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CAPITULO I,
MARCO TEORICO

1.1. Compuestos Inter metélicos

A principios del siglo XX, se encontraron muchas combinaciones binarias de metales que
forman materiales intermetalicos. Estos surgen de una combinacion de mezclas homogéneas
de dos 0 méas metales fundidos. Los compuestos intermetalicos difieren notablemente de las
denominadas aleaciones “convencionales” por sus propiedades fisicas y quimicas por lo cual
ocupan un lugar preferente dentro del campo de la investigacidn aplicada, principalmente en
aplicaciones estructurales (nuevos materiales en motores de vehiculos de propulsién, turbo
maquinaria, y en aplicaciones funcionales superconductores, acumuladores de hidrogeno,
baterias NiMH (niquel-metal hidruro), etc. Es en este Gltimo campo, y concretamente en la
acumulacion de hidrogeno, es donde estos compuestos estan acaparando actualmente mucha
atencion. Como resultado de estos esfuerzos, se hicieron varios hallazgos nuevos sobre los
defectos de la red y las propiedades de los compuestos intermetalicos. Entre ellos se
encuentran las complicaciones introducidas por el tratamiento térmico en la relacion
propiedad/composicion de algunos compuestos intermetalicos, llevando posteriormente al
hallazgo de estructuras ordenadas formadas a partir de soluciones sélidas desordenadas a
altas temperaturas

Los intermetélicos debido a una fuerte unidén predominantemente metalica entre tomos de
metales diferentes, se obtienen estructuras cristalinas particulares y propiedades fisicas,
también valores de dureza y resistencia comparativamente altos a temperaturas bajas y altas.

[1]
1.2. Niquel y sus aleaciones

El niquel (Ni), un metal blanco descubierto en 1751, es un elemento aleante importante que
imparte resistencia, tenacidad y resistencia a la corrosion y es utilizado en stperaleaciones.
Se utiliza como catalizador para reacciones de hidrogeno. Para la obtencion de niquel
metélico, se extraen ciertos minerales de la naturaleza como niquelina (incolita también
Ilamado pirita roja) que es un mineral compuesto de arseniuro de niquel (NiAs) 43.9 de niquel
y el 56.1% de arsenico. También, se obtiene de la pentladita (FezSsCuFeS;NiS); de la pirrotita
(SNi). La garnierita (SiOsH2CNiMg) es principalmente empleado para obtencion de niquel,
también llamado mineral verde de niquel.

El 65% de niquel se emplea en fabricar acero inoxidable austenitico, un 12 % en fabricacion
de super aleaciones de niquel, el 23% en la fabricacion de baterias recargables,
recubrimientos metalicos y como elemento de fabricacion de fundiciones.
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Una de sus caracteristicas que es son ferromagnéticos, por lo cual tienen induccion magnética
alta, al utilizar un campo magnético concentra lineas de campo magnéticos facilmente y
acumula una densidad de flujo magnético elevado, delimitan y dirigen campos magnéticos
en trayectorias definidas.

Carece de Variedades alotropicas (alotropicos O alotropia poseen distinta estructura
molecular de un mismo elemento) [2]

Tiene la capacidad de crear campos magnéticos debido a la existencia de electrones
desapareados, caracteristicos en los materiales de transicién que provoca un ordenamiento
tridimensional, tiene permeabilidad de vacio, considerada también como constante
magnética u, = 4mx10~’N/A~2 por lo tanto atrae el campo magnético hacia el interior del
material, evitando que el flujo magnético aumente considerablemente, lo cual resulta de
mucha utilidad en la fabricacién de circuito magnéticos.

#=ﬁ

Ecuacion 1. Corresponde a la permeabilidad magnética

permeabilidad magnética (magnetizacion no permanente) estd definida por la relacion La
entre la induccién magnética existente (B) y la intensidad de campo magnético (H) que
aparece en el interior del material.

Las aleaciones basadas en nigquel son el pilar de muchos mercados de alto rendimiento en los
que se requiere resistencia de corrosion y / o resistencia al calor. Las aplicaciones incluyen
componentes de hornos, recipientes de procesamiento quimico, intercambiadores y tuberias,
componentes Aeroespaciales de alta temperatura, reactores nucleares, bombas de servicio
externos, turbinas.

1.2.1. Caracteristicas del Niquel

Las aleaciones basadas en niquel son el pilar de muchos mercados de alto rendimiento en los
que se requiere resistencia de corrosion y / o resistencia al calor. Las aplicaciones incluyen
componentes de hornos, recipientes de procesamiento quimico, intercambiadores y tuberias,
componentes Aeroespaciales de alta temperatura, reactores nucleares, bombas de servicio
externos, turbinas.

Las propiedades del niquel se observan en las siguientes tablas, en la cual en la Tabla.1
contiene las propiedades quimicas principales del niquel como es la masa atomica y el
numero atomico ya que fundamental conocer para realizar los calculos necesarios para
obtener una aleacion adecuada. En la Tabla 2. Tenemos las propiedades mecéanicas del niquel
en el cual uno de los datos interesantes es el de la microdureza en Vickers ya que ayuda a
comparar los resultados posteriores a un tratamiento al material si aumenta o disminuye la
micro dureza y observar uno de los datos importantes es si es viable el tratamiento aplicado.
Posteriormente tenemos la Tabla 3. Propiedades térmicas del Niquel dato importante para
saber la temperatura suficiente para obtener un punto de fusion. Por Gltimo, se tienen las

7
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Tablas 4 y 5. En el cual se presentan algunas de las Propiedades y aplicaciones tipicas de
aleaciones de niquel seleccionadas (con nombres comerciales) y superaleaciones en base de
niquel seleccionadas a 870°C (1600°F)

Tabla 1. Propiedades quimicas del niquel [3]

Propiedades quimicas Meétrico Ingles
Masa atdmica 8.88g/cc 0.321b/in3
Numero atémico 28 28
Seccién 4.8graneros/atomo 4.8graneros/atomo
Transversal de
neutrones térmicos
Borde de absorcion de 1.488A 1.488
Rayos x
12.267A 12.267A
14.135A 14.134A
14 4476 A 14.4476A
Potencial del electrodo -0.250v -0.250v
Electronegatividad 1.91 1.91
Radio lénico 0.690? 0.690A
Equivalente 1.0945¢g/A/h 1.0945¢g/A/h

electronegativo

Tabla 2. Propiedades mecénicas del niquel [3]

Resistencia a la 45.0MPa 6530psi Recocido
Traccion, definitiva

317MPa 46000psi Tipico
Resistencia a la 59.0MPa 8560psi Tipico
traccion,
Rendimiento
Elongacion en Break 30% 30% Recocido
Modulo de elasticidad 207GPa 30000Ksi
El coeficiente de 0.31 0.31
Poisson
Mdadulo de corte 76.0Gpa 11000Ksi
Microdureza Vickers 65HV

Tabla 3. Propiedades térmicas del Niquel [3]

Propiedades Termales Métrico Ingles Comentarios
Calor de fusion 305.6J/g 131.5BTU/Ib

Calor de vaporizacion 5862J/g 2522BTU/Ib

Capacidad de calor 0.460J/g-°C 0.110BTU/Ib-°F

especifica
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Conductividad térmica 60.7W/mK 421BTUin
hrft2°F

Punto de fusion 1455°C 2651°F

Punto de ebullicion 2913°C 5275°F

Tabla4. Propiedades y aplicaciones tipicas de aleaciones de niquel seleccionadas (nombres
con nombres comerciales) [4]

Tipoy numero  Composicion Resistencia
UNS Nominal (%) Tensil

Resistenciaa Elongacionen  Aplicciones
la cedencia 50mm tipicas

maxima (MPa) (%)
(Mpa)
Niquel Ninguno 380-550 100-275 60-40 Industrias
guimicas y

AUrEBeeelD) procesamientos
de  alimento,
equipo
aeroespacial,
piezas
electrénicas

Dura niquel 4.4A1,0.6Ti 1300 900 28 Resortes,

301(endurecido equipo de

por extrusion  de

envejecimiento) plésticos,
moldes  para
vidrio,
diafragmas

Monel R405 30 Cu 525 230 35 Productos de

(laminado en maquinas

caliente) roscada, piezas
para medidoras
de agua

Monelk-500 29 Cu,3Al 1050 750 30 Flechas de

(endurecido bomba,

por Véstagos  de

envejecimiento) vélvula,
resortes

Inconel 15Cr, 8 Fe 640 210 48 Piezas de
600(recocido) turbina de gas,
quipo de
tratamiento
térmico, piezas
electronicas,
reactores
nucleares
Hastelloy C-4 16Cr, 15Mo 785 40 54 Estabilidad a
(tratado por alta
solucién y temperatura,
templado) resistencia al

agrietamiento
por esfuerzo de
corrosion
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Tabla 5. Propiedades y aplicaciones tipicas de superaleaciones en base de niquel
seleccionadas a 870°C (1600°F) (con nombres comerciales) [4]

Astroloy Forjado 770 690 25 Forja para alta
temperatura.

Se usa para la
maxima resistencia
a alta temperatura
en los componentes
de la seccién
caliente de Ila
turbina de gas

Hastelloy X Forjado 255 180 50 Partes de lamina
para motores a
chorro

IN-100 Fundido 885 695 6 Alabe y ruedas de
motor a chorro

IN-102 Forjado 215 200 110 Partes para

sobrecalentador 'y
motores a chorro
Inconel 625 Forjado 285 275 125 Motores y
estructuras  para
aeronaves, equipo
de proceso quimico

Inconel 718 Forjado 340 330 88 Piezas para motores
a chorro y reaccion

MAR-M200 Fundido 840 760 4 Alabe de motores a
chorro

MAR-M432 Fundido 730 605 8 Rodajas de turbina
fundidas
integralmente

René 41 Forjado 620 550 19 Piezas para motores
a chorro

Undimet 700 | Forjado 6990 635 27 Piezas para motores
a chorro

Waspaloy forjado 525 515 35 Piezas para motores
a chorro

Las superaleaciones base Niquel son las superaleaciones mas comunes, estando disponible
en una amplia variedad de compuestos. La porcion de niquel va desde 38 a 76% contiene
hasta 27% de cromo y 20% de cobalto. Las aleaciones comunes de este grupo son las series
Hatelloy, Inconel, Nimonic, René, Udimet, Astroloy y Waspaloy.
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1.3. Hierro y sus aleaciones

Durante muchos afios, los principales metales empleados industrialmente fueron el hierro y
el acero. El hierro no se utiliza comercialmente en estado puro, sino como acero y hierro
colado. Los metales que contienen hierro se denominan ferrosos; los que carecen de hierro
se llaman no ferrosos. Este metal de transicion es el cuarto elemento mas abundante en la
corteza terrestre, representado un 5% vy, entre los metales, es el mas abundante en masa
planetaria, debido que el planeta en su nlcleo tiene una masa mayor de hierro equivalente a
un 70%

Una de sus caracteristicas es que es un metal gris plateado, dictil y maleable. Es
extremadamente duro y denso. Se encuentra en la naturaleza formando parte de numerosos
minerales entre los que destacan la hermatita (Fe2O3), la magnetita (FesO4) la limonita
(FeO(OH)), la siderita (FeCO3), la pirita (FeSy), la ilmenita (FeTiOs3) entre ellos muchos
oxidos, y raramente se encuentra libre. Para obtener hierro en estado elemental, los 6xidos se
reducen con carbono y luego es sometido a un proceso de refinado para eliminar impurezas
presentes. Es el elemento méas pesado que se produce exotérmicamente por fusién, y el mas
ligero que se produce a través de una fusién, debido a que su nucleo tiene la mas alta energia
de enlace por nucledn (energia necesaria para separar del ncleo un neutrén y un protén); el
nicleo mas estable es del hierro-56 (con 30 neutrones). Presenta diferentes formas
estructurales dependiendo de la temperatura y presion. Cuyo punto de fusion es de 2530°C,
pero si contiene carbono puede bajar hasta menos 1200°C, antes de fundirse se ablanda y
pude ser trabajado en caliente con gran facilidad.

1.3.a Productos sidertrgicos

Son sustancias férreas, que han sufrido un proceso metallrgico de elaboracion.
Principalmente: Hiero, aleaciones de hierro carbono: fundiciones, aceros y ferroaleaciones.

1.3.b Hierro puro

Segun la temperatura, el hierro puro existe en tres formas distintas denominadas hierro alfa,
hierro gamma y hierro delta. El hierro alfa es una forma polimorfa del hierro estable por
debajo de 906 °C y es magnético hasta 768 °C. El hierro gamma es una forma polimorfa
estable entre 906 °C y 1403 °C (su campo de estabilidad esta reducido por la presencia de
carbono, manganeso y niquel, y es la base soluciones de sélidas austeniticas). El hierro delta
es una forma polimorfa del hierro estable entre 1403 °C y el punto de fusion es un metal
alotropico, es decir puede existir en mas de un tipo de estructura cristalina en estado solido.
Presenta diferentes formas estructurales dependiendo de la temperatura y presion. En la
figura 1, se observa la curva de enfriamiento del hierro presentando diferentes estructuras
(BCC), estructura cubica centrada en el cuerpo, formada por un atomo del metal en cada uno
de los vértices de un cubo y un atomo en el centro. En la cristalizacion hierro alfa, cada &tomo
de la estructura, esta rodeado por ocho atomos adyacentes y los atomos de los vértices estan
en contacto con las diagonales del cubo.

11
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La estructura cubica centrada en las caras (FCC). Esta constituida por un &tomo en cada
veértice y un atomo en cada cara del cubo. Los metales que cristalizan en esta estructura son:
hierro gama, cobre, plata, platino, oro, plomo y niquel

Figural. Curva de enfriamiento por el hierro presentando diferentes estructuras
Se describe el comportamiento de acuerdo con la curva de enfriamiento del Hiero

e Hierro-a: estable hasta 10s 911 °C. El sistema cristalino es una red clbica centrada en
el cuerpo (bcc)

e Hierro-y: 911 °C-1392 °C; presenta una red cubica centrada en las caras (fcc)

e Hierro-6: 1392 °C- 1539 °C; vuelve a presentar una red cubica centrada en el cuerpo

La forma comercial utilizada para la fabricacion de piezas de hierro colado o de acero es el
hierro de primera fusion o arrabio en lingotes. Este hierro en lingotes puede ser clasificado,
manejado y almacenado para uso futuro. Por economia de la produccion, muchas compafiias
acereras, que poseen sus altos hornos propios, transfieren el hierro fundido, en forma liquida,
directamente al siguiente proceso, sin detenerse a formar lingotes. A los lingotes fundidos de
hierro se les afiaden chatarra y otros materiales para obtener el producto conocido como el
hierro colado.

De manera similar, con refinado posterior y la adicion de otros metales, se producen los
compuestos llamados aleaciones. Cada mezcla, con su tratamiento, produce metales
conciertas propiedades convenientes. Es necesario comprender la naturaleza o las
caracteristicas de esos productos acabados, para ser laborados a maquinar eficientemente.

Las aleaciones ferrosas se pueden clasificar a su vez en aceros y fundiciones de hierro (hierros
colados). Los aceros dependiendo su contenido de carbono y de otros elementos de aleacién
se clasifican en:

e Aceros simples
e Aceros aleados
e Aceros alta aleacion

Los aceros simples se pueden definir como. Aleacion hierro con carbono con un contenido
de este Ultimo de 0.02% hasta el 2%, con pequefias cantidades de otros elementos que se
consideran como impurezas tales como P, S, Cu, etc.

e Aceros de bajo carbono (0.02<%C<0.3)
e Aceros de medio carbono (0.3<%C<0.65)
e Aceros de alto carbono (%C>0.8)

12
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Para obtener resultados adecuados tenemos que conocer sus propiedades principales del
material por lo cual se presentan las siguientes tablas.

Tabla.6 contiene las propiedades quimicas principales del hierro como es la masa atémica
y el numero atémico fundamental para realizar los célculos necesarios para obtener una
aleacion adecuada. En la Tabla 7. Tenemos las propiedades mecéanicas del hierro por lo cual
el dato que mas nos interesa en la investigacion es el de la microdureza en Vickers para asi
comparar datos después de tratamientos hacia al material, por ultimo tenemos la Tabla 8.
Propiedades térmicas del hierro dato més interesante el punto de fusion.

Tabla 6. Propiedades Quimicas del hierro [3]

Propiedades Meétrico
quimicas

Masa atémica 55.845u
Numero atomico 26
Electronegatividad 1.83
Radio i6nico 0.64A
Radio i6nico 0.740 A
Equivalente 0.695 g/Ah
electroquimico 1.042g/Anh

Ingles

55.845u

26
1.83

0.64A

0.74 A

0.695 g/Ah
1.042g/Ah

Tabla 7. Muestra las propiedades mecanicas del hierro

Propiedades Meétrico
mecanicas
Dureza, Brinell 146

Dureza, Rockwell 49
Dureza, Rockwell 79

Dureza Vickers 150
Resistencia a la 50.0 Mpa
traccion,

rendimiento

Modulo de 200GPa
elasticidad

EL coeficiente de 0.291
Poisson

Ingles

146

49

79

150
7250psi
24100ksi

0.291

Comentarios

Radio idnica
de cristal para
valencia +3
Radio idnica
de cristal para
Balance +2
Trivalente
Bivalente

Comentarios

Convertido de vikers para
una prueba de Brinell de
3000 Kg de carga/ bola de
10mm

Convertido de Vickers

Convertido de Vickers

13
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Mddulo de corte 77.5Gpa 11200Ksi

Tabla 8. Muestra las propiedades térmicas del hierro

Propiedades Meétrico Ingles

Termicas

Calor de fusién 272J/g 117BTU/Ib

Calor de vaporizacion 6615J/g 2846BTU/Ib
Capacidad de calor 0.440j/g °C 0.105BTU/Ib°F
especifica

Conductividad térmica 76.2 W/mK 529BTU —in /hr-ft2-°F
Punto de fusion 1535°C 2795°F

Punto de ebullicién 2861°C 5182°F

1.4 Aleaciones Ni Fe
1.4.1 Clasificacion de las aleaciones a base de NiFe

e Aceros forjados (0.5 a 9.5%Ni).

e Aceros de aleacién colados (de 0.5 a 9% Ni).

e Hierros colados de aleacion (de 1 a 6 y de 14 a36%Ni).
e Aleaciones magnéticas (de 20 a 90%Ni).

e Aleaciones no magnéticas (10 a 20% Ni).
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e Super aleaciones a base de hierro (0.2 a 9% Ni).

e Aleacion de dilatacion térmica controlada.

e De bajo coeficiente (de 36 a 50% Ni). Estas aleaciones tienen bajo coeficiente de
dilatacion térmica, que pertenecen virtualmente a una temperatura menor que la de
Curie.

e De dilatacién seleccionada (de 22 a 50%Ni). Estas aleaciones son denominadas Nilo
42, Ni-Span- C902, y una serie de Incoloy.

Igualmente, las aleaciones conformadas por el NiFe se pueden encontrar como electrodos
por su atractivo de soldadura, empleada para soldar y recargar fundiciones, se encuentra
conformado por un revestimiento de grafito, con un ndcleo de niquel-hierro aplicado para la
unién y acabado de fundiciones sin precalentar o con un minimo de <300 °C (soldadura en
frio de fundicién). [5]

Algunos autores han desarrollado trabajos en sintetizar compositos de aleacién Hierro-
Niquel y carburos de niquel (FeNi@NisC) mediante mecano-sintesis de mezclas
estequiométricas de polvos de una aleacion Hiero-Niquel y grafito, empleado un molino de
alta energia a temperatura ambiente con atmosfera de Ar. Los polvos son sintetizados después
de 5 horas. [6]

200

I ! |
2-theta (grados )
Figura3. Difraccion de rayos X de muestras realizadas mediante mecano-sintesis de mezclas
estequiométricas de polvos de una aleacion Hiero-Niquel y grafito.

También en otra investigacion, se encontré el compuesto intermetalico NisFe, el cual se
obtuvo a base de polvos durante un proceso de sintesis de molienda, donde se eligieron
tiempos de 1, 4, 8, 14, 16, 24, 40 y 52 horas. Con una composicién de la mezcla del 75% de
Niquel y el 25% de Fe del compuesto, presentando una estructura cubica centrada en las caras
(FCC)

A
NizFe
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Figura3. Difraccion de rayos X de muestras molidas durante los tiempos de molienda indicados y después de
un tratamiento posterior a 300 ° C durante 1 h. La etiqueta “ss” se refiere a la muestra inicial

Las aleaciones de Fe-Ni alrededor de la composicion de permaloy, son bien conocidas por
sus buenas propiedades como materiales magnéticos blandos. ElI compuesto intermetalico
NizFe se cristaliza en una estructura cubica centrada en la cara (FCC), con un parametro
reticular a = 0.35525 nm. EI NizFe presenta una transicion estructural de orden a desorden a
773 Ky una temperatura de Curie de 848 K [7].

1.5. Tipos de enlace en los compuestos intermetalicos

Los compuestos intermetalicos o de valencia estdn formados por metales no similares
quimicamente. Se combinan siguiendo las reglas de valencia. Tienen fuerte enlace i6nico o
covalente. Tienen estructuras cristalinas complejas (en general). Deficiente ductilidad, baja
conductividad eléctrica.

1.6. Estructura de los compuestos intermetalicos
1.7. Defectos en las redes cristalinas

En los compuestos intermetalicos, las diferentes especies atdmicas ocupan lugares de
reticulacion designados de forma diferente y por lo general se mantienen unidos por una
fuerte union. Si el compuesto intermetalico tiene un campo de fase extendido, su no-
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estequiometria puede dar lugar a la existencia de defectos constitucionales, como atomos que
ocupan sitios atomicos en un vértice distinto de sus propios sub-latices o vacancias de
especies atomicas deficientes.

La estructura defectuosa del compuesto no-estequiométrico depende de la estructura
cristalina, elementos constituyentes y naturaleza de enlace del compuesto, asi como sobre
cudl de los elementos constituyentes es deficiente y la cantidad por la cual el compuesto es
no estequiométrico. En lo siguiente se resumen los estudios de defectos en los compuestos
intermetalicos que se cristalizan en algunas estructuras tipicas. Superestructura compuestos
con b.c.c. (estructura cubica centrada en el cuerpo). Estructuras derivadas, la estructura B2
consta de dos enrejados cubicos inter-penetrantes simples. El enrejado a y 8 de la figura 4
y la formula general de cristalizacién en esta estructura cristalina puede darse como
Ecuacion 2. AxB;_x donde X=0.5 para la composicidn estequiometria. Y los atomos de B
ocupan los enrejados a y 8 respectivamente, Esta clase de compuestos puede clasificarse en
dos grupos con respecto a su estructura de defectos. Un grupo consiste en compuestos que
solo forman defectos en ambos lados de X > 0.5y X < 0.5

EL otro grupo esta constituido por compuestos en los que forman vacantes constitucionales
para X < 0.5 mientras que solo forman atomos de antisitio para X >
0.5.Los compuestos tales como GMg y CuZn pertenecen al primer grupo y aquellos como
NiAl NiGa, CoAl y CoGa, donde Ni y Co corresponden al &omo A de la formula AxB; _x.
La concentracion vacante total ¢ (ecuacion 3), que se define como el nimero de vacantes
relativas al nimero total de atomos, se obtiene a partir de mediciones de densidad
microscépica (p) y la densidad de rayos-x (p,) calculada a partir de la constante de
reticulada.

(px —p)
c= WPx = P) Ecuacion 3. Concentracion vacante total

p

Para la estructura B2 la densidad de rayos x esta dada por la ecuacion 4,

2(xgmy+xgmpg) . .
Py = % Ecuacion 4. densidad de rayos x
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o0 vertice

~—=f vertice

Figura 4. Estructura compuesta por dos cubos entre rejados B2

Donde x;, es la concentracion atomica del elemento i y m;, es la masa por atomo del
elemento i, que estd dada dividiendo la masa por mol del elemento i.

Vacantes constitucionales y térmicas estan involucradas en la concentracion dada por la
ecuacion 1. El aumento de la concentracion de vacantes térmica puede obtenerse de las
mediciones de la extension termal (Simmons y Balluffi 1960). Si la concentracién de
vacantes en la temperatura de referencia es insignificante y el mas alto orden de términos que
contienen 61/1 y da/a, que son los cambios de la longitud y el enrejado entre la temperatura
de referencia y la temperatura de interés, T. Entonces, la concentracion térmica de vacantes,
Cih, Y T puede ser dado como

5Con = (14 O){(1 + 81/D)3 (1 +

5 > AU
a)fg - 1} Ecuacion 5. Concentracion térmica de vacantes

Donde c es la vacancia de concentracion dado por la ecuacion 3 [8
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Hipotesis.

La nitruracion por plasma es un tratamiento superficial es una técnica ampliamente empleada
con que da como resultado una mejor resistencia al desgaste y a la corrosion, asi como
también mayores propiedades mecanicas. Por lo que se espera que la nitruracion de la
aleacion FeNi modifique sus propiedades mecanicas.

Objetivo general.

Modificar superficialmente la aleacion intermetalica 27Fe/73Ni mediante un tratamiento por
plasma.

Objetivos especificos.

A) Formar la aleacion 27Fe/73Ni mediante solidificacion.

b) Modificar superficialmente la aleacion 27Fe/73Ni mediante un tratamiento por plasma.
c) Determinar la dureza del intermetalico de llegada y tratado por plasma.

d) Realizar el analisis quimico del intermetalico de llegada y tratado por plasma

e) Mediante las técnicas de SEM, EDX y Raman identificar las fases presentes en cada una
de las aleaciones estudiadas.
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CAPITULO I1I.
2. DESARROLLO EXPERIMENTAL

2.1. Fabricacion de las aleaciones intermetalicas NisFe

Para llevar a cabo el disefio de la aleacion NisFe, se considerd6 como base los estudios
reportados en la literatura, donde se encuentra el diagrama de equilibrio de FeNi (ASM Metal
Handbook, vol. 3 pagina 2.198).

Se diserio la aleacidn con un gramaje total de 120 gr llevando a cabo un célculo para obtener
el producto final. Para este trabajo de tesis fue la aleacion intermetalica NisFe la cual se
obtuvo utilizando el diagrama de equilibrio de Fe- Ni tal como se presenta mediante una linea
de color en la Figura 5.

Fe-Ni
Atomic Percent Nicke!
o 10 <0 )
1600 + o X SN D, (S L S v SO s L -y
1538°C 14°C L
! 1440°C _Afg.“-
ddfef 6P = '
i O 20 40 60 80 100
! 800 } - - :
O 10 ! 700{ Telare)  Te(reniy | -
) i . 7\
1 800 3 =) L
o $ \ > 4 ’\
] { 500 - R 4 N ¢
Mo (yFe.Ni) S [ Telren :
1 4 -4 T, 4
3 mzec v 5 ¢
uE) 5 200 "\ :
= 2004 200 e 4
70°C AT afe) © 20 40 00 00 100 ;
1
600 - t
T JTc(yFeN1) [
400 4 ) j
{ 13543
o 10 20 % 40 % 60 70 80 %0 100
Fe Porcentaje en peso del Niquel Ni

Figura 5. Diagrama de equilibrio correspondiente a las aleaciones Fe-Ni. [9].
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En la Tabla 9. Contiene datos importantes de la aleacién FeNis para la aleacion adecuada
tomando en cuenta el porcentaje en peso, asi como posible estructura a obtener

Tabla 9. Que corresponde al diagrama de fases de la aleacion binaria [9]

o

FeNis 64%-90% cP4 Pm3m
cubico, Primitiva,
con 4 atomos

Tomando como referencia el diagrama de equilibrio que corresponde a la aleacion deseada
NizFe, se realizo el calculo de los porcentajes de masa del Niquel (Ni) y hierro (Fe), que
conforman el compuesto intermetalico, Siendo el Niquel (Ni) el elemento predominante

Fe con un 27 % de peso %

Ni con un 73 % de peso -
mol

2.2. Obtencién de la aleacién

En primera instancia el peso atdmico de cada elemento metalico se multiplicd por el
porcentaje requerido respectivamente para obtener el peso atdbmico total del compuesto

Hierro (Fe)= (55,847g/mol) (27%)=1507,869 g/mol
Niguel (Ni)=(58,71g/mol)( 73%)=4285,83 g/mol
Obteniendo como resultado la suma del producto 5793,699g/mol

Tabla 10. Peso atomico y porcentaje requerido por elemento para la fabricacion de la
aleacion intermetalico

Porcentaje para

Elemento fabricar la_aleacion Masa atomica Producto
Hierro(Fe) 27 % 55,847 g/mol 1507,869 g/mol
Niquel(Ni) 73 % 58,710 g/mol 4285,830 g/mol

TOTAL 100 % 114,557 g/mol 5793,699 g/mol

Como se requiere una cantidad de 120gr del compuesto binario, se procedié a calcular la
masa de cada elemento de acuerdo con la carga solicitada utilizando la siguiente ecuacion
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Ecuacion 6. Masa en gramos del elemento

(carga solicitada) (masa atomica total por elemento)

Masa = - -
(masa atomica total de la aleacion )

Empleando la formula anterior y basados a los datos de la Tabla 10 donde se tiene la masa
atémica y el producto, total y unitario de los elementos, se efectu6 el calcul6 de la masa para
cada elemento de acuerdo al producto final requerido

Ecuacion 7. Sustitucion de los valores del Hierro en la Ecuacion 6.

_ (120gr)(1507.869gr/mol Fe)
- (5793,699gr/mol )

= 31.231286 gr

Ecuacion 8. Sustitucion de los valores del Niquel en la Ecuacion 6.

. (120gr)(4285.83gr/mol Ni)
B (5793,699gr/mol )

= 88.768 gr

Se realizd la suma de las masas para corroborar que los calculos fueron precisos

Suma total = 31.231286gr (Fe) + 88.768gr (Ni)=120gr producto obtenido.

Teniendo en cuenta las masas calculadas se procedié a pesar los elementos de Fe y Ni en la
Figura 6 se observa la masa del elemento calculado para posteriormente fundirla. En la Figura
7 se tiene la masa del elemento Niquel. Individualmente se procurd hacer los pesajes mas
exactos posibles en la balanza digital para tener un aleaciones correcta. EI Procedimiento
que se realizo fue el siguiente:
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Figura 6. Masa del elemento (Fe) Figura 7. Masa del Niquel (Ni)

Se encendio la balanza digital accionando el boton de encendido, se esperd algunos segundos
en lo que se calibra automaticamente la balanza, sobre el platillo de la balanza se colocé ¥4
de seccidn de una hoja blanca tamafio carta y se oprimio el boton de “tarar”, para anular el
peso de la hoja y con ello ajustar el cero.

Consecutivamente se afiadid con mucha sutileza la cantidad exacta de los elementos
requeridos, mismos que se colocaron sobre el papel para mejor manejo del metal y proteccion
de la balanza.

Ya obtenido el peso adecuado de nuestra aleacion de NisFe se llevo a cabo la mezcla de los
2 elementos, que es el proceso de fundicion, que consiste en lo siguiente: la mezcla de los 2
elementos fue vertido en un crisol de grafito (figura 8). Posteriormente se procede al proceso
de fundicidn de la aleacion NisFe.

Figura 8. Aleacion vertida en el crisol de grafito

En la figura 8, se observa el crisol de grafito en el horno de induccion, con el contenido de
los elementos a fundir Ni-Fe, en el cual también se observa la bobina de induccién, parte
principal para generar la induccion magnética.

2.3. Proceso de fundicién

Para realizar el proceso de fundicién de la aleacion NisFe, se conectd a la toma de corriente
alterna de 120Volts/ 60 Hz la bomba de agua, encargada de recircular el agua del sistema
de enfriamiento. Posteriormente se energizo el horno (figura 9) de induccion eléctrica, en el
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cual el calor es generado por calentamiento, por la induccion eléctrica de un medio
conductivo en el crisol, alrededor del cual se encuentra enrollas bobinas magnéticas

Hechas de tubo de cobre hueco proporcionando calor a lo largo del horno, permitiendo que
el material se caliente uniformemente. El agua fluye a través de un sistema de enfriamiento
de cobre que ayuda a enfriar el horno.

9 I
Figura 9. Sistema de fundicion por induccion. Fuente
(TAMULBA)

En la figura 9. Se representa el equipo con cada uno de sus componentes involucrados para
la fundicion por induccion

Durante el funcionamiento normal del horno de induccion, se emite un zumbido, silbido o
chirrido (debido a la magnetostriccidn) cuya frecuencia se utiliza para saber si el horno
funciona correctamente o0 a que potencia lo esta haciendo. [9].

Figura 10. Bobina que se encuentra dentro del horno donde se realiza la fundicién debido a
la presencia del campo magnético
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Mediante el control de regulacion de voltaje, se hace funcionar el transformador que
proporciona la energia alterna utilizada por el horno de induccién, esta energia pasa a través
de un banco de capacitores donde por medio de un control se puede regular el factor de
potencia.

La frecuencia de operacion utilizada fue la de la linea eléctrica de 50 o0 60Hz, hasta los 10 o
15 KHZ, en funcidn del metal que se requiera fundir.

Figura 11. Controles del horno de induccion

En la Figura 11, se muestra el panel de controles, donde el boton rojo es para accionar la
unidad de potencia, el indicador del foco rojo marca una caida de voltaje, con la ayuda del
botén verde se reactiva la unidad, y con el tornillo se regula el voltaje para aumentar o
disminuir la potencia.

El campo de fuerza electromagnética provoca una accion de mezclado en el metal liquido.
Ademas, como el metal no estaba en contacto directo con ningin elemento de calefaccion,
se pudo controlar cuidadosamente el ambiente donde tiene lugar la fusion del intermetalico
NisFe.

Para determinar los parametros del horno de induccion se tomaron en cuenta las temperaturas
de fusién de los elementos involucrados en la aleacion, la cual se presenta en la Tabla 11.

Tabla 11. Temperaturas de fusion de cada uno de los elementos

Elemento Temperatura de fusion

Nique (NI) 1455°C
Hierro (Fe) 1535°C
Grafito 3527°C

Una vez que los elementos se fundiron completamente Figura 12 se produce una mezcla
homogenea; se abrio la tapa del horno; con la ayuda de unas pinzas especiales se procedio a
extraer el intermetalico del crisol (Figura 13); de la bobina ubicada en el interiror del horno
y con la ayuda de unos guantes especiales de algodon se vacio la mezcla liquida y se coloco
en un molde de colada (Figura 14). Este molde consiste de unas soleras con una cavidad que
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fue disefiada en forma y tamafio ligeramente sobredimensionado (Figural6), para permitir la
contraccion de la aleacion durante la solidificacion y enfriamiento. Permitiendo asi que se
enfriara la fundicion a temperatura ambiente.

Los limites de solubilidad en un intermetalico binario no se pueden modificar por los métodos
convencionales de obtencién de aleaciones. Para ello, es necesario modificar la rapidez de
solidificacion, y esto se logra con los procesos de solidificacion rapida, La extraccion rapida
de calor puede dar lugar a subenfriamientos severos antes de que la solidificacion ocurra, en
comparacion con los pocos grados obtenidos en la colada convencional de un grado 6 menos
por segundo. Ademaés de modificar los limites de solubilidad, la solidificacion rapida permite
grandes desviaciones del equilibrio, lo cual impacta en la reduccion del tamafio de grano,
reduccion en el nimero y tamafio de fases segregadas, y la posible produccion de nuevas
fases en aleaciones fuera de equilibrio.

El tiempo de fundicién fue relativamente corto ya que se empez6 a las 12:34 PM con el
encendido de la bobina magnética y a las 13:00 horas, ya estaba la aleacion en estado liquida,
por lo cual se procedi6 a la formacion de la pieza (Figural8).

Cabe destacar que el proceso de fundicion se realizo en las instalaciones del taller
multidisisplinario Basico (TAMULBA)

Figura 12. Proceso de fundicion de los elementos Niquel Hierro

En la Figura 12, se observa el proceso de fundicion en el interior del horno de induccion con
atmosfera controlada
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Figura 13. Extraccion del crisol con la mezcla (Ni, Fe) del horno

En la Figura 13, se muestra la extraccion del crisol con la ayuda de unas pinzas y guantes
especiales.

Figura 14. Vaciado de la mezcla liquida en el molde

En la Figura 14. Se muestra el colado de la aleacion binaria NisFe totalmente fundida, para
después enfriarla a temperatura ambiente y obtener el intermetalico NisFe en estado solido
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Se utilizaron dos tornillos de sujecion para evitar desplazamientos en la pieza colada. La
velocidad de llenado fue constante para evitar ampollas producidas por gases, el disefio de
las dimensiones del molde se hizo para evitar la formacidn de burbujas de aire haciendo que
los gases formados en la colada tendieran a escaparse por arriba (Figura 14).

Figura 15. Dimensiones de colada 6.5 cm de largo 0.80 cm de ancho por 6 cm de alto

En la figura 15, dibujo realizado en SolidWork se observan las dimensiones del molde
utilizado para el colado, las dos barras sobresalientes en los costados se utilizaron para darle
las dimensiones de espesor a la aleacién solida obtenida

Figural6. Mezcla de los elementos Niquel Hierro (Ni-Fe)

En la Figura 16 se observa la aleacion binaria del intermetalico NisFe en estado solido a
temperatura ambiente, procediendo a la extraccion de esta desmontandola del molde

Una vez que la muestra de la aleacion fundida esta fria, se procede a retirar la pieza del molde.
En la Figura 17 se puede observar en la pieza fundida un pequefio defecto de depresion
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acanalada en la superficie de la pieza de colada, debido a la formacion de dos corrientes de
metal liquido que no estaban suficientemente liquidas para unirse al coincidir.

Figura 17. Pieza final de la aleacion Niquel-Hierro (NiFe)
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2.4.5. Obtencion de muestras después del proceso de fundicion.

Una vez extraida la pieza final del molde se cort6 en secciones de 2.5 cm por 2 cm de ancho
teniendo un espesor de 0.80 cm aproximadamente, que es el espesor del resultado de la
cavidad del molde.

Con un plumén se trat6 de cuadrar la pieza para sacar las mayores muestras posibles con las
dimensiones ya antes descritas.

Posteriormente, con la ayuda de un banco de tornillo se sujetd la pieza firmemente para
realizar los cortes con la herramienta arco segueta y evitar el calentamiento que pudiera
ocasionar alteraciones estructurales en la pieza (Figura 18). Las dimensiones de las muestras
fueron con la finalidad de tener mejor manejo y obtener resultados favorables para la
investigacion. Posteriormente, de las secciones sobrantes se selecciond una muestra para
hacerle las pruebas de llegada.

Figura 18. Muestra final con una Figur19. Ejemplo de corte con segueta,
seccidn cortada con arco segueta con los dientes hacia adelante

En la figura 18, se muestra cOmo se seccionaron las piezas con la ayuda de un banco de
sujecion para poder soportar la pieza con un arco segueta (Figura 19).

2.4.6. Preparacion de las muestras.

Ya teniendo como resultado las muestras cortadas de la aleacion intermetalico (NisFe), se
procedié a prepararlas para el proceso de la nitruracion con plasma.

2.4.7. Montaje.

Posteriormente la muestra cortada se coloco en un molde de PVC cilindrico de %4 con 3 cm
de alto, en una base completamente plana, colocandole a la base del contorno una pequefia
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porcion para evitar que la resina se salga, consecutivamente se pone la cara plana de la
muestra hacia abajo tratando que quede al centro del molde (Figura 20) del PVC, donde se
vertid la resina previamente mezclada con su respectivo endurecedor para hacerla
relativamente dura y resistente a la corrosion Figura 21.

. Y
Figura 20. Montaje de muestra en Figura 21. Encapsulamiento de muestra,
molde de PVC con resina

2.4.8. Desbaste de muestras

El desbaste se hizo a mano empezando de lijas gruesas a finas, para la obtencion de un
acabado a espejo, este se logré con las lijas abrasivas de carburo de silicio (SIC) himedas
con granos de 120, 150, 160, 180, 240, 280, 320, 380, 400, 500, 600, 1000, 1200, 1500, 2000
rotandolas 90 grados cada vez que se cambiaba la eleccion de la lija sucesivamente para la
obtencion de resultado de dividir la cantidad de lineas del tamiz- de seleccion de granos-
sobre la superficie de este. Se utilizd un vidrio como base para la lija para obtener una
superficie plana y dura, libre de toda huella de marcas y obtener un perfecto acabado de la
muestra. Se evito presiones excesivas para no rallar la muestra y distorsionara la superficie a
rallar.

Cuando la superficie es completamente plana y se han eliminado sus irregularidades, se da
por terminado el desbaste grueso y medio

2.4.8. a. Desbaste fino: Este proceso se efectuo utilizando granos cada vez mas fino de lija
metalografica. Se utiliz6 papeles de grano de 320 en adelante. La lija se sostuvo sobre la
superficie plana y dura de la base del vidrio. La muestra se pasé sobre el papel de lija sin
hacer movimientos rotatorios, solo movimientos de 90 grados y seguidos por las secuencias
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horizontal y vertical de cada una de las lijas turnadas, para lo cual se obtuvo un terminado
con un papel de lija, donde las marcas fueron en la misma direccion.

Para acabar el lijado con la de 2000, se lavaron las muestras y las manos para remover las
pequefias particulas de viruta. Ahora la muestra se desplazé en forma rotatoria de 90° tal que
las rayas hechas por distintas lijas formadas por los angulos rectos anteriores quedaran
borradas. Con el desbaste fino se dio por terminado cuando se obtuvo una cara perfectamente
plana, con rallas muy finas en toda la superficie, en un solo sentido, por el papel abrasivo
numero 2000.

2.4.8. b. Pulido.

El objetivo de hacer el pulido es eliminar las pequefias rayas finas producidas por desbaste
con lijas abrasivas y producir una superficie plana y acabado a espejo como también libre de
impurezas.

Se procedi6 a hacer el pulido después de lavar con cuidado tanto las manos como las muestra,
a fin de evitar cualquier contaminacion en el plato de pulido. Este procedimiento se basé en
el uso (Figura 22) de un plato cubierto con una tela (o pafio de billar), cargada con una
suspension de alimina (Al2Oz3) al principio, la muestra se sostuvo en una posicion sobre la
rueda, sin girar la muestra, hasta que se elimind la mayoria de las rayas anteriores producidas
por el desbaste. Luego se hizo girar con lentitud en sentido contrario a la rotacion de la rueda,
hasta que se vieron las marcas de alimina, se roto la muestra para la reduccién al minimo la
formacion de ranuras.

adh

Figura 22. Pulido de muestra en disco rotatorio, con pafio de billar

La humedad de este disco se obtuvo con una descarga de agua, mientras giraba, se le aporto
un pequefio chorro proveniente del recipiente con agua combinada con una cierta cantidad
de alimina, especial para este objeto.
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La muestra se hizo girar con lentitud en sentido contrario al de giro de la rueda, obteniendo
una superficie espectacular al haber eliminado las rayas producidas en el pulido preliminar y
dio lugar, por altimo, a una superficie pulida uniforme y libre de rayas. A pesar de que la
operacion de suprimir pulimiento se buscd controlar con la ayuda de una lupa, fue
indispensable recurrir al microscopio, al final, para cerciorarse de que la muestra no haya
guedado con las rayas propias de un pulimiento incompleto o mal ejecutado. El aspecto que
se logro fue igual al de un espejo por un buen pulido y cuidado con que se realizo el desbaste
(Figura 23) como un ambiente relativamente limpié y lavado de la pieza bajo el chorro de
una llave de agua y después, con alcohol y secado con aire caliente.

Figura 23. Muestra la pieza con un acabado a
espejo

2.5.1. Ataque quimico

Con la finalidad de revelar la microestructura de la aleacion intermetalica, se utiliz6 un ataque
electroquimico con los reactivos descritos en la Tabla 12. Para la activacion del reactivo se
realiza una descarga de corriente directa como se muestra en la Figura 24, en la cual el metal
de la cara pulida actia como anodo en una celda electrolitica y una varilla como cétodo,
requerimiento de una muestra preparada metalograficamente. Posteriormente, se utilizo el
método de ataque metalogréfico con los reactivos descritos en la tabla 13. para su aplicacion
de los reactivos previamente preparados se tomé la muestra con unas pinzas con la cara pulida
hacia arriba, se vertid6 unas gotas del reactivo preparado sobre la muestra (lavada
previamente) asegurandose que el reactivo cubra toda la cara (con movimientos para
dispersar el reactivo). Cominmente es de 3 a 5 segundos para un ataque quimico adecuado,
pero debido a la composicion del intermetalico se le dejo hasta 90 segundos, para poder
revelar la estructura. Inmediatamente después se lava la muestra con suficiente agua
proveniente de la llave, posteriormente se enjuga con alcohol y con la ayuda de una pistola
de aire se secO mediante un golpe de aire se hace el secado minuciosamente para no quemar
la estructura.
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Tabla 12. Reactivos para ataque electroquimico

CARACTERISITICAS

REACTIVO | CONDICIONES
NIQUEL 50 ml Agua 3 minutos

destilada 6V cc catodo de

5 g de Persulfato niquel

amoniaco

O 6 g oxido de

cromo

-
L "oy

Figura 24. Diagrama realizado para el ataque electroquimico

A vaso el cual debe contener el reactivo

B Catodo de aluminio bafio electrolitico

C Fuente de poder de corriente contintia

D resistencia variable

E voltimetro

F amperimetro

G interruptor

H la muestra entra en el circuito como anodo

sl

Aleaciones de base Ni,
Ni-Fe, Ni-Cr.
Super aleaciones base
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Tabla 13. Reactivos de ataque microgréfico.

- Aleacion REACTIVO CONDICIONES  CARACTERISITICAS
NIQUEL 20ml Agua 90 segundos Aleaciones Ni-Fe, Ni-Cu
destilada y Ni-Ag.
2ml Acido Superaleaciones base Ni-

clorhidrico Monel

5gr Cloruro férrico

2.6. Caracterizacion microestructural de las aleaciones intermetalicas.
2.6.1. Microscopio 6ptico

Una vez ya llevado a cabo el relevado estructural, se utiliz6 el microscopio de la marca
OLYMPUS MODELO GX71 ubicado en las instalaciones Centro de Investigacion en
Ingenierias y Ciencias Aplicadas de la UAEM CIICaP que tiene una funcionalidad de utiliza
la luz visible con un sistema de lentes para magnificar imagenes, con el objetivo de mejorar
la resolucion y el contraste para la examinacion de las muestras seccionada para la
preparacion. Este microscopio Optico puede capturar mediante céamaras fotograficas
normales y sensibles a la luz, para generar una micrografia de las muestras. Para ajustar la
precision, tiene un tornillo reticulado graduado para permitir distancias de medicion en plano
focal, y el otro tipo tiene reticulo simple y un mecanismo del micrometro para mover la
platina tal como se muestra en la Figura 25.

Figura 25. Microscopio ético CIICAP
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2.6.2. Microscopio electrénico de barrido.

La microscopia electrénica de barrido es capaz de observar objetos menores a 0,2 um, como
los virus o las estructuras celulares internas, en este caso lo utilizamos para analizar la
morfologia de materiales solidos de todo tipo, como son metales, cerdmicos, polimeros, entre
otros. En el cual se utiliza un haz de electrones en un lugar de luz; los electrones libres viajan
en forma de ondas. El microscopio electronico de barrido (MARCA OXFORD, MODELO
7366, WINDOW ATW2. MODELO DEL EQUIPO LEO 1450VP) Figura 26. Utiliza una
longitud de onda de los electrones que es de alrededor de 100,000 veces menor que la de la
luz visible. Las imagenes producidas por el microscopio electrénico de barrido siempre son
negras y blancas, se puede colorear de forma artificial con la ayuda de software para acentuar
ciertos detalles. Para enfocar un haz de electrones sobre una muestra, utiliza lentes
electromagnéticas.

Este microscopio cuenta con la técnica de Espectroscopia de Dispersion de energia que sirve
para hacer analisis elemental, esto es detectar todos los elementos quimicos presentes en la
muestra.

Caracteristicas:
Fuente de electrones: Termidnica

Detectores: Electrones secundarios. Electrones retrodispersados. Rayos x para analisis
elemental

Figura 26. Microscopio electronico de barrido CIICAP.

36



ESTUDIO EXPERIMENTAL DE LA ALEACION NIsFE CAPITULO I MARCO TEORICO
e e e —  ——— = %

e ———————————

2.6.3. Difraccién por Rayos X

La difraccidn de rayos x es uno de los fendmenos fisicos que se producen al interaccionar un
haz de rayos x, de una determinada longitud de onda, con sustancia cristalina. La difraccion
de rayos x se basan en la dispersidn coherente del haz de rayos X por parte de la materia (se
mantiene la longitud de onda de la radiacién) y en la interferencia constructiva de las ondas
que estan en fase y que se dispersan en determinadas direcciones del espacio. La mayor parte
de la radiacion dispersa por un atomo anula la dispersada por atomos. Sin embargo, los rayos
X que golpean ciertos planos cristalograficos en angulos especificos se ven mas intensos. El
fendmeno de la difraccion puede describirse con la ley de Bragg, que predice la direccion en
la que se da la interferencia constructiva entre haces de rayos X dispersados coherentemente
por un cristal:

sin 0 = Ecuacion 9. Ley de Bragg

2Dppa

Donde 6 es la mitad del angulo que forma el haz difractado y el haz original, A es la longitud
de onda de los rayos X y Dn es la distancia interplanar que produce el proceso constructivo
del haz
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Figura27. Interacciones (a) destructiva y (b) constructiva entre los rayos x y el material
cristalino.

Cuando el material se prepara en polvo fino, siempre hay al menos algunas particulas de
dicho polvo (cristales diminutos o agregados de cristales diminutos) cuyos planos (hkl) estan
orientados en el angulo 6 adecuado para satisfacer la ley de Bragg. En consecuencia, se
produce un haz difractado que forma un Angulo de 26 con rayo incidente. En un
Difractémetro Figura 28. En un detector mdvil de rayos X, los angulos 26 con los cuales se
difracta el haz y se obtiene a figura caracteristica de difraccion. Si se conoce la longitud de
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onda de onda de los rayos X, se puede determinar las distancias entre los planos y, finalmente,
la identidad de los planos que causan la difraccion. [11]

Figura 28. Se muestra el Difractéometro Marca D2 PHASER, utilizado para el andlisis de
rayos X Fuente: Centro de Investigaciones e Ingenieria Y ciencias Aplicadas (CIICAp)

2.6.4. Difraccidn espectroscopia Raman.

La informacién molecular que proporciona la espectroscopia Raman es basicamente del
mismo tipo que la obtenida con la espectroscopia infrarroja y cada una de estas dos técnicas
pueden usarse como complemento de la otra. El efecto Raman fue descubierto, en 1928, por
el fisico indio C. V. Raman, por el afio de 1930.

Las ventajas de los espectros Raman suelen ser méas sencillos que los correspondientes
espectros de infrarrojo, debido principalmente a que los armonicos y efectos de combinacion
son débiles en comparacion con las frecuencias fundamentales.

La polarizacion del espectro Raman suministra una informacion adicional valiosa. Esta
informacion extra, referente a modos de vibracion o determinacion de estructuras, permite
en muchos casos, rechazar ciertas estructuras que de otro modo podrian considerarse
aceptables.

Debido a la propia naturaleza del efecto Raman, con un solo instrumento y con un Unico
barrido continuo puede cubrirse toda la region que comprende las frecuencias de vibracion
molecular, desde la region de las frecuencias de grupo hasta la region de vibraciones de la
red [12].

La espectroscopia Raman Figura [29] se basa en la dispersion inelastica, o dispersion Raman,
de la luz monocromatica, que por lo general procede de un laser en el rango visible, infrarrojo
cercano, o ultravioleta cercano. La luz l&ser interactta con fotones u otras excitaciones en el
sistema, por lo que la energia de fotones se desplaza hacia arriba o hacia abajo. Normalmente,
la muestra se ilumina con un rayo laser. La luz del punto iluminado se dirige a un lente y se
envia a un monocromador.
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Figura 29. Se muestra el microscopia.Raman ubicado en
Instituto de Ciencias Fisicas UNAM

2.7. Propiedades mecanicas de las aleaciones intermetalicas NisFe.
2.7.1 Ensayo de dureza Vickers.

El ensayo de dureza Vickers, desarrollado en 1992 y antes conocido como ensayo de dureza
de la pirdmide de diamante, utiliza un indentador de diamante en forma de pirdmide (Ver
tabla 14) y una carga que va desde 1 kilo hasta 20 kilos. EI nUmero de dureza Vickers se
indica mediante HV (antes, DPH). Las impresiones obtenidas son tipicamente inferiores a
0.5 milimetros (0.020pulgadas) en diagonal, y es adecuado para el ensayo de materiales con
amplia gama de dureza, incluyendo los aceros tratados térmicamente. [13].

Tabla 14. Caracteristicas generales del método de ensayo de dureza y formula para el calculo
de dureza. La cantidad P es la carga aplicada [14]

Forma de
RAED el e Carga NUmero  de
Ensayo Indentador indentacion Vista indentacién g9a,
P dureza
lateral
Vickers Piramide  de T . 1-120kg HV=1.854P
diamante >-

Fuente H.W. Hayden, et al., Th estructure and properties of materials, vol. lll (John Wiley &
Sons, 1965)
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2.8. Partes del sistema experimental de nitruracién idnica por plasma.

Para la nitruracion de muestras de la aleacion intermetalica se utiliz6 una camara de plasma
(Figura 30).

2.8.1. Componentes del sistema de nitruracion iénica por plasma

En su interior se encuentran dos electrodos de acero inoxidable con polaridad positiva y
negativa (Figura 31). Encargados de producir las interacciones fisicas y quimicas entre los
iones positivos y/o electrones del plasma de la descarga luminiscente, impulsados por el
campo eléctrico para generar un bombardeo a la superficie del catodo lo que resulta en
algunos efectos de interaccion.

Figura 31. Interior de la cAmara donde se encuentran los
electrodos de acero inoxidable

La cdmara de plasma tiene una brida al costado lo cual sirve como sellado hermético y al
mismo tiempo un acceso al interior de la cAmara, la brida cuenta con 8 tornillos de sujecion
de %”, en su disefio de la brida tiene una ranura donde se encuentra el Oring para evitar
posibles fugas de aire en la cAmara de nitruracion (Figura 32).
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Figura 32. Brida de la cdmara

El sistema de nitruracién cuenta con un Multimetro digital para monitorear el voltaje (volts)
generado por la fuente de poder, que induce hacia la cAmara el tratamiento por plasma (Figura
33).

Figura 33. Se muestra el multimetro
de la marca esteren.

En el sistema de nitruracion para regular la mezcla de los gases binarios se cuenta con un
flujometro, marca Mathenson que tiene unidades de flujo de I/min. (Figura 34).
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Figura 34. Se muestra el Flujometro de la maraca Matheson

Para conocer la presion en la cdmara hay un medidor de vacio Marca Pirani MKS (Modelo
945, Figura 35). Con unidades de medicion en Torr, con una medicion minima de 10~3 Torr
aproximdamente.

—
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Figura35. Se muestra el medidor de vacio
marca Pirani

También, se cuenta con un medidor de voltaje (Figura 36) que permite determinar el voltaje
inducido al interior de la cAmara y monitorear el sistema por si hay una variacién, y proceder
a regularla con la fuente de poder que alimenta el sistema de ionizacién de gases.

131101
Jcudird|
.

Figura 36. Muestra el medidor de voltaje maraca Agilent (Modelo 344401A) con intervalos
de0-700VYy1lA
Para el proceso de vacio se usa una bomba mecénica de desplazamiento positivo, que cuenta
. 6 dm3 . .z
con una capacidad de bombeo de - &n la cual alcanza una capacidad de presion de

segun
1x10° Torr (Figura 37).
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Figura 37. Se muestra la bomba mecanica de la marca Leibold

g

(Trivac modelo D10)

Figura 38. Se muestra la ionizacion de los gases binarios por medio del voltaje aplicado a los
electrodos para generar el plasma.
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2.8.2 Procedimiento de nitruracion idnica por plasma de la aleacidn binaria (NisFe).

Ya conociendo el funcionamiento de los componentes del sistema de nitruracién por plasma
se inicia la nitruracion del intermetalico NizFe (Figura 38 y 39).

Figura 39. Se muestra la pieza de la aleacion binaria (NisFe) en el proceso nitruracién por
plasma.

Para iniciar el proceso se abre la cdmara de plasma quitando los tornillos de %2 con sus
respectivas tuercas de sujecion de la brida, con la ayuda de dos llaves mixtas de la misma
medida de %2”, las cuales se acoplan de modo que una llave sujete la base del tornillo para
que este no se moviera y con la otra llave se pueda girar la tuerca, repitiendo el procedimiento
para cada uno de los ocho pares de los tornillos con sus respectivas tuercas.

Ya que se ha quitado la brida, se coloca la pieza minuciosamente con unas pinzas sobre el
electrodo teniendo cuidado que la cara pulida a espejo este colocada hacia arriba para que
reciba la energia cinética de los iones. Después de cerciorarnos de que la muestra a tratar
estaba perfectamente colocada en el centro de los electrodos, se procedi6 a colocar la brida
con cuidado, cerciordndonos que el Oring estuviera en buen estado y colocarlo en su
posicion, para su buen funcionamiento y para sellado hermético, y no tener fugas en el
proceso.

Para evitar una posible contaminacion se hace vacio antes del proceso durante todo un dia,
energizando la bomba mecénica de succion y abriendo la valvula del sistema de nitruracion.
Ya transcurrido el tiempo necesario, se procede a energizar la fuente de poder, y sus
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respectivos componentes electronicos como el multimetro digital marca Steren, medidor de
vacio, asi como el medidor de voltaje marca Agilent.

Después de revisar que los componentes electronicos estén un buen estado para su
funcionamiento, se procede a abrir los tanques de los gases de nitrégeno e hidrogeno.

Con el apoyo del Flujometro y su perilla de regulador el flujo de admision hacia la cAmara
de nitruracion, se realiza una mezcla de 80% de Hidrogeno y 20% de Nitrégeno, esto es una
presion de 2.4 de Hidrogeno y 0.6 de Nitrdgeno, para tener una presion de trabajo de 3 Torr.

Estas condiciones de trabajo se establecieron debido a los resultados satisfactorios en los
experimentos anteriores en el laboratorio, que es 80 % de hidrogeno que hace la funcion de
activador del nitrégeno, generando una temperatura en los intervalos de 450 a 500 °C vy el
otro 20% de moléculas de Nitrégeno, para realizar la difusion de este en nuestro material y
generar la nitruracion de la aleacion (NisFe).

Las condiciones de operacion del plasma fueron: 105 mA y 306 Volts.

En el proceso de nitruracion se utilizaron 9 muestras tratadas a diferentes tiempos de
tratamiento que fueron las siguientes: 6, 8 y 10 horas.
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3.0. RESULTADOS Y DISCUSION.

3.1. Andlisis microestructural de las muestras de Ni3Fe tratado y sin tratar con
nitruracion iénica mediante plasma.

Este trabajo se presentan los resultados de los cambios estructurales de la aleacion
intermetalica NizFe, luego de ser sometido a tratamientos de endurecimiento superficial, las
muestras son analizadas mediante microscopia electronica de barrido y microscopia optica.
Finalmente se comparan las propiedades de microestructura en relacion al ensayo de dureza
de las diferentes muestras (llegada y tratada).

En la Figura 40a, se observa la microestructura de la aleacion NizFe sin tratamiento (llegada)
donde presenta una estructura de tipo dendritica con algunas particulas semi redondas con un
tipo de contraste obscuro, también se logran observar los tipos de formas de ramisales de la
estructura dendrita mientras que en la Figura 40b, se observa a detalle las lineas curvas que
componen los granos de la estructura es esta aleacion.

ENT 15000 Mags F0OX  Fie hare s MPeS 1 og : INT«1S00W Mags SOX  Fis herw < We-3005
Frot e "E60 WO  J1om Sgwi A= SET Terw 160425 Dew 1 Fab 2008 1 Preta i =580 WO= M S A=SET Tiw 145537 Dew | Fob 008

Figura 40A. Fotomicrografia de llegada (200x), 40B Fotomicrografia detalle de la muestra
de llegada (500X).

En la formacion de la aleacion NizFe que se gener6 durante la solidificacion se generé un
subenfriamiento antes de la nucleacion, por lo que la particula solida desarrollo brazos en
varias direcciones, formando cristales debido a las paredes frias del molde y en el centro de
la pieza vaciada con direcciones cristalograficas, formando una configuracién de un brazo
principal con varios brazos secundarios y terciarios, donde debido a la morfologia se le
caracteriza como dendritas, esta es una fase caracteristica de las aleaciones intermetalicas,
como se muestra en la figura 43a perteneciente a la aleacion binaria NisFe. Sin embargo,
debido a que los cristales dendriticos crecieron lo suficientemente grandes por lo cual causo
un choque entre ellos formando una frontera entre los granos (Figura 40a) [15].
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Figura 41. Resultado del analisis elemental de la pieza de llegada NisFe

En base a los resultados obtenidos por medio del microscopio electronico de barrido
(MARCA OXFORD, MODELO 7366, WINDOW ATW?2.), se observan trazas de grafito en
la aleacion por lo que se puede deber al sistema de recipiente que se utilizé al realizar la
fundicién. También, se puede observar en la Figura 45, bajos niveles de oxidacion en la
aleacion, probablemente debido a que el sellado hermético del horno de fundicion no fue del
100%.

Los elementos como es el Niquel y el Hierro corresponden a nuestra aleacion binaria para
formar el intermetalico NisFe, el elemento predominante de la aleacion fue el Niquel.
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Los elementos como el Oro y Plata que se observan que se puede deber a quemaduras

producidas en el evaporador.
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Figura 42. Resultado del andlisis elemental que corresponde a la aleacion binaria Ni3 Fe

Nitrurada a 6 horas

Los resultados del analisis elemental de la aleacion binaria NisFe tratada a 6 horas por el
método de nitruracion ionica por plasma, fue satisfactoria ya que en que los porcentajes
Nitrogeno (N) fueron del 3.66%, como se puede observar en la Figura 42 notandose el pico
del nitrégeno, el Hierro (Fe) con un porcentaje de 24.51% y predominando el Niquel (Ni)
con un porcentaje del 71.83%. Sumando los porcentajes de los elementos arojados en el
analisis elemental de la aleacion nos da un total del 100%
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Figura 43. Resultado del analisis elemental que corresponde a la aleacion binaria Ni3Fe
Nitrurada a 8 horas

Los resultados del analisis elemental de la aleacion binaria NizFe tratada a 8 horas por el
método de nitruracion idnica por plasma el porcentaje de Nitrogeno disminuyo, ya que el
porcentaje fue de solo 0.69%, teniendo como elementos al Carbono (C) con 16.18%, Oxigeno
(O) 6.53%, Hierro (Fe) 18.59%, Niquel (Ni) 58.1%.
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Figura44. Resultado del anlisis elemental que corresponde a la aleacion binaria Ni3 Fe
Nitrurada a 10 horas

Los resultados del analisis elemental de la aleacion binaria NisFe tratada a 10 horas por el
método de nitruracion ionica por plasma, disminuyo a un mas el porcentaje de Nitrégeno en
donde su porcentaje fue de solo 0.35%, teniendo como porcentaje de los elementos de la
aleacion el Hierro (Fe) 24.29%, Niquel (Ni) 75.36%. Sumando un total del 100%
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3.2. Resultados: Difraccion de Rayos x.
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Figura 45. Muestra los patrones de difraccion de rayos X de las muestras de llegada y las

muestras nitruradasa 6 H, 8 Hy 10 H.

Analizando los patrones de difraccion de rayos X en la figura 45, se observa que la muestra

de llegada presenta picos caracteristicos del intermetalico NisFe

a 20=44.04°,
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Y=37014.3677 en el primer pico y en segundo pico a 20=,51.23°, Y=30538.86. Estos
resultados se obtuvieron con la ayuda del Software Origin Pro.

Investigando el intermetalico NisFe se encuentra generalmente intervalos de 20=44.285°, y
el segundo pico a 26=51.537°, con pardmetros a=0.358 nm y ¢=0.3582 por medio de su
patron de difraccion del cristal. Los datos antes mencionados son de la muestra de llega.
[16].

- v ) 1) 1 ) 1 ) L APR P -3
10000 |- 10 Hrs. ]
5000 |— 2y
0 /1— X 1 1 1 n e —
4000 |- 8 Hrs. E
Rel - ]
; 2000 |- =
=) - et -
S . i
= PEEPERPOaN | 1 o e .
1 . - 2
= 10000 |- 6 Hrs. -
o n X
b n 3
hd - ]
w
2 soo00 | 5
@ 5 ]
£ C JL_J_ 5
- o"'.——.-.—"—n 1 PRI PP T PR R — - o
10000 |- LLEGADA S
5000 |— =
E JL A .
e -
0 PR | N PP B SEPUPEE BEP U SP S - wr e — -
10 20 30 40 50 60 70 80 80

20 (grados)

Figura 46. Muestra los patrones de difraccion de rayos X de las muestras de llegada y las
muestras nitruradas a 6H,8H,10H graficadas con el software Origin Pro

Los resultados del andlisis de rayos X, presentan una transformaciéon en la estructura
superficial en la pieza nitrurada a 6 horas, esto es una estructura de N Nis, Fe, N (ver figura
45).
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Figura 47. Diagrama de equilibrio binario N-Ni

Basandonos en el diagrama de equilibrio N-Ni  ASM Metals Handbook Vol. 3 2.298/Binary
Alloy Phase Diagrams, [16] la estructura NisN se presenta siempre que hay 1-7% del peso
del niquel en la aleacion presentando un grupo espacial P6322 ¢ P3127.[17]

El resultado del analisis de la pieza nitrurada a 6 horas los patrones de difraccion de rayos X
son parecidos a los resultados de los de llegada (figura 42) teniendo un pico a 26=44.017° y
Y=20364.5998, y un segundo pico a 26=51.205° y Y =13878.5031, aproximadamente.

En la muestra nitrurada de 8 Horas presenta diferente estructura en la superficie teniendo tres
picos NiFe, NNis, Ni por consecuencia se presentan picos diferentes a 20 y como la
intensidad en el eje de las Y. El primer pico es 20=44.2732, Y=24455.504 presentando una
fase de NNis, en el segundo pico 20=51.375694, Y=25027.8066 y en el tercer pico a
20=75.54099, Y=21519.8033 con una fase de niquel.

La ultima pieza tratada a 10 horas, el espectro recupera su peculiaridad NiFe igual a los
espectros de llegada y tratada a 6 horas, pero cambiando la estructura superficial con mas
contenido de NFes, teniendo el primer pico a 20=44.5481 y Y=8335.646, en el segundo pico
a 20=50.7998, Y=2432.45015. Basados a la literatura los parametros de la estructura NFes,
se encuentran a=0.2705nm y ¢=0.4376, este tipo de compuesto se forma como precipitados
y varia dependiendo la concentracion del Fe, teniendo como resultados x=0.19-0.33,
a=0.266-0.276nm, ¢=0.434-0.442nm [18]
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Tabla 15. Valores de identificacion de fases del compuesto intermetalico después de su
tratamiento

Muestra Angulo 20 experimental  Angulo 20 experimental Fase
primer pico segundo pico identificada
llegada 20=44.0386°, 20=,51.227°, Y=30538.86 NisFe
Y=37014.3677
Tratada 6H 20 =44.017°, 20=51.205°, N Nis, Fe
Y=20364.5998 Y=13878.5031
Tratada 8H 20=44.2732°, 20=51.375694, N Nis, Ni
Y=24455.504 Y=25027.8066
Tratada 10H = 20=44.548°, Y=8335.646 20=50.7998, N1.2Fes Fe

Y=2432.45015
Fuente: Centro de Investigaciones e Ingenierias Aplicadas (CIICAP)

De los resultados se comprueba la formaron de nitruros, siendo la fase NNiz la méas
predominante en la composicién.
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3.3. Raman.

Las condiciones que se utilizaron para realizar el proceso de espectroscopia Raman fue
ajustar el objetivo a 50X con un tiempo de 100,000 ms
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Figura 48. Muestra los espectros obtenidos por espectroscopia Raman

De los resultados obtenidos por espectroscopia Raman (Figura 48), se observa que la pieza
nitrurada a 8 horas es la que contiene mayor porcentaje de Nitrégeno seguida por las piezas
nitruradas 10 horas, 6 horas, y como base de referencia la pieza de llegada, en donde se
observa en el intervalo de 0 a 800 el espectro, un pico menor marcado con color negro.

Investigando en literaturas en donde presentan diferentes estructuras en la aleacién NiFe,
dependiendo del intervalo del espectro Raman, coinciden con nuestra aleacion, en donde los
picos entre 0 y 400 cm™* contienen porcentajes de hidrogeno difundiendo con la ayuda del
grafito, en el segundo blogue de picos con un intervalo entre 400 y 800 cm, corresponde a
la difusion del Nitrogeno en la aleacion NiFe, y por tltimo en el intervalo entre 1200 y 1600
cm! aproximadamente se presenta el 6xido de hierro teniendo un porcentaje mayor la pieza
sin tratamiento, en donde se observa que las piezas nitruradas por plasma disminuyen sus
porcentajes de oxidacion debido al tratamiento realizado. [19][20][21][22].
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Se presentan figuras tomadas por el microscopio Raman (Figura 49). tomando como
referencia base la pieza sin tratamiento. Para observar los cambios en la estructura superficial
dependiendo las horas sometidas al proceso de nitruracion ionica por plasma.

Figura 49. Imagen Raman de la pieza de llegada.

En la figura 49. Tomada por el microscopio Raman se observa la pieza sin tratamiento en la
cual se aprecian imperfecciones como son poros y rallas producto del lijado y colado

Figura 50. Imagen Raman de la pieza nitrurada a 6 horas.

De la Figura 50 se observa que cambia el aspecto del color amarillento resaltando pequefios
poros y pequefias particulas de grafito, cabe resaltar que en los resultados elementales
emitidos por el microscopio electronico de barrido figura (SEM), esta pieza nitrurada por 6
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horas es la muestra con mayor porcentaje de nitrégeno (3.6%). Sin embargo, en el estudio
realizado por microscopia Raman no es el que tiene mayor porcentaje de nitrogeno.

Figura 51. Imagen Raman tomada en el Figura 52. Imagen Raman tomada en la
centro de la pieza tratada a 8 horas orilla de la pieza tratada 8 horas

Las Figuras 51, 52 corresponden a la pieza nitrurada a 8 horas siendo la pieza con mayor
contenido de Hidrogeno y Nitrogeno, el cual se correlaciona con los resultados tanto en
Raman y en micro dureza Vicker, dando resultados mas grandes a diferencia de las demas
piezas tratadas. La Figura 51, correspondiente a la pieza nitrurada a 8 horas, tomada en el
centro de la pieza, se observa pequefios poros y pequefias particulas de grafito, hay una mayor
concentracion de intensidad mostrando un color rojizo. Sin embargo, en la Figura 52 se
observa menos imperfecciones dando como resultado un color azul celeste

Figura 53. Imagen Raman tomada en el Figura 54. Imagen Raman tomada en el
centro de la pieza tratada a 10 horas centro de la pieza tratada a 10 horas
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Las Figuras 53 y 54 corresponden a la pieza nitrurada a 10 horas siendo la pieza con menor
contenido de Hidrogeno y Nitrégeno, por lo cual una posible causa seria el pulido o
imperfecciones en la estructura superficial o en dado caso contaminacion en la pieza
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Figura 55. Se muestran los espectros
de absorcién y emision del Niquel y
Hierro

En la Figura 55 se observan los colores emitidos por el elemento del Niquel y del Hierro
después de un tratamiento térmico, en los cuales los espectros emitidos por las piezas tratadas
por plasma a 6, 8 y10 horas, son parecidos a los de la Figura 52. Teniendo como intervalo
del espectro entre 400 a 500 nm (figura 56).
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Figura 56. Muestra los rangos de los espectros visibles
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3.4. Prueba de dureza

Las pruebas de dureza que se realizaron a la pieza de llegada y a cada una de las muestras
sometidas al tratamiento por plasma a 6 horas, 8 horas y finalmente a 10 horas. Teniendo
como resultado sobresaliente, la pieza sometida al tratamiento de nitruracién por plasma a 8
horas con un incremento considerable de su dureza en la superficie. La Tabla 16 muestra los
resultados de microdureza.

Tabla 16. Resultados de la prueba de microdureza Vickers del intermetalico NizFe

Resultados de

S PIEEE microdureza
Llegada (sin tratamiento) 164.45HV

Vickers Nitrurada 6horas 586.856 HV

Nitrurada 8horas 620.919 HV

Nitrurada 10horas 500.009 HV
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CAPITULO IV CONCLUSIONES

Las conclusiones del presente trabajo son las siguientes:

v

La caracterizacién microestructura del intermetalico 27Fe/73Ni tratados por plasmas
muestran evidencia de la presencia de nitrégeno en su superficie producido por el
proceso de nitruracion.

El andlisis de la microestructura de la muestra de llegada y tratadas por plasmas a
diferentes tiempos muestra una superficie homogénea quimica 'y
microestructuralmente (una fase), con la presencia de poros, mientras que las tratadas
por plasmas presentan la misma microestructura, pero ademas tienen grietas y zonas
de diferente tonalidad en la superficie causada por la presencia de la difusion de
nitrégeno.

Del analisis de rayos-X se observa la presencia de nitrogeno debido a la nitruracion
por plasma, siendo la de 6 horas de tratamiento la que presento mayor evidencia de
nitrégeno.

El andlisis por espectroscopia Raman mostro la presencia de nitrégeno debido a la
nitruracion por plasma en todas las muestras tratadas, siendo la de 8 horas de
tratamiento la que presento mayor evidencia de nitrégeno en la superficie.

En las pruebas de microdureza se encontré que todas las muestras un aumento de
aproximadamente un factor de 3.5 con respecto a la muestra de llegada, siendo la
muestra tratada a 8 horas la que presento una dureza mayor (3.78 veces mayor
respecto a la de llegada).

Se corroboro experimentalmente que el proceso de nitruracion por plasma es un
método eficiente para mejorar las propiedades mecanicas del intermetalico en
estudio.
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