el secado del aire comprimido ya que tiene la
propiedad de absorber y de sorber el agua.

e En el area sanitaria de las protesis dentales, se utiliza como base de la
estructura de coronas y puentes proporcionando gran dureza y resistencia,
con bajo peso y su color blanco.

17
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e En molinos de bolas empleados para preparar esmaltes u otros materiales
ceramicos como bolas de molienda.

e Como aislante eléctrico en las bujias de los vehiculos de gasolina.

e Como abrasivo en muchos procesos industriales de acabado, pulido,

mecanizado por ultrasonidos, etc.

2.3.- Plata

La plata es un metal blanco, brillante, suave y maleable con las mas altas
conductividades térmica y eléctrica conocidas. Desde el punto de vista quimico es
considerado como un metal noble, sin embargo, desde el punto de vista comercial
es clasificado como un metal precioso. La plata pura es un metal moderadamente
suave (2.5-3 en la escala de dureza de Mohs), de color blanco, un poco mas duro
que el oro. Cuando se pule adquiere un lustre brillante y refleja el 95% de la luz

gue incide sobre ella.

La plata es uno de los metales mas conocidos ya que es muy ductil y maleable,
quimicamente tiene el nimero atdmico 47 y su simbolo es Ag. Las principales
caracteristicas con las que cuenta son la mas alta conductividad térmica y
eléctrica de todos los metales, dureza elevada al igual que su punto de fusién y
ebullicion, otras de sus caracteristicas se muestran en la Tabla 2. Uno de sus usos
es en la medicina, a pesar de que no se oxida con facilidad y no es toxico, es

usado externamente.
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Tabla 2. Principales propiedades de la plata.

Propiedad Valor
Estado Ordinario Solido
Densidad (kg/m?) 10490
Punto de Fusién (°C) 962
Punto de Ebullicién (°C) 2162
Conductividad Térmica (W/K-m) 429
Conductividad Eléctrica (S/m) 63+10°
Masa Atdmica 107,8683

2.3.1.- Aplicaciones

La plata se ha empleado a lo largo de la historia en aplicaciones tan diversas
como joyerias, utensilios, moneda, fotografia o explosivos. Ademas, también ha
resultado un compuesto que muestra actividad desinfectante, por lo que ha sido
posible su uso con fines higiénicos y médicos. La plata ha sido utilizada durante
siglos como agente antimicrobiano, por ejemplo, en el caso de tratamientos de
gquemaduras y heridas cronicas. Ya en el afio 1000 A.C la plata era usada para

potabilizar el agua [55,56].

Estudios realizados recientemente han definido a la plata como “oligodinamica”,
debido a su capacidad para producir un efecto bactericida a concentraciones muy
bajas. Son ya conocidas las propiedades antibacterianas de la plata en bajas
concentraciones frente a una amplia gama de patdgenos, incluidas las cepas de
bacterias comunes causantes de las infecciones asociadas a implantes, asi como

la no toxicidad del material en el caso de células de mamiferos [57,58].
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2.4.- Nitrégeno

El nitrégeno es un elemento quimico que en su forma natural es un gas incoloro,
inodoro, insipido e inerte con nimero atomico 7 y su simbolo quimico es N, las
principales caracteristicas se observan en la Tabla 3. El nitrégeno es usado como
refrigerante y conservador de alimentos envasados, al igual que en la fabricaciéon

de acero inoxidable.

Tabla 3. Principales propiedades del nitrégeno.

Propiedad Valor
Aspecto Incoloro
Densidad (kg/cm?®) 1.2506
Punto de Fusion (°K) 63.14
Punto de Ebullicion (°K) 77.35
Temperatura Critica (°K) 126.19
Presion Critica (MPa) 3.39
Masa Atémica (u) 14.0067

2.5.- Aleado mecéanico

La metalurgia de polvos es una técnica de conformado de materiales que se
remonta a la antigiledad en la cual se utilizaba para recubrir algunas joyas con
polvo de metales preciosos o para la fabricacion de herramientas utilizando polvo
de hierro que data del aifio 300 A.C [38].

La metalurgia de polvos es el estudio del tratamiento de polvos metalicos,
incluyendo su fabricacidn, caracterizacion y conversion de dichos polvos metalicos

en componentes utiles de ingenieria [38].
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Es decir, la metalurgia de polvos es el arte y ciencia de producir polvo metalico y

de utilizarlo para la produccién de materiales macizos y formar objetos [38].

Las ventajas para la produccion de PM son piezas de alta pureza, con una
porosidad controlada, no hay pérdida de material, las piezas pueden tener un
tratamiento térmico adicional en el que se incremente las propiedades mecanicas
y fisicas, ademas de hacer aleaciones con rangos amplios. Podemos destacar su
uso en biomateriales en el caso de proétesis dentales, super aleaciones de base de

niquel, compositos, etc. [39].

Los materiales tipo cermet se suelen fabricar por metalurgia de polvos, la cual
consiste en una técnica de conformado de materiales que se basa en la
produccion de componentes metdlicos, ceramicos o compuestos a partir de polvos

y a través de un proceso denominado sinterizacién [40].

Las fases que componen el aleado mecanico son las siguientes:

e Mezcla-Molienda
e Compactacién

e Sinterizacion

2.5.1.- Mezcla-Molienda

La molienda es el método en el que se obtienela homogenizacion de la mezcla de
los polvos con la minima oxidacion posible, la disminucion del tamafio de particula,
cambios en la forma de la particula, aglomeracion de particulas, la mezcla o union
de dos 0 mas materiales, entre otros. La diversidad de tamafio, forma y morfologia

superficial de los polvos depende de las condiciones del proceso [23].
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La molienda se caracteriza por ser un proceso continuo de fractura y soldado en
frio de las particulas en polvo atrapadas en las colisiones. La extensién de estos
micro procesos individuales (fractura y soldado) que determinan el avance de las
transformaciones depende asimismo de las propiedades mecanicas de los
reactivos, por lo que se deben tener también en cuenta a la hora de racionalizar
estos procesos. De esta forma, el tratamiento mecénico puede clasificarse en
funcién de la naturaleza de los materiales en sistemas ddctil/ductil, ductil/fragil y
fragil/fragil [41].

Las principales variables que existen durante el proceso de molienda son las

siguientes:

e Tiempo de molienda

e Velocidad de molienda

e La mezcla de material

e Tamafio de bolas de molienda

e Tipos de molinos

Existe una gran variedad de equipos para realizar molienda entre los cuales se
encuentran los molinos de bolas rotatorios, este tipo de molinos es uno de los mas
utilizados e importantes debido a que el movimiento relativo de las bolas actla
directamente sobre las particulas provocando esfuerzos de impacto como es
observado en la Figura 4. El desgaste, esfuerzo de corte y la compresion afectan
el tamafo y forma de las mismas, es por esto que se le considera como uno de los

mas efectivos en la reduccion de tamafio de particulas en polvos [42].
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Recipiente del molino

Figura 4. Representacioén esquematica de la fuerza de impacto en un molino de bolas.

2.5.1.1.- Velocidad de Molienda

La velocidad de molienda junto con el tiempo son los parametros mas importantes
a tener en cuenta puesto que son los que influyen en mayor medida en las
propiedades del material. La velocidad de molienda se refiere a velocidad de
rotacion del molino, esta velocidad afecta directa o indirectamente a varios
factores durante la molienda, como puede ser el afinamiento de particulas, la
dispersion de las mismas, el incremento de la contaminacién dentro de la vasija, el

incremento de temperatura o el desgaste de la vasija de molienda [59].
2.5.1.2.-Tiempo de molienda.

El tiempo de molienda debe de ser el suficiente para lograr un equilibrio entre la
fractura y soldadura de las particulas, evitado en la medida de lo posible, tiempos
largos de molienda que conllevan una mayor contaminacién del polvo, al igual que
si aumentamos la velocidad de rotacién se aumenta la velocidad de las bolas, pero
existe un valor limite, ya que, si se supera esta velocidad limite, las bolas

permanecerian inmdviles en las paredes del contenedor [60, 50].
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2.5.2.-Compactacién

El proceso de compactacion para la formacién de piezas consiste basicamente en
la aplicacion de presion sobre una masa de un material en polvo. La compactacion
se realiza mediante prensas verticales mecdanicas, hidraulicas o mixtas [43]. Puede
ser usada para controlar selectivamente el grado de porosidad y por lo tanto es

muy eficaz para alcanzar propiedades especificas de ingenieria [44].

Los parametros que determinan la compactacién son:
e Composicion quimica de los polvos
e Forma, tamafio y superficie especifica de la particula
e Flujo y la densidad aparente

e Densidad en verde

Existen diferentes tipos de compactacion entre los que se encuentran son los

siguientes: compactacion por presion isostatica y prensado uniaxial.

La compactacion y los procesos de deformacion en caliente implican la aplicacion
simultdnea de presion y temperatura al polvo, el cual puede estar en un
contenedor cerrado o en una matriz. La ventaja de estos procesos es que
permiten alcanzar valores de densidad mayores respecto a los obtenibles
mediante pulvimetalurgia convencional llegando incluso a obtener piezas
completamente densas. Cabe recordar que, en general, a una mayor densidad

corresponden mejores propiedades.

2.5.2.1.- Compactacién uniaxial en frio

La etapa del conformado en frio también se conoce como compactacion en frio o
prensado en frio, la cual se puede realizar mediante prensas verticales mecanicas,

hidraulicas o mixtas, y consiste basicamente en la aplicacion de presion sobre una
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masa de material en polvo, que se encuentra dentro de una matriz, que es el

negativo de la pieza que se desea construir [45].

Uno de los principales métodos en el que se puede realizar la compactacion en
frio es el prensado uniaxial de simple efecto mostrado en la Figura 5, el cuél
comprende tres fases: llenado del molde, compresién y expulsién del compacto. El
llenado del molde se puede determinar mediante volumen o peso, posteriormente
con ayuda de la prensa, los punzones de la matriz ejercen presién sobre el
material para compactar la pieza y asi producir una deformacién permanente del
polvo convirtiéndolo en una pieza como un todo, por lo que la distribucion de la
densidad de la pieza obtenida no es perfectamente homogénea. Al retirar la
presion de compactacion aplicada al material, con el punzén superior se realiza la

expulsion de la pieza aplicando una fuerza externa [43].
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Figura 5. Compactacion uniaxial de simple efecto.

2.5.2.2.- Compactacion uniaxial en caliente

La forma méas simple de prensado en caliente implica verter el polvo con la
composicion deseada en un molde, generalmente de grafito, que suele ser
recubierto de un folio de material de baja reactividad con el fin de limitar la
reaccion entre el molde y el polvo. Ademas, se emplean sprays de materiales

ceramicos de alta temperatura, como el nitruro de boro (BN) o la zirconia (ZrOy),
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para reducir los fenémenos de reaccion y para favorecer la separacion y la

extraccion de las piezas finales [62, 63].

La atmdésfera mas comiunmente usada durante el proceso de prensado en caliente
es gas inerte, como argén o nitrdgeno, o vacio. La utilizacion de moldes y
elementos de calentamiento de grafito genera una atmadsfera rica en carbono en el
interior de la camara de compactacion, que puede dificultar la compactacion de
polvos que tengan una fuerte tendencia a reaccionar con el carbono. Aunque el
prensado en caliente se aplica mayoritariamente a polvos elementales o mezclas
de polvos, en las aplicaciones mas avanzadas esta técnica puede ser empleada

para la fabricacién de materiales compuestos [61].

2.5.2.3.- Compactacién isostética en frio

En el caso de la compactacion isostatica se utiliza un liquido o un gas para
transmitir la presion en lugar de la matriz y el punzon convencionales. La masa de
polvo, rodeada por una membrana flexible o funda hermética, es colocada dentro
de una camara de presion, donde es sometida a presion por todas las direcciones.
Se consiguen distribuciones de presiones uniformes y es posible compactar
formas que no podrian ser compactadas por prensado uniaxial. Como
inconvenientes, se trata de una técnica bastante complicada y de coste econémico
elevado. Ademas, el control dimensional es menor que en el caso de

compactacion uniaxial.

Al igual que en compactacién uniaxial, existe compactacion isostatica en frio (CIP)
y compactacion isostatica en caliente (HIP). Para el caso de la compactacion
isostatica en frio el polvo se rodea de una funda de caucho o molde elastomérico.
Normalmente se alcanzan mayores densidades en la superficie externa del

compacto.

26
Omar Figueroa Martinez



il

CAPITULO 2.- MARCO TEORICO UABN Vi o Ve

2.5.2.4.- Compactacion isostatica en caliente

La compactacion isostatica en caliente puede ser utilizada tanto para compactar
polvo como para cerrar la porosidad residual de muestras previamente
compactadas y sinterizadas. La compactacion en caliente a partir de polvo se
aplica para consolidar materiales de altas prestaciones, como los empleados en el
sector aeronautico (superaleaciones de niquel, titanio y aluminio), materiales
compuestos 0 aceros rapidos. Las propiedades de los polvos que afectan a las
propiedades finales incluyen la morfologia, el tamafio de particula y su
distribucion, la composicion y el nivel de contaminantes. En el caso de piezas
previamente sinterizadas existen dos posibilidades: una comporta la
encapsulacion de la muestra en un molde antes de someterla al procesado y la

otra no precisa esta etapa previa.

El proceso se realiza en medio gaseoso inerte y se utilizan materiales que puedan
deformarse a elevadas temperaturas para envolver el polvo. La compactacion y
sinterizacion se producen de manera simultdnea y es posible alcanzar densidad
total en muchos materiales por lo que presentan propiedades mecanicas

equivalentes a los obtenidos por forja o incluso superiores [64].

2.5.3.- Sinterizacion

La sinterizacion es un proceso de consolidacion que parte de un material en polvo
0 compacto en verde, cuando se calientan a una determinada temperatura. Se
puede definir como un tratamiento térmico a temperaturas por debajo de la fusion
del material (cuando se trata de un polvo elemental) o del componente mayoritario
(cuando se trata de un material compuesto).

En este proceso el compacto adquiere resistencia y fuerza definitiva, esto depende
de la difusion de atomos entre las particulas que integran el polvo inicial. La unién

entre particulas ocurre a temperaturas inferiores a las de fusion del material, pero
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la temperatura ha de ser lo suficientemente elevada para estimular los
mecanismos de transporte de materia que conllevan a la densificacién requerida y
para permitir una velocidad de difusibn minima de atomos entre particulas [46].
Con esto se logra la difusion atémica del material y la unién entre los diferentes
polvos, lograda durante el proceso de compactacién, y se fortalecen los enlaces

para formar una pieza uniforme con propiedades especiales [47].

En la Figura 6 se representa esquematicamente que, durante el sinterizado, los
poros inicialmente presentes pueden cambiar de forma, formando canales o
esferas aisladas. En general tanto el tamafio como la forma de los poros
presentan variacion durante el tratamiento térmico, tornandose esféricos y de
menor tamafo, al avanzar dicho proceso la unién entre particulas produce
cambios significativos en la porosidad del material (eliminando los huecos) y en

sus propiedades como pueden ser la resistencia, ductilidad, conductividad [38].

(d)

Figura 6. Evolucion del grado de interconexion entre particulas y de la porosidad segun la
etapa de sinterizado.

La sinterizacion a su vez se puede dividir en tres etapas, segun su tiempo y

temperatura, aunque la frontera entre unas y otras no esta claramente definida, ya
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que todos los procesos ocurren en paralelo, pero en distinta proporcion segun las

zonas debido a la heterogeneidad de propiedades del material [48].

e Formacién y Crecimiento de cuellos
e Densificacion

e Coalescencia

El proceso de sinterizado empieza con el enlace entre las particulas conforme el
material se calienta por efecto del fenomeno de difusion. El enlace incluye la
difusion de &tomos donde hay contacto intimo entre particulas adyacentes que
dan lugar al desarrollo de fronteras de grano. Esta etapa origina un incremento en
resistencia y dureza relativamente grande, aln después de breves exposiciones a
elevadas temperaturas. Durante la siguiente etapa, las areas de enlace
recientemente formadas, llamadas cuellos, crecen en tamarfo, seguidas por un
redondeamiento de los poros. La Ultima etapa es el encogimiento y la eventual
eliminacion del poro. Esta etapa rara vez se completa, ya que las temperaturas y

los tiempos necesarios no son demasiado practicos [49].

La unién entre particulas produce cambios significativos con el propésito de
aumentar su resistencia. Durante la sinterizacibn ocurre por tres etapas
principales:  reordenamiento,  solucion-reprecipitacion y  engrosamiento

microestructural en la Figura 7 se muestra las etapas de sinterizacion.
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Etapal Etapa II Etapa III Etapa IV

Figura 7. Etapas durante la sinterizacion.

A grandes rasgos la sinterizacion; es un tratamiento, en la cual los polvos de metal
compactados o compuestos porosos, son transformados en un soélido uniforme
mediante la combinacién de presion y temperaturas por debajo de la temperatura
de fusion del constituyente principal en donde con la union de particulas se
disminuye la porosidad y se contrae el material, en donde se toman en cuenta los
parametros de velocidad de calentamiento, temperatura, tiempo y atmosfera de

sinterizacién [50].

Velocidad de calentamiento: Su influencia depende del material a sinterizar. En
ciertos materiales un répido calentamiento mantiene las tensiones inducidas
durante la compactacion y reduce el crecimiento de grano, activando la
sinterizacién. Sin embargo, en otros materiales una excesiva velocidad de

calentamiento puede producir hinchamiento, por lo que debe ser baja.

Temperatura de sinterizacion: La temperatura es la variable mas importante del
proceso de sinterizacion, pues dota a los atomos de la energia necesaria para que
se produzca el transporte de masa. Altas temperaturas aceleran la sinterizacion
aumentando la difusion atémica, lo cual permite reducir el tiempo del proceso y
posibilita nuevas reacciones entre los aleantes. Sin embargo, un calentamiento

excesivo produce un aumento del tamafio de grano y engrosamiento de los poros,
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con lo que se empeoran las propiedades mecénicas del material. Es por esto por
lo que es necesario llevar un control del tiempo y de la composicion del material al

trabajar a altas temperaturas [64].

Tiempo de sinterizacion: Esta variable esta relacionada con la temperatura, pues
en general el tiempo necesario para que se produzca la sinterizacién disminuye al
aumentar la temperatura. La propiedad del material mas afectada por el tiempo es
la ductilidad. Mientras que propiedades como la resistencia o la dureza no
experimentan grandes cambios tras elevados tiempos de sinterizacién, la
ductilidad sigue creciendo. Esto es debido a que los poros contindan

redondeandose, disminuyéndose asi el efecto de las fisuras.

Atmosfera de sinterizacion: La atmoésfera del horno de sinterizacion también
juega un papel determinante sobre la microestructura final del compacto y, por
tanto, en sus propiedades mecéanicas. Usualmente la sinterizacion se realiza bajo
una atmosfera reductora compuesta de una mezcla de gases o incluso en vacio a
fin de evitar la oxidacion, y por consiguiente un deterioro de las propiedades
mecanicas. La atmodsfera debe controlar las reacciones quimicas entre el
compacto y el ambiente que pueden interferir en el proceso de sinterizacién. Las

principales funciones de la atmosfera de sinterizacion son [50]:

e Eliminacion completa del lubricante
e Prevencion frente a oxidacion de las piezas
e Reduccién de las capas de oxido en la superficie y dentro de las particulas

de polvo.
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2.5.3.1.- Ventajas y Desventajas

El proceso se realiza en hornos a altas temperaturas, en los cuales se cargan las
piezas en verde. Siendo las principales ventajas para decantarse por este método

las siguientes [50].

e Pureza de los materiales de partida.

e Piezas con porosidad uniforme y controlada.

e Alto control en la composicién del material.

e Productos de piezas préximas a su forma final.

e Posibilidad de fabricar piezas en practicamente cualquier material,

incluyendo combinaciones de materiales diferentes y materiales ceramicos.

Ahora bien, esta técnica no puede estar exenta de limitaciones como son las

siguientes [50].

e Alto coste del material en polvo.
e Limitaciones de disefio.

e Limitaciones de tamafio de las piezas.

2.5.3.2.- Sinterizacién en fase liquida

La sinterizacion puede ocurrir tanto en presencia como en ausencia de una fase
liguida. La sinterizacion en presencia de fase liquida, las composiciones y
temperaturas de calentamiento son elegidas de tal forma que se origine un liquido

durante el proceso [52].

La sinterizacién en presencia de fase liquida es particularmente efectiva para
ceramicas tales como el Cermet y el Metal Duro, las cuales poseen un alto grado

de enlace covalente y, por tanto, resulta complicado densificarlas por sinterizacion
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en estado sdlido. ElI proceso también es importante cuando el uso de la
sinterizacibn en estado soélido es demasiado caro 0 se requieren altas

temperaturas de fabricacion [53].

Muchos de los materiales ceramicos son procesados por sinterizacion en fase
liquida, incluyendo porcelana, aislantes y refractarios; ya que coexiste una
particula sélida a la temperatura del sinterizado, incrementando el grado de
enlaces entre particulas durante la sinterizacién y acompafada de cambios en la

estructura de los poros y caracteristicas del compacto.

La principal ventaja de la sinterizacion en fase liquida es un sinterizado mas
rapido. La fase liquida proviene de una difusidbn atdmica mas rapida que la
presente en la sinterizacion en estado solido. El propésito de la sinterizacion en

presencia de fase liquida es [54]:

e Aumentar la velocidad de densificacion.
e Acelerar el crecimiento de grano.

e Producir propiedades especificas de los limites de grano.

Hay tres requisitos generales para la sinterizacion en presencia de fase liquida
[54]:

e Debe de estar presente una fase liquida a la temperatura de sinterizacion.
e La fase liquida debe mojar adecuadamente al solido, es decir el angulo de
contacto ha de ser pequerio.

e La solubilidad del sélido en la fase liquida debe ser apreciable.

En ausencia de una fase liquida, el proceso es conocido como sinterizacién en
estado sdlido, y consiste en la union y densificacion de las particulas cuando se le

aplica un tratamiento térmico a una temperatura inferior a su punto de fusion. La
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fuerza motriz para la sinterizacién en estado sélido es la reducciéon de la energia
total del sistema. Pueden darse dos posibles caminos por los que un conjunto de
particulas puede disminuir su energia, por un lado, se encuentra la densificacion
seguida de crecimiento de grano Figura (8a) y por otro lado esta el aumento del
tamafio de grano, donde los granos crecen a expensas de los mas pequefios
Figura (8b) [52].

000000 " 000000

000000 000000

000000 , 000000

Densificacion

I

Crecimiento
de grano

88 o3

Figura 8. a) Densificacion seguida de crecimiento de grano; b) Aumento del tamafio de
grano.

Engrosamiento
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CAPITULO 3.- DESARROLLO EXPERIMENTAL

En este punto se describiran detalladamente los procedimientos y técnicas
seguidas en este trabajo para lograr el objetivo principal de la investigacion y
analizar la influencia que tienen los diferentes porcentajes de plata (Ag) en la

matriz cerdmica de Alumina (Al,03).

Se expondran las principales caracteristicas de los materiales utilizados, asi como
la metodologia experimental seguida. Los equipos utilizados para la
caracterizacion de las muestras a estudiar mediante el aleado mecéanico son de

alta tecnologia.

3.1.- Metodologia

Este trabajo de investigacion tiene como fin la mejora de las propiedades
mecanicas de los nuevos materiales fabricados a partir de ceramicos y metales,
teniendo como base Alumina (Al,O3) comercial reasol con una pureza del 99.9 %
con la incorporaciéon de Plata (Ag) comercial en granalla al 99.9 % de pureza en la
base ceramica. La metodologia propuesta para la fabricacion de los compositos

cermets se muestra en la Figura 9, la cual consta de dos fases:

35
Omar Figueroa Martinez



il

CAPITULO 3.- DESARROLLO EXPERIMENTAL UAE e

:

AR

Euyl

Figura 9.Diagrama del proceso de metalurgia de polvos.

3.1.1.- Fase 1. Manufactura del composito cermets

Consiste en la sintesis del compuesto cerdmico-metal, a partir de la composicion
guimica propuesta de los compositos cermets considerando el sistema Al,O3/ 10%
Ag y Al,O3s/ 5%Ag en peso. Se fabricaron 3 muestras para cada temperatura de
sinterizacién propuesta en total 24 compositos.

3.1.1.1.- Mezcla-Molienda

La mezcla y molienda del polvo cerdmico y el metalico se hizo durante 2 horas a
200 rpm en un molino de giro planetario de la marca Fritsch Pulverisette 6 que se

muestra en la Figura 10.
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Figura 10. Molino de giro planetario Fritsch Pulverisette 6.

Para este proceso se utilizé un tazén de acero inoxidable con medios de molienda
de zirconia de 10 mm de didmetro Figura 11, en una relacion en peso de 20:1, es
decir por cada gramo de material se agregan 20 gr de medios de molienda.
Durante la molienda se obtiene la homogeneizacion de la mezcla, asi como la

disminucién de particula.

Figura 11. Taz6n de acero inoxidable y Medios de molienda de zirconia.
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México

3.1.1.2.- Compactacion

Los polvos resultantes de la mezcla-molienda se sometieron a un prensado
uniaxial en frio con 3 gr de polvo para la obtencién de muestras cilindricas de un
didmetro de 16 mm y un espesor de 5 mm a una presién de 200 MPa durante
aproximadamente 60 segundos. Esto se llevé a cabo con la ayuda de una prensa
hidraulica de la marca FIICS (Figura 12a) con una carga maxima de tres toneladas

y un dado de acero inoxidable, como se aprecia en la Figura 12b.

Figura 12. a) Prensa hidraulica FIICS; b) Dado de acero inoxidable

Los compactos cilindricos obtenidos se le tomaron las medidas de dimensiones
volumétricas y peso, con la ayuda de equipos de medicion como la béascula
analitica de precision 0.001 gr de la marca OHAUS modelo Explorer Pro y un
calibrador digital de la marca MOORE & Wright mostrados en la Figura 13.
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Figura 13. a) Bascula analitica OHAUS Explorer pro; b) Calibrador digital de la marca
MOORE & Wright.

Para la obtencion de la densidad volumétrica de los compactos en verde primero
se utilizaron las ecuaciones 1 y 2 para calcular el area y el volumen de los
mismos, después se calculd el peso y por ultimo la densidad la cual se determino

con ayuda de la ecuacién 3.
2
A =" (1)

Doénde:
A= Es el area a calcular en cm?

d= Es el diametro de la muestra

V=(A)M"m (2)
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Doénde:
V= Es el volumen a calcular
A= Es el Area calculada

h= Es la altura del material

p=v ()

Doénde:
p = Densidad
m= Masa

v= Volumen

3.1.1.3.- Sinterizacién

La sinterizacion de las muestras cilindricas obtenidas se llevo acabo en un horno
de alta temperatura 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 esta equipado con un aditamento para controlar la atmosfera Figura 14,
teniendo una velocidad de calentamiento de 25 °C/min a una temperatura de
sinterizacién de 1500°C y 1600 °C expuestos a un tiempo de 1 y 2 horas, en una
atmosfera controlada con gas nitrdgeno para evitar que el metal del sistema

ceramico-metal se oxide.
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Figura 14.Horno de la marca Naberthem con capacidad de calentamiento de 25-1800°C

El ciclo propuesto del tratamiento térmico para la consolidacion de los compactos
se muestra en la Figura 15, la cual nos muestra que el ciclo inicia a temperatura
ambiente y que se incrementa durante 15 min hasta alcanzar la temperatura de
400°C donde se mantiene por 20 min, al término de esta etapa se vuelve a
incrementar la temperatura durante 15 min hasta llegar a los 800°C donde se
mantiene 20 min, y asi sucesivamente hasta llegar a las temperaturas propuestas
donde se mantiene durante 1 y 2 horas respectivamente. Posteriormente el
enfriamiento se realizd6 dentro del horno para evitar fallas mecanicas en el

material.
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A

Atmosfera controlada gas nitrogeno

1500°C
1600°C

1Hora

1200°C 2 Horas

Enfriamiento en

200°C Horno

Temperatura °C
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Figura 15. Ciclo de Calentamiento.

3.1.2.- Fase 2.- Determinacion de la densidad, dureza y caracterizacion
Microestructural por MO y MEB.

Se describira la metodologia para la determinacién de las propiedades fisicas y
mecanicas, con el objetivo de identificar las distintas fases, morfologia y
caracteristicas de los materiales fabricados a los diferentes porcentajes de plata y
temperatura de sinterizacion.

3.1.2.1.- Densidad y porosidad aparente

A partir del principio de Arquimedes se calcula el peso en seco (Ws), peso
suspendido (Wsgys) Y peso saturado (Wsy), donde Ws se determina mediante la
balanza analitica descrita anteriormente, después de haber calentado la muestra
por 30 minutos a una temperatura de 100°C, esto con la finalidad de eliminar toda
la humedad que puedan tener los materiales y asi obtener datos mas confiables.

Después se mide wg,s con la muestra suspendida en agua como se muestra en la
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figura 2 y por ultimo se determina wsa después de haber estado sumergida en

agua por 4 minutos como se muestra en la Figura 16.

Figura 16. Calculo del peso en seco, suspendido y saturado.

La densidad y porosidad de las muestras sinterizadas se obtuvo con ayuda de las

ecuaciones 4 y 5 respectivamente:

*
0= Ws ™ Pu,o
Wsar — Wus
p= M*NO%
W,..—W,

sat sus

(4)

(5)
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Donde:
Pro Densidad del agua g/cm?®
W
s Masa de la muestra en seco en g
W .
sus Masa de la muestra suspendida en agua en g
W, t
sa Masa de la muestra saturada en g

3.1.2.2.- Caracterizacion Microestructural

La principal funcién de este analisis es el observar las fases que se obtuvieron
durante la etapa de sintesis del material, gracias a la influencia que tiene el
material de refuerzo sobre la matriz ceramica, en este tipo de caracterizacion se
emplearon técnicas de pulido para el estudio de la microestructura mediante

Microscopia Optica y Electronica de Barrido.

Los cerments fabricados se han preparado siguiendo los pasos basicos de la
metalografia convencional. En este punto se utilizé una pulidora de la marca Le
Cube a @ 200 mm y de 250 mm, con una velocidad de rotacién y giro variable de
150 y 300 rpm como se muestra en la Figura 17.
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Figura 17. Pulidora de la marca Le Cube.

a) Desbaste

En este proceso, el objetivo del desbaste de la superficie a estudiar es eliminar las
imperfecciones o capas distorsionadas que se puedan encontrar y que impidan la
visualizacion de la microestructura. EI método mas comun utilizado es el colocar
papel lija sobre un plato giratorio, sosteniendo la muestra manualmente generando
presion sobre ella para obtener lineas en un mismo sentido bafiando
continuamente con agua el papel abrasivo para evitar calentamiento u oxidacion
del material, en la cual se ocup6é papel lija con una granulometria de 600,
800,1200, 2500 y 4000, ya que el desbaste se debe ir generando con una lija cada
vez mas fina con el fin de eliminar las lineas generadas por la lija anterior, esto lo
obtenemos girando el material 90° cada vez que se cambia la lija. Este desbaste
se da por terminado cuando se obtiene una superficie totalmente plana con rayas

muy finas en un solo sentido.

b) Pulido

Tiene como objetivo la eliminacion de las rayas finas obtenidas durante en el
altimo paso del desbaste, obteniendo una superficie limpia de marcas generando
un pulido espejo, esto se logr6 montando un pafio humedo sobre el disco giratorio

de la pulidora descrita anteriormente, colocando manualmente la muestra en una
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sola direccién y afiadiendo cloruro de sodio para evitar defectos en la superficie de

la muestra.

3.1.2.3.- Microscopia Optica y Electronica de barrido

La realizacion del analisis por microscopia o6ptica (MO) tuvo lugar en un
microscopio optico metalografico de la marca Olympus-GX51 el cual es observado
en la Figura 18, este equipo nos permite observar las muestras a magnificaciones
de 50X, 100X, 200X y 500X para poder evaluar las caracteristicas
microestructurales y la distribucion de particulas de plata (Ag) en la matriz
ceramica de Alumina (Al,O3) de los materiales fabricados, y asi mismo observar la

distribucion de las fases obtenidas durante el proceso de sintesis del material.

Figura 18. Microscopio 6ptico metalografico de la marca Olympus-GX51.

El MEB se realiz6 en el equipo JEOL-JSM 6400 que esta equipado con un
detector de energia dispersiva de rayos-X (EDX), el cual se ocupd para realizar un
analisis puntual en diferentes zonas de los materiales manufacturados analizando

la morfologia, tamafio de particula y verificar la composicibn quimica de las
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especies existentes en los mismos, identificando si existe una posible

contaminacion del material durante el proceso.

3.1.2.4.- Dureza Vickers

La medida de durezase obtuvo en un microdurometro semiautomatico de la marca
Emco-Test (Dura Scan 200) equipado con un indentador de punta diamante Figura
19 la cual consiste en la resistencia que se opone a la penetracion sobre la
superficie de un material. En este ensayo se midi6 la dureza Vickers de los
cermets fabricados, el indentador origino una huella en forma piramidal en la cual
se midieron las diagonales para poder realizar el célculo de la dureza, dicha

dureza fue determinada automaticamente por el equipo.

Figura 19. Microdurémetro semiautomatico de la marca Emco-Test (Dura Scan 200).

Se efectuaron 10 indentaciones para cada uno de los compositos elaborados
aplicando una carga de 0.3HV, 0.5HV y 1HV durante un tiempo determinado, asi

obteniendo una huella como se muestra en la Figura 20.
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Figura 20. Representacion de la huella y medicién de la dureza Vickers.

3.1.2.5.- Tenacidad a la Fractura

Como se sabe los ceramicos son materiales con una gran oposicion a la
penetracién y por consiguiente la tenacidad a la fractura es baja; es decir, son
susceptibles a la generacién de grietas cuando son sometidos a esfuerzo
mecanicos, por tal motivo cuando se aplica una carga elevada mediante un
indentador a un material cerdmico se produce una huella y grietas en los vértices
como se muestra en la Figura 21. Las propagaciones de estas grietas fueron
utilizadas para el célculo de la Tenacidad a la fractura (Ki). Mismo que fue

calculado mediante la ecuacion 6, la cual se muestra a continuacion.

Figura 21. Huella de la indentacién Vickers
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Una vez medida el tamafio de la grieta C, se determina K,c y se hace mediante la

relacion de la Ecuacion 6 para materiales ceramicos porosos.

1
P

Kic = 0.01 (%)E — (6)

La ecuacion 7 es obtenida a partir de la ecuacion 6, a partir de la relacion de

E . . L. .
0= 2.742 valor promedio para materiales ceramicos y de esta manera se tiene.

Kic = 80 — (7)

Doénde:

Kic= Tenacidad de la fractura (MPa * m'/?)
P= Carga aplicada por el durémetro Vickers (N)

C= Longitud media de las grietas (micrometros).
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CAPITULO 4.- ANALISIS DE RESULTADOS

A continuacion, se exponen los datos obtenidos para cada uno de los sistemas
fabricados a las diferentes temperaturas de sinterizacion y composicion de los
sistemas elaborados. Se analiza la influencia que tienen los distintos porcentajes
de plata (Ag) en la matriz cerAmica de alimina (Al,O3), asi como cada una de las

propiedades fisicas y mecéanicas que estos presentan.

4.1.- Andlisis de los Cermets sinterizados a 1500°C durante 1y 2 horas.

En este apartado se analizan los resultados de la caracterizacion de los cermets
Al,O3-Ag 5% y Al,O3-Ag 10% sinterizados a una temperatura maxima de 1500°C
durante 1 y 2 horas, en la cual el método de fabricacion fue expuesto en el

capitulo anterior dando los siguientes resultados.

4.1.1.- Densidad y Porosidad.

Después de la compactacion de los polvos se tomaron medidas de espesor y
diametro para hacer el célculo de la densidad en verde del material, se le nombra
asi; ya que en este punto solo adquiere resistencia mecanica y forma final, lo cual
ayuda para su posterior manipulacion, este calculo nos va a servir como punto de
referencia inicial y claramente se ve como esta densidad es menor que las demés

porque solo tenemos el polvo compactado y aln no esta consolidado.

La densidad experimental se obtuvo después de la sinterizacion, en dicho proceso
se obtienen cambios fundamentales tanto en las dimensiones del material como
en la consolidacién del material, este calcul6 se hizo por el método de Arquimedes
donde se tomé el peso en seco, suspendido y saturado. Después con ayuda de la

formula mencionada en el capitulo anterior se pudo obtener el valor de la densidad
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experimental, donde el valor es mayor que el de la densidad en verde pero menor
que la densidad tedrica, aunque es muy cercano a ella. La densidad teérica se
obtuvo mediante la regla de las mezclas, para este calculo se toman en cuenta los
porcentajes en peso y la densidad de cada uno de los materiales del cermet.
Dicha densidad es mayor a la densidad experimental resultante ya que esta

densidad es libre de poros.

En el caso de los cermets elaborados se observé que el material con mejor
densificacion fue el de 10% de Plata (Ag) sinterizado a 1500°C por un tiempo de 2
horas con una densidad de 3.84 gr/icm?, después le sigue el de 10% de Plata (Ag)
sinterizado a 1500°C por un tiempo de 1 hora de acuerdo a los datos reportados
en la Tabla 4, la cual contiene los valores del material cermet sinterizado a 1500°C

a 1y 2 horas, ademas de los valores ideales para le densidad de cada sistema.

Tabla 4. Medidas de densidad de los materiales sinterizados a 1500°C durante 1y 2 horas

Densidad Densidad Densidad
Compuesto en Verde Arquimedes Teodrica

g/lcm?® g/lcm?® g/lcm?®
Al,O5-Ag 5% 1.70 3.71 4.27
1hora  Al,0,Ag 10% 1.76 3.83 4.60
Al,O5-Ag 5% 1.70 3.76 4.27
2horas  a,0.-Ag 10% 1.78 3.84 4.60

De acuerdo a los datos reportados la densificacion del material esta en funcién al
porcentaje del material de refuerzo Plata (Ag) y tiempo de sinterizacion, podemos
observar gracias a estos resultados que el porcentaje de Plata (Ag) permitié que
haya un mejor fendmeno de difusion en las muestras elaboradas a un tiempo de

sinterizacion de dos horas y se observa que es el mejor comportamiento de
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densificacion del material con respecto a los sistemas fabricados en una

temperatura de sinterizaciéon 1500°, de la misma manera, el sistema elaborado con

el mismo porcentaje de Plata (Ag) pero en un tiempo de sinterizaciéon de una hora

tuvo menor densificacion, quiere decir que al disminuir el porcentaje del material

de refuerzo y el tiempo de sinterizado disminuye la densificacion del material

provocando mayor porosidad en la muestra.

En la Figura 22 se muestra el comportamiento de las densidades ya antes

mencionadas a una y dos horas respectivamente, haciendo una comparacion de

las mismas, en donde la densidad experimental se encuentra cerca de la densidad

tedrica.
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Figura 22. Gréfica de medidas de densidad de los materiales sinterizados a 1500°C

durante 1y 2 horas.
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Después del célculo de la densidad se determind el porcentaje de porosidad, de
contraccion y el porcentaje de densificacion del material, en la Tabla 5, se
aprecian los resultados de los sistemas 5 y 10% de plata a 1500°C en
sinterizacién aun tiempo de 1 y 2 horas, estos resultados indican que el aumento
de densificacion es mayor en el material elaborado con 5% de Plata a 2 horas en
sinterizacién con un porcentaje de densificacion del 88.05% seguido del cermet
elaborado al 5% de plata a 1 hora con un porcentaje de 86.88% y mostrando
porcentajes mas bajos los materiales que se elaboraron a una hora de
sinterizacion, por otra parte se aprecia que el material elaborado con un porcentaje
de 10% de Plata tiene resultados similares a los del sistema anterior, se aprecia
gue en el sistema elaborado a dos horas su porcentaje es mayor que el elaborado

a una hora en el mismo porcentaje.

El porcentaje de densificaciébn esta ligado al porcentaje de contraccion del
material, ya que al momento de que el material tiene mayor porcentaje de
densificacion incrementa de la misma manera el porcentaje de contraccion y a su
vez disminuye el porcentaje de porosidad debido a que aumentando el tiempo de

sinterizacién hay mas tiempo para el acomodo de las particulas.

Tabla 5. Porcentaje de contraccion, porosidad y densificacion de los compuestos

sinterizados a 1500°C en un tiempo de 1y 2 Horas.

% de % de % de

Compuesto Contraccion Porosidad Densificacion
1Hora  Al203-Ag 5% 33.98 18.83 86.88
Al;03-Ag10% 33.77 21.68 83.26
2 horas Al,O3-Ag 5% 37.37 13.54 88.05
Al,O3-Ag 10% 42.23 11.31 83.47
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Los datos obtenidos de los cermets fabricados a 1 y 2 horas aplicadas al
tratamiento térmico de sinterizacion son mostrados en la Figura 23, donde se
aprecia el aumento de la densificacion del material con respecto al tiempo de
sinterizacion en el cual se tiene un pequefio aumento en las densidades con

respecto al composito reforzado con Plata al 10 %.
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1500 °C 1 hora 1500 °C 2 horas

Figura 23. Gréfica de porcentaje de Contraccién, Porosidad y Densificacion de los
Compuestos Sinterizados a 1500°C 1y 2 horas.

4.1.2.- Caracterizacion Microestructural por Microscopia Optica

El analisis microestructural de los sistemas elaborados consistié en identificar y
observar las fases y puntos de referencia de la superficie del material con el fin de
identificar los cambios sufridos después de la sinterizacion y tener una perspectiva

general de este analisis.
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Por medio de la técnica de microscopia éptica se hizo un analisis visual donde se
identificaron diversas fases del material. En las Figuras 24 y 25 se muestra la
microestructura de los cermets Al,O3-Ag 5% y Al,O3-Ag 10% a 1 y 2 horas de
tratamiento térmico por sinterizacion respectivamente, a un aumento de 5X y 10 X,
en estos aumentos se obtuvieron las imagenes mas representativas de estos
sistemas, donde se observo que se presentan 2 fases, una gris clara y una gris
obscura, ademas de la presencia de poros. La fase gris obscura representa al
material base alumina, la fase gris clara representa el material dopante el cual no

presenta una distribuciéon uniforme, pero se puede apreciar en parte de la

superficie,

Figura 24. Micrografia por MO de los Cermets Al,Os-Ag 5% a 1500°C a 1y 2 horas
respectivamente a un aumento de 5X.
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Figura 25. Micrografia por MO de los Cermets Al,Os-Ag 10% a 1500°C a 1y 2 horas
respectivamente a un aumento de 10X.

Con respecto a la porosidad, va disminuyendo con forme aumenta el tiempo de
sinterizaciéon y este comportamiento es razonable ya que al aumentar el tiempo se
permite que haya una mejor difusion en el proceso de sinterizado y asi mismo
obtuviera una mejor densificacion y por lo cual la porosidad disminuye

considerablemente, eso se aprecia en las micrografias anteriores.

4.1.3.-Dureza Vickers

Ya se mencion0 que la dureza es la resistencia de un material a la penetracion,
para determinar esta propiedad en los cermets elaborados se utiliz6 una carga de
0.3 y 0.5 HV para los ambos sistemas con la ayuda de un indentador de punta
diamante, esto con el fin de generar una huella en el material que nos ayudé a
medir los vértices de la misma y asi determinar la dureza, cabe mencionar que el
microdurémetro utilizado es semiautoméatico y nos da la dureza autométicamente.
En la Tabla 6 se muestran los valores de Dureza que se obtuvieron para los

materiales sinterizados a 1500°C durante 1y 2 horas.
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Tabla 6. Dureza Vickers de los Compuestos Sinterizados a 1500°C 1y 2 horas.

Dureza
Compuesto (HV)
1 Hora A|203-Ag 5% 230
A|203-Ag 10% 433
2 Horas Al;03-Ag 5% 448
Al,O3-Ag 10% 671

Se observa que existe un incremento de dureza en el cermet con mayor
porcentaje de plata a un tiempo de 2 horas de sinterizacion ya que tiene un menor
porcentaje de porosidad con respecto a los cermets mencionados en este capitulo.
El comportamiento de la dureza esta relacionado con el porcentaje de plata, al
tiempo y temperatura de sinterizacion, esta propiedad esta relacionada con la
densidad ya que cuando el material densifica obtiene mejor consolidacién y por
ese efecto disminuye su porosidad haciendo que el cermet aumente su propiedad

de dureza, en la Figura 26 se observa el comportamiento ya descrito.
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Figura 26. Dureza de los Compuestos Sinterizados a 1500°C 1y 2 Horas.

4.1.4.- Tenacidad a la Fractura

Se dice que es la oposicion de un material a la falla o agrietamiento cuando el
material es sometido a esfuerzos mecanicos. Para realizar esta prueba se utilizé la
técnica de indentacion, en la cual se genera una grieta por medio de una carga
con ayuda de un microdurémetro, de manera indirecta se mide el tamafo de la
grieta ya generada y con ayuda de las ecuaciones ya antes descritas se calcula
esta propiedad. En la siguiente Tabla 7 se aprecian los resultados de los cermets,

donde se aprecian los valores ya evaluados.
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Tabla 7. Tenacidad a la Fractura (Kic) de los Compuestos Sinterizados a 1500°C 1y 2

horas.
Tenacidad a la
Compuesto Fractura

(Kic)

1 Hora A|203-Ag 5% 1.51
A|203-Ag 10% 1.46

2 Horas Al,03-Ag 5% 2.57
Al,O3-Ag 10% 2.61

Los resultados que se aprecian en la tabla anterior nos dicen que el material con
mejor comportamiento a la grieta es el elaborado a un tiempo de 2 horas con 10%
de plata, y el material mas bajo es el elaborado con 10% de plata a una hora, esto
quiere decir que el material que puede ser mas susceptible a fallas mecéanicas es
el ultimo ya que uno de los factores que influyen en estos resultados es que los
materiales cerdmicos no son ddctiles y entre mas denso y duro sea el material
menor es su valor de tenacidad. En la siguiente Figura 27 se aprecia el

comportamiento de los cermets.
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Figura 27. Gréfica de tenacidad a la fractura (Kic) de los compuestos sinterizados a
1500°C 1y 2 horas.

4.2.- Anadlisis de los Cermets sinterizados a 1600°C durante 1y 2 horas

Como ya se expuso con anterioridad se determinaron varias temperaturas de
sinterizacién con diferente tiempo para los sistemas de estudio propuestos. En
este apartado se observaran los resultados obtenidos de la caracterizacion
microestructural y mecénica para ambos sistemas sinterizados a una temperatura
maxima de 1600°C durante 1 y 2 horas, dichos resultados son mostrados a

continuacion.

4.2.1.- Densidad y Porosidad

Primero las pastillas son compactadas, en este proceso se les da una forma
deseada y resistencia a posteriores manipulaciones, como ya se menciono
anteriormente después de la compactacion de los polvos se tomaron medidas de
espesor y diametro para hacer el calculo de la densidad en verde, el objetivo de
este calculo nos sirvi6 como punto de referencia inicial, posteriormente las

pastillas son sinterizadas, en este proceso se obtiene cambios fundamentales y un
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material consolidado, inmediatamente se hace el céalculo de la densidad
experimental por el método de Arquimedes y por ultimo se hace el célculo de la
densidad tedrica por el método de la regla de las mezclas. En la Tabla 8 se

observan los resultados.

Tabla 8. Medidas de densidad de los materiales sinterizados a 1600°C durante 1y 2

horas.

Densidad Densidad Densidad
Compuesto en Verde  Arquimedes Tedrica

glcm?® g/lcm?® glcm?®

1hora  Al,0s-Ag 5% 1.70 3.80 4.27
Al,03-Ag 10% 1.74 3.85 4.60

2 horas  Al,Os-Ag 5% 1.66 3.82 4.27
Al,03-Ag 10% 1.78 3.88 4.60

En el caso de los cermets elaborados, se identific6 que el cermet con mejor
densificacion fue el de 10% de Plata (Ag) sinterizado a 1600°C por un tiempo de 2
horas con una densidad de 3.88 gr/cm?®, después le sigue el de 10% de Plata (Ag)
sinterizado a 1600°C por un tiempo de 1 hora, con una densidad de 3.85 gr/cm® de
acuerdo a los datos reportados, estos valores nos ayudan a corrobora que el
aumento de la densidad del material esta en funcion del incremento del material
de refuerzo y el tiempo de sinterizado, hacen que las muestras tengan una mejor
densificacion ya que puede apreciar que los sistemas que se elaboraron con un
porcentaje menor de Plata (Ag) sus resultados de las densidades son bajas en

ambos sistemas.
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En la Figura 28 se muestra la grafica con el comportamiento de las densidades ya
antes analizadas. Se observa que las densidades experimentales se encuentran
por arriba de la densidad en verde debido a que aun no se encuentra consolidado,
efecto que cambia después de la sinterizacion del material, pero se encuentra por
debajo de la densidad tedrica ya que esta marca el limite de densidad del material

correspondiente siendo la densidad ideal ya que no cuenta con porosidad.
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Figura 28. Grafica de densidad de los materiales sinterizados a 1600°C durante 1y 2
horas.

Gracias a los datos ya obtenidos se puede determinar el porcentaje de porosidad,
porcentaje de contraccion y el porcentaje de densificacion, estos porcentajes en
teoria deben ir a la mano con la densidad experimental ya que son consecuencia

de ello. Los resultados se muestran en la siguiente Tabla 9.
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Tabla 9. Porcentaje de Contraccion, Porosidad y Densificacién de los Compuestos
Sinterizados a 1600°C 1y 2 Horas.

% de % de % de

Compuesto Contraccion Porosidad Densificacion
1 Horas Al,O3-Ag 5% 49.90 7.14 88.99
Al,03-Ag 10% 51.61 7.49 83.69
2 Horas Al,03-Ag 5% 52.47 3.3 89.46
Al,03-Ag 10% 54.20 2.35 84.34

Como se puede apreciar en los resultados el porcentaje de densificacion mayor es
el del sistema de Plata (Ag) al 5% en un tiempo de sinterizacion a dos horas con el
89.46% de densificacion, esto se deba a que la densidad experimental de dicho
material fue mayor que la de los demas sistemas y de la misma manera muestra
un buen porcentaje de contraccibn que en comparacién a los demas sistemas

sinterizados a una temperatura de 1600°C.

El porcentaje de porosidad va disminuyendo para el compuesto con respecto al
sistema de 10% de Plata (Ag) a un tiempo de sinterizado de dos horas, esta
reaccion fue porgque este sistema tuvo mayor densificacion y fue la mas cercana a
la densidad tedrica o ideal. Esta relacion en teoria se debe al incrementar la
temperatura y el tiempo, ya que, incrementando el tiempo, permitimos una mejor
difusién en el material y al incrementar la temperatura aumenta la energia para el

transporte de masa y de esta manera tenga el material una mejor difusion.
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Figura 29. Grafica de % de Contraccion, Porosidad y Densificacion de los Compuestos
Sinterizados a 1600°C 1y 2 Horas

4.2.2.- Caracterizacion Microestructural

Debido al aumento de la temperatura de sinterizacién se tiene una distribucion
mas uniforme del metal en la matriz ceramica reduciendo de manera significativa
la cantidad de porosidad de los cermets. Esto se puede apreciar en las
micrografias obtenidas por microscopia Optica con aumentos de 5X y 10X para los
sistemas Al,O3- 5% Ag y Al,03-10% Ag sinterizados a una temperatura maxima de
1600 °C a un tiempo de 1 y 2 horas mostradas en las Figuras 30 y 31
respectivamente, en dichas micrografias podemos ver que aumentando el
porcentaje de material de refuerzo, la temperatura y tiempo de sinterizacion hay
una mayor distribucion de metal (Ag) en la matriz cerdmica (fase gris clara),
teniendo una menos cantidad de porosidad, donde también se observa que la

menor porosidad se encuentra en el sistema Al,O3-Ag 10%.
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Figura 30. Micrografia por MO de los Cermets Al,Os-Ag 5% a 1600°C a 1y 2 horas
respectivamente a un aumento de 5X.

Figura 31. Micrografia por MO de los Cermets Al,03-Ag 10% a 1600°C a 1y 2 horas
respectivamente a un aumento de 10X.
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4.2.3.- Dureza Vickers

La dureza que se obtiene en esta temperatura de sinterizacion tiene un aumento
considerable para ambos porcentajes de Ag con respecto a la temperatura
anterior, la cual es mostrada en la Tabla 10.

Al igual que en la temperatura de sinterizacion de 1500°C durante dos horas se

aplica una carga de 0.5 HV para esta temperatura en ambos sistemas, dando

como resultado los datos mostrados en la Tabla 10.

Tabla 10. Dureza Vickers de los Compuestos Sinterizados a 1600°C 1y 2 horas

Dureza
Compuesto (HV)
1 Hora Al;,035-Ag 5% 753
2 Horas Al,03-Ag 5% 1010

Con la disminucién de la porosidad del material reforzado con el 10 % de Ag se
obtiene una dureza mayor ya que es directamente proporcional, esto quiere decir
gue mientras menos porosidad se tenga la dureza va aumentar al igual que la
densidad mejorara, tenemos una mejor resistencia a la penetracién en el cermets
reforzado con 10% de plata (Ag) sinterizado a 1600 °C 2 horas con un valor de
1109 HV, seguido del cermets dopado con el 5% de plata (Ag) sinterizado a 2
horas con una dureza de 1010 HV. En la Figura 32 se observardn el
comportamiento de la dureza a la temperatura de sinterizacién de 1600 °C 1y 2

horas.
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Figura 32. Grafica de Dureza de los Compuestos Sinterizados a 1600°C 1y 2 horas

4.2.4.- Tenacidad a la Fractura

Para la determinacién de la tenacidad a la fractura se realiz6 mediante la técnica
de indentacion, la cual consiste en la aplicacion de una carga lo suficientemente
fuerte para generar un esfuerzo mecénico y provocar un agrietamiento en los
cermets en donde se mide el tamafio de grieta generado por este esfuerzo
mecanico aplicado a los materiales, para generar dicho agrietamiento en los
sistemas Al,O3-Ag 5% y Al,O3-Ag 10% sinterizados a una temperatura maxima de
1600 °C durante 1 y 2 horas se aplico una carga de 5 HV para ambos sistemas.

Los datos obtenidos mediante esta técnica se muestran en la Tabla 11.
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Tabla 11. Tenacidad a la fractura de los Compuestos Sinterizados a 1600°C 1y 2 horas

Tenacidad a la

Compuesto Fractura
(Kic)
1 Hora Al>,O3-Ag 5% 5.88
A|203-Ag 10% 5.86
2 Horas Al;03-Ag 5% 6.09
A|203-Ag 10% 5.94

Cabe mencionar que los resultados mostrados en la Tabla 11 son el resultado del
promedio de 10 indentaciones realizadas en los cermets, en los cuales podemos
apreciar que se tiene un mejor comportamiento mecanico en el sistema Al,O3-Ag
5% sinterizado a 1600 °C a un tiempo de 2 horas donde tenemos como resultado
un valor de 6.09 HV en comparacion con el sistema Al,O3-Ag 5% sinterizado a
1600 °C a un tiempo de 1 hora en el cual se tiene un resultado menor con un valor
de 5.88 HV. Como se puede observar existe una pequefia variacion en los
resultados obtenidos de tenacidad a la fractura de ambos sistemas, en donde se
esperaba tener un mejor comportamiento al esfuerzo mecanico en el sistema
Al,O3-Ag 10% sinterizado a 1600 °C a un tiempo de 2 horas y por lo contrario
obtuvimos un resultado menor con mayor riesgo a la falla mecanica donde
posiblemente se debe a que en este sistema se tiene la dureza mas alta con un

valor de 1109 HV, dicha variacion se puede visualizar en la Figura 33.

68

Omar Figueroa Martinez



CAPITULO 4.- ANALISIS DE RESULTADOS UAEM e

il

6.10

6.05

6.00

5.95

5.90

Tenacidad a la Fractura (Kic)

5.85

. / ®— Tenacidad a la fractura

T T T y T T T '
AI203-Ag 5% Al203-Ag 10% Al203-Ag 5% Al203-Ag 10%

1600 °C 1 hora 1600 °C 2 horas

Figura 33. Gréfica de tenacidad a la fractura (Kic) de los compuestos sinterizados a

1600°C 1y 2 horas.
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CAPITULO 5.- COMPARACION DE RESULTADOS DE LOS SISTEMAS Al,Os-
Ag5% y Al,03-Ag10%

En este capitulo expondremos los resultados obtenidos de todas las muestras
fabricadas para ambos sistemas, se compararan las diferencias que existen entre
ellas para poder evaluar las propiedades fisico-quimicas y mecanicas que
presentan debido al efecto que tiene la adicién de particulas de plata a diferentes
porcentajes sobre la matriz ceramica de alimina, al igual que el incremento en la

temperatura de sinterizacion.

5.1.- Analisis Comparativo de Densidad y % de Porosidad.

La densidad experimental se realizO mediante el método de Arquimedes ya
descrito anteriormente para todos los casos de los sistemas estudiados. En la
Figura 34 se observa la variacion de la densidad experimental en funcion del

porcentaje de Plata (Ag), temperatura y tiempo de sinterizacion.
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Figura 34. Gréfica de comparacion de densidades para las temperaturas de sinterizacion
de 1500 °C y 1600 °C respectivamente.
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En la Figura 34 se aprecia que la variacion que se tiene con respecto al porcentaje
de material de refuerzo, temperatura y tiempo de sinterizacion es minima, se tiene
el valor mas bajo de densidad en el sistema Al,03-Ag 5% sinterizado a una
temperatura de 1500 °C durante una hora en el cual obtuvimos un valor de la
densidad de 3.71 gr/cm?® con respecto al cermets Al,O3-Ag 10% sinterizado a una
temperatura maxima de 1600 °C a dos horas con un valor de 3.88 gr/cm® donde
se obtuvo una mejor densificacion porque hubo una mejor difusion de las
particulas en el cual influyo la cantidad de material de refuerzo, ya que tiene mas
porcentaje de plata y el proceso de sinterizacidn nos permite que las particulas se

unan y asi el metal pueda ocupar espacios vacios en la matriz.

El material que alcanza un mejor porcentaje de porosidad es el cermet Al,O3-Ag
10% sinterizado a dos horas a una temperatura maxima de 1600 °C con un
porcentaje de porosidad de 2.35% y un porcentaje de densificacion de 84.34% en
comparacion con el cermet Al,03-Ag 5% sinterizado a una hora y una temperatura
de 1500 °C con un porcentaje de porosidad de 18.83% y un porcentaje de
densificacion de 86.88%. Este comportamiento va disminuyendo de forma gradual
ya que conforme aumenta la temperatura y el tiempo de sinterizacion se tiene
mayor tiempo para el acomodo de las particulas reduciendo la porosidad y
aumentando la densificacion del cermet, esto se observa en la Figura 35.
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Figura 35.Grafica de comparacion de porcentaje de porosidad y densificacion para las

temperaturas de sinterizacién de 1500 °C y 1600 °C respectivamente.

5.2.- Anédlisis Comparativo de Dureza y Tenacidad a la Fractura

Para la realizacion de la medida de dureza se realizaron 10 indentaciones a cada
uno de los cermets estudiados en esta tesis, se tomd el promedio de dichas
muestras en los cuales observamos que el cermets que presento una mayor
dureza es en el sistema Al,03-Ag 10% sinterizado al mayor tiempo y temperatura
de estudio en esta tesis, obteniendo un valor de 1109 HV para este sistema se
tiene el porcentaje mas bajo de porosidad de todas las muestras, como se explico
en capitulos anteriores esto se debe a que al tener mayor temperatura y tiempo de
sinterizacidén existe un mejor enlace de particulas por el fendmeno de difusién de
energia teniendo como consecuencia una mayor densificacién y una mejora en la
dureza del cermets. Por lo contrario, en el sistema Al,O3-Ag 5% sinterizado a la
temperatura de 1500 °C por un tiempo de una hora se tiene el valor mas bajo en la
dureza de todos los cermets estudiados con un valor de 230 HV este resultado se
debe a que en este sistema se tiene el mayor porcentaje de porosidad influyendo
de manera directa en la dureza del cermet.
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En la Figura 36 se muestra la grafica de comparacion del comportamiento de la
dureza de los sistemas Al,03-Ag 5% y Al,O3-Ag 10% sinterizados a 1500 °C y
1600°C durante un tiempo de 1 y 2 horas, donde podemos apreciar que la dureza
se comporta de manera creciente conforme aumenta el porcentaje del material de
refuerzo, temperatura y tiempo de sinterizacion, teniendo los resultados mas altos
de dureza en los cermets sinterizados a una temperatura de 1600 °C por un
tiempo de dos horas.
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Figura 36. Grafica de comparacion de dureza para las temperaturas de sinterizacion de
1500 °C y 1600 °C respectivamente.

En la tenacidad a la fractura de igual forma que en la dureza se reportan los
resultados promedio de 10 indentaciones realizadas a cada uno de los cermets.
Con el aumento del material de refuerzo, temperatura y tiempo de sinterizacién se
buscaba una disminucién de porosidad y que esto influyera directamente en el
incremento de la tenacidad a la fractura, esto quiere decir que los cermets
fabricados mejoraran sus propiedades mecanicas y disminuyeran su probabilidad
al agrietamiento y a la falla mecéanica al someterlos primordialmente a esfuerzos

mecanicos.
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En los sistemas Al,O3-Ag 5% y Al,O3-Ag 10% sinterizado a una temperatura de
1500 °C durante una hora se tienen los valores de tenacidad a la fractura més
bajos debido a que su porcentaje de porosidad son los mas altos, conforme se
incrementa la temperatura y tiempo de sinterizacion van mejorando las
propiedades mecéanicas y de igual manera va acrecentando el valor de la
tenacidad a la fractura. EI comportamiento de la tenacidad a la fractura se muestra
en la Figura 37 para los cermets Al,O3-Ag 5% y Al,O3-Ag 10% sinterizados a las
diferentes temperaturas en donde podemos apreciar como va incrementando el
valor de la tenacidad a la fractura en funcién al aumento de la temperatura y
tiempo del tratamiento térmico al que se sometieron los cermets a excepcion del
cermets Al,O3-Ag 5% sometido a tratamiento térmico a una temperatura maxima
de 1600 °C por un tiempo de dos horas, el cual tuvo el mejor comportamiento en
este rubro obteniendo un incremento significativo en comparacion con los demas

cermets fabricados.
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Figura 37. Grafica de comparacién de tenacidad a la fractura para las temperaturas de
sinterizacion de 1500 °C y 1600 °C respectivamente.
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5.3.- Andlisis Comparativo Microestructural Mediante Microscopia Optica
(MO) y Microscopia Electrénica de Barrido (MEB).

Las micrografias para el andlisis microestructural por microscopia Optica se
obtuvieron a los aumentos de 5X y 10X para ambos sistemas estudiados. En el
caso de los sistemas Al,O3-Ag 5% y Al,O3-Ag 10% sinterizados a 1500 °C durante
una hora se muestran en la Figura 38 a un aumento de 10X dichas micrografias
muestran la distribucién de las fases que provoco la adicion de particulas de plata
(Ag) en la matriz ceramica de Alimina (Al,O3), podemos apreciar que tenemos dos
fases grises en donde la fase gris clara corresponde a la matriz ceramica y la fase
gris obscura es la distribucién de particulas metélicas en la matriz, ademéas de
estas fase tenemos zonas obscuras que corresponden a la porosidad del cermets.
En la Figura 39 tenemos las micrografias de los sistemas Al,O3-Ag 5% y Al,O3-Ag
10% sinterizados a 1500 °C durante dos horas respectivamente, podemos
observar que contamos con las mismas fases que presenta presentan los cermets
sinterizados a una hora con la diferencia que la porosidad (zonas obscuras)
reduce, esto demuestra que a mayor temperatura de sinterizacion hay cambios

significativos en los cermets.

Figura 38. Micrografia por MO de los cermets Al,O3-Ag 5% y Al,O3-Ag 10% sinterizados a
1500°C durante 1 Hora respectivamente a un aumento de 10X.
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Figura 39. Micrografia por MO de los cermets Al,O3-Ag 5% y Al,O3-Ag 10% sinterizados a
1500°C durante 2 Horas respectivamente a un aumento de 10X.

En las Figuras 40 y 41 tenemos las micrografias de los cermets Al,O3-Ag 5% vy
Al,O3-Ag 10% sinterizados a una temperatura de 1600 °C durante 1 y 2 horas
respectivamente en donde podemos identificar una distribucién mas uniforme de
particulas de plata (Ag) sobre la matriz cerdmica disminuyendo considerablemente
la porosidad de los materiales en comparacion con los cermets sinterizado a 1500
°C en donde la microestructura presenta una mayor cantidad de poros y menor
distribucién de particulas de plata debido a que como ya lo mencionamos a mayor
temperatura y tiempo de sinterizacion hay una mejor formacion de enlaces

guimicos entre las particulas gracias al fenomeno de transporte de masa.

Figura 40.Micrografia por MO de los cermets Al,Os-Ag 5% y Al,Os-Ag 10% sinterizados a
1600°C durante 1 Hora respectivamente a un aumento de 10X.
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Figura 41.Micrografia por MO de los cermets Al,Os-Ag 5% y Al,Os-Ag 10% sinterizados a
1600°C durante 2 Horas respectivamente a un aumento de 10X.

5.3.1.- Microscopia Electronica de Barrido (SEM)

Esta técnica permite analizar y observar la microestructura de los materiales a
mayores aumentos, este equipo esta equipado por un EDS, el cual permite hacer
un analisis fino y puntual de composicion para identificar con certeza los

elementos presentes en una zona.

En la Figura 42 se muestra la micrografia correspondiente a la composicion de
plata al 5% sinterizada por una hora, se observé que la mayoria de granos son de
tamafios irregulares de acuerdo a la escala de 10 micrémetros, la menor cantidad
de granos grandes y aparentemente con una mayor poblacion de granos
pequefios ya que no se hizo un conteo de los mismos, superficialmente se aprecia
porosidad definida ubicada alrededor de los granos grandes. De igual manera se
aprecian dos fases donde se puede apreciar que una fase blanca nos da indicios
de que estd compuesta por el material de refuerzo en este caso Plata (Ag) y una
fase gris la cual es considerada como el material base en este caso de Alumina
(ALL,O3).
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CENAM SEI  20.0kV
Figura 42. Micrografias SEM del cermet Al,O3-5% wt. Ag a 1500°C por una hora

En la Figura 43 se aprecia la micrografia que corresponde a la composicién de
plata al 5% sinterizada a 1600°C por una hora, se aprecid granos con tamafos
irregulares de acuerdo a la escala de 10 micrometros, pero aparentemente con
una mayor poblacién de granos pequefios ya que como se comentd anteriormente
no se hizo un conteo de los mismos, superficialmente se aprecia poca porosidad
alrededor de los granos, se observan dos fases diferentes una blanca la cual
puede estar compuesta por el material de refuerzo en este caso Plata (Ag) y una

gris que esta compuesta por el material base alumina (Al;Os3).

18pm WO1Zmm

Figura 43. Micrografia SEM del cermet Al,O3-5% wt. Ag a 1600°C por una hora
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A continuacién, se muestran las micrografias de la alamina obtenidas por MEB
para los sistemas elaborados por plata al 10%, en ambos casos la composicion de

la plata es la misma, aunque el tiempo y temperatura de sinterizado cambia.

En la Figura 44 se muestra la micrografia correspondiente a la composicion de
plata al 10% sinterizada a una temperatura de 1500°C por una y dos horas, se
pudo observar que los granos son de tamafios irregulares de acuerdo a la escala
de 10 micrometros para los dos sistemas, se aprecia porosidad minima ubicada
alrededor de los granos grandes para el sistema que esta sinterizado a una hora,
para el sistema que esta sinterizado a dos horas se aprecia porosidad menor, este
efecto es provocado por el incremento de tiempo y gracias a eso el material se

consolido de mejor manera evitando o eliminando poros.

Por otra parte, se aprecian dos fases una fase blanca nos da indicios de que esta
compuesta por el material de refuerzo en este caso Plata (Ag) y que se aprecia
dispersa aleatoriamente por la superficie del material y una fase gris la cual es

considerada como el material base en este caso de Alumina (Al;O3).

Figura 44. Micrografias SEM de los cermets Al,O3-10% wt. Ag a 1500°C por 1 hora'y
AlL,O3-10% wt. Ag a 1500°C por 2 horas respectivamente
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La Figura 45, muestra las microestructuras correspondientes a las composiciones
de plata al 10% sinterizada a una temperatura de 1600°C por una y dos horas, se
pudo ver que la morfologia de los granos no presentan forma ni tamafios regulares
de acuerdo a la escala de 10 micrometros para los dos sistemas, se observa
porosidad minima ubicada alrededor de los granos pero es minima, distribuida
aleatoriamente y no presenta forma ni tamafios regular para el sistema que esta
sinterizado a una hora, para el sistema que esta sinterizado a dos horas se
aprecia porosidad mayor ubicada alrededor de los granos pequefios, este efecto
es provocado por el incremento de tiempo y gracias a eso nos pudimos constatar
que el material se consolido mejor a una hora de manera que se evitan o

eliminando poros.

En estas micrografias también se aprecian dos fases, una fase gris la cual es
considerada como el material base en este caso de Alumina (Al,O3) y una fase
blanca nos da indicios de que estd compuesta por el material de refuerzo en este
caso Plata (Ag) y que gracias al resultado de EDS se puede comprobar de que
material estd compuesto y la cual se aprecia distribuida por la superficie del

material.

Figura 45. Micrografias SEM de los cermets Al,03-10% wt. Ag a 1600°C por 1 hora y
AlL,O3-10% wt. Ag a 1600°C por 2 horas respectivamente
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En los analisis de EDS donde se puede apreciar la composicion quimica del
material elaborado. Este andlisis se le aplico a una muestra general por cada

sistema en un punto de interés o representativo.

En la Figura 46 se identifican los elementos componentes de la imagen analizada
por EDS, a partir de esta informacion se puede apreciar que se encuentran
elementos como el aluminio el cual es caracteristico de la alimina, también se
encuentra el elemento plata, ademas de una intensidad de oro, esta intensidad
aparece porgue fue necesario cubrir las muestra por una capa de oro muy delgada
con lo que se aumenta la produccion de electrones y se mejora el contraste de las

imégenes.

Se muestra la microestructura junto con el espectro correspondiente de la zona
que fue analizada y se confirman las intensidades de Aluminio (Al), Plata (Ag), Oro
(Au) y Calcio (Ca). Es logico encontrar aluminio ya que la alimina (Al,O3) esta
compuesta por oxido de aluminio, I6gicamente es el pico de tamafio mayor ya que
las muestras estan compuestas por su mayoria de este material y el equipo capta
la mayor cantidad de Rayos X caracteristicos del mismo, de la misma manera se
observan picos de menor tamafio como es el de Plata (Ag) y que nos indica que el
elemento se encuentra presente en el sistema, la presencia del elemento Oro (Au)
es por el preparativo de la muestra al ser analizada con el equipo y la presencia de
Calcio (Ca) se atribuye a contaminacion del material el cual pudo ser adquirido en

la etapa de la sintesis o por la manipulacion de las muestras.

De esta manera se eligié solo un sistema es el mas representativo de todos los

sistemas elaborados.
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Figura 46. Micrografia SEM y espectro EDS del sistema de Al,O3-5% wt a 1600° una hora.

De acuerdo a lo analizado y discutido anteriormente permite decir que la formacion
de cermet se efectud a través de la sinterizacion en estado liquido gracias a la

técnica de metalurgia de polvos lo cual es viable a las condiciones establecidas.

Es decir, gracias al fenomeno fisico de difusion que permite la formacion de estos
compuestos considerando que la alimina (Al,O3) es un material que alcanza un
alto punto de fusion, con mayor porcentaje en la composicién de los sistemas y la
temperatura de sinterizacion utilizada fue al 90% y 95% del punto de fusion de
este material, se tiene la energia suficiente para que la difusién de la Plata (Ag) la
cual en este punto ya es liquida, lleve a cabo y logre consolidar el material y asi

se difunda homogéneamente para formar el material compuesto.
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6.- CONCLUSIONES

De acuerdo a los objetivos planteados en este trabajo de investigacion, se
establecio la ruta para la manufactura y procesamiento de materiales avanzados
cermets base Alumina (Al,O3) adicionados con particulas de plata (Ag), dando
origen a la creacién de un nuevo material avanzado, en el cudl, obtenemos
mejoras en sus propiedades fisicas y mecanicas. Analizando dichas mejoras

podemos concluir lo siguiente:

El tiempo y temperatura de sinterizacion al igual que el porcentaje de material de
refuerzo son factores muy importantes dentro de la manufactura y procesamiento
de materiales avanzados, ya que intervienen de manera directa en la mejora de

las propiedades de los compositos.

Conforme a los elementos mencionados anteriormente tenemos que todos los
compositos tuvieron una mejora significativa en la densidad del material, pero en
especifico el cermet que mostro una mejor densidad de acuerdo a las variables de
tiempo y temperatura de sinterizacion fue el cermet Al,O3 + 10 % Ag sinterizado a
una temperatura de 1600 °C durante un tiempo de 2 horas, al tener una mejor
densificacion en este cermet, logramos reducir la porosidad del composito, ya que
al tener un mayor porcentaje de particulas de refuerzo y un mayor tiempo en el
tratamiento térmico se alcanzé una mejor distribucion homogénea del material de
refuerzo en la matriz ceramica. Esto lo podemos observar en las micrografias
tomadas por MO donde se manifestaron las fases morfolégicas de material y la

dispersion de las particulas metalicas en la base ceramica

Los nuevos materiales avanzados también sufrieron cambios en sus propiedades
mecanicas como lo es la dureza y tenacidad a la fractura. El composito Al,O3 + 10

% Ag sinterizado a la temperatura y tiempo maximo de estudio establecido en esta
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investigacién resulto con mejor comportamiento presentando una dureza de 1109
HV, seguido del composito Al,O3 + 5 % Ag sometido a las mismas condiciones
mostrando una dureza de 1010 HV, esto se debe a que los compositos
mencionados obtuvieron un mayor porcentaje de densificacion en relacién al

porcentaje de peso del material de refuerzo.

En cuanto a la tenacidad a la fractura de los cermets fabricados tenemos que el
sistema Al,O3 + 5 % sinterizado a 1600 °C durante 2 horas mostro un mayor valor
de tenacidad haciendo que este material sea viable ante la propagacion de la
grieta ya que tiene una mayor capacidad de absorber energia antes de que se

genera la fractura cuando son sometidos a esfuerzos.

Es factible la fabricacion de nuevos materiales base Al,O; con adiciones de
particulas de Ag mediante la molienda mecéanica, ya que se obtuvo un material
compuesto en el cual se mejoraron las propiedades fisicas y mecanicas que la

base ceramica por si sola no tiene.
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