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RESUMEN

En el presente trabajo, la técnica de aleacion mecénica se uso en diferentes
condiciones para obtener con éxito el (Ni, Cu)sAl de polvos de una mezcla
inicial de niquel aluminio y polvos de cobre molidos en un molino de bolas
planetario con una concentracion de 50, 25y 25, en una atmosfera controlada
de nitrdgeno. El estudio de las aleaciones de NiAICu se llevé a cabo para
determinar la influencia de las adiciones en la microestructura y las
propiedades mecanicas de una solucion sdlida intermetalica de NizAl con
atomos sustitutivos de cobre. El compuesto obtenido se caracterizdé por
difraccion de rayos X y microscopia electronica de barrido. Los resultados
muestran que, durante el proceso de aleacidon mecanica, se forma una nueva
fase intermetalica después de 8 horas a 500 rpm con un tamafio promedio de
12 micras y después de 28 horas a 450 rpm con un tamafio promedio de 6
micras, mientras que, a 400 rpm, la fase intermetalica no se forma, aunque los
polvos se refinan a un tamafio promedio de 5 micras. Posteriormente se realizo
la dispersion de particulas intermetalicas (Ni, Cu)sAl en una matriz de aluminio
a través de la molienda mecanica de baja energia como una alternativa a la
fundicion por agitacion convencional. Los polvos precursores consistieron en
(Ni, Cu)sAl y particulas de Al de grado reactivo con un tamafio promedio de 15
y 3 micras respectivamente. Las concentraciones utilizadas fueron 3, 5, 8 y
10% en peso de los polvos intermetélicos. Después de 4 h de molienda, los
polvos obtenidos se compactaron en una prensa unidireccional con una
presiéon de 930 MPa y los compactos en verde obtenidos se sinterizaron a
500°C en un horno de atmdsfera controlada durante 2 horas. los resultados
fueron materiales compuestos con nuevas propiedades con un aumento
microdureza Vickers, asi como un aumento de la resistencia a la compresion
y larigidez a medida que aumentaba el porcentaje de particulas dispersas.
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ABSTRACT

In this work, the mechanical alloying technique was used under different
conditions to successfully obtain the (Ni,Cu)sAl at. % powders from an initial
mixture of nickel aluminum and copper powders milled in a planetary ball mills
with a concentration of 50, 25 and 25, in a controlled atmosphere of nitrogen.
The study of NiAICu alloys was carried out to determine the influence cooper
additions on the microstructure and mechanical properties of a NizAl
intermetallic solid solution with copper substitutional atoms. The obtained
compound was characterized by x-ray diffraction and scanning electron
microscopy. The results show that during the mechanical alloying process a
new intermetallic phase is formed after 8 hours at 500 rpm with an average
size of 12 microns and after 28 hours at 450 rpm with an average size of 6
microns, meanwhile when the milling revolutions decrease to 400 rpm, the
intermetallic phase does not form although the powders are refined to an

average size 5 microns.

Subsequently, the dispersion of (Ni,Cu)sAl intermetallic particles in an
aluminum matrix via low energy Mechanical Milling was carried out as an
alternative to conventional stir casting. The precursor powders consisted in
(Ni,Cu)sAl and reactive grade Al particles with an average size of 15 and 3
microns respectively. The concentrations used were 3, 5, 8 and 10 wt.% of the
intermetallic powders. After 4h of milling the obtained powders were compacted
in a unidirectional press with a pressure of 930 MPa and the obtained green
compacts were sintered at 500 ° C in a controlled atmosphere oven for 2 hours.
Result showed that the bulk composites displayed an increase of the Vickers
Microhardness as well as an increase in compressive strength and stiffness as

the percentage of dispersed particles increased.
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CAPITULO 1

ANTECEDENTES

1.1 ESTADO DEL ARTE

El primer uso que se conoce de la tecnologia de polvos (pulvimetalurgia) se
remonta al afio 3000 A.C. en Egipto y 800 A.C. donde ya manipulaban polvo
de hierro muchas veces derivado de meteoritos que caian. La columna de

hierro de Delhi es el ejemplo mas comun de metalurgia de polvos.

La pulvimetalurgia abarca las etapas desde la obtencion de polvos metélicos
hasta las piezas acabadas es decir produccion de polvos, mezclado,
sinterizacion y acabados. Se emple6 como técnica de aplicacion industrial por
primera vez, con el cientifico ruso P. Sobolevsky en 1827 empleo el método

de fabricar monedas prensando, sinterizando y forjando polvos de platino. [1]

Thomas Edison empleo la metalurgia de polvos para producir filamentos
necesarios en sus bombillas incandescentes a partir de polvos de tungsteno
utilizando la técnica del doctor William D. Coolidge quien trabajo para General
Electric Company desarrollando componentes eléctricos con polvos de osmio,
tantalio y tungsteno, patentado en 1883. En el afio 1923, Karl Schrotter,
ingeniero jefe de la fabrica berlinesa de bombillas Osram, consigue producir
un metal duro como el diamante y con una cierta tenacidad, a partir de polvos
de carburo de wolframio y una pequefia cantidad de polvos de cobalto, que
actian como aglomerante. Este material es denominado widia, acrénimo del
aleman “wie diamant”. Las plaquitas de corte de widia para el mecanizado de
metales tienen un éxito inmediato, sustituyendo rapidamente a las de diamante
natural por su menor coste econdémico. Hoy en dia, el uso de las técnicas

&
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pulvimetallrgicas esta justificado en muchos casos por ser una opcion mas
econémica y eficiente que los procedimientos tradicionales de fundicion o

mecanizado. [2]

La Pulvimetalurgia estaba involucrada en la fabricacién de nuevas aleaciones
de tungsteno, aleaciones estructurales férreas y metales refractarios y sus
aleaciones (Nb, W, Mo, Zr, Tiy Re). En los afios 70 se inicid la produccion de
aleaciones especiales, compactacion isostatica en caliente, aceros para

herramientas sinterizadas.

Desde 1980 a la actualidad se vienes desarrollando técnicas de solidificacion
rapida y tecnologia de moldeo por inyeccion de piezas muy pequefas y
complejas empleadas en la electronica y en la medicina. [3]

Compuestos de matrices metalicas (CMM) es un campo de investigacion que
ha estado en constante desarrollo durante los Gltimos afios, impulsado por las
contribuciones en técnicas como la fundicion por agitacion, la aleacién y el
aleado mecanico por inyeccion, la pulverizacién de llamas, las espumas
metdalicas y otras, todo esto para obtener materiales con propiedades
mecanicas mejoradas. No obstante, la necesidad de disefiar componentes
capaces de superar los limites impuestos por los materiales compuestos
tradicionales ha dado lugar a numerosos estudios que emplean materiales
avanzados como particulas de refuerzo dispersas en CMM. Algunos de estos
materiales avanzados empleados como refuerzo que estan actualmente en
boga incluyen nanoparticulas de plata, nanoparticulas de SiO2, micro-SiC y

nano-TiB2, grafeno y particulas intermetalicas.
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1.2 PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

La dispersion de particulas de aluminio por técnicas convencionales requieres
la compresion y la solucion de complejos fendmenos termoquimicos
(temperatura, reacciones, formacién de compuestos y difusién atomica), por lo
qgue aun hoy en dia a nivel industrial el dispersar particulas en aluminio
requiere soluciones especificas del sistema. Por lo que en este trabajo se
presenta el aleado mecanico como un método viable en la dispersion de
particulas en aluminio el cual no requiere de complejas reacciones quimicas y

temperaturas elevadas.

Aunado al péarrafo anterior el obtener esto materiales por aleado mecanico
requiere determinar las condiciones necesarias de tiempo y velocidad de

molienda, presion de compactacion y temperatura de sinterizado.

1.3 JUSTIFICACION

Cada vez se buscan materiales con mejores propiedades, menor peso con una
alta resistencia y dureza los intermetalicos son candidatos ideales para
mejorar las propiedades mecéanicas del aluminio sin comprometer su baja
densidad. Aunque previamente materiales similares han sido fabricado en el
presente proyecto de investigacion, se utilizé el intermetalico (Ni,Cu)s Al como
material de refuerzo debido a que no existe bibliografia de este intermetalico
con adicion de cobre sintetizado por metalurgia de polvos. Lo cual hace un

material ideal como refuerzo en la matriz de aluminio.

:nsiih.;!{) de

nvestigacion en

Ciencias 13
Basicas y

Aplicadas

&




UNIVERSIDAD AUTONOMA DEL

ESTADO DE MORELOS Y CIENCIA_S APLIC ADAS

CENTRO DE INVESTIGACION EN INGENIERIA ‘ %C"CAp

1.4 HIPOTESIS

1.- Mediante la técnica de pulvimetalurgia se realiza el aleado mecénico de Ni,
Al'y Cu para formar el intermetalico (Ni,Cu)sAl.

2.- Para realizar una dispersiéon homogénea de particulas intermetalicas en
aluminio se puede utilizar la técnica de pulvimetalurgia.

1.5 OBJETIVO GENERAL Y OBJETIVOS ESPECIFICOS

Objetivo general

Desarrollo, Caracterizacion y comparacion de un material compuesto de
aluminio reforzado con dos tipos de particulas intermetalicos (Ni,Cu)sAl, la
primera obtenida por fundicion y la segunda por metalurgia de polvos.

Objetivos especificos

e Realizar la sintesis del intermetalico (Ni,Cu)sAl mediante metalurgia de
polvos a diferentes velocidades 400, 450 y 500rpm.

e Estudiar el efecto en el cambio de la velocidad del aleado mecanico en
la sintesis del intermetalico.

e Realizar el mezclado del aluminio y los dos tipos de intermetalico
mediante metalurgia de polvos a 360rpm.

e Mejorar las propiedades del aluminio agregando particulas
intermetalicas mediante metalurgia de polvos.

e Comparar los resultados obtenidos con la literatura.

:nsiih.;!{) de

nvestigacion en

Ciencias 14
Basicas y

Aplicadas

&




UNWERSIDADwmmm_‘_LCENTRO DE INVESTIGACION EN INGENIERIA %C"CAp
FeTADo pEoRELOS Y CIENCIAS APLICADAS

CAPITULO 2
MARCO TEORICO

2.1 ALEADO MECANICO

El proceso de AM involucra una alta energia que genera una constante fractura
y soldadura de particulas dentro de un contenedor en un molino. Las particulas
son continuamente atrapadas entre los balines Fig. 1. Este golpeteo genera
aumento en la tension microestructural e incrementa las propiedades
mecanicas. Ademas, la microestructura final de los polvos es usualmente mas
refinada que la obtenida mediante otras técnicas como atomizacion y con
tamafos de granos similares a los obtenidos mediante la técnica de

solidificacion rapida. [4]

ol

Y

Fig. 1 Balines fracturando particulas metalicas.
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El aleado mecénico es un proceso que involucra la repetida deformacion,
fractura y soldadura continua de particulas al estar sujetas a una molienda
constante, ademas de que por esta técnica se obtienen aleaciones en el
estado sodlido. El aleado mecanico es una técnica novedosa con lo cual se
obtienen materiales avanzados con propiedades inusuales, debido al
enfriamiento microestructural a que son llevados los polvos de elementos
metalicos, no metalicos o compuestos, en la cual ocurre una combinacién

atomica hasta obtener una aleacion verdadera de los compuestos.

El proceso de aleado mecanico fue desarrollado en los afios 60’s buscando
producir una dispersion de 6xidos en superaleaciones base hierro y niquel con
el fin de aumentar su resistencia mecanica a altas temperaturas. Se han
obtenido aleaciones de base aluminio, titanio, silicio, molibdeno, niquel entre
otros; incluyendo los intermetalicos del sistema Ni—Al, asi como

en sistemas binarios Al-Zr, Fe-Al o en sistemas ternarios Al-Ti-Co.

El aleado mecanico es un método para fabricar aleaciones con un tamafo de
grano nanomeétrico. La fabricacion de las aleaciones por aleado mecanico tiene

ventajas importantes sobre otros métodos 0 procesos como son:

* La molienda permite obtener una aleacion a niveles atdmicos, debido al

fendmeno de difusion.

* Se obtienen aleaciones con una baja contaminacion de oxigeno y de hierro.
* Se obtiene un producto con tamafio de grano nanométrico que beneficia al

proceso de sinterizacion.

* Se forman por energia mecanica, por lo tanto, su mezcla no

tiene problemas de diferencia en densidad o temperaturas de fusion.

* No se presentan segregaciones microscopicas de elementos o fases.
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2.2 COMPUESTOS INTERMETALICOS

Los intermetdlicos son compuestos de metales cuyas estructuras cristalinas
son diferentes de las de los metales constituyentes, y asi se incluyen las fases
intermetalicas y las aleaciones ordenadas. [5] [6] También se Ilaman,
preferiblemente, fases intermetalicas. Sus propiedades no pueden
transformarse continuamente en las de sus constituyentes mediante cambios
de composicion solos, y forman especies cristalinas distintas separadas por
limites de fase a partir de sus componentes metalicos y cristales mixtos de
estos componentes. En general, no es posible establecer formulas para
compuestos intermetalicos sobre la Unica base de datos analiticos, por lo que
las formulas se determinan junto con informacion estructural cristalografica.
Durante los ultimos diez afos, los intermetalicos han mostrado un interés
enorme, y aun creciente, en la ciencia y la tecnologia de materiales con
respecto a las aplicaciones a altas temperaturas, y se espera que se desarrolle
una nueva clase de materiales estructurales a partir de intermetalicos. Varios
desarrollos de materiales estan en marcha en varias partes del mundo, en

particular en los EE. UU., En Japdn y en Alemania. [7]

La historia de los intermetalicos ha sido delineada repetidamente con cierto
detalle por Westbrook, una de las personas centrales en la investigacion y
desarrollo de los intermetalicos en la segunda mitad de este siglo. Los
intermetalicos se han utilizado desde el comienzo de la metalurgia, como se

ejemplifica en la Fig. 2.
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Since Muterial Phase Application Reference
Approx. OF process
2500 B.c. cementation Cu,As coating of bronze tools, etc. Westbrook (1977)
{Egypt, Anatolia, Britain)
100 B.C. yellow brass CuZn coins, ornamental parts (Rome)  Gmelin-Institut (1955)
0 high tin hronze Cuy, 50, mirror (China) Westhrook (1977)
L] amulgam Ap,Hg, + dental restorative (China) Westbrook (1977)
Sn.Hg Waterstrat (1990)
1500 amalgam CugHg, dental restorative (Germany) Pauller (1978),
Westhrook (1977)
Waterstrat (1990)
1505 amalgam Sng Hg mirror surface {Yenice) Westbrook (1977)
1340 iype metal ShSn printing Westbrook (1977)
1910 Acutal (Cu, Mn),Al fruit knife {Germany) Heusler (1989)
1921 Permalloy Mi,Fe high permeability magnetic alloy Bozorth (1951)
1926 Permendur FeCol-2V) soft magnetic alloy Bozorth (1951),
Chen (1961}
1931 Alnico MiAl-Fe-Co permanent magnel material D¢ Vos (1969)
1935 Sendust Fe,(5i. Al) magnetic head material Yamamoto (1980)
1938 Cu-Fn-Al CuZn-Al shape memory alloys Hodgson (1990)
Cu- Al-Ni (Cu, Ni),Al
1950 pack aluminide MiAl CoAl surface coating for protection  Micholls and Stephenson
coaling from environment (1991)
1956 Kanthal Super, MaSi, electric heating elements Fitzer and Rubisch (1958)
M onsili
1961 A5 compound Mb,5n superconductors Westhrook (1977),
Geballe and Hulm (1986)
1962 Mitino] NiTi shape memory alloy Delacy et al. (1974)
Hodgson (1990)
1567 Co-5m magnets Cog8m permanent magnets Stadelmaier et al. (1991],

Westhrook (1977),
Buschow [1986)

Fig. 2 Algunas aplicaciones pasadas y presentes de intermetalicos. [7]
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2.3 INTERMETALICO NIzAL

Con propiedades que se encuentran entre las de los metales y las cerdmicas,
los compuestos intermetalicos son particularmente atractivos para
aplicaciones estructurales de alta temperatura. El NIzAl Fig. 3 el de la familia
de los aluminuros de niquel junto con el NiAl los cuales tienen propiedades
similares tanto a un ceramico como a un metal, tienen una excelente
resistencia mecénica a la temperatura tales como resistencia la fluencia el cual

hace que sea una supera aleacion ideal para aplicaciones espaciales. [8]

Al

Fig. 3 Estructura cristalina de NizAl.

La adicion de elementos a esta super aleacion modifica sus propiedades
mecanicas y térmicas como es el caso de la adicion de boro el cual incrementa
en la tension critica un 25%. Otra de las propiedades que tiene el intermetalico
es su resistencia a la corrosion, se ha utilizado con capa protectora en tubos

para disminuir la velocidad de corrosion a altas temperaturas (900°C) [9]
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2.4 ALUMINIO REFORZADO CON PARTICULAS

Los compuestos de matriz metalica se estan utilizando cada vez mas en las
industrias aeroespacial y automovilistica debido a sus propiedades mejoradas
tales como mddulo, dureza, resistencia a la traccidén a temperatura ambiente y
elevada, resistencia al desgaste combinada con un importante ahorro de peso
sobre las aleaciones no reforzadas. Las ventajas de los materiales
compuestos reforzados con particulas sobre otros son su conformabilidad con
la ventaja de costos. Ademas, son inherentes a las propiedades de resistencia
al calor y al desgaste. Para compuestos de matriz metalica el SiC, Al203 son
refuerzos de particulas ampliamente utilizados. Los compuestos reforzados
con particulas de ceramica presentan una mejor resistencia a la abrasion para
algunas aplicaciones como bloques de cilindros, Pistones, anillos de insercion
de pistones, discos de freno y pinzas. La resistencia de estos compuestos es
proporcional al porcentaje de volumen, morfologia y tamafio de las particulas
reforzadas. Estos compuestos de aleacion de aluminio reforzados con
particulas de ceramica llevaron a una nueva generacion de materiales de
ingenieria personalizados con propiedades especificas mejoradas. La
estructuray las propiedades de estos compuestos estan controladas por el tipo
y tamafio del refuerzo y también por la naturaleza de la unién. De las
contribuciones de varios investigadores, algunas de las técnicas para el
desarrollo de estos compuestos son la fundicion por agitacion, la metalurgia
de polvos, la atomizacion por aspersion y la co-deposicion, la pulverizacion por
plasma. En los trabajos siguientes de la literatura se muestran algunas
investigaciones sobre aluminio reforzado con particulas en el cual algunas

funcionan como lubricante, aditivo y refuerzo.

:nsiih.;!{) de

nvestigacion en

Ciencias 20
Basicas y

Aplicadas

&




UNIVERSIDAD AUTONOMA DEL

ESTADO DE MORELOS Y CIENCIA_S APLIC ADAS

CENTRO DE INVESTIGACION EN INGENIERIA ‘ %C"CAp

M. Aravind, P. Yu, M.Y. Yau, Dickon H.L. Ng, En 2004 publican sus estudios
sobre una serie de materiales compuestos a base de aluminio y cobre en una
matriz de aluminio obtenidos por sinterizacion y temple rapido de tres
composiciones de polvos de aluminio y cobre hipoeutéctica, eutéctica e
hipereutectica y el respectivo estudio de las diferentes fases presentes en el
material compuesto de matriz metélica. [10]

R.H. Estrada-Ruiz et al. Advanced Powder Technology 2016 utilizando
aluminio 7075 en forma de particular y particulas de plata recubiertas de
carbdn se mezclaron en un molino de alta energia en los resultados de esta
investigacion se observo que las particulas de plata tienen un efecto positivo
en el refinamiento del tamafo del polvo asi como del tamafio de cristalito y la
fase de magnesio zinc se disuelve asiendo que las particulas de plata con
carbdn promuevan la nucleacion de la fase Mg-Zn, en cuanto a la dureza
aumenta conforme al aumenta el tiempo de molienda y el contenido de

nanoparticulas. [11]

Pamela Hernandez et al. Advanced Powder Technology 2014 obtienen Ni3-Al
mediante metalurgia de polvos con una velocidad de 110rpmy una relacién de
balines de 36:1 el tiempo fue de 1620ks después se estudio la morfologia y
estructura una vez obtenidas las particulas se dispersaron en una matriz de
aluminio para posteriormente realizar el sinterizado obteniendo una dureza de
96 HV con 4% de intermetalico. [12]

J.J. Fuentes, J.A. Rodriguez y E.J. Herrera muestran en el VIII Congreso
Nacional de Propiedades Mecéanicas de Sdélidos, Gandia 2002 que mezclaron
polvos de aluminio mecéanicamente aleados con 1% de Cu, con el fin de
mejorar la sinterabilidad, la densidad y por ende las propiedades mecanicas
Este trabajo muestra la importancia no soélo de las particulas de cobre en la

&
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sinterabilidad del material, sino, que destaca el beneficio en las propiedades

mecanicas al incrementar la presion de compactacion. [13]

J.J. Fuentes*, J.A. Rodriguez**y E.J. Herrera. 2005. En el presente trabajo, la
consolidacion se ha llevado a cabo por un procesado atipico de prensado en
frio y sinterizacion. Para mejorar la sinterabilidad del polvo Al AM, se mezclg,
previamente al prensado, con una pequefia cantidad de polvo de cobre.
Eventualmente, el polvo Al AM, usado en la mezcla, se habia ablandado, con
anterioridad, por recocido. Se ha podido observar que, tanto la adicion de
cobre como el recocido, mejoran las propiedades mecanicas del Al AM
sinterizado, en particular la ductilidad. [14]
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CAPITULO 3

DESARROLLO EXPERIMENTAL

En el presente trabajo se utiliz6 una matriz de aluminio a la cual se le
dispersaron particulas intermetalicas el proceso fue hecho mediante
metalurgia de polvos debido a que el aluminio forma una capa pasiva en la
superficie cuando esta fundido, la cual no deja que las particulas entren en la
matriz dejandolas en la superficie o en el interior del crisol. El proceso de
metalurgia de polvos nos permite agregar las particulas intermetélicas a la
matriz de aluminio en forma de polvo, con este proceso se puede obtener una
matriz de aluminio con una dispersion uniforme de particulas, asi como piezas
solidas con acabados superficiales. En el desarrollo experimental se ve
implicado varios aspectos desde equipos de mezclado compactado pulido asta

software que nos sirven para analizar los resultados de los diferentes equipos.

3.1 EQUIPO

Parte importante del desarrollo experimental es el equipo utilizado, estos
equipos nos sirven para realizar el proceso de metalurgia de polvos, el cual va
desde la formacioén de polvos, mezclado, sinterizado. Para posteriormente

caracterizar el material compuesto.

3.1.1 PRENSA HIDRAULICA

El funcionamiento de una prensa se basa en el conocido principio de Pascal,

alimentandose un piston de gran diametro con fluido a alta presion y bajo
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caudal consiguiendo altisimas fuerzas resultantes, una prensa hidraulica nos
sirve para multiplicar fuerzas. El objetivo principal de un sistema hidraulico es
de transmitir potencia a través de un fluido presurizado. El fluido de trabajo
entonces tendra que cumplir un ciclo cerrado puesto que el mismo debera ser
retornado a un depdsito una vez que realice la transmision de potencia a través
de los cambios de energia del ciclo: energia mecanica — energia hidraulica —

energia mecanica.

Los dispositivos que permiten los cambios de forma de energia. Los
accesorios para que el fluido pueda cumplir dicha funcion, los dispositivos que
controlan o regulan la transmision de energia, y el dispositivo de seguridad
forman lo que se denomina circuito oleohidraulico que nos permite que, al
aplicar fuerzas pequefas, obtengamos fuerzas grandes. Se utiliza tanto para
prensar como para levantar objetos pesados. Este sistema es utilizado en los
frenos hidraulicos. Para la produccidn en masa, las prensas son empleadas
cada dia en mayor numero, sustituyendo a otras maquinas. Existe ademas la
razon adicional de que, con una buena operacion y calidad de las prensas, se
pueden obtener productos de mucha homogeneidad, con diferencias de

acabado entre unas y otras piezas.

La prensa hidraulica es un elemento indispensable en metalurgia de polvos
debido a que con ella se realizan las compactaciones de los polvos que van
desdés los 300 MPa hasta el 1TPa dependiendo las propiedades del material,
asi como las propiedades finales que se deseen obtener en el material,
modificando la presion se puede modificar la porosidad del material y por

consiguiente sus propiedades mecanicas.

En el presente trabajo se utiliz6 una maquina de pruebas de compresion para
concreto Fig. 4 a como prensa hidraulica la cual proporciona una presion

maxima de 50 Ton, esta maquina tiene un controlador POISE CR 2K Fig. 4 b
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el cual no proporciona esfuerzo aplicada a la probeta en N/mm(MPa) asi

podemos controlar la presion necesaria para realizar el compactado de polvos,

la piezas compactadas fueron en forma cilindrica con un diametro de 12.7 mm

y una altura de 2 mmy otra de 6 mm de didmetro con una altura de 12 mm.

Fig. 4 a) Prensa hidraulica b) Controlador POISE CR 2K.

3.1.2 MOLINO PLANETARIO

ey Ry FFY ==

Un molino de bolas Fig. 5 es un tipo del molino utilizado para moler y mezclar

materiales por uso en procesos de adobado de minerales, pinturas, pirotecnia,

ceramicas y sinterizacion de laser selectivo. Funciona por el principio de

impacto.
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Fig. 5 Molino de bolas Fritsch.

Un molino de bolas consiste en un recipiente cilindrico vacio que gira sobre su
eje. El eje del cilindro puede ser tanto horizontal como tener un angulo
pequefio con la horizontal. Es parcialmente llenado con bolas. Los medios
abrasivos son las pueden ser hechos de acero (cromo acero), acero
inoxidable, ceramico, o goma. La superficie interior del cilindro es normalmente
tachada con un material resistente a la abrasién como el acero de manganeso
0 goma. Menos desgaste tiene lugar dentro de la goma taché molinos. La

longitud del molino es aproximadamente igual a su diametro.

El molino PULVERISETTE 7 con 2 estaciones de trabajo es ideal para la
trituracion rapida, uniforme y extremadamente fina de muestras muy pequefias
hasta la finura coloidal de muestras duras, semiduras, quebradizas y hUmedas.

Dependiendo de la finura final deseada, la molienda se puede realizar en seco

:nsfih.;!o de

nvestigacion en

Ciencias 26
Basicas y

Aplicadas

&



UNIVERSIDAD AUTONOMA DEL

ESTADO DE MORELOS Y CIENCIA_S APLIC ADAS

CENTRO DE INVESTIGACION EN INGENIERIA ‘ &BC"CAP

0 en suspension. Ademas de la trituracion, el molino de bolas planetario se

puede utilizar para mezclar y homogeneizar emulsiones y pastas.

La trituracién del material que se va a triturar tiene lugar principalmente a
través del impacto de alta energia de las bolas de molienda. Para lograr esto,
la taza de molienda, que contiene el material que se va a moler y las bolas de
molienda, gira alrededor de su propio eje en un disco principal mientras gira
rapidamente en la direccion opuesta. A una velocidad determinada, con esta
configuracion, la fuerza centrifuga hace que el material de muestra molido y
las bolas de molienda se separen de la pared interna del recipiente de
molienda. Los balines de molienda cruzan la taza a alta velocidad y muelen
mas el material de muestra por impacto contra la pared opuesta de la taza.
Ademas, el impacto entre las bolas mismas en el material de muestra se suma
al proceso de reduccion de tamafio. Debido a la enorme velocidad de rotacion
del disco principal (hasta 800 rpm), la linea clasica PULVERISETTE 7 alcanza
una aceleracion centrifuga de hasta 50 g. [15]los balines utilizados para el
presente trabajo tienen un didmetro de 5mm los cuales después de cada

prueba se lavan para volverlos a utilizar.

3.1.3 CAMARA DE VACIO

La camara de vacio Fig. 6 sirve para dos cosas una es para quitar el oxigeno
del vial antes de comenzar la molienda, de esta manera el aleado mecanico
estd libre de oxigeno el cual nos podria producir 6xidos de los elementos y por
consecuente afectar las propiedades de los polvos o provocar que no se
realice la sinterizacién. La cAmara de vacio costa de una bomba de vacio para
extraer todo el oxigeno generando un vacio de 10cm Hg(-1.33x10%Pa). Debido
a gue la afinidad del aluminio por el oxigeno es tan elevada que con presiones

&
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relativamente bajas el aluminio se oxida un ejemplo es a 600°C con una

presion de -10%° Pa es suficiente para oxidarlo. [16]

Fig. 6 Camara de vacio utilizada para la extraccién de polvos.

En la Figura 7 podemos observar una reaccion exotérmica del aluminio con el
oxigeno el cual se presenta cuando es destapado el vial sin el suficiente
nitrégeno para impedir la reaccion. Por esta razdén es necesario sustituir el
oxigeno por un gas como es el caso de argdn o nitrdgeno que al ser gases

inertes no permiten la oxidacion del aluminio al momento de la molienda.
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Fig. 7 Reaccion del aluminio después de 4 horas de molienda.

3.1.4 HORNO DE ATMOSFERA CONTROLADA

El horno de atmosfera controlada se fabrico en el laboratorio como se muestra
en la Fig. 8, utilizando cemento refractario con una resistencia en espiral
alrededor de un cilindro hueco para poder colocar el tubo sellado con rosca,
después se meten las muestras y se cierra herméticamente, el cilindro tiene
tres orificios los cueles dos son para entrada y salida de gas y el tercero es
para colocar el termopar tipo K con un intervalo de temperatura de -200 a 1250
°C. Laresistencia de kanthal A1 que es una aleacion de hierro cromo (20-30%)
y aluminio (4-7.5%) el cual puede alcanzar una temperatura de 1000°C. [17].
La resistencia y el termopar estan conectado a un controlador tcn4s, El TC4S-
24R es un Controlador de Temperatura de 4-digitos ajustado por medio un
interruptor tipo antorcha. Cuenta con salida de alarma-1 + salida de alarma-2,
salida de relevador + salida SSR (alimentacion de CA/CD) y salida de
relevador + salida de control SSRP (Alimentacion de CA). El controlador
cuenta con una salida de relevador o salida SSR seleccionable, que habilita el

control de fase o control de ciclo con una salida drive SSR.
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Fig. 8 Horno con atmosfera controlada.

3.1.5 MICROSCOPIO ELECTRONICO DE BARRIDO (MEB)

El MEB proporciona imagenes y datos fisicos de la superficie de un cuerpo
generalmente opacos a los electrones, por medio de un haz de electrones que
recorre dichas superficies y de detectores que traducen las sefiales que de ella
emanan transformandolas en corrientes eléctricas que se emplean en forma

de imagen en un monitor. [18]

Los dos componentes principales de un MEB son la columna de electrones y
la consola de control Figura 9. La columna de electrones consiste en un cafién
de electrones y dos 0 mas lentes electronicos, que influyen en las trayectorias
de los electrones. El cafion de electrones genera electrones y los acelera a
una energia en el rango de 0.1-30 keV (100 a 30.000 electronvoltios) viajando
por un tubo en vacio. La base de la columna generalmente se toma con
bombas de vacio que producen un vacio de aproximadamente 10 * Pa
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(aproximadamente 107 torr, o aproximadamente una milmillonésima parte de
la presion atmosférica). La consola de control consiste en una pantalla de
visualizacion de tubo de rayos catodicos (CRT) y las perillas y el teclado de la
computadora que controlan el haz de electrones.

A
gt
d (| [ ™ Filament
Wicroscope Column | QN
g ) Electron Beam ‘ Contirol Console l
Electron Gun ! .
Scan Coll Viewing Screens
Electron Lenses I

Specimen

Specimen Stage
Electron Detector Controls

Fig. 9 Partes principales del MEB, la columna de electrones y la consola
electronica.

El tamafio de punto de una pistola de tungsteno es demasiado grande para
producir una imagen nitida a menos que se utilicen lentes de electrones para
disminuirlo y coloque un punto de electrones enfocado mucho mas pequefio
en la muestra, como se muestra esquematicamente en la figura 10 La mayoria
de los MEB pueden producir un haz de electrones en la muestra con un tamafio
de punto inferior a 10 nm (100 A) que contiene suficiente corriente de sonda
para formar una imagen aceptable. El haz emerge de la lente final a la cAmara
de la muestra, donde interactia con la muestra a una profundidad de
aproximadamente 1 um y genera las sefales utilizadas para formar una
imagen. [19] en el presente trabajo se utilizaron los electrones
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retrodispersados, secundarios y rayos x para la generacion de imagenes los

andlisis elementales.

<—— Electron Gun

" Electron Lens
7 (1st Condenser)

<—— Spray Aperiure

Scan Coils

Magnification Scan
& Control  [| Generator
1

Final Lens Aperture l

iy Display
Detector Amp [—| CRT
Specimen —
to
Vacuum
Pqus

Fig. 10 Dibujo esquematico de la columna de electrones que muestra el
cafon de electrones, las lentes, el sistema de deflexion y el detector de
electrones.

L
Ik

El microscopio electronico de barrido que se utilizé en el presente trabajo
Figura 11 fue LEO 1450vp con aumentos de 1k, 2k y 11k.
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Fig. 11 Microscopio electronico de barrido.

Preparacion de muestra

e Se debe tener cuidado de que el procedimiento de preparacion no
remueva elementos de interés agregue otros ajenos a la muestra. Las
muestras para analisis cuantitativo se deben hacer conductoras con un
metal no pesado(oro-paladio), de lo contrario la muestra absorbe los

rayos X, esto se hace con un evaporador.

e La preparacion de muestras como metales, polimeros, ceramicos y
minerales, pueden ser preparados para analisis cualitativo de rayos x

utilizando el mismo procedimiento que para MEB.
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e Para la caracterizacion de una muestra en MEB, esta debe cumplir lo
siguiente:

1) libre de agua, solventes u otros materiales que se puedan vaporizar a
vacio y contaminen la columna o causar problemas en el vacio.

2) Ser eléctricamente conductora.

e Las muestras biolégicas no cumplen con lo anterior, por lo cual
requieren de preparacion. Cuando una muestra no es conductora,
tiende a cargarse, lo cual afecta la imagen final, ya que habra partes

mas oscuras que otras, o simplemente se produciran lineas anormales.

3.1.6 DIFRACTOMETRO DE RAYOS X

Los rayos X son radiacidon electromagnética de alta energia. Tienen energias
gue varian de aproximadamente 200 eV a 1 MeV; que los pone entre los rayos-
y Y la radiacion ultravioleta (UV) en el espectro electromagnético. Los rayos X
se producen en un tubo de rayos X que consiste en dos electrodos de metal
dosificados en una camara de vacio. Los electrones se producen calentando
un catodo de filamento de tungsteno. El catodo tiene un potencial negativo
alto, y los electrones se aceleran hacia el @nodo, que normalmente esta en el
potencial de tierra. Los electrones, que tienen una velocidad muy alta,
colisionan con el anodo refrigerado por agua. La pérdida de energia de los
electrones debido al impacto con el &hodo metalico se manifiesta como rayos
X. En realidad, solo un pequefio porcentaje (menos del 1%) del haz de
electrones se convierte en rayos X; la mayoria se disipa como calor en el

anodo de metal refrigerado por agua.
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Ley de bragg

Considere la onda difractada en la figura 12 Se supone que forma el mismo
angulo 6, con los planos atomicos de la onda incidente. Ahora el criterio para
la existencia de la onda difractada es que los rayos X dispersos deberian estar
en fase a lo largo de un frente de onda como BB'. Para esto, las longitudes de
trayecto entre los frentes de onda AA'y BB ' porque los rayos mostrados deben
diferir exactamente por un namero integral (n) de longitudes de onda A. Por lo

tanto, la diferencia de trayectoria, 6, debe ser
8§ =nA (1)

La diferencia del recorrido de ambas ondas debe ser un multiplo de la onda en
donde la diferencia es

8 = DE + EC’ (2)
Aplicando la trigonometria tenemos

8 = 2CE senf (3)

Fig. 12 Difraccion de rayos X por un cristal.

Como CE es la distancia interplanar sustituimos y tenemos
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donde:
* nesun numero entero.
* Aeslalongitud de onda de los rayos X.
» d esladistancia entre los planos de la red cristalina.
* 0 es el angulo entre los rayos incidentes y los planos de dispersion.

Esta ecuacion se conoce como ley de Bragg y es extremadamente importante
en el andlisis de los patrones de difraccion de rayos X para determinar cosas
como la estructura cristalina del material. El parametro n se conoce como el
orden de reflexion y es la diferencia de trayectoria, en términos de numero de
longitudes de onda, entre ondas dispersadas por planos de atomos
adyacentes. Una reflexion de primer orden ocurre cuando n = 1 y las ondas
dispersas e indiferentes tienen una diferencia de trayectoria de una longitud

de onda. Cuando n> I, las reflexiones se llaman de orden superior.

Para el presente trabajo se utilizé una Difractometro BRUKER modelo D2
PHASER Figura 13 el cual usa radiacién de cobre con una longitud de onda
1.541 A (Cu Ka, A=1.5406A)
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Fig. 13 Difractometro de rayos X.

Preparacién de la muestra

Para las muestras solidas el espesor maximo que debe tener la muestra es de
un milimetro procurando que la muestra esta paralela de los dos lados con un

didmetro no mayor a 5 cm.

En el caso de los polvos no necesita alguna preparacion especial solo se

deben tener como minimo 2 gramos para el analisis.
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3.1.7 MICROINDENTADOR

La dureza se define como la presién media ejercida sobre el area de contacto
del penetrador con la superficie de la muestra cuando la carga esta aplicada y
el penetrador en reposo. La microdureza es una técnica de ensayo no
destructiva la cual tienen una amplia aplicacion en el campo de los metales,
cristales iénicos, cerdmicos y recientemente en polimeros. Esta técnica sirve

para relacionar dichos valores con caracteristicas estructurales.

Al agregar particulas intermetélicas las propiedades cambian con respecto a
la concentracion debido a que tenemos la combinacion de propiedad con el
analisis de microdureza se puede observar el cambio de la microdureza con

respecto a la concentracion de refuerzo.

La dureza Vickers es utilizada para realizar la microindentacién, en estos
ensayos, un penetrador de diamante muy pequefio y de una geometria
piramidal (angulo interno 136°) es forzado en la superficie de la muestra a
ensayar bajo la accion de una carga constante y a una velocidad controlada.
Las cargas aplicadas, mucho menores que en las técnicas Brinell y Rockwell,
estan comprendidas entre 1 y 1000g. La marca resultante se observa en el
microscopio y se mide. Es necesaria una superficie que haya sido
cuidadosamente preparada para poder asegurar una huella que pueda ser
medida con exactitud. La técnica Vickers se considera ensayo designado por
las letras HV, esta se considera microdureza debido a la magnitud de sus
cargas y al tamafio del indentador. Debido al tamafio del indentador se puede
obtener la con facilidad la medida de la dureza de pequefias regiones en la

superficie de la muestra.

Cuando se realiza la indentacion se utilizan dos tipos de efectos en la muestra
el elastico y plastico como se puede observar en la Figura 14 tenemos una

superficie plana (a), al momento de incidir la carga sobre la superficie de la
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muestra la superficie tiene una deformacion plastica (b) y por dltimo al dejar

de aplicar la carga tiene una recuperacién elastica (c).

Superficie a carga cero [[ 4] S<_ . =i Después de aplicar
la carga

Maxima carga

Fig. 14 Penetracion del indentador en la muestra. A representa la muestra
antes de la indentacion, b al penetrar el indentador y ¢ después de la carga
aplicada.

h Profundidad
de la huella

Fig. 15 Imagen de la huella realizada por el Microindentador.

Una vez que se tiene la huella Figura 15 se muestra una representacion de
como se deforma el material después de realizar la deformacion, ya que se
tiene la medida de la diagonal, se procede a obtener la dureza del material

para esto se utiliza la siguiente formula:

P
HV = 2sen 68 — (6)
d2
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Donde
P: la carga aplicada.
d: la diagonal que se obtiene al ser medida en el microscopio.

Algunas de las influencias que pues tener la medida en las condiciones
experimentales son: el valor de la carga aplicada, el tiempo de aplicacion y la

temperatura de la medida

Los principales errores que podemos encontrar al momento de realizar la

prueba son:

e EIl angulo formado por las caras de la piramide
e Elvalor de la carga

e Exactitud de la diagonal

e Las vibraciones

e Tiempo de aplicacion de la carga

e Velocidad de caida de penetracion

Se tiene que cuidar estos factores que pueden hacer que la prueba tengo un

error experimental.

Hay diferentes tipos de huella las cuales se pueden representar en la figura

16, observamos el comportamiento elastico, plastico y elastoplastico.
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Fig. 16 Distintos comportamientos del material analizado.
Preparacion de la muestra para microindentacion

De acuerdo con la norma ASTM E384 el espesor minino que debe tener el
material a analizar es de 6 mm con un acabado espejo, la superficie a la cual
se le realizara la indentacion debe de estar paralela a la superficie que este en

contacto con la base del instrumento.

3.1.8 MAQUINA DE PRUEBAS DE TENSION-COMPRESION (INSTRON)

Para determinar algunas de las caracteristicas de los materiales, se usa una
maquina de pruebas de tension-compresion, es un instrumento que nos
permite conocer las propiedades mecanicas de un material. Los ensayos
mecanicos evallan el comportamiento de los materiales cuando estan

sometidos a fuerzas externas.

Se utilizé una maquina de pruebas de tension de la marca INSTRON 4206 con
una celda de carga de la serie 2512 con un extensémetro de la serie 2630

Figura 17 las especificaciones vienen en la siguiente tabla 1. La norma ASTM
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E9-89a “Standard Test Methods of Compression Testing of Metallic Materials
at Room Temperature” nos dices que el didmetro minimo de la muestra es de
13mm con una longitud de 25mm con una relacién L/D=3 pero para materiales
especiales un L/D de 1.5 a 2 se adapta mejor para determinar la resistencia a

la compresion de materiales especiales.

Tabla 1 Especificaciones de Instron 4206.

Capacidad 150kN (33,7501Ibs)

Rango de carga 0.1 N a 150kN

(usando una celda intercambiable
de la serie 2512)

Rango de velocidad 0.05 a 500mm/min
indice de fuerza (tensién y Velocidad alta 25 kN a 500mm/min.
compresion) (20 in./min.)
Velocidad baja 150 kN a 50mm/min.
(2 in./min.)
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Fig. 17 Maquina universal de pruebas de tension-compresion con el
aditamento para realizar una prueba de compresion.

El ensayo de compresidon es una prueba en donde una fuerza es capaz de
comprimir o aplastar una probeta hasta que ocurra la ruptura de esta. Esta
prueba se considera destructiva porque el material debe pasar por la
deformacion hasta llegar a la ruptura para obtener sus propiedades mecanicas

como: el esfuerzo de fluencia y el esfuerzo ultimo.

Una medida importante que se obtiene con la maquina universal de ensayos
cuando se realizan pruebas de compresion o tension es el diagrama de
esfuerzo-deformacién Figura 18 Este diagrama se puede obtener por dos
métodos diferentes. Cuando la maquina registra la fuerza aplicada, se calcula
el esfuerzo utilizando al area transversal de la probeta y luego se calcula la
deformacion utilizando el médulo elastico del material y la ley de Hooke. Si la
maquina registra la deformacion, utilizando un extensémetro adherido a la

&
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muestra, se calcula el esfuerzo utilizando el médulo de elasticidad del material
y laley de Hooke. De estos métodos descritos, el segundo es el mas utilizado,
debido a que el primero acarrea un error al resultado a causa de las

deformaciones que sufre la maquina.

400
.= Esfuerzo
Esfuerzg Maxi
Limite Elastico
T~

©

S

~ Limite de

o 200+ ; : s

E proporcionalidad Bstiarzaids

e fractura

7]

L

0 - T T T
0 8 16

Deformacion (%)

Fig. 18 Grafica Esfuerzo-Deformacion.

3.2 MATERIALES

Materia prima para la sintesis de (Ni,Cu)3Al

Niquel en forma semiredonda con un tamafio promedio de particula de 20um
Figura 19 a

Cubre en forma dendritica con un tamafio promedio de particula de 3 ym
Figural19b

Aluminio en escama con un tamafio promedio de particula de 18um y un
espesor de 1um Figura 20
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Fig. 19 a) Particulas de Niquel con forma redondeada. b) Particulas de cobre
en forma dendritica.

Aluminio reforzado con intermetalico

La materia prima utilizada fue aluminio puro en escama con un tamafo
promedio de particula de 18um y un espesor de 1 ym Figura 20, el primer
material de refuerzo es Intermetalico (Ni,Cu)3Al sintetizado por fundicion con
un tamafio de particula de 17.4 uym Figura 21 b, el segundo material de
refuerzo es intermetalico (Ni,Cu)sAl sintetizado por fundicion con un tamafo
de particula de 12.5 ym Figura 21 a la concentracién de particulas fue de 3,
5, 8 y 10%wt.

La morfologia de las particulas de se puede observar en la Figura 20 donde
vemos las particulas de aluminio en hojuela, en la cual podemos apreciar un
aglomerado esto podria ser debido a la morfologia de las particulas, es por
eso por lo que es importante tamizar los polvos antes de compactar o realizar
aleado mecanico, por otra parte, los intermetalico no presenta aglomeraciones

por que las particulas no son en forma de hojuela.
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SU5000 5.0kV'5.8mm x500 SE(L) 05/16/2017 " '

Fig. 20 Aluminio puro en hojuela.
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O

Fig. 21 a) Intermetalico (Ni,Cu)sAl sintetizado por fundicion b) Intermetéalico
sintetizado por metalurgia de polvos.

Un andlisis esencial en el material base es el andlisis de rayos x el cual nos
sirve para identificar las faces cristalinas las cuales cambian después de la
molienda por eso es importante identificar los picos caracteristicos de los
materiales iniciales. En la figura 22 podemos observar los patrones de
difraccion de rayos x del aluminio, niquel y cobre donde sus picos mas intensos
los tenemos en 38.433 para el aluminio, 44.52 para el niquel y 43.3 para el
cobre tabla 2, 3, 4.
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Fig. 22 Difraccion de rayos x de la materia prima.

Niquel 26 (°)| Indicesde Miller Intensidad|d-Interplanar
39.061] 1 0 0 36 0.2304
41.776] O 0 2 37 0.2160
44,528 1 0 ] 99 0.2033
58.522| 1 0 2 22 0.1576
70.775| 1 1 0 2] 0.1330
78.215| 1 0 3 21 0.1221

Tabla 2 Picos caracteristicos del Niquel.
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Alur2n6|n(|§ ndices de Miller Intensidad|d-Interplanar
38.465| 1 ] | 100 0.2338

44713 2 0 0 51 0.2025
65.090 2 2 0 31 0.1432

78.224| 3 ] ] 32 0.1221

Tabla 3 Picos caracteristicos del Aluminio.

Cobre 26 (°)| ndices de Miller Intensidad|d-Interplanar
43.307] 1 1 | 99 0.2087

50.439] 2 0 0 45 0.1808

74.116| 2 2 0 21 0.1278

Tabla 4 Picos caracteristicos del Cobre.

3.3 HERRAMIENTAS COMPUTACIONALES

3.3.1 ORIGIN

Origin, y su version de lujo OriginPro es unos potente y extremadamente
versatiles paquetes de analisis de datos y graficos, disefiados para usuarios
en todos los campos de las ciencias experimentales y teéricas. A la vanguardia
de las ventajas de OriginPro esta su facilidad de uso y una curva de
aprendizaje minima, lo que facilita comenzar rapidamente a producir graficos
de calidad de publicacion. La interfaz de usuario basada en hojas de calculo
es intuitiva y facil de navegar, e incluye muchos botones "con un solo clic" para
crear o manipular conjuntos de datos y graficos. La productividad optimizada
es un aspecto integral de OriginPro con plantillas de analisis, informes
personalizados definidos por el usuario y temas estilisticos, de modo que la
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reproduccion de resultados con diferentes conjuntos de datos es facil. La
profundidad de las capacidades de OriginPro es poderosamente extensible,
tanto con un lenguaje de scripting como con un lenguaje de programacion
similar a C, lo que le permite realizar casi cualquier tipo de andlisis que ain no
se haya proporcionado. OriginPro ofrece opciones muy potentes para importar
formatos de datos populares como Microsoft Excel, NI DIAdem DAT / TDM /
TDMS, pCLAMP y Matlab (solo para nombrar unos pocos), y exportar gréaficos,
imagenes, datos e informes en una variedad de formatos de archivo. OriginPro
también tiene una lista completa de caracteristicas técnicas avanzadas que
incluyen el ajuste de curvas lineales y no lineales para funciones definidas por
el usuario, analisis de linea de base y pico, analisis estadistico, procesamiento
de sefal, procesamiento de imagenes y analisis de datos en modo batch.
Finalmente, OriginPro ofrece una extensa biblioteca de visualizaciones
graficas (mas de 70 tipos de graficos incorporados) que pueden operar con
facilidad en conjuntos de datos muy grandes [20]. La version utilizada en el
presente trabajo fue originPro 8 Figura 23. En este programa podemos
graficar los resultados de los diferentes experimentos para su posterior analisis

y publicacién.
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Fig. 23 Ventana principal de OriginPro 8.

3.3.2 IMAGEJ

ImageJ es un paquete de software versatil y de codigo abierto disefiado para
el procesamiento y analisis de imagenes cientificas Figura 24. Esta escrito en
el lenguaje de programacion Java, lo que permite una experiencia uniforme
multiplataforma. Esta basado en el paquete de software NIH Image en la
plataforma Macintosh, desarrollado en 1987 por Wayne Rasband. Rasband,
guien todavia es un colaborador activo de ImageJ, publico la primera
distribucion de ImageJ en 1997. Se desarroll6 como un proyecto para
proporcionar una solucién a un problema. En 2012, ImageJ celebré su
vigésimo quinto cumpleafios con una publicacién en la revista Nature Methods.
[21]
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Fig. 24 Ventana principal de ImageJ.

3.3.3 COREL DRAW

Corel es una de las principales compariias de software del mundo, que cuenta
con algunos de los productos graficos, de productividad y de medios digitales
mas conocidos de la industria. Le programa de Corel Draw es parte del
paquete de Corel graphics suite, este software se utiliza en ambitos de artes
graficas y comunicacién con el proposito de producir, editar y transformar
imagenes a nivel digital. Se trata de una aplicaciéon de dibujo vectorial con
herramientas de diagramacion, efectos y funciones sobre imagenes paginas,
alternativas de retoque y ediciones multiples. CoreDRAW fue lanzado
oficialmente en el aflo de 1989, disefiado por los ingenieros informaticos
Michel Bouillon y Pat Beirne de Corel Corporation. [22] La version mas reciente
es la de este afio Corel Draw x8 Figura 25 que seria la version 20 desde su

creacion.

El programa de Corel Draw se utilizO para recortar, mejorar y acotar las

imagenes obtenidas de las diferentes técnicas de caracterizacion.
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Fig. 25 Corel Draw x8.

3.3.4 SOLID WORKS

En 1995 se lanzo la primera version del software SOLIDWORKS®. En el plazo
de dos meses, dicha version era alabada por su facilidad de uso, ya que
permitia a mas ingenieros que nunca aprovechar las ventajas del CAD 3D para
darles vida a sus disefios. En 1997, el gigante mundial de la tecnologia de ciclo
de vida Dassault Systemes S.A. adquiri6 SOLIDWORKS por 310 millones de

dolares estadounidenses.

Hoy en dia, DS SOLIDWORKS ofrece un conjunto completo de herramientas
para crear, simular, publicar y gestionar datos, que optimiza la innovacion y la
productividad de los recursos de ingenieria. Todas estas soluciones trabajan
conjuntamente para permitir a las empresas disefar productos de forma mas
rapida, eficiente y mejor.
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SolidWorks es un programa CAD 3D paramétrico que ofrece un conjunto de
herramientas de disefio de ingenieria, documentacién, simulacion y disefio
sostenible en un Unico paquete. [23] El programa incluye un médulo inteligente
de deteccion de errores de disefio y modulos para disefio sustentable. Como
herramienta de disefio 3D es facil de usar.

Con SolidWorks puedes disefar piezas mecanicas en 3D figura 26, evaluar
ensambles de varias piezas y producir dibujos de fabricacién para el taller,
ademas se puede manejar los datos de disefio en su sistema de

administracion PDM y llevar un control de las versiones de dibujos.

p’S SOLIDWORKS * D 'IE‘ % =) 'IE' . E {é} x Rack & Pinion Mate.SLDASM * ® Search SOLIDWORKS Help Q ~ 2~ _ [ X
. =N = : ;
W m =2 @8 0 ¢+ @ & & N » G %
Design |nterference Clearance  Hole Measure  Mass Section Sensor Performance Curvature Symmetry Compare Check Active
Study  Detection Verification Alignment Properties Properties Evaluation Check Documents Document
Assemblyr Layout Sketch‘ Evaluate = SOLIDWORKS Add-Ins | 00 _ &5 X
; 47 s
APk v ee =
=
[
! ;Y
Basic Motion vglb’ ' m V_"%% @%@o @ ¥
W @% ?} sec 12 sec |4 sec ’s:« |nm ‘w;« ‘12:« ‘Ilm ‘ 'ls-« 118 sec ‘lﬂm
i N N I R A N A A A A S A N A R WA U R v AR
A » %Housi\
» D Mates
. PR
< >
7M9deﬂl_ Motion Study 1
OLIDWORKS Premium Under Defined Editing Assembly PS -

Fig. 26 Disefio en 3D y simulacion de una pieza en SolidWorks.
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Al disefar puedes simular virtualmente las condiciones y analisis del disefio
en situaciones reales y optimizar su desempefio. El programa esta basado en
un motor de modelado de sdlidos y también contiene comandos de creacion,
edicion de superficies complejas, ademas es asociativo entre los modelos 3D

y sus dibujos isométricos.

La paqueteria de SolidWorks se utilizé para disefar los dados y punzones y
asi mismo analizar la carga que ejerce la prensa en los dados (1000MPa) para
gue el material utilizado no pase el esfuerzo de cedencia del cual esta

disefiado el dado.

3.3.5 X’PERT HIGHSCORE PLUS

El software permite ejecutar analisis cuantitativos basados en el método de
refinamiento de Rietveld tanto de forma automatica como de forma semi-
automatica o manual. Puede identificar la muestra mediante la comparacion
con los patrones de referencia. Con HighScore plus Figura 27 se puede
acceder a diversas bases de datos de referencia gratuitas. Puede usar la base
de datos ICDD , PAN-ICSD o las bases de datos gratuitas disponibles en
Internet (por ejemplo, Crystallography Open Database). Esta seleccién de
bases de datos gratuitas le permite acceder a entre 100.000 y 500.000
patrones de referencia de distintos niveles de calidad. Para cuantificar las
muestras con tan solo abrir el patron de difraccion de rayos X, el formato que

utiliza este programa es. RAW el cual es proporcionado por el Difractometro.
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Fig. 27 Ventana principal de X'Pert HighScore Plus.

3.4 METODOLOGIA EXPERIMENTAL

La metodologia experimental es la base de investigacion porque en esta etapa
se pueden controlar las variables para delimitar las relaciones entre ellas las
cuales provocan un fenbmeno para su observacion y estudio. Esta basado en
metodologia cientifica donde se recopilan datos para comparar las distintas

mediciones del comportamiento de las muestras.

3.4.1 SINTESIS DEL INTERMETALICO (NI,CU);sAL POR METALURGIA DE
POLVOS

Debido a que el intermetalico sintetizado por fundicion contiene dos fases, que
eran de cobre y nique se procedio a realizar la sintesis de un intermetélico por

metalurgia de polvos con la mismas condiciones del que ya se habia
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dispersado, esta idea surgié también porque ya se ha obtenido intermetalicos
como son NisAl [24] y TisAl-Nb—-Mo [25]

Cuando se realiza la sintesis de un intermetalico por metalurgia de polvos
influyen mucho las condiciones como son velocidad y relacion de balines en
las que se realiza la molienda en nuestro caso se realizo la sintesis con una
relacién constante de balines de 10 a 1 para determinar la velocidad adecuada
a la cual se tiene que sintetizar el intermetdlico se procedié a realizar una
variacién de la velocidad de 400, 450 y 500. Sacando muestra cada 8, 16 0 20
horas segun la velocidad. EI procedimiento para realizar la sintesis de

intermetalico por metalurgia de polvos se pude dividir en 4 pasos.

e Limpiezade viales y balines
Para evitar algun contaminate de las moliendas anteriores es
necesario limpiar los viales Figura 28. La limpieza de los viales se
realiza agregando alcohol junto con los balines y posteriormente
colocarlos en el molino para que mediante la agitacion de los balines

se desprenda de las paredes cualquier contaminante durante 15 min

después se sacan y se limpian con alcohol y una franela.

Fig. 28 Balines antes y después de su limpieza.
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Pesado de polvos

Debido a la poca cantidad que se tiene que colocar en lo viales se
utiliza una bascula electronica Ohaus scout pro con un rango de
precision de +0.01g Figura 29 cuidando que la bascula este limpia y
en cero (tarada). Los porcentajes que se utilizaron se observan en la
tabla 2.

Fig. 29 Balanza Ohaus scout pro.

&

Instituto de |
Investigacion en
Ciencias
Basicas y
Aplicadas




e &® _CENTRO DE INVESTIGACION EN INGENIERIA %CIICAp
ESTADO DE MORELOS g: GE’P Igl A S A PI IG A D A S

Elemento Corncerntracion PESO (J
(At%)

Aluminio 25 0.52¢g

Cobre 25 1.229

Niquel 50 2.269

Tabla 5 Concentracion de los elementos para la sintesis del intermetalico.

e Sellado en atmosfera controlada
En el presente trabajo se utilizd nitrgeno como atmdsfera de control.
Cuando ya se tienen limpios lo viales se colocan los polvos dentro de lo
mismo para posteriormente colocarlos en la cdmara de vacio figura 30
a la cual se le extrae el oxigeno y se agrega en nitrégeno una vez que
la atmosfera es de nitrdgeno se procede a cerrar lo viales con lo que se

tiene asegurada un aleado mecanico entre los elementos.
i i s

Fig. 30 Camara de vacio.

e Molienda
La molienda del polvo se llevo a cabo en un molino planetario de baja
energia marca FRITSCH modelo Pulverisette figura 31 para realizar la
molienda se colocan los viales en el molino para sujetarlos de manera
gue no se abran y no se aprieten al momento de la molienda se procede
a apretar la mordaza una vez que ya esta apretada se gira la tapa del
)
S
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vial de modo que no quede muy presionado después se suelta un poco
la presion que ejerce la prensa y se coloca el seguro para que el sello
ejerza presion sobre la tapa del vial con este proceso el vial no se
aprieta y se puede sacar el polvo facilmente. El tiempo de molienda fue
de 32 horas en 400 rpm, para poder observar el comportamiento de los
polvos durante la molienda se obtuvo muestra cada en 4, 16, 20, 28, 30

y 32 para 450rpm fue de 30 horas y para 500rpm fue de 12 horas. [26]

Fig. 31 Colocacion de viales en el molino.

e Extraccidon de polvos
Una vez que comienza el aleado mecanico el material se vuele
altamente reactivo por lo que es necesario realizar el mismo
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procedimiento que se realiza para sellar los polvos del intermetalico,
para evitar una reaccion exotérmica del material, aunque como bien se
sabe en la literatura, aungue se tengan presiones de 10*° el material
tiende a oxidarse. se han presentado situaciones donde no se ha podido
evitar la oxidacion de la mezcla con la sustitucién del oxigeno por

nitrégeno.

Fig. 32 Oxidacion de polvo después de la molienda.
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3.4.2 DISPERSION DE PARTICULAS INTERMETALICAS (NI,CU);AL Y
SINTERIZADO DEL COMPUESTO

El proceso de sinterizado tiene varias etapas las cueles se muestran en la

figura 33

A ) :

Polvo de Al \
e P e N se— ' = |° °l—=> mm
. 1 N\ | o= b
Polvo NiAlCu l |
~ Mezclado Prensado en Frio Sinterizacién Producto

Fig. 33 Proceso de sinterizado.

Las particulas intermetalicas son dificiles de dispersar en una matriz de
aluminio debido a la capa pasiva del aluminio [27] que protege al aluminio del
oxigeno una vez formada esta misma capa impide que otro material penetre
al fondo del aluminio por lo que en estado fundido las particulas no tienen como
alearse. Por este motivo se utilizo la metalurgia de polvos en el cual el aluminio

y las particulas intermetélicas se dispersan homogéneamente. [28]

Las constantes y variables que se manejaron en el presente proyecto son tipos

de particula, velocidad tiempo y concentracion
Constantes

Tiempo: 4hrs

Velocidad: 360rpm
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Tabla 6 Concentracion de intermetalico en la matriz de Aluminio.

Variables AI-NiAICu por fundicion AIl-NiAICu por
metalurgia de polvos

3 3
Concentracion % p/p 5 5

8 8

10 10
Para realizar el mezclado del aluminio en polvo y el intermetélico se utilizé un

molino planetario de baja energia marca FRITSCH modelo Pulverisette 7
figura 34, para realizar el mezclado los polvos se colocaron en viales de acero
inoxidable, la relacion de los balines fue de 10 a 1 se realizé el mismo
procedimiento que se utilizé para la sintesis del intermetalico para colocar los

polvos en los viales.

Fig. 34 Molino de baja energia FRITSCH modelo Pulverisette 7.
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Una vez que se obtienen los polvos tienen los polvos se procede a tamizarlos
para eliminar aglomerados figura 35 En la figura se observan los aglomerados
gue se producen debido a que aluminio es muy ductil y en lugar de fracturarse

se aglomera.

Fig. 35 Aglomerados después de tamizar los polvos.

3.4.3 DISENO DE DADOS Y PUNZONES

Para el disefio de los dados se utilizé el programa Solid Works el cual nos
permite dibujar en 3D las piezas de compactacion y analisis de esfuerzo
estéticos, se disefiaron dos tipos de dados el primero se utilizé para las
pruebas de rayos x y microdureza. El segundo para las pruebas de

compresion.
Dados punzones y contra punzones

El dado, punzén y el contra punzén tiene que resistir la fuerza de compactaciéon
gue va a ejercer la prensa el cual es 600 MPa por lo que el material con que

se fabricé el dado es acero 4041 el cual tiene un esfuerzo de cedencia de
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1034MPa para el primer punzo y contra punzon se utilizé un tornillo de alta
resistencia el cual tiene un esfuerzo de cedencia de 900 MPa y un esfuerzo
ultimo de 1000 MPa.

Las dimensiones las dimensiones de la probeta para rayos x y microdureza
son de 12.57 mm de diametro por 1.5mm de espesor el cual no debe ser
menos del doble de la longitud de la indentacion. Para las pruebas de
compresion las dimensiones son: diametro 6.27mmy 13 mm de altura figura
36.
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a0

Fig. 36 Corte transversal y medidas (mm) del disefio de dados para
compactacion.
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3.4.4 COMPACTACION EN FRIO

La compactacion es uno de los paso esenciales en metalurgia de polvos donde
se utiliza una prensa hidraulica uniaxial figura 37 la cual puede alcanzar
presiones de 1000MPa, cuando se realiza una compactacion es necesario
tener un enlace entre particulas el cual se produce principalmente en areas
donde las peliculas de 6xido se han fracturado durante la compactacion, por
lo que es necesario utilizar presiones superiores a las fracturas en este
proceso, por lo tanto, las presiones utilizadas para los polvos de aluminio
deben ser superiores a 206 MPa [16] [29]. El resultado de esta compactacién

es una pieza en verde o compactado crudo.

Fig. 37 a) Prensa hidraulica b) dado y punzon.
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3.4.5 SINTERIZADO EN ATMOSFERA CONTROLADA

La sinterizacioén se realizé en atmdésfera controlada con gas nitrégeno para
evitar la oxidacion del aluminio, la reduccion de Al203 facilita los procesos de
difusion durante la sinterizacién, ya que permite que se produzcan procesos
de difusion al disminuir la capa de 6xido de AI203 en la superficie de las

particulas este fendbmeno se expresa en la siguiente ecuacion.

2A1,0, + 2N, — 4AIN + 30, (7)

Para tener una atmosfera controlada construy6 un horno con un flujo de gas
constante de nitrégeno figura 38. El tiempo de sinterizacion empleado fue de
2 horas a una temperatura de 500 ° C que es el 75% de la temperatura de
fusion [30], con un aumento de la temperatura de 10 ° C por minuto con escalas
en 150 y 250°C Figura39, este pequefio paso de incremento de temperatura
es para evitar que el material sufriera un choque térmico lo que ocasiona la
dilatacion de las particulas antes de que comenzara el proceso de

sinterizacion.
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Fig. 38 Horno con atmosfera controlada.
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Fig. 39 Grafica de aumento en la temperatura de sinterizado.
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CAPITULO 4
4 RESULTADOS Y DISCUSION

4.1 SINTESIS DEL INTERMETALICO (NI,CU)s AL POR METALURGIA DE
POLVOS

Como parte del objetivo de este trabajo, en el presente apartado se procede a
estudiar y discutir el comportamiento del intermetalico NizAl posterior a la
adiccion de cobre mediante la técnica de Aleado Mecanico.

4.1.1 DIFRACCION DE RAYOS X

Las muestras finales del intermetalico Ni-Al-Cu obtenidas mediante la técnica
de aleado mecanico a partir de una mezcla de polvos con concentraciones de
50%Ni, 25%Al y 25%Cu (peso%) deberdn de corresponder
estequiométricamente con esta composicion después de que los polvos hayan
sido homogenizados tras concluir el proceso de molienda. Debido a lo anterior
la composicion de fases de los polvos finales corresponderan con aquella
mostrada en el diagrama de fases ternario del Ni-Al-Cu (Figura 40) en la cual
se observa la presencia de la fase intermetalica NizAl con la adicion de cobre
como atomos sustitucionales de niquel. De manera semejante el patron de
Difraccion de Rayos-X con los picos principales del intermetalico Ni3Al se
muestran en la figura 41 en donde el pico principal se encuentra en el angulo
de difraccion de 43.855° seguido en intensidad por aquellos encontrados en
52.09° y 75.1° respectivamente [31]
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Fig. 40 Diagrama de fase de los materiales Ni-Al-Cu. [32]
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Fig. 41 Difraccion de rayos x del intermetalico NisAl. [33]
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El presente estudio fue disefiado para determinar el efecto de la velocidad de
molienda en los polvos iniciales por lo cual, se presentan a continuacion los
resultados del andlisis de Rayos-X de las muestras obtenidas a distintas
revoluciones en donde se puede observar diferentes fendmenos durante el
proceso de Aleado Mecanico. Los patrones de Difraccion de Rayos-X de las
muestras obtenidas a 400rpm se observan en la Figura 42, en el cual
podemos ver la disminucién de los picos principales de niquel y de cobre en
32 horas, esto se debié al cambio de fase que se esta produciendo por el
proceso de Aleado Mecanico, sin embargo no llegan a desaparecer los picos
completamente, lo cual nos indica que el sistema necesita mas energia
(mayores revoluciones) para que se logre realizar el cambio de fase. Cabe
destacar que se puede observar el ensanchamiento de los picos de difraccion
como producto del refinamiento de los polvos conforme transcurso el proceso

de molienda, asi como también por el refinamiento del tamafio de cristalita.
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Fig. 42 X-Ray Ni-Al-Cu 400rpm.

Por su parte, en la Figura 43 se muestran los patrones de Difraccion de Rayos-
X correspondientes a las muestras obtenidas a 450 rpm. En este caso se
puede observar que al incrementar la energia del sistema durante el proceso
del Aleado Mecanico (mayor nimero de choque entre balines por minuto) se
logra producir un cambio de fase en el material después de 24 horas,
apreciandose la formacién de nuevos picos donde el Niquel esta difundiendo
en la estructura del Al asi mismo los atomos de Cu estan sustituyendo los
atomos de Ni correspondientes con los del intermetélico (Ni,Cu)sAl. Aunado a
lo anterior, es apreciable un mayor refinamiento de los polvos que el de las
muestras a 400rpm, ya que se presenta un mayor ensanchamiento de los
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picos en los patrones de Difraccion de Rayos-X obtenidos por la deformacién

de los materiales en el aleado mecanico. [34] [35]
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Fig. 43 X-Ray Ni-Al-Cu 450rpm.

Por ultimo, se presentan los patrones de difraccion de rayos x de las muestras
a 500 rpm en la Figura 44, en el cual se observa que el tiempo necesario para
la formacion del intermetalico Ni3Al disminuyo debido al incremento de energia
en el sistema por el incremento de revoluciones. A esta velocidad solo se
necesitan 8 horas para que desaparezcan los picos de los polvos iniciales y se
presente el cambio de fase. De igual manera se observa que para estas
muestras, se puede observar una reduccion del ancho de los picos principales
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por lo tanto el tamafio de cristalita se redujo ain mas que en las muestras a
400 y 450 rpm, por lo que se puede concluir que la energia suministrada no es
tan alta como para provocar una recristalizacion considerable de los polvos,
de tal manera que la amortizacion de la muestra predomina durante el proceso

de molienda.
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W (Ni,Cu)3Al
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Fig. 44 X-Ray Ni-Al-Cu 500rpm

De acuerdo con la literatura el pico principal del Ni3Al es de 43.855 [30], los
resultados que obtuvimos fueron de 43.58 lo cual probablemente se deba a la
deformacion de la red cristalina y por tanto la disminucién del parametro de
red. [36]
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4.1.2 TRATAMIENTO TERMICO

Una de las caracteristicas importante del cambio de fase en los compuestos
hechos por metalurgia de polvos es que se encuentra amorfo como resultado
de las deformaciones inherentes al proceso de molienda. [37] Debido a esto
se procediod a realizar un tratamiento térmico a 500°C durante 4 horas para
poder determinar inequivocamente la formacién del intermetélico sin que el
fendmeno de amortizacion interfiera. En la figura 45 podemos observar que
en el patron de difraccion de rayos X aparecen picos nuevos después del
tratamiento, asi como también el angostamiento de los picos observados. Lo
anterior se debe a la recristalizacion del material como se observa en la Figura
46.

—— intermetalico [ 4h 500°C]
a) or MP 4 b)

Intensidad
Intensidad

WW \M\'“N\\ | WW \MJM
20 40 2'9 0 80 z:' '29' 80

Fig. 45 a) Intermetalico des pues de la molienda b) Intermetalico con
tratamiento térmico.
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Sdlido cristalino Solido amorfo

Fig. 46 Estructura cristalina y estructura amorfa.

4.1.3 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO

La caracterizacién por microscopia electronica de barrido es importante para
tener una mayor comprension del efecto de la molienda mecanica y el aleado
mecanico en los polvos, asi como para determinar los fendmenos
predominantes durante el proceso para la sintesis exitosa del material. Como
ya se habia descrito con anterioridad al realizar la molienda a 400 revoluciones
el intermetalico no se logra formar, de tal manera que en la Figura 47 podemos
observar que el polvo solo se refina después de 30 horas, pero no se observa
un cambio en contraste de las particulas, lo que nos indica que todavia no hay
un cambio de los polvos iniciales a la fase intermetalica. Lo anterior se ve
corroborado al realizar un mapeo en donde podemos observar (Figura 48) que
debido al tamafio de la particulas y ductilidad del aluminio este el que mas
tarda en refinarse y a su vez, se encuentran los polvos correspondientes al
niguel y cobre incrustados en la particula de Al, lo cual nos indica que en este
caso el fendmeno predominante durante el proceso de molienda es el de
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soldadura en frio, y en donde la energia del sistema no es suficiente para que

exista una adecuada difusion atémica.

Fig. 47 SEM 400 rpm a) 8hrs b) 16hrs c) 20hrs d) 32hrs de molienda.
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r 50um 1 Electron Image 1 Nickel Ka1

Aluminum Ka1 Copper Kal

Fig. 48 SEM-EDS NiIAICu 400rpm 20hrs.

Mientras tanto, al analizar las imagenes de SEM Figura 49 a), b), ¢) y d) que
corresponden a las muestras obtenidas a 450rpm podemos observar en
concordancia con los resultados de rayos x la formacién de particulas
intermetalicas con forma irregular después de 24 horas, las cuales cuentan
con un tamafio promedio de 10um, Es necesario destacar que en las imagenes
se puede observar una mayor homogenizacién que en la muestra a 400 rpm
debido a que en este caso al aumentar la energia del sistema existe un mayor
equilibrio de los procesos de soldadura en frio y fractura, asi como también
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difusion atomica que dio como lugar a la formacion de la fase intermetalica
(Ni,Cu)sAl. De manera congruente con lo expresado en el parrafo anterior, se
observa en el mapeo quimico de las muestras (Figura 50) que existe una
distribucién homogénea de los elementos en las particulas, lo cual nos indica

gue hubo una correcta homogenizacion en el proceso de molienda.

Fig. 49 SEM 450 rpm a) 8hrs b) 16hrs c) 24hrs d) 30hrs.
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I 100um Electron Image Aluminum Ka1
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Fig. 50 SEM-EDS NiAICu 450rpm.

Uno de los hallazgos mas interesante del presente trabajo consiste en la
reduccion considerada del tiempo de sintesis para las muestras a 500 rpm
Figura 51b, en las cuales se presenta la formacidn de la fase intermetélica
Ni3Al a partir de las 8 horas de molienda. En estas muestras se puede
observar que la morfologia de las particulas es mas homogénea que las
muestras a 400 y 450 rpm. También después de 4 horas de molienda Figura
51a es muy parecida a la figura 49d. como se muestra en el mapeo de la
Figura 52 el material es mas homogéneo en la distribucion de atomos en todas
las particulas.
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Fig. 51 MEB intermetalico sintetizado a 500 rpm a) 4 hrs b) 8 hrs.c) 12 hrs.
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Copper Kat Auminum Kal

Fig. 52 Mapeo de intermetalico después de 8 hrs de molienda.

4.2 ANALISIS DE INTERMETALICO SINTETIZADO POR FUNDICION

Para el presente estudio se proporciond un intermetéalico fabricado mediante
fundicion, con una composicion de 50% niquel, 25% cobre y 25% aluminio, el
cual fue obtenido en un horno de induccion y posteriormente se molié hasta
obtener un tamafio de particula promedio de 17.4 micras y con una dureza
aproximada de 350 HV [38]. Al analizar el intermetalico por difraccion de rayos
x Figura 53 Podemos observar que tiene un parametro de red de 2.059 A, el
cual corresponde aproximadamente con el reportado en la literatura (2.065 A)
[39]. También al hacer una amplificacion en el pico principal podemos observar

la presencia de fases secundarias que corresponden al cobre y niquel.
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Fig. 53 Difraccion de Rayos X de Intermetalico NiAICu sintetizado por
fundicion.

El andlisis puntual de particulas mediante MEB nos muestra mediante los
electrones retrodispersados una imagen en onde se puede observar la
presencia de zonas con mayor concentracion de niquel al interior de la
particula y una concentracion mayor de cobre al exterior Figura 54, por lo que
las particulas provenientes del proceso de fundicidn cuentan con una menor

homogenizacion que aquellas obtenidas mediante aleado mecanico.
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Electron Image 24

10um

Fig. 54 Aluminio con particulas intermetalicas hechas por fundicion.
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Fig. 55 Analisis puntual del interior de la particula.
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. Spectrum 52
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Fig. 56 Andlisis puntual del exterior de la particula.

En el mapeo Figura 57 se puede observar una concentracion de mayor de
niquel en el interior de la particula lo cual modifica las propiedades de las
particulas y del compuesto una vez dispersas en la matriz.
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Fig. 57 Mapeo de particulas dispersas en Aluminio.

4.3 RESULTADOS DE DISPERSION

Los resultados obtenidos de la dispersion de las particulas intermetalicas en
la matriz de aluminio en ambos casos (particulas intermetalicas obtenidas por
aleado mecanico tanto como por fundicion) demostraron que se logré obtener
una adecuada dispersion mediante la técnica de aleado mecanico. Se puede
observar que las particulas intermetélicas se encuentran embebidas de
manera uniforme en la matriz (Figura 58). La metalografia realizada mediante
un microscopio éptico metalogréfico reveld que las particulas intermetélicas se
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encuentran dispersas en la matriz de aluminio por lo que podemos decir que
la técnica de metalurgia de polvos es capaz de dispersar particulas
intermetalicas de manera uniforme y sin la presencia notable de aglomerados.
Posteriormente para comprobar que las particulas observadas en la
metalografia son efectivamente particulas intermetélicas, se procedi6 a
realizar un andlisis de difraccion de rayos x y un analisis elemental mediante

microscopia electronica de barrido.

Fig. 58 Imagen hecha por microscopio o6ptico de aluminio con 5% de
intermetalico.

4.3.1 ANALISIS DE RAYOS X EN DISPERSION

Para ambas muestras, los patrones de difraccion de rayos X de las muestras
correspondientes a los polvos iniciales de Al y las mezclas molidas durante 4
horas en la figura 59a y 60a se muestran la presencia de la matriz de aluminio
y también reflexiones de menor intensidad correspondientes a la fase
intermetalicas, se debe destacar que en los difractograma no se aprecia algin
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cambio notable en el &ngulo difractado, lo que indica que no hay variacién en
el tamafio de la red cristalina de la estructura del aluminio. [11] La fase
intermetalica consiste en una solucion sdélida de Ni3Al con atomos
sustitucionales de cobre, con un pico caracteristico en el angulo de difraccion
43.93° (figura 59b y 60 b y un pardmetro de red de 3.54 angstroms que es
ligeramente mas pequefio que el valor reportado. [12] [22] Se incluyé una
region aumentada del patrén de difraccion con 26 que varia de 42 ° a 48 ° con
el fin de observar el aumento en la intensidad del pico mas intenso
correspondiente a la fase intermetalica a medida que aumenta el contenido
intermetalico. [40] Empleando la ecuacion de Scherrer y la ley de Bragg ec.
4.3 la Tabla 7 presenta el tamafio del cristalito para las muestras de Al puro y
las reforzadas con particulas intermetalicas después de 4 horas de molienda.
El tamafio de cristalito mas pequefio obtenido fue el de la muestra Al-10wt%
(Ni, Cu) 3Al, seguido de la muestra Al-8wt%, la pequefia diferencia en el
tamano de cristalita entre estas muestras esta relacionada con la incapacidad
del proceso de aleado mecanico de refinar la microestructura mas alla de cierto
punto. La muestra de Al puro después de 4 h. de la molienda muestra el valor
mas alto del parametro red y consecuentemente mayores defectos
estructurales, lo cual probablemente se debid al predominio del fenbmeno de

la soldadura en frio en un sistema de aleado mecéanico ductil-ductil.
DP=KAN(BCOSO). ...t e (8)
Donde

Dp: tamafio de cristalita (nm).

K: constante Scherrer.

A: longitud de onda (A).

B: ancho medio del pico (°).
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Fig. 59 Aluminio mas (intermetalico sintetizado por fundicién) a) Rango de 20
a 80° b) rango de 39 a 49.

Al + intermetélico Tamario de cristalita (nm)
Fundicion
Al 77.8
Al-3 wt % (Ni,Cu)sAl 49.9
Al-5 wt % (Ni,Cu)sAl 42.0
Al-8 wt % (Ni,Cu)sAl 35.71
Al-10 wt % (Ni,Cu)zAl 35.04

Tabla 7 Tamafo de cristalita del Al mas intermetalico sintetizado por
fundicion.
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Fig. 60 Aluminio mas (intermetalico sintetizado por metalurgia de polvos).

m A ] m A
| a) " V¥ (Ni,Cu)3Al 4 b) 1 W (Ni,Cu)3Al
i
.
v v |V q A-10%Int
A-10%Int | W ~ - R roaaili
i e M Y sl B4 A8%INt
Al-8% Int B [mseam g
et W S A 4 B Al-5% Int
o | ’h I §
PR ‘uwvyw, o —— B iicces SR .
Al3% Int ‘T‘ | A0% Int /\
SN “Vdﬂw" J b 4 =
LA A
T T T T T T y T 1] T T T
20 30 40 50 60 70 80 40 44 48
20

Al + Intermetalico

Metalurgia de polvos

Tamario de cristalita (nm)

Al

Al-3 wt % (Ni,Cu)sAl
Al-5 wt % (Ni,Cu)sAl
Al-8 wt % (Ni,Cu)sAl

Al-10 wt % (Ni,Cu)sAl

77.8
68.91
67.04
53.35

54.4

Tabla 8 Tamario de cristalita del Al mas intermetalico sintetizado por
metalurgia de polvos.

4.3.2 ANALISIS DE POROSIDAD

Aluminio mas (intermetalico hecho por fundicion)

El analisis de porosidad muestra un aumento exponencial a medida que

aumenta la concentracion del intermetdlico en las muestras, esto esta
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relacionado con el hecho de que el material compuesto requiere una mayor
cantidad de energia de deformacion para llenar los agujeros generados por la
aglomeracién de las particulas intermetalicas, que tiene un esfuerzo de
cedencia mayor que aluminio. A partir de las condiciones empleadas, se
obtuvo una ecuacién que simula el comportamiento de la porosidad con
respecto a la concentracion Figura 61. Agregando una mayor cantidad de
particulas intermetalicas las cuales tienen propiedades mecénicas diferentes
a las de la matriz , se ve afectado el proceso de compactacién y
reordenamientos de los polvos por lo tanto, se requiere una cantidad mayor de
energia de deformacién para reducir la porosidad durante el sinterizado, por lo
gue en estas muestras aumenta la formacion de poros ademas de esto; el
aumento en la concentracion de particulas intermetalicas inhibe la difusion
atomica de las particulas de aluminio que los rodean, generando asi la
nucleacion de los poros en los sitios circundantes a las particulas

intermetalicas. [41] [42]
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Fig. 61 Porosidad de la matriz de Al con respecto a la concentracion de intermetalico
hecho por fundicién.

Aluminio mas (intermetalico sintetizado por metalurgia de polvos)

Para el intermetalico hecho por metalurgia de polvos es casi el mismo
comportamiento un aumento exponencial a medida que aumenta la
concentracion del intermetélico en las muestras, que al igual requiere una
mayor cantidad de energia de deformacion para eliminar los poros. se obtuvo
una ecuaciéon que simula el comportamiento de la porosidad con respecto a la
concentracion Figura 62. el aumento en la concentracion de particulas
intermetalicas inhibe la difusion atdmica de las particulas de aluminio que los
rodean, generando asi la nucleacion de los poros en los sitios circundantes a

las particulas intermetalicas. [37,38]

:nsiih.;!o de

nvestigacion en

Ciencias 92
Basicas y

Aplicadas

&




UNIVERSIDAD AUTONOMA DEL
ESTADO DE MORELOS

CENTRO DE INVESTIGACION EN INGENIERIA

Y CIENCIAS APLICADAS

‘ &BCHCAp

Porosidad area %

2.0
1 [Equation y=AT"exp(-x/tl) +y
1.8 1 0
1 |Adi.R-Squ 0.99797
1 6 - Value Standard Er ]
1 | y0 -0.350 0.1113
1.4 |8 Al 04058  0.09219
{ |B t1 6454 073314
1.2 1
1.0 / '
0.8 o
] o
0.6 - 4
4 //f/
0.4 - ‘////
e
0.2 g
.l’//aw“‘“
0'0 T T T T T
0 2 4 6 8 10

Concentracion (%)

Fig. 62 Porosidad de la matriz de Al con respecto a la concentracion de
intermetalico hecho por metalurgia de polvos.

4.3.3 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO DEL ALUMINIO CON
PARTICULAS INTERMETALICAS

Aluminio mas intermetalico por fundicion

La microestructura del material compactado depende de la morfologia de las

particulas y del proceso de compactacién. La mezcla inicial de polvos consiste

en una matriz metélica con particulas de Al en hojuela Figura 63a, la cual

posteriormente es reforzada con polvos intermetalicos (Ni, Cu)sAl que

muestran una morfologia irregular figura 63b.
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Fig. 63 a) MEB aluminio en polvo b) MEB intermetalico sintetizado por
fundicion.

Durante el proceso de sinterizacion, las particulas en contacto se sueldan y el
refuerzo se incrusta en la matriz metalica. La Figura 64 muestra la formacién
de poros mediante el desprendimiento de las particulas intermetéalicas durante
el proceso de pulido metalogréafico, asi como un reordenamiento de las
particulas debido a la presion aplicada durante el proceso de compactacion.

SU5000 20,0kV 10.0mm x11.0k SE(L) 05/31/2017

Fig. 64 Matriz de aluminio sinterizada.
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Las particulas intermetélicas de (Ni, Cu)sAl se muestran incrustadas en la
matriz de aluminio en la Figura 65, un analisis elemental muestra la presencia
de Ni, Cu y Al en las particulas intermetalicas, mientras que la matriz solo
muestra la presencia de Al, por lo tanto, no hay evidencia que sugiera una

reaccion entre la fase de refuerzo y la matriz.

Al Kal

Ni Kol

Fig. 65 Mapeo de aluminio mas intermetalico 1) Matriz de aluminio 2)
Intermetalico (Ni,Cu)sAl

En la Figura 66 a) y b) se observa que el intermetdlico se dispersa
homogéneamente en la matriz de aluminio porque en un sistema ddctil / fragil
las particulas duras se fracturan e incrustan en la matriz ddctil y por lo tanto se
dispersan eficazmente en la matriz [43] esto es para las concentraciones de 3
y 5%, sin embargo en las muestras con 8 y 10% de refuerzo se pudo observar
una disminucion considerable del tamafio de las particulas intermetalicas, esto
se debe a que conforme aumenta la concentracion de particulas intermetéalicas
en la matriz, estas funcionan como pequefios elementos auxiliares de
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molienda que colisionan y se rompen, lo que a su vez ayuda a reducir la
formacién de aglomerados, lo que provoca un mayor refinamiento de los

polvos. [44]

Fig. 66 a) Al-intermetalico 3% b) Al-intermetalico 5% c) Al-intermetalico 8% d)
Al-intermetalico 10% 1) Matriz de aluminio 2) Intermetalico (Ni,Cu)sAl.

Aluminio més intermetalico hecho por metalurgia de polvos

La mezcla inicial de polvos consiste en una matriz metalica con particulas de
Al en hojuela Figura 63a. Posteriormente se refuerza con polvos
intermetalicos (Ni, Cu)sAl que muestran una morfologia redondeada Figura
67.
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Fig. 67 Intermetalico sintetizado por metalurgia de polvos a 500rpm con
tratamiento térmico de 4 horas.

Las particulas hechas por metalurgia de polvos siguen el mismo patron que
las anteriores en el cual las particulas intermetélicas se muestran incrustadas
en la matriz de aluminio en la Figura 68, un analisis elemental muestra la
presencia de Ni, Cu y Al en las particulas intermetalicas, mientras que la matriz
solo muestra la presencia de Al, por lo tanto, no hay evidencia que sugiera una

reaccion entre el refuerzo y la matriz.
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Al-4h-int8 A » Al-4h-int8
Ch1 MAG: ) : 9. Ch1 MAG: 2000x HV: 20 kV'

Ni

Al-4h-int8 Al-4h-int8
Ch1 MAG: 200055 420 KV WD: 9.9 mm Ch1 MAG:2000x HV:20 kv WD: 9.9 mm

Fig. 68 Mapeo de aluminio mas (intermetalico sintetizado por metalurgia de
polvos).

En la Figura 69 a) y b) se observa que el intermetalico se dispersa
homogéneamente en la matriz de aluminio porque en un sistema las particulas
duras se incrustan en la matriz ductil y por lo tanto se dispersan eficazmente a
diferencia de las particulas anteriores estas no se fracturan la hipétesis es que
debido a que el tamafio de particula es menor y mas parecido al tamafio de
las particulas de aluminio por lo que las particulas intermetélicas no tienden

ser como balines. [45]

:nsiih.;!o de

nvestigacion en

Ciencias o8
Basicas y

Aplicadas

&




UNIVERSIDAD AUTONOMA DEL

ESTADO DE MORELOS Y CIENCI_AS AP LIC ADA.S

CENTRO DE INVESTIGACION EN INGENIERIA ‘ %C"CAp

Fig. 69 a) Al + intermetélico 3% b) Al +intermetalico 5% c) Al + intermetalico
8% d) Al + intermetalico 10%.

4.3.4 PRUEBAS DE MICRODUREZA

Para el analisis de microdureza se realizaron 6 microindentacion utilizando una
carga de 100gr por un tiempo de 20 segundos. Ladureza del material depende
de la dureza intrinseca, asi como de la porosidad de las muestras, los
resultados obtenidos de las pruebas de microdureza muestran que las
particulas por tener diferentes propiedades a las de las matrices, estan

reforzandola como se puede observar en la figura 70
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Photo No.=1210 WD = 18 mm Signal A=SE1 Time :15:06:02 Date :12 Mar 2018

Fig. 70 MEB de una micro indentacién en la matriz de aluminio con 8 % de
intermetalico.

Las muestras reforzadas hasta un 8%, la microdureza aument6é de 26 HV
(HVini) a 150 y 139 HV, lo que representa un factor de 5 veces el aumento de
la microdureza, una tendencia similar se informoé en otras investigaciones con
la adicion de TiC y SiC. [46] La adicion de particulas intermetélicas deberia
promover el aumento del endurecimiento del compuesto en presencia de las
particulas en la matriz. Un hallazgo inesperado fue una ligera disminucion en
la microdureza de las muestra con 10% (145 y 130 HV) sobre la concentracion
previa esta inconsistencia podria atribuirse al aumento de la porosidad del
material [47], que como se ve en la Figura 71 afecta a la microdureza, también
podemos observar que al afiadir intermetélico hecho por fundicion a la matriz
de aluminio la dureza es mayor que al afadir intermetalico hecho por
metalurgia de polvos esto se atribuye al tratamiento térmico del intermetalico

hecho por metalurgia de polvos.
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Fig. 71 Resultados de las pruebas de microindentacion de la matriz con el
refuerzo.l) Aluminio con intermetélico hecho por fundicion, 2) Aluminio con
intermetalico hecho por metalurgia de polvos.

4.3.5 PRUEBAS DE COMPRESION

Los resultados obtenidos de las pruebas de compresion para el compuesto Al-
intermetalico por fundicién se muestran en la Figura 72 a. Se observo que, al
comparar aluminio puro con los materiales compuestos obtenidos, hay una
mejora significativa con respecto al limite elastico y la resistencia a la
compresion final que se debe a la adicion de particulas intermetalicas (Tabla
2). La adiciéon de particulas intermetélicas mejora la resistencia, pero hay una
reduccion en la ductilidad del material. Las propiedades se ven afectadas por
la porosidad del material como se ve en la muestra con un 10% de
intermetalico que tiene un comportamiento fragil y muestra una fractura

&

:nsiih.;!{) de

nvestigacion en

Ciencias 101
Basicas y

Aplicadas




UNIVERSIDAD AUTONOMA DEL
ESTADO DE MORELOS

Esfuerzo (MPa)

Y CIENCIAS APLICADAS

®»  CENTRO DE INVESTIGACION EN INGENIERIA ‘ &BC"CAP

temprana que afecta el limite eldstico como resultado de la saturaciéon y

aglomeracién de particulas intermetalicas que no proporciona un buen

contacto entre los polvos de aluminio durante el proceso de sinterizacion [12].

Mientras que en la figura 72 b podemos observar una mejor mas uniforme en

la resistencia el cual no es afectado por la concentracién como en las muestras

anteriores resultados esto es debido al tamafio y la morfologia de las particulas

gue son mas pequefias y semi redondas las cuales son tienen concentradores

de esfuerzos.

—Al

3%
— 5%
8%
10%)

T

4 6
Deformacion (%)

10

Esfuerzo (MPa)

60

50 +

b)

, —— Al-Int2-3p

/ —— Al-Int2-5p
—— Al-Int2-8p
—— Al-Int2-10p|

/ — Al base
/

Deformacion (%)

Fig. 72 Resultados de compresion a) Al + (intermetalico sintetizado por
fundicion) b) Al+ intermetalico sintetizado por metalurgia de polvos.
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Concentracion Esfuerzo de Modulo de Young Porcentaje de

] - cedencia (MPa GPa elongacion
intermetalico  por (MPa) (GPa) 9

fundicion (wt%o)

0 24.5 7.76 6.3
3 21.67 11 6.5
5 29 12 3.9
8 28 14.8 5.1
10 11 9.25 5.4

Tabla 9 Resultados para aluminio més intermetélico hecho por fundicion.

Concentracion Yield Stress  Young's modulus Percentage of
intermetalico por (MPa) (GPa) elongation
metalurgia de polvos
(Wt%o)

0 24.5 7.76 6.3

3 42.53 10.66 3.72

5 41.27 16.85 3.24

8 37.26 15.56 33

10 42.9 27.27 3.1

Tabla 10 Resultados para aluminio mas intermetalico hecho por metalurgia
de polvos.

4.3.6 ANALISIS DE FRACTURA

Las imagenes de fractografia corroboran el comportamiento fragil del material,
la morfologia de las muestras (Figura 73) muestra una fractura de tipo fragil
con facetas irregulares pequefias. Las pruebas de compresién de muestras de
pulvimetalurgia han demostrado que los cuellos formados durante el proceso
de sinterizacidn suelen ser las areas mas débiles, de modo que en la figura 9b
es posible observar que la fractura viajo principalmente entre las interfaces de
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unién de las particulas, mientras que la nucleacion de grietas comenzoé en los
microporos que rodean las particulas intermetalicas y dieron como resultado

el despegamiento de las particulas intermetalicas de la matriz de Al. [48]

Fig. 73 Fracturas después de las pruebas de compresion.
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CAPITULO 5
5.1 CONCLUSIONES

&

1. Se realiz6 la sintesis de intermetalico (Ni,Cu)sAl con la técnica

de metalurgia de polvos en lo cual se observo que a 400 RPM se
necesitan mas de 32 horas de molienda para formar la fase
intermetalica mientas que a 500 RPM solo se necesitan 8 horas,
ademas de no presentar segundas fases después del aleado
mecanico.

Se estudio el efecto en el cambio de la velocidad de molienda el
cual se analizo por medio de microscopia electronica de barrido
donde se observo que a 400 rpm las particulas de los materiales
base solo se refinan, a 450 rpm se forma la fase intermetalica,
pero con una morfologia de particula irregular y a 500 rpm se
forma la fase intermetalica con particulas mas homogéneas
semi-circulares.

Al realizar el mezclado de aluminio se pudo observar que con la
técnica de metalurgia de polvos las particulas intermetalicas
estan dispersas homogéneamente en la matriz de aluminio, en
términos practicos, la técnica de aleado mecanico parece ser una
alternativa eficiente en comparacion con los métodos
tradicionales.

Se estudio el efecto de las particulas intermetalicas en la matriz
las cuales incrementaron las propiedades mecéanicas como es la
microdureza con un aumento aproximado de 5 veces y el

esfuerzo de cedencia al doble.
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5.2 RECOMENDACIONES Y TRABAJOS A FUTURO

En futuros trabajos seria interesante agregar una fase liquida (sinterizacion en
fase liquida) para reducir la porosidad de muestras de alto contenido reforzado
y evaluar el rendimiento mecénico del material y los mecanismos subyacentes

gue afectan sus propiedades.

Realizar un tratamiento térmico de mayor duracion de las particulas

intermetalicas hechas por metalurgia de polvos.

Realizar un sinterizado en caliente para comparar con sinterizado en frio.
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CAPITULO 6
APENDICE

Name and formula

Reference code:

ICSD name:

Empirical formula:
Chemical formula:

03-065-0140

Aluminum Nickel

AlNiy
AlNiy

Crystallographic parameters

Crystal system:
Space group:
Space group number:

a(A):

b (A):

c (A):
Alpha (°):
Beta (°):
Gamma (°):

Z:

RIR:

Subfiles and Quality

Subfiles:

Quality:

Comments

References

Primary reference:
Structure:
/ E ’ Instituto de |

Investigacion en
(\) {: ) Ciencias

Basicas y
Aplicadas

Volume of cell (10*6 pm*"3):

Cubic
Pm-3m
221

.5700
.5700

3.5700
90.0000
90.0000
90.0000

45.50
1.00

Inorganic

Alloy, metal or intermetalic
NIST Pattern

Calculated (C)

Calculated from NIST using POWD-12++

Y.Mishima, S.Ochiai & T.Suzuki, Acta Metall., 33, 1161-,

(1985)
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Peak list
No. h k 1 d [A] 2Thetal[deg] I [%]
1 1 0 0 3.57000 24.921 9.9
2 1 1 0 2.52437 35.534 6.7
3 1 1 1 2.06114 43.891 100.0
4 2 0 0 1.78500 51.131 42.6
5 2 1 0 1.59655 57.695 2.1
6 2 1 1 1.45745 63.812 1.3
7 2 2 0 1.26219 75.221 17.9
8 2 2 1 1.19000 80.678 0.5
9 3 1 0 1.12893 86.052 0.3
10 3 1 1 1.07640 91.389 15.8
11 2 2 2 1.03057 96.740 4.4
12 3 2 0 0.99014 102.150 0.1
13 3 2 1 0.95412 107.673 0.2
14 4 0 0 0.89250 119.329 1.9
15 3 2 2 0.86585 125.657 0.2
16 4 1 1 0.8414¢6 132.535 0.1
17 3 3 1 0.81901 140.279 6.0
18 4 2 0 0.79828 149.573 5.6
Stick Pattern
Instituto de |
(aac) iieatggcdn on 113
Q Basicas y
Aplicadas
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nensity[%]
100

Ref. Pattern: Aluminum Rickel, 03-065-0140

50

O e III_IIIIIIIIII
X 40 50 &0 )] &0 ] 100 10 120 130 140 150

Posiion [*2T heta]

Name and formula

Reference code: 00-001-1180
PDF index name: Aluminum
Empirical formula: Al
Chemical formula: Al

Crystallographic parameters

Crystal system: Cubic
Space group: Fm-3m
Space group number: 225

a (A): 4.0406
b (A): 4.0406
c (A): 4.0406
Alpha (°): 90.0000
Beta (°): 90.0000
Gamma (°): 90.0000
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FSTADO PEMORELOS Y CIENCIAS APLICADAS
Measured density (g/cm”3): 2.70
Volume of cell (10*6 pm*"3): 65.97
Z: 4.00
RIR: -

Status, subfiles and quality

Status: Marked as deleted by ICDD

Subfiles: Inorganic

Quality: Blank (B)

Comments

Deleted by: Deleted by NBS card.

Color: White

Melting point: 660

References

Primary reference: Hanawalt et al., Anal. Chem., 10, 475, (1938)

Optical data: Data on Chem. for Cer. Use, Natl. Res. Council Bull. 107

Unit cell: The Structure of Crystals, 1st Ed.

Peak list

No. h k 1 d [A] 2Thetaldeg] I [%]
1 1 1 1 2.33000 38.610 100.0
2 2 0 0 2.02000 44.833 40.0
3 2 2 0 1.43000 65.186 30.0
4 3 1 1 1.22000 78.306 30.0
5 2 2 2 1.17000 82.352 7.0
6 4 0 0 1.01000 99.401 2.0
7 3 3 1 0.93000 111.845 4.0
8 4 2 0 0.91000 115.662 4.0
9 4 2 2 0.83000 136.273 1.0
10 5 1 1 0.78000 161.909 1.0

Stick Pattern
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nensity[%]

100

50

Fef. Pattemn: Aluminum, 00-001-1130

Name and formula

Reference code:

PDF index name:

Empirical formula:
Chemical formula:

40 50 &l

[l a0 a0 100 1"y 12 130 140 150

Posiion [*2T heta]

00-001-1258

Nickel

Ni
Ni

Crystallographic parameters

Crystal system:
Space group:
Space group number:

a (A):
/ E ’ Instituto de |
Investigacion en
Ciencias
( Basicas y
Aplicadas

Cubic
Fm-3m
225

3.5400

Se
160
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b (A): 3.5400

c (A): 3.5400

Alpha (°): 90.0000

Beta (°): 90.0000

Gamma (°): 90.0000

Measured density (g/cm”3): 8.72

Volume of cell (10*6 pm*"3): 44 .36

Z: 2.00

RIR: -

Status, subfiles and quality

Status: Marked as deleted by ICDD

Subfiles: Inorganic

Quality: Blank (B)

Comments

Deleted by: Deleted by NBS card.

Color: White

Melting point: 1455

References

Primary reference: Hull., Phys. Rev., 17, 571, (1921)

Optical data: Data on Chem. for Cer. Use, Natl. Res. Council Bull. 107

Unit cell: The Structure of Crystals, 1st Ed.

Peak list

No. h k 1 d [A] 2Thetaldeg] I [%]
1 1 1 1 2.04000 44.370 100.0
2 2 0 0 1.77000 51.596 50.0
3 2 2 0 1.25000 76.084 40.0
4 3 1 1 1.07000 92.094 60.0
5 2 2 2 1.02000 98.085 10.0
6 4 0 0 0.88000 122.171 2.0
7 3 3 1 0.81000 143.974 20.0
8 4 2 0 0.79000 154.356 16.0
9 4 2 2 0.72000 10.0
10 5 1 1 0.68000 10.0
11 0.63000 2.0
12 5 3 1 0.60000 8.0
13 6 0 0 0.59000 4.0
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Stick Pattern

Inensity [%]
100

Ref. Pattern: Mickel, DH01-1258

50

5 &l 0 a0 a0 10 10 120 130 140 150 180 170

Posiion [*2T heta]

Name and formula

Reference code: 00-001-1241
PDF index name: Copper
Empirical formula: Cu
Chemical formula: Cu

Crystallographic parameters

Crystal system: Cubic
Space group: Fm-3m
Space group number: 225
a (A): 3.6077
b (A): 3.6077
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c (A): 3.6077

Alpha (°): 90.0000

Beta (°): 90.0000

Gamma (°): 90.0000

Measured density (g/cm”3): 8.95

Volume of cell (10"6 pm*"3): 46.96

Z: 4.00

RIR: -

Status, subfiles and quality

Status: Marked as deleted by ICDD

Subfiles: Inorganic

Quality: Blank (B)

Comments

Deleted by: Deleted by NBS card.

Color: Red

Melting point: 1083

References

Primary reference: Hanawalt et al., Anal. Chem., 10, 475, (1938)

Peak list

No. h k 1 d [A] 2Thetaldeg] I [%]
1 1 1 1 2.08000 43.473 100.0
2 2 0 0 1.81000 50.375 53.0
3 2 2 0 1.28000 73.997 33.0
4 3 1 1 1.09000 89.934 33.0
5 2 2 2 1.04000 95.578 9.0
6 4 0 0 0.91000 115.662 3.0

Stick Pattern
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nensity[%]
100

fief. Pattem: Copper, 00-001-1241

50

0= AR o T |
50 60 i} o] a0 100 110
Posiion [*2T heta]
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This is to certify that Heriberto Vilonueva Pliego. Sergio Alonso %erno Barguera,
Berngrdo Fobign Compillo lllanes, Arturo Moling Ocompo, Jesus Mario Colin de lo
Cruz presented the contribution: CHARACTERIZATION OF AN ALUMINUMY ¢ MATRIX
COMPOSITE REINFORCED WITH NIALCU INTERMETALLIC PARTICLES PREPARED WIA
MECHANICAL MILUNG TECHNIQUE, in the Structural and Chemical Characterization of
Metals and Alloys Symposium at the XXV International Materials Research Congress
held in Cancun, Mexico from Auwgust 20th to 25th, 2017.
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