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RESUMEN

El aluminio es uno de los metales ligeros mas usados en la fabricacion de materiales compuestos de matriz
metélica (CMM), sin embargo, a pesar de que el magnesio es mas ligero que el aluminio, poco se ha investigado
sobre su uso en el procesamiento de materiales compuestos. Un compuesto elaborado con una matriz de una
aleacion de magnesio AZ91E vy el nitruro de aluminio (AIN) ofrece buenas caracteristicas para su uso como
material funcional, particularmente en el empaquetamiento en la industria electrénica. En este trabajo se
presenta el estudio de la sintesis y caracterizacion de un material compuesto de matriz metalica AZ91E con alto
contenido de refuerzo (~49%). La fabricacion se llevé a cabo por el método de infiltracién sin usar presion
externa, partiendo de preformas de AIN sinterizadas a 1450°C, obteniendo porosidades de ~51%. Las preformas
fueron infiltradas con la aleacion de magnesio AZ91E a 900°C durante un periodo de 10 minutos en una
atmosfera de argon. Los compuestos fabricados fueron caracterizados mediante técnicas de microscopia
electronica de barrido y transmision (MEB/MET) y difraccién de rayos X (DR-X). Se evaluo la distribucion del
refuerzo, la porosidad y productos de reaccion. Los estudios de MEB muestran que el refuerzo y la matriz estan
homogéneamente distribuidos y las fases presentes detectadas mediante DR-X fueron AIN, Mg y Al;,Mg;.
Resultados de MET revelan una interfase sin productos de reaccién entre la matriz y el refuerzo, observandose
solamente en algunos casos pequefios precipitados de Mg,Al; y MgO. Resultados de la caracterizacion
mecanica de los compuestos, indican valores promedio del médulo de elasticidad de 133 GPa y una dureza de
24 HRC (260HV). El coeficiente de expansion térmica lineal es de 9.53 x10° °C™ en el rango de temperatura
entre 27 y 227°C (300 y 500 °K). El valor de la resistividad eléctrica oscila alrededor de 45.9 x 10° Q.cm a
temperatura de 25°C.

Topico 5: Materiales Compuestos
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1. INTRODUCCION

Los materiales compuestos de matriz metalica (CMM) han estado llamando la atencion para la aplicacion en la
industria aeroespacial y automovilistica debido a su baja densidad, alta resistencia especifica, mddulo de
elasticidad elevado, resistencia al desgaste y coeficientes de expansion térmica bajos. Los materiales mas usados
como refuerzo son Al,O3, SIiC, TiC o carbono, los cuales han sido utilizados en aluminio, magnesio y sus
aleaciones con el fin de mejorar sus propiedades mecanicas como son el médulo de elasticidad, dureza,
resistencia, desgaste, etc. En la elaboracién de materiales compuestos de matriz metalica con altos contenidos de
refuerzo, se utilizan generalmente tres rutas; la ruta de metalurgia de polvos en donde las particulas cerdmicas y
metalicas son mezcladas, prensadas y sinterizadas [1], fabricacion in-situ a temperaturas elevadas [2,3] en donde
una mezcla de polvos y/o gases reaccionan para dar como resultado un material compuesto, y tal vez uno de los



IBEROMET XI
X CONAMET/SAM 2 al 5 de Noviembre de 2010, Vifia del Mar, CHILE

métodos mas utilizados es la ruta de infiltracion, en donde un metal fundido penetra en una preforma porosa
para ocupar todos los intersticios de la misma, para lo cual en algunos casos se requiere aplicar una fuerza
externa que puede ser mecénica, como el caso tipico de colada por presion (squeeze casting) [4,5] o bien
aplicando una presién de gas [6]. Una de las ventajas que se tienen al usar la técnica de infiltracion, es que la
preforma a infiltrar generalmente tiene las dimensiones y formas cercanas a la pieza requerida.

En el caso de infiltracion sin presion externa la fuerza impulsora para que el metal liquido penetre los poros de la
preforma es regulada por la afinidad entre el metal y el refuerzo ceramico en términos de mojabilidad. Por lo
tanto, es de gran importancia obtener una buena mojabilidad para lograr una union fuerte entre la matriz y el
refuerzo [7]. Durante el proceso de fabricacion de CMM empleando una ruta de procesamiento en estado
liquido, el metal o aleacién estd en contacto con el refuerzo, lo cual en algunos casos, dependiendo de las
condiciones de temperatura y tiempo, puede generar reacciones interfaciales. Estas zonas o productos de
reaccion usualmente son fragiles y podrian estar fuertemente o débilmente unidas al refuerzo.

La naturaleza de la técnica empleada en la fabricacion de materiales compuestos tiene un efecto marcado sobre
las propiedades del material. La infiltracién por capilaridad sin presion externa en preformas ceramicas, es una
técnica atractiva para la fabricacion de materiales compuestos, debido a que permite manufacturar materiales con
alto contenido ceramico [8,9]. Sin embargo, las temperaturas relativamente altas que se requieren para fabricar el
compuesto por esta técnica, pueden generar productos de reaccidn en la interfase.

Se ha reportado en la literatura la elaboracion de CMM usando como refuerzo AIN utilizando diferentes rutas
[2-6,10,11,12] Sin embargo, en estos estudios se ha empleado muy poco el magnesio y sus aleaciones, no
obstante que el uso de éstas se ha venido incrementando en los Gltimos afios en la industria automotriz debido a
su peso ligero. La densidad del magnesio es alrededor de dos tercios de la densidad del aluminio, un cuarto de
la del zinc y un quinto de la del acero. Como resultado las aleaciones de magnesio ofrecen una resistencia
especifica baja comparada con las aleaciones convencionales, ademas éstas aleaciones tienen buena capacidad de
amortiguamiento, excelente colada y muy buena maquinabilidad [13]. Por otro lado el AIN policristalino tiene
una conductividad térmica de 80 a 200 Kw/m.K, un coeficiente de expansion térmica de 4.4 x 10° °C™* (valor
muy cercano al del carburo de silicio 3.2 x10° °C™). Estas dos propiedades hacen al AIN un excelente material
para circuitos eléctricos de alta densidad comparado con otros sustratos ceramicos que por lo general tienen
bajos coeficientes de conductividad térmica y altos coeficientes de expansion térmica. Como resultado, la
combinacion de las propiedades mecanicas del AIN con las del magnesio y sus aleaciones dan origen a un
compuesto muy atractivo para aplicaciones electrénicas y estructurales.

El objetivo de este trabajo fue elaborar un material compuesto usando como matriz la aleacién de magnesio
AZ91E, la cual posee una buena resistencia a la corrosién y como refuerzo cerdmico particulas de AIN,
utilizando la técnica de infiltracion por capilaridad sin presion externa.

2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

En la tabla 1 se presenta la composicion quimica de la aleacion de magnesio AZ91E (Thomson Aluminum
Casting Co. USA) usada en la fabricacién del material compuesto. ElI material de refuerzo utilizado para la
elaboracién del material compuesto fue polvo de AIN (Aldrich Chemical Co. USA) con un tamafio de particula
promedio de 1.38 pm.

Tabla 1. Composicion quimica de la aleacion AZ91E (% peso).
Mg Al Zn Mn Si Fe Cu Ni
90 8.1-9.3 0.4-1 0.17-0.35 0.20max 0.005max 0.015 max 0.001 max

La elaboracion del compuesto se realizé mediante la técnica de infiltracién sin presion externa, para lo cual se
fabricaron preformados con dimensiones de 6.5x1x1 cm en un dado rectangular de acero. En el dado se
colocaron y prensaron uniaxialmente 12 gramos de AIN sin uso de ligantes, utilizando una presion de 15 MPa.
Posteriormente los preformados fueron sinterizados a una temperatura de 1450 °C durante una hora en una
atmosfera de nitrdgeno (99.997%). A los preformados sinterizados se les evalué la densidad y porosidad de
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acuerdo a la norma ASTM C20-00 [14]. Finalmente las preformas sinterizadas se colocaron en contacto con
trozos pequefios de la aleacion AZ91E dentro de un crisol de grafito, en un horno tubular horizontal a una
temperatura de 900°C durante 10 min en una atmdsfera de argdn, una vez fundida la aleacion ésta infiltra en el
preformado, obteniendo asi el material compuesto.

Los compuestos obtenidos fueron caracterizados mecéanica y microestructuralmente por medio de difraccién de
rayos X, microscopia electrénica de barrido (MEB) y transmisién. Asi como también se les evalto el médulo de
elasticidad, dureza, coeficiente de expansion térmica y resistividad eléctrica.

Las caracterizaciones estructurales y morfolégicas y los productos de reaccion en la interfase fueron investigadas
usando un microscopio ESEM XL-30 Philips acoplado a un sistema de espectroscopia dispersiva de energia
(EDS). Los productos de reaccidn en la interfase fueron analizados por medio de un microscopio electronico de
transmision (MET) JEOL JSM-2200 FS operado a 200 kV equipado con un sistema de difraccién de rayos X
para realizar microandlisis. Las muestras observadas por medio de MET vy alta resolucion (HRTEM) fueron
preparadas a partir de pequefias laminillas obtenidas de los compuestos (300 micras), siguiendo un
procedimiento de preparacién convencional, el cual consiste en desbaste manual hasta aproximadamente 100
micras, desbaste mecanico en un equipo DIMPLER D500i (VCR Group Incorporated) donde se obtuvieron
muestras con didmetro de 3 mm y finalmente se llevd a cabo el electropulido usando el equipo STRUERS
TENOPOL-5 con un electrolito de &cido perclérico al 10%, voltaje de 40 Volts, temperatura de -10 °C por un
tiempo promedio de 15 min. Las imagenes obtenidas por MET y HRTEM fueron digitalizadas para llevar a
cabo su analisis y procesamiento. Los compuestos también fueron analizados por la técnica de difraccion de
rayos X utilizando un difractometro SIEMMENS D5000 en un rango de barrido de 15 a 80 grados. La
caracterizacién mecénica y electrénica consistio en la evaluacion del médulo de elasticidad por medio de un
equipo Grindo Sonic MK5 JV Lemmens, para lo cual se prepararon 3 barras del compuesto AZ91E/AIN
producidas en diferentes corridas, a las cuales se les realizé la medicion en cada una de las 4 caras para obtener
un valor promedio. También se evalu6 de manera teérica el modulo de elasticidad por medio de la ecuacion de
las mezclas y la ecuacion de Halpin Tsai [15]. La dureza de los materiales se determind mediante un indentador
Vickers NANOVETA utilizando una carga de 50 kg. La prueba se efectu6 en 3 puntos de la probeta para obtener
un valor promedio de las lecturas. Para medir la resistividad eléctrica se utiliz6 un equipo de 4 puntas Alessi
empleando una corriente de salida de 1 mA, para tal efecto, las muestras se ajustaron a las medidas de 1x10x10
mm y se pulieron usando lijas de SiC hasta el grado 1000. Las pruebas para determinar el coeficiente de
expansion térmica (CET) se realizaron en un analizador termomecanico T.A. Instruments 2940, usando una
rampa de calentamiento de 100 °C/min. En una atmdsfera de nitrégeno.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1. Caracterizacion microestructural

La figura 1 muestra una micrografia de los materiales compuestos AZ91E/AIN, donde se puede observar una
distribucion uniforme del material de refuerzo en la matriz metélica. Los compuestos fabricados tienen un 51%
de la aleacion AZ91 y un 49% de AIN. Como se puede observar en esta micrografia, aparentemente no existe
reaccién entre el refuerzo y la matriz. La figura 2 presenta un difractograma de los compuestos fabricados a
900°C en el que se pueden identificar las fases de AIN, Mg y una fase de Mg3;Al;,. Por medio de esta técnica no
se detectaron otras fases que pueden ser origen del producto de reaccion entre el refuerzo y la matriz que
estuvieron en contacto durante el proceso de infiltracion.

Auln cuando termodinamicamente es factible la formacion de otras fases como el MgO y la espinela MgAl,O,
estas no fueron detectadas por medio de esta técnica, lo cual puede atribuirse a la poca cantidad de productos de
reaccion que se podria formar.
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Figura 1. Imagen obtenida por MEB del compuesto AZ91/AIN donde se aprecia
una distribucién homogénea del material de refuerzo en la matriz metalica.

Sin embargo, de acuerdo a la termodindmica es factible la formacion de estos productos de reaccion como lo
muestran las siguientes reacciones:

Mg(|) + 1/202(g) = MgO(g) Q)
AG(QOO“C) =-473 KJ

3Mg(|) + 4A|203(5) = 3MgA|204§) + 2Al (2)
AG(900°C) =-256 KJ

La formacion de la espinela (MgAl,O,) puede darse aln en estado sélido de acuerdo a la siguiente reaccion:

MgOg) + Al,O5() = MgAL Oy @)
AG(gooac) =-44 KJ

Sin embargo, el MgO termodindmicamente es mas estable que la Al,Os. Por tanto, el Mg puede reducir la Al,Os
de acuerdo a la siguiente reaccion:

3Mg(|) + AIZO3(S) = 3Mg01§) + 2A| (4)
AGggoecy = -123 KJ

Como puede observarse termodinamicamente la reaccion que da origen a la formacion de espinelas es factible de
ocurrir, pero el grado de reaccién para que se lleve a cabo una u otra dependera de la temperatura, el tiempo de
exposicion (cinética) y la composicion quimica de aleacion.

La Al,O; es termodindmicamente estable en contacto con Al puro, sin embargo, tratdindose de una aleacion de
Mg tiende a formarse MgO de acuerdo a las ecuaciones (1) y (4) o la espinela MgAl,O4 de acuerdo a las
ecuaciones (2) y (3) y en un sistema que se tenga suficiente oxigeno esta espinela puede formarse de acuerdo a la
siguiente reaccion:

Mg(|) + 2A|(|) + 202(9) = MgA|204(§) (5)
AG(QOO"C) =-1808 KJ
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Figura 2. Espectro obtenido por DRX de los compuestos AZ91/AIN.

De acuerdo a investigaciones realizadas [16,17,18] altos contenidos de Mg y bajas temperaturas la formacién del
MgO se favorece, mientras que la espinela es mas factible de formarse a bajos contenidos de Mg, misma que en
nuestro sistema AZ91/AIN no fue detectada. Muestras observadas por medio de MEB a altas magnificaciones
aparentemente muestran que no existen productos de reaccion en la interfase. Para corroborar la ausencia de
reaccion entre matriz y refuerzo se observaron muestra por medio del MET y HRTEM como se muestra en la
figura 3. Donde se aprecia la presencia de algunos precipitados, sobre todo de AlsMg,. Se puede observar
claramente la formacion de precipitados de varios tamafios, los cuales preferencialmente precipitan en los limites
de grano del AIN. De los microanalisis realizados a estos precipitados y considerando su estequiometria se puede
inferir que de acuerdo a esta composicion quimica es consistente con la fase AlsMgs,.

Durante la preparacion de las muestras para analizarlas por microscopia electrénica, no se detectd
desprendimiento de particulas, por lo que se puede decir que existe una buena adhesion entre el ceramico y la
matriz. Para evaluar el grado de adhesion entre refuerzo y matriz se utiliza el trabajo de adhesion, el cual es una
medida que refleja el grado de unién entre la superficie sélida y liquida. Una interfase adherida fuertemente es
un requisito para tener un buen comportamiento mecénico y estructural en un compuesto. La naturaleza y
calidad de la interfase (morfologia, composicion quimica, resistencia y adhesion) son determinadas por factores
intrinsecos tanto del material de refuerzo como de la matriz (composicién quimica, cristalografia y contenido de
defectos) asi como también por factores intrinsecos relacionados con el proceso de fabricacién (tiempo,
temperatura, presion, atmosfera, etc.).

En los materiales compuestos reacciones moderadas entre refuerzo y matriz algunas veces mejoran la resistencia
de la interfase y la transferencia de carga. Estas pueden manifestarse en una gran variedad de formas, por
ejemplo, interdifusion, segregacion, disolucion, precipitacion, adsorcion, etc. Sin embargo, excesiva reaccion
quimica degrada el refuerzo y la resistencia del compuesto [19,20]. Para controlar lo extenso de la reaccion
interfacial, es practico reducir el tiempo de procesamiento de los compuestos, aplicar recubrimientos metalicos y
adicion de elementos de aleacion en la matriz.

Adicionalmente, a la fase Al;Mg,, se observaron algunos precipitados de MgO como se muestra en la figura 4.
Como se menciond anteriormente, la presencia de la espinela MgAl,O4 no se ha detectado en los compuestos
procesados a 900°C, sin embargo, se estan realizando tratamientos térmicos a los compuestos a diferentes
temperaturas y tiempos para analizar los productos de reaccion entre la matriz y el refuerzo. La formacion de
esta espinela puede darse aun en estado sélido como se muestra termodinamicamente de acuerdo a la ecuacion

(3).
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Figura 3. Imagen obtenida por MET y EDS del compuesto AZ91/AIN donde se aprecia la formacién de algunos
precipitados correspondientes a la fase Mg,Als.
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Figura 4. Imagen obtenida por MET y EDS del compuesto AZ91/AIN donde se aprecia la formacion de algunos
precipitados de MgO.

3.2 Caracterizacion mecénica

Al compuesto fabricado también se le evaluaron algunas propiedades mecanicas como fue el médulo de
elasticidad y la dureza, las cuales dependen directamente del volumen de refuerzo en la matriz. EI médulo de
elasticidad evaluado en el material por medio del equipo Grindo Sonic registré un valor promedio de 133 GPa,
lo que significa un gran incremento cercano a tres veces el valor del médulo de elasticidad de la aleacion que es
de aproximadamente 45 GPa. El valor del mddulo de elasticidad obtenido en este trabajo concuerda con el
trabajo reportado por Shy Wen Lai y D.D. Chung [11] quienes fabricaron un compuesto de AI/AIN con 58% de
refuerzo, obteniendo un mddulo de elasticidad de 144 GPa, sin embargo, el porcentaje de refuerzo que ellos
usaron fue mayor al que aqui se reporta y el médulo de elasticidad del aluminio es mayor que el de la aleacion
AZ91.

De forma analoga también se realizaron calculos del médulo de elasticidad por medio de la ecuacion de la regla
de las mezclas y empleando la ecuacion de Halpin Tsai [15] como se describe a continuacion:

E,=V E, +V.E, ®)
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= _E,(+25aV,)

¢ 1-qV @
_ (Er /Em)il (8)
(E,/E,_)+2S

Donde:

E. = M6dulo del compuesto.

V,, = Fraccién volumétrica de la matriz.
V.= Fraccién volumétrica del refuerzo.
E., = Modulo de la matriz.

E, = Mddulo del refuerzo

S = Relacion de aspecto.

Empleando estas ecuaciones se obtuvo un mddulo de elasticidad del material compuesto de 184 y 150 GPa, de
acuerdo a la regla de las mezclas y la ecuacion de Halpin Tsai respectivamente. Como se puede observar, el
valor del médulo de elasticidad del compuesto, se acerca mas al valor obtenido por el modelo de Halpin Tsai. La
diferencia entre ambos valores se puede atribuir a que éste modelo no toma en cuenta la porosidad del
compuesto.

La dureza del compuesto fue medida en varios puntos a lo largo de las diferentes superficies de la barra
infiltrada. Es importante sefialar que no se observaron variaciones significativas de dureza en las diferentes
posiciones lo que confirma la homogeneidad y distribucion de fases del compuesto, de esta manera se obtuvo
una dureza promedio de 24 HRC (260HV).

3.3 Caracterizacion termoeléctrica

Los materiales compuestos pueden ser usados como materiales estructurales o funcionales y este compuesto
podria ser utilizado como material de empaquetamiento electronico en donde se requieren materiales con
coeficientes de expansion térmica (CET) baja y conductividad térmica alta. EI compuesto AZ91/AIN tiene un
CET de 9.53 x10° °C™. Qiang Zhang et al. Reportan valores de 11.2 x10° °C™* para un compuesto Al/AIN con
50% de refuerzo [6] y Shy Wen Lai [11] 10.16 x10° °C™ para un compuesto Al/AIN con 54.6% de refuerzo. La
resistividad eléctrica del compuesto fue de 45.9 x 10° Q.cm a 25 °C, este valor un poco elevado, se atribuye al
tamafio de particula tan fino del AIN que disminuye la conectividad de la aleacion, esto podria solventarse al
incrementar el tamafio de la particula.

4. CONCLUSIONES

En este trabajo se llevd a cabo la fabricacidn y caracterizacion de un material compuesto AZ91/AIN por la
técnica de infiltracion sin presion externa. Se partié de preformas de AIN sinterizadas a 1450°C, obteniendo
porosidades de ~51%. Las preformas fueron infiltradas con la aleacién de magnesio AZ91E a 900°C. Los
compuestos fabricados fueron caracterizados mediante técnicas de microscopia electronica de barrido y
transmision (MEB/MET) y difraccion de rayos X (DR-X). Los estudios de MEB muestran que el refuerzo y la
matriz estdn homogéneamente distribuidos y las fases presentes detectadas mediante DR-X fueron AIN, Mg y
Al;;Mg;;. Resultados de MET revelan una interfase sin productos de reacciéon entre la matriz y el refuerzo,
observindose solamente en algunos casos pequefios precipitados de Mg,Al; y MgO. Resultados de la
caracterizacion mecanica de los compuestos, indican valores promedio del mddulo de elasticidad de 133 GPa 'y
una dureza de 24 HRC (260HV). El coeficiente de expansion térmica lineal es de 9.53 x10° °C™. vy la
resistividad eléctrica del compuesto es de 45.9 x 10° Q.cm.
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