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CAPITULO 1: ESTADO DEL ARTE.

1. INTRODUCCION.
Existen diversas formas de clasificar a los materiales, la principal corresponde a los materiales
metalicos, poliméricos, ceramicos y compuestos; de igual forma en la industria aeronautica existen
diversas formas de clasificar a los materiales empleadossém industria, una de ellas, la mas
general se esquematiza en la figura 1, donde de forma general se clasifican en: materiales
compuestos, materiales metalicos, materiales funcionales y otros materiales; cada una de estos
tipos de materiales tienen caristicas y propiedades propias, éstas propiedades y composicion
guimica dependera del componente de la aeronave que se trate, conllevando asi a una clasificacion
de los materiales adicional, la cual es dependiendo del tipo de aplicacién erdustria

aeroespacialdicha clasificacién se muestra en la tabl@Bbyer et al., 2015)

COMPUESTO

METALICOS

FUNCIONALES

OTROS MATERIALES

Figura 1. ESQUEMA DE LOS DIVERSOS MATERIALES EMPLEADOS EN LA INDUSTRIA AERONAUTICA.
FUENTE: (GUILLEN. D. 2022).
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TABLA 1. Clasificacién de materiales en funcién a su aplicacion.

Tipo de Estructura Aplicacion
Estructuras y elementos no estructurales d¢ Paneles radiadores de satélites
satélites

Paneles tipo sandwich

Estructuras secundarias Panel de materiales compuestos de polimer

Polimero reforzado con fibra de carbono (CF

Aeroestructuras primarias Componentes de motor

Motores hibridos FTCFPR

1.1 MATERIALES DE ELEVADAS PROPIEDADES MECANICAS

Investigaciones recientes se han enfocado en fabricar materiales que presenten elevadas
propiedades mecanicas, resistentes a la fatigaglevada resistencia a la corrosiéon y a su vez que
sean ligeras y de bajo costo, aunado a esto también se han enfocado a que presenten una
homogeneidad en las propiedades mecanicas y en la morfologia microestructural; ya que cuando el
material presentaestas buenas propiedades se puede asociar a la aparicion de menores modos de
falla. Un ejemplo de estos nuevos materiales son los compuestos fabricados de polimeros
polimero reforzado con fibra de carbono (CFRP), este compuesto es posible aplicafiddpean
panelesya que al adicionar glolimero reforzado con fibra de carbof@FRPle provee de mejor
resistencia mecanica vy rigidez, sin embargo, estos tipos de compuestos se fabrican mediante
impresion 3D, y aunque este método permite obtener pgeda formas complejas, durante el
proceso de fabricacignse generan tensiones residuales, los cuales funcionan como zonas de
concentracion donde se pudiese generar la falla. Otros materiales interesantes son aquellos
denomi nados “ hi br iprthapslihenté metalicas ucanl abgén ageote dopante
(principalmente CFRP), tal es el caso de los materialéBRIP que en aeronautica se conocen como
materiales de Ultima generacion, debido a que son materiales de mayor compatibilidad en cuanto

a corrosiéngalvanica se refiere, éstos materiales son de menor peso y menores costos de
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produccién, ademas que la adicion de CFRP permite una mejora al evitar la propagacion de las
grietas, proporcionando a su vez una mejora en la resistencia a la fatiga; sin embamdesventaja
importante en este tipo de materiales es que son materiales dificiles de maquinar, por lo que
investigaciones recientes se han enfocado en obtener la pieza final sin requerimientos adicionales
de mecanizado, es decir, investigaciones meie se han enfocado en obtener aleaciones o
materiales compuestos enfocadas a obtener materiales de preformas net shape (cercanas a la forma
final de la pieza) mediante técnicas alternativas como metalurgia de polvos.(Mirterdandez et

al., 2021). Adionalmente, es importante destacar que estos materiales deben ser amigables con el
medio ambiente de forma tal que puedan ser reciclados o reutilizados, lo cual aplica tanto a
materiales poliméricos, metalicos y compuestos. Todo esto entonces, esta emfacagptimizar
procesos que permitan obtener aleaciones de alta temperatura empleando procesos avanzados de
pulvimetalurgia como sinterizacion en caliente, sinterizacion por plasma, sinterizacion bajo presion,
sinterizacién por microondas, entre otros, ta®llos enfocados a mejorar las propiedades
mecanicas entre ellas la tenacidad (al tener la capacidad de almacenar energia y luego liberarla en

despliegues)(Espafia, 2016)

De forma resumida, podemos enlistar las principales desventajas a las cuales se tiene que enfrentar

el desarrollo de nuevos materiales para aplicacién aeronautica:

Fabricacion de piezdsbridaso de materiales compuestos

Conferir propiedades homogéneadas piezas finales

Desarrollo de tecnologias que permitan obtener la geometria de las piezas.finales
Desarrollo de tecnologias que permitan obtener propiedades homogéneas tanto mecanicas
como microestructurales

hohpe

1.1.2 MATERIALES METALICOS EN LA INDUSTRIA

Respecto a los materiales metédlicos que es posible emplear en la industria aeronautica se
encuentran las aleaciones de aluminio, aleaciones de titanio, aleaciones ferrosas y las
superaleaciones de niquel; dependiendo del tipo de aplicacion, se emplea yor manenor

proporcion estos materiales metalicos, tal como se muestra en la tabla 2, Boyer menciona que para
fabricar los componentes de los motores de las aeronaves se emplean diferentes aleaciones

metalicas, de forma tal que los materiales que pretenélamir para aplicaciones en la industria

12



aeroespacial, deben cumplir con ciertos atributos especiales como resistencia mecénica,

durabilidad, tolerancia al dafio y bajo pg&nyer et al., 2015)

408
35%
%(}.IO
25%
20%
15%
109
5% l
0% L]
Alloy 718 Other Ni Ti alloys Fe alloys Al alloys Composites
alloys

Gréfico 1. Porcentaje del uso de las distintas aleaciones en la industria aeronautica. Fuente:
(Boyer. Et. 2015).

El uso de distintos materiales en la industria aeroespacial es de vital importancia, y es conocido que
investigaciones se han enfocado en obtener mejoras en las diferentes propiedadesypdiea sus

usos y aplicaciones de estos nuevos materiales o aleaciones, tal es el caso de los materiales usados
en la industria aeroespacial como el aluminio puro y las aleaciones de aluminio que dependiendo
del elemento de aleacion, entre ellos el cohmanganeso, silicio, magnesio zinc, magnesio y silicio,

pueden modificar sus propiedadgdShackelford, 2005)

De forma general, se enlistan los efectos de algunos elementos aleantes en aleaciones base

aluminio:

1 Cobre (Cu). Aumenta las propiedades mecasi pero reduce la resistencia a la corrosion,
por lo cual, para obtener las mejores propiedades mecanicas se limita a con porcentajes

aproximados entre el 1.9y el 6.8 %, este es el principal aleante de las aleaciones de aluminio,
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se puede realizar undtamiento térmico o un sobre envejecimiento o endurecimiento por
precipitacién
1 Manganeso (Mn). Incrementa las propiedades mecanicas y tienmajua capacidad al ser

embutido.

1 Zinc (Zn). Aumenta la resistencia a la corrosion, este elemento es imgoytamue hace
que las aleaciones de aluminio puedan ser tratables térmicamente y por efecto de este
tratamiento se permita un aumento en la resistencia mecanica.

1 Magnesio (Mg). Cuando se adiciona en aleaciones base aluminio, el magnesio mejora su

resistenda cuando las aleaciones son conformadas en (&ackelford, 2005)

Los fuselajes de avion se fabrican normalmente de aleaciones de aluminio y litio, ya que este tipo
de aleaciones son de bajo peso debido a la densidad muy baja, por lo cual askadeazbnsiguid

una aleacion con un bajo peso especifico y elevadas propiedades mecanicas en comparacion con el
aluminio puro, Giraldo reporta que el litio logra un efecto de incrementar el médulo de elasticidad

en aproximadamente 3 GRadisminuye la desidad en 0.08g/crial ser afiadido al aluminiocomo

se observa en la figura @/alencia Giraldo, 2013)

o0
<o

4

A
)

74

Modulo de Young, GPa

0 1 2 3 4
Aleante, % en peso

Gréfico 2. Efecto de los aleantes sobre el modulo de Young del aluminio. Fuente (Valencia Giraldo,
2013).
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Otro material metalico empleaddentro de la industria aeronautica es el titanio, el cual fue
descubierto por William Gregor en 1794, es el cuarto metal mas abundante en la tierra, el titanio se
obtenia del rutilo e ilmenita, el proceso actual para la obtencién del titanio es el deotnbiado

en 1937, el cual es por reduccion con magnesio dél,@ue a su vez por cloracion del ;aB00°C

en presencia de carbono, obteniéndose titanio impuro, el cual se purifica agregando aleantes para

obtener titanio mas puro(Shackelford, 2005)

El titanio y sus aleaciones junto con los aceros inoxidables, aleaciones de aluminio, y aleaciones base
niquel, son de las aleaciones mas empleadas dentro de la industria aeroespacial, sin embargo es
importante mencionar que la mayoria de las investignes se han enfocado en mejorar las
propiedades del titanio y el niquel al alearlo con diferentes elementos de aleacion, dado que estos
materiales metalicos presentan elevadas propiedades mecénicas, baja densidad y alta resistencia a

la corrosion(Fogagolo et al., 2017)

El niguel es un metal con propiedades como la alta resistencia eléctrica, buena resistencia mecanica
a altas temperaturas excelente resistencia a la corrosién, oxidacion y buena deformacién, las
superaleaciones base niquel son unas de las que presentames@jropiedades, como resistencia

a la traccion a elevadas temperaturas, resistencia a la rotura por fluencia, resistencia a la oxidacion,
resistencia a la fatiga, esto debido a que cuenta con una red cristalogrébaz centrada en las

caras (€9, que nos permite aprovechar estas propiedades a altas temperat(®i.ackelford,

2005)

En las superaleaciones de niquel se utilizan como endurecedores por solucién soélida Al, Fe, Ti, Cr,
W, Co y Mo, los endurecedores por precipitacion se proporcionan Ig® componentes
intermet al i co est a(AllTg]stambiénrhay refuerzos de o= borges de[ghdmo
para evitar la fluencia por deslizamiento de borde de grano, estos se refuerzan haciendo precipitar
carburos como son el Ta, Nb, Ti, Co, ® y Zr(Shackelford, 2005)
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1.1.3 PROCESAMIENTO DE METALES Y ALEACIONES

1.1.3.1 METALURGIA DE POLVOS O PULVIMETALURGIA.

La metalurgia de polvos es el arte de producir polvo de metal y emplearlos para hacer objetos Uutiles.
La metalurgia de polvosié aplicada desde el afio 300 A.C. por los egipcios, fabricaban utensilios de
hierro, o piezas ornamentales, utilizando polvos de oro, plata, cobre, latdén y estafio, esto también

fue comaun utilizarlo en la edad medjawis F. Sidorovas G., 2010)

La primea investigacion cientifica en el campo de la metalurgia de polvos, fue en 1829, por
Woolaston, publico un articulo en el cual describia un proceso para producir platino compacto a
partir de polvo, de la cual se establecieron los fundamentos de las téamisdsrnas(Luis F.

Sidorovas G., 2010)

La razon principal de seleccionar la metalurgia de polvo, es el mejoramiento de la calidad,
homogeneidad y propiedades, un costo atractivo y productividad. Las superaleaciones de alta
temperatura de niquel, la duea especifica de aleaciones de aluminio para aeronaves son buenos
ejemplos de la evolucién de la metalurgia de polvos, que no solo son fabricados con mejor economia
de material, sino que también por nuevas y mejores composiciones que estan siendo dasasroll

asi aprovechando el control de la microestructura y composicién qui(bitzz Becerro, 2009)

Los metales que son mas utilizados en la metalurgia de polvos son el hierro, cobre, aluminio, estafio,
niquel, titanio y los metales refractarios. lmstes que son fabricadas con laton, bronce, y aceros

inoxidables, se emplean polvos prealeados en los que cada particula es una aleacion.

El proceso de metalurgia de polvos tradicional, consta de varias etapas, una etapa de mezclado de
polvos metalicos, ahde se busca tener una mezcla homogénea de estos polvos; A la mezcla se le
pueden agregar lubricantes y aditivos dependiendo de los metales a utilizar, en la etapa de
compactacion del polvo, se puede obtener una preforma con un minimo de resistenciaicagcan
Existe dos métodos de compactacion en frio o en caliente, y por ultimo la etapa de calentamiento a

temperaturas inferiores a la fusién, deminado sinterizacion, figura.ZDiaz Becerro, 2009)
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Figura 2. ESQUEMA DE PROCESADO METALURGICO DE POLVOS FUENTE: (LUIS F. SIDOROVAS G.,
2010).

1.3.2 METODOS PARA LA PRODUCCION DE POLVOS.

Existen diversos métodos para producir polvos metalicos, la mayoria de los cuales, depende de los
requisitos del producto final, la microestructura, las propiedades de la masa, de la superficie, la
pureza quimica, la porosidad, forma y distribucién del démde las particulas dependen del
proceso especifico de uso. Estas caracteristicas, son importantes ya que afectan de manera
significativa el flujo y la permeabilidad durante la compactacion, y en las operaciones de posteriores

de sinterizado, el tamafioedlas particulas producidas va de 0.1 a i@0(Aracelly & Albéan, 2019)
Los métodos de produccion de polvos mas significativos pueden clasificarse como:

1. Métodos quimicas

2. Métodos fisicas

3. Métodos mecanicos

Cualquier material puede ser transfsado en polvo con cualquiera de estos métodos. El que sea
elegido debe estar relacionado con el tipo de aplicacién, propiedades y estructura deseada del

producto final.(Luis F. Sidorovas G., 2010)
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1.1.3.3 MEZCLA DE LOS POLVOS.

La mezcla o combinacide los polvos metalicos es el siguiente paso en el procesamiento de la

metalurgia de polvos.

Se puede mezclar polvos de diferentes metales y otros materiales con el fin de proporcionar
propiedades y caracteristicas fisicas y mecanicas especiales, s& puedacir combinaciones de
metales aledndolos antes de elaborar un polvo, se pueden producir mezclas, pero esta combinacion
debe ser adecuada para garantizar la uniformidad de las propiedades mecénicas en(larpiey.

& Alban, 2019)

También se peden mezclar lubricantes con los polvos para obtener una mejora en sus
caracteristicas de flujo, se reduce la friccion entre las particulas metélicas, mejoran el flujo de los
polvos metéalicos en las matrices y mejoran la vida de estas. En general loaritgxison acido

estedrico o estearato de zinc en una proporcion de 0.25% a 5% en(peseelly & Alban, 2019)

Se utilizan otros aditivos: aglutinantes (como en los moldes de arena) para desarrollar suficiente
resistencia en verde (crudo) y tambiénmeaden usar aditivos para facilitar el sinteriza@hracelly
& Alban, 2019)

La mezcla de los polvos tiene que efectuarse en condiciones controladas para evitar la
contaminacion o el deterioro. El mezclado excesivo puede alterar la forma de las particulas y hacer
gue se endurezcan, dificultando la operacién posterior de compactmdopolvos se pueden

mezclar en aire, atmosferas inertes (para evitar la oxidacion) o en liquidos que actien como

lubricantes y hacen que la mezcla sea mas unifo{mes F. Sidorovas G., 2010)
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Figura 3. RECIPIENTES DE MOLIENDA(A), (B), (C) Y (D). (E) MOLINO MEZCLADOR FUENTE: (ARACELLY
& ALBAN, 2019)

Figura 3, an algunos recipientes comunes para combinar o mezclar polvos, (e) Mezclador adecuado
para polvos metalicos, dado que estos son abrasivos, los mezcladores se basan en la rotacion o

volteado, al comario del uso de agitadores agresivos.

1.1.3.4 COMPACTACION DE LOS POLVOS METALICOS.

La compactacion es el paso en el que se prensan los polvos mezclados para darles diversas formas
dentro de las matrices. Los propositos de la compactacion son obtefoenla, densidad, contacto

de la particula con particula necesarios y hacer que la pieza tenga suficiente resistencia para su
proceso posterior. El polvo es introducido en la matriz mediante una zapata de alimentacion y el
punzon superior desciende hacibieterior de la matriz. Las prensas utilizadas son accionadas por
medios hidraulicos o mecanicos y por lo general, el proceso se realiza a temperatura ambiente,

aunque puede efectuarse a temperaturas elevaflass F. Sidorovas G., 2010)

Al polvo prenado se le conoce como comprimido crudo o compacto en verde, ya que la resistencia
es baja, las partes crudas o en verde son muy fragiles y se pueden desmoronar o dafiar con mucha
facilidad; esta situacion se exacerba por medio de préacticas deficientegdsapio. Para obtener

resistencias mas elevadas en verde, el polvo se debe de proporcionar de manera adecuada a la
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cavidad de la matriz y tienen que desarrollarse las presiones adecuadas en (& pieEa.Sidorovas

G., 2010)

Punzén superior

i L @ Forma
Polvo compactada
Zapata de (en crudo)
alimentacion
Matriz
Punzoén inferior
1.
Expulsor
(a)
<>
Punzén superior —r\ T
‘ Engrane recto
mediante P/M
Matriz (en crudo)
G Barra ntcleo
Punzén inferior —t—:”
[N 4

—_

b)

Figura 4. COMPACTACION DE POLVOS PARA FORMAR UN BUJE. FUENTE:(LUIS F. SIDOROVAS G.,
2010).

En la figura 4e muestra un ejemplo de un dado necesario para realizar la compactacién uniaxial,
en la seccion A de esta figura correspondéa garte de polvo prensado se le conoce como
compactdo crudo o en verdda seccion b de la figura, muestrajeégo tipico de herramental y

matriz para compactarlengrane recto.

La densidad de la pastilldepende de la presion aplicada, conforme aumenta la presion de
compactacioren esta la densidadie la pastillase aproxima a la del metal en su forma sélida. Un
factor importante en la densidad es la distribucion del tamaédadparticula: si todas sate un
mismo tamafio, siempre habra cierta porosidad al momento de compactarla; en e de
haberuna porosidad de por lo menos 24% en voluntg@inse introducemparticulas, mas pequefnas

en la mezcla de polvagstas llenararios espacios entre las particulas grandes de polNasy
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pequefas yde esa manera se obtiene unardgdad superior en la pdBa fabricada (Luis F.
Sidorovas G., 2010)

Cuanto mas alta sea la densidad de la pieza compactada, mas elevada serd su resistencia, como
también suméduloelastico. La razén es que cuanto mas alta es la densidad, mas alta es la cantidad
de metal sélido en el mismo volumen, por lo tanto, su resistencia es nflayiar F. Sidorovas G.,

2010)

1.1.3.5 SINTERIZACION.
El sinterizado se efectla generalmente at@mperatura inferior a la del constituyente de mas alto
punto de fusidn. En algunos casos, la temperatura es suficiente alta para formar un constituyente
liquido, en otros casos no tiene lugar la fusién de ninguno de los constituydnies:. Sidorovas
G., 2010)

El sinterizado es esencialmente un proceso de enlazar materiales sélidos por fuerzas atémicas.
Existen obstrucciones al sinterizado como (el contacto superficial incompleto, la presencia de

peliculas superficiales y la falta de plasticidad}an disminuiran rapidamente con el aumento de

la temperatura. Por tanto, las temperaturas elevadas tienden a favorecer el proceso de sinterizado.

Cuanto mayor sea el tiempo de calentamiento o la temperatura, mayores seran el enlace entre la

pelicula y laesistencia tensil resultant@.uis F. Sidorovas G., 2010)

El proceso de sinterizado comienza con el enlace entre las particulas conforme el material se
calienta. El enlace incluye la difusion de atomos donde hay contacto intimo entre particulas
adyaceates que dan lugar al desarrollo de fronteras de grano. Esta etapa origina un incremento en
resistencia y dureza relativamente grande, aun después de breves exposiciones a elevada
temperatura. Durante la siguiente etapa, las areas de enlace recientememmadas llamadas
cuellos, crecen en tamafio seguidas por un redondeamiento de los poros, la Ultima etapa es el
encogimiento y la eventual eliminacion de poro. Esta etapa rara vez completa, ya que las

temperaturas y los tiempos necesarios son demasiado iatiggs(Luis F. Sidorovas G., 2010)

Los hornos de sinterizado pueden ser del tipo de resistencia eléctrica o del tipo de encendido por
gas. Es necesario controlar estrechamente la temperatura para minimizar las variaciones en las

dimensiones finalegLuis F. Sidorovas G., 2010)

21



Se debe evitar la formacién de peliculas superficiales indeseables, tales como 6xidos, que afectan
gravemente el enlace entre las particulas. Esto se puede conseguir mediante el empleo de una

atmosfera protectora controladéLuis F. Sidorovas G., 2010)

El mayor consumidor mundial de componentes pulvimetalurgicos son los EUA, seguido de Europa y
Japon. El despegue de esta técnica se refleja en el incremento en el consumo de polvos metalicos,
los polvos de hierro y acero ocupaasi el 80% del mercado mundial, el aluminio supone el 10% de

la produccion y el cobre se queda en el f%az Becerro, 2009)

El proceso es mas competitivo que otros métodos de fabricacion de piezas, dando lugar a mailtiples
ocasiones a piezas que necesitan de operaciones de mecanizado, ademas de que el proceso
supone un ahorro energético cercano al 60% frente a los procesos de forja y mecanizado, como
también del numero de etapas de fabricaciébn necesarias que se reduce a la mitad , es muy
interesarte considerar el ahorro de material y es que, mientras que para fabricar una jgiexens

300 g por via pulvimetatgia, Unicamente se desaprovechan 16 gr de material, si se realiza por
métodos convencionales, se produce una pérdida de 260 gr es dadiamtasmaterial como para
fabricar otra pieza no obstante, el proceso de fabricacién debe de ser de grandes lotes de piezas.
Esto hace que la industria del automovil sea el sector donde estas técnicas han encontrado su mayor
implementacion, consumiendo uB0% de las piezas pulvimetalurgicas fabrica@agéz Becerro,

2009)

1.1.4 TECNICAS DE CARACTERIZACION DE ALEACIONES PROCESADAS POR

PULVIMETALURGIA

1.1.4.1 DENSIDAD Y POROSIDAD EMPLEANDO EL PRINCIPIO DE ARQUIMEDES

Arguimedes, matematico fisicoiegeniero griego el mas grande cientifico de la antigletato
en Siracura, estudio en el posgrado en Alejan@éle conoce paer uno de los cientificos mas
importantes de la antigiedad como tambiénadkescubrir la naturaleza de la fuerza de flofecgque

actla sobre objetos y también por ser talentoso inventor.

El principio de Arquimedes puede enunciars€ualquier cuerpo sumergido completa o

parcialmente en un fluido es empujado hacia arriba por una fuerza igual al fluido desplazado por el
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cuerpd’, de acuerdo con el principio de Arquimedes la fuerza de flotacion actia verticalmente hacia
arriba a través de lo que era el centro de gravedad del fluido desplakzadoagnitud de la fuerza
de flotacién siempre es igual al peso del fluido desplazadelpoibjeto.La norma ASTM B962 nos
indica que es posible obtener la densidad y porosidad aparente de un cuerpo sumergido en un

fluido, en este caso agua; para obtenervafores de densidad y porosiddg&hackelford, 2005)
P =* (2B (Wsat—Wsis) (1)
%Porosidad = (¥ 20 *100 / (Weus— Wsay) (2)
Donde:
przodensidad del agua.
ws masa de la muestra en seco en g.
Wsusmasa de la muestra suspendida en agua en g.
Wsat masa de la muestra saturaga g.

ws se determina mediante una balanza después de haber calentado la muestra por 30 minutos a
una temperatura de 100°C. Después se nside Wys €sta se mide en una balanza con la muestra
suspendida en agua y por ultimo se determ@iak.: en una balaza después de haber estado

sumergida en agua por 1 minuthackelford, 2005)

1.1.4.2 DUREZA VICKERS

En ensayo de dureza Vickers es un método desarrollado en 1924 por Smith y Sandland, para medir
la dureza de materiales. Puede utilizarse para tddesmetales y posee una de las escalas mas

amplias entre los ensayos.

El ensayo vickers se basa en un sistema de medicién 6ptica. El procedimiento de ensayo de
microdureza, especifica un rango de cargas ligeras utilizando un indentador de diamante para

realizar la perforacion.

Se utiliza un penetrador de diamante en forma de piramide y de base cuadrada. Normalmente las

cargas son muy ligeras, oscilando entre 1 aKG§ no obstante, pueden llegar hasta 30 kg o mas.
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La forma del indentador debe ser capazpteducir impresiones geométricamente similares, la
carga completa se aplica durante 10 a 15 segundos, la impresion debe tener puntos de medicion
bien definidos, los cuales se miden con un microscopio y se calcula el area de la superficie inclinada

de la hdentacion.

La medida de la dureza vickers se obtiene, por tanto, al dividir la pargel area deridentacion
(Shackelford, 2005)

1.1.4.3 CARACTERIZACION MEDIANTE MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO
MEB.

Estos microscopios se comenzarateaarrollar comercialmente alrededor de 1960, su facilidad de
operacién fue mejorando continuamente, un instrumento moderno permite observar muestras con
una resolucion de unos 4 nandmetros con magnificaciones de hasta 30000x. Se pueden obtener
imagenes deodo tipo de materiales estructurales o de material biolégico con un minimo de
preparacion previa y observar directamente todo tipo de superficies con una gran profundidad de
foco. (Shackelford, 2005)

Las imagenes de un microscopio electrénico se abtiemediante la deteccidn, procesamiento y
visualizacion de las sefiales resultantes de las integraciones entre un haz de electrones de alta
energia con la materia. Estas interacciones pueden proporcionar informaciéon sobre topografia,

composicion y estructa cristalografica(Shackelford, 2005)

En un microscopio electrénico de barrido la imagen se obtiene a partir de las sefiales emitidas por
la muestra y se va formando a medida que el haz de electrones se desplaza sobre una porcién de su
superficie.Este barrido (scannig) se realiza linea por linea sobre una pequefia zona de forma
rectangular (raster). Esta zona es la que se visualiza amplificada en la imagen final. A medida que el
haz explora la muestra de esta manera la intensidad de la sefial geneasid segun el punto
particular analizado en cada instante. La sefal detectada puede ser entonces analizada y

amplificada, tanto en su forma analégica como digital, y finalmente procesada convenientemente.
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A diferencia de una imagen 6ptica, el microsoaglectrénico de barrido no forma una imagen real

del objeto si no que construye una imagen virtual a partir de alguna de las sefiales emitidas por la
muestra. La imagen que se visualiza en un tubo de rayos catédicos donde las bobinas de deflexion
del haz stan sincronizadas con el barrido del haz de electrones en el microscopio. Modulando la
intensidad del haz del tubo de rayos catddicos se obtiene finalmente un registro de punto a punto
en la pantalla que es precisamente la imagen electronica proporciopadal microscopio.
(Shackelford, 2005)

1.1.4.4 CARACTERIZACION MEDIANTE LA TECNICA EDS (ENERGY DISPERSIVE

SPECTROSCOPY).

Los rayos X caracteristicos emitidos por la muestra son detectados por un sistema que produce

pulsos de altura proporcional a émergia de cada foton incidente, estos pulsos electrénicos son
procesados por un analizador multicanal y finalmente visualizados en un espectro que grafica la
cantidad pulsos en funcion de la energia caracteristica de cada pulso. De esta manerastnael si

dispersivo en energia, se pueden identificar rdpidamente los elementos presentes en una muestra

S i Ssu concentraci 6n es superior a = 1 %. El Ssi st

fotones, permite la colecciéon simultanea de todos Iesreentos presentegShackelford, 2005)

Con la medicién adicional de la intensidad de los rayos X caracteristicos y procesos de calculo
adecuados también es posible analizar en forma cuantitativa la composicion de la zona analizada.
La principal ventajale las técnicas de microanalisis es el pequefio volumen de material que es
analizado normalmente del orden de mMiende 10*? cn? suponiendo una densidad media de 7 gficm

en el caso de un metal de transicién, esta técnica permite analizar una cantidadeteahigual a

7x10*? gramos. Debido a que las propiedades macroscoépicas de los materiales dependen de su
microestructura en la escala del micrén, por ello es importante poder analizar cantidades tan
pequefias. Este es un ensayo no destructivo y por lmts@ puede utilizar la misma muestra luego

de ser empleada en otras técnicéShackelford, 2005)
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1.1.5 TRATAMIENTOS TERMICOS APLICABLES A ALEACIONES NI-TI-AL

De forma general, los tratamientos térmicosnsprocesos que involucran el calentamiento y
enfriamiento controlado de metales y aleaciones con lo cual se busca modificar sus propiedades
fisicas y mecanicas. Se logra mejorar la dureza, tenacidad, resistencia y algunas otras caracteristicas
deseadas enos materialescon ello obtener las especificaciones requeridas de un material en

donde este s@uedautilizar. (Shackelford, 2005)

1.1.5.1 TRATAMIENTO TERMICO DE SOLUBILIZACION

Este procesdiene como objetivo que todos los elementos estén en séhugi sean capaces de
producir endurecimiento y sean solubles en la aleacién, esto se,|diggalviendo las fases
constituyentesen la solucién solidad, estos constituyentes se forman de fases eutécticas,
precipitados o compuestos intermetalicos que vasea generados durante la solidificacion, este
tratamiento también tiene el efecto de esferoidizar las particulas, con lo cual se mejora la ductilidad

y la tenacidad.

Estetratamiento consiste, en mantener el material a una temperatura suficientemente alta por un
periodo largo de tiempo, con lo que se logra obtener una solucién solida homod@8&heakelford,

2005)

1.1.5.2 TRATAMIENTO POR ENVEJECIMIENTO

El endurecimiento por predi@acion (envejecimiento) es utilizado para mejorar las propiedades
mecanicas de los metales no ferrosos y de sus aleaciones. Generalmente se hacen a relativamente
bajas temperaturas, la seleccion de la temperatura y tiempos adecuados depende de las

caracteisticas buscadas para conseguir una distribucién y tamafio adecuados de los precipitados

En el proceso de envejecimiento se encuentran tres etapas: en un principio suberydjesio al

incrementar el tiempo o la temperatura se obtiene la condicién deeda maxima, al continuar el
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envejecimiento se tendra la estructura sobreenvejecida o estabilizada, en la cual la dureza

disminuye incrementando la ductilidad y disminuye la resistef8izackelford, 2005)

Las ventajas del endurecimiento por precipitan son: incrementar la resistencia y dureza con una
reduccién en la ductilidad, mejorar la maquinabilidad, desarrollar propiedades mecanicas mas

estables y reducir los esfuerzos residga{€hackelford, 2005)

1.2 ESTADO DEL ARTE: ESTUDIOS PREVIOS DE ALEACIONES BASE NIiQUEL

Los siguientes investigadores se han enfocado en realizar estudios de aleaciones base niquel con

diferentes adiciones metalicas como titanio o aluminio.

Sneha Samal y Orsolya Molnarova, partieron de polvosqehy titanio obtenidos por atomizacion

con gas, éstos polvos presentaron un tamafio de particula esférica de 20 ac8® juma porosidad

de 99.5%la aleacién que fabricaron fue para una composicion de 50:50 % en peso, emplearon el
proceso de sinterizaén por plasma (SPSpdo el proceso deompactacion lo dividieron en 4
segmentos, el segmento 1, se aplic6 una carga de 95 kN (apriPa)@on una duracién de 180

s. en el caso de la muestra de 50 mm, la temperatura de compactacion fue de 900 °C y se logré en
dos pasos, el polvo se calenté desde 300 hasta 800 °C con una velocidad de calentamiento de 100
°C/min, en el segundo paso la veloddde calentamiento se redujo a 50 °C/min y la muestra se
calent6 hasta alcanzar los 900 °C, se mantuvo durante 10 miralB@un enfriamiento rapido y

la carga aplicada se redujo constantemente durante 10 min hasta alcanzar los 3 kN. Posteriormente
sealcanzé una temperatura de 900 °C a los 750 s en el segmento 2. La temperatura fija con una
carga fija fue estable y se mantuvo constante durante un tiempo fijo de 600 s (segmento 3), se siguid
con el enfriamiento de la maquina a temperatura ambiente (segm 4). Los polvos NiTi se
comprimieron con presién uniaxial dentro de la matriz de grafito. Después de la sinterizacion, se
produjeron discos con 50 mm de didmefpara obtener los productos finales de esta aleacion
(Samal et al., 2021)

Seanalizaronlas microestructuras de los polvos como de las aleaciones de NiTi sintenmadas
microscopiaelectrénica de barridoSEM, y el tamafio de grano se observé en la superficie de la

muestra sinterizada mediante un microscopio 6ptico. También se observietdazion del grano
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y el mapa de fase de las aleaciones NiTi sinterizadas, mediante el método de retrodispersion de

electrones(Samal et al., 2021)

También se realizaron analisis de calorimetria diferencial de barrido, ensayo de andlisis

termomecanicoy prueba de tracciorn(Samal et al., 2021)

La micrografia éptica de la muestra de NiTi sinterizado, se observo los diversos tamafios de grano,
estos se distribuyen uniformemente en la direccién isotrépica y tienen profundidad con las
particulas vecinas| observar las muestras con mayor aumento los vacios son mas prominentes con

las particulas adyacentgSamal et al., 2021)

Caracterizacion térmica. La muestra presento transformacion de austenita a la fase R o martensita
a una temperatura inicial dils:-19 °C y temperatura final de M#7.6 °C durante el enfriamiento
(coincide con el polvo) y de martensita a austenita con una temperatura final de 29.7 °C durante el
calentamiento (combinacién de fases R y austenita). En la muestra sinterizad&seuadrs picos

mas anchos que pueden corresponder a la homogeneizacién de la aleadi§dBaiial et al., 2021)

Mediante el analisis de difraccién retrodispersados de electrones, la muestra contiene particulas
unidas de polvo original con poros entréasl| algunos poros se llenaron con soluciones de pulido u
suspension, que son dificiles de eliminar incluso al vacio. La estructura de la austenita cubica
centrada en las caras fue la Unica que pudo observarse, la que puede atribuirse a la estructura de la

austenita.(Samal et al., 2021)

El analisis termomecanico, las muestras mostraron un efecto de histéresis y la temperatura de

transformacion corresponde a las fases martensita y austgi8tmal et al., 2021)

Ensayo de flexién, estas fueron ensayadavarias temperaturas de ensaye58 y-25 °C, hasta
temperaturas de ensayo de calentamiento de 100 °C con escalones de 25 °C, los pasos de
calentamiento muestran comportamientos de memoria de forma de las muestras d¢Swifial et

al., 2021)

SnehaSamal y Orsolya MolnaroM@oncluyen que se prepararon con éxito por el proceso de SPS las
muestras de NiTi, estas muestran un efecto de memoria de forma con uan recuperacion de tension
del 3%, se observé una estructura compacta con una porosidad2d®q se mostro la presencia

de fase austenita que transforma en martensita a una temperatura de enfriamieng2d€(Samal

et al., 2021)
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Por otro lado, David DigsOsmar Sousa, mediante fusién por induccién al vacio obtuvieron una
aleacion de NiTHA partir de un lingote de NiTi, al cual sedaliz6fusién por induccion al vacio, que

fue tratado térmicamentedurante 15 mina 900 °Cpara realizar laminacién de 3 probetas en
caliente con 20 % de reducci@ada proceso de deformacion se intercalamn un recocido a 900

°C por 10 minlas tiras se encapsularon en vidrio al vacio para evitar el contacto con una atmosfera
de oxigeno para su posterior tratamiento térmico de homogeneizacion a 900 °C durante una hora,

para después templarse en ag(Bias et al., 2019)

mediante un proceso de fusion de superficies por laser (LSM» obtener un mejor acabado
superficial, mediante microscopia 6ptica y electrénica de barrido (SEM), se realiza la caracterizacion

de las muestras, y al final se real@apruebas mecanicas de dureZBias et al., 2019)

Losanalisis mediante SEMuestra quela aleacion NiTi presenta una estructura austenitica con la
presencia de intermetdlicos y el crecimiento de los granos equiaxzes,la muestra tratada
térmicamente con un tamafio promedio de 35 nde diametro,en la zona de fusion, los granos
tuvieron diferentes tamafiodas micrografias revelan una estructura dendritica, debido a la rapida
solidificaciéon y una estructura de grano equiaxial recristalizada, ilanfae la superficie del laser
aumento los tamafios de grano del 3% al 5é#hbién se encontrd una estructura dendritica debido

a la rapida solidificaciéy una estructura de grano equiaxial recristalizg@as et al., 2019)

Los valores mas altos emteados en los estudios de dureza se debieron a las fases intermetalicas
duran de TiNi con una dureza promedio de 370 HV, por lo taestas fases precipitadas mejoraron

la dureza superficia(Dias et al., 2019).

David Dias y Osmar Soussncluyen quese obtuvo un mayor acabado superficial, en gaadicion
de 35 J/mm, la fluencia del laser afecto directamente las dimensiones del tamarfio de grano, y la
influencia del laser demostré ser una técnica adecuada para mejorar las propiedades mecanicas.

(Diaset al., 2019)

Md Minhazul y Parisa Bayati, fabricaron aleaciones nitiaglio, para lo cual inicialmente
fabricaron de Niquel y Titanio a partir de lingotes mediante el proceso de atomizacion con gas inerte
de fusion por induccion de electrod@muestras fueron impresas mediante una maquina con laser

de fibra de iterbiopara realizar tratamientos térmicog,unas muestras moldeadas en fundicién, se
realizaron tratamientos térmicos, uno de 15 min a una temperatura de 850 °C, y otro de 5 horas y

30 mnutos a 700 °Qps dos se enfriaron rapidamente con agsa,evallo el comportamiento de
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fluencia de identacién con una carga Optima maxima denBDy una tasa de carga de 2mN/s,
durante 600s de retencion, las pruebas de dureza de identacién, tuvierdifadencia el tiempo

de espera de 3 segundos, mediante calorimetria diferencial de barrido, se investigaron las
temperaturas de transformacion de las fases de las distintas probetas, observando una fase
austenita, las muestras de fundicion mostraron un #im de grano mas grande, junto con una
microestructura uniforme, mientras que las muestras impresas mostraban granos columnares, esto
debido a la velocidad de enfriamiento, se encontré en este trabajo que las aleaciones de NiTi son
propensas a fenbmenos diéuencia en temperatura ambiente, las muestras con tratamiento
térmico prolongado exhiben un desplazamiento de fluencia pequefio, comparado con las de un

periodo mas corto(lslam et al., 2021)

Mohammad Amin y Hamid Assadi, realizaron simulaciones noagerde dos casos de
procesamiento superficial con laser de aleaciones eé&lNil primero fue mediante fusion por laser
estacionario de la aleacion monocristalina, y con ello predecir efectos durante la solidificacion
rapida de una sola fase intermetélida segunda fue con laser escaneado de una aleagiciéren
niquel policristaliro, en la region bifasica MNis, con ello poder ilustrar el efecto del proceso con
laser en la estructura de grano, las segregaciones y distribucién de las(dakdmreh &Assadi,
2021).

En el caso de fusién por laser estacionaffiesion por laser pulsado), en el otro caso, se tenia
velocidad constante en direccion horizontal de la entrada de calor con respecto a la muestra, se
utilizé un software (Phasepot) para la siaxibn temporal de los campos de fase, temperatura y

concentracion(Jabbareh & Assadi, 2021).

Las simulaciones se realizaron con tres composiciones diferentes de 0.35, 0.5 y 0.55 % Al, como
también variaciones en la velocidad de difusién de 0.1 a 5 ynima temperatura fija a 300 K,
llevaron a cabo simulaciones de fusion con laser de barrido en una aleacion policristaliralde Ni
para crear una microestructura, fijando una temperatura de 1200 K, y para demostrar el efecto de
los pardmetros de la evation de la microestructura, usaron tres potencias diferenteséagder,

(15,21, y 27 GW/R), las cuales corresponden a tres velocidades de exploracion (0.5, 0.7 y 0.9 m/s).
(Jabbareh & Assadi, 2021).

Durante la fusion superficial con laser pulsadogseontraron patrones de segregacion en la zona
fundida debido a la interaccion de la velocidad en la fases intermet@ddicolidificacion, también

se observaron caracteristicas microestructurales que puedéndsirante el proceso con laser de
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las aleacioms policristalinas ricas en Hh el sistema NAl, también mediante la simulacion se
encontré una estructura de grano texturizada, con estos métodos computacionales utilizados se
muestra una base de informacién adicional sobre cémo es la evolucién ntioatesal en el
procesamiento con laser y con ello conocer probables efectos cinéticos inulatdbareh &
Assadi, 2021)

Pawel Hyjek y lwona Sulimaijlizaron polvo de niquel con un tamafio de particula menor auL50
pureza del 99.99%, polvo de aluminio con tamafio de particula dg Ifureza del 99.7% y polvo

de diboburo de titanio(TiB), con tamafio de particula de 2&B5u npureza del 99.9%, mezclaron

los polvos de niquel y aluminio, con medios de molienda deoaeeuna velocidad de 46 RPM, de

la mezcla obtenida se utiliz6 como matriz para fabricar un composite al cual se le agrego 4% volumen
detitanio-boro (TiB), se produjeron sinterizados, en una matriz de grafito de 20 mm con atmosfera
controlada de argon yna presion de 15 Kn y una temperatura de 1273 K, se midieron parametros

de densidad y porosidad, médulo de Young y dureza vidkdygek et al., 2020)

Los ensayos de compresion fueron realizados en una maquina INSTROM, a temperatura ambiente,
873 K,98 Ky 1073 K con probetas de 2.5 mm de didmetro y 3.75 mm de altura, por ultimo, se
realizé un ensayo tribolégico, para determinar el coeficiente de friccion el tamafio del surco y ancho

de la pista de desgasté-yjek et al., 2020)

Al realizar el analis microestructural se observé una estructura de solidificacion dendritica, se
encontraron dos fases una brillante tiealuminuro de niquelNizAl) y una fase esga que contenia
menos aluminuro de niqueN{Al, se encontr6 una estructura widmastattem &li. (Hyjek et al.,
2020)

Los andlisis realizados para obtener la dureza mdédulo de Young y densidad nos mostraron
diferencias no significativas, ya que esto no va relacionado con las diferentes microestructuras, si

no la con adicién de TiBHyjek etal., 2020)

El resultado de la adicion digoruro de titanio TiB) en un 4% provoco que el aumerea el limite
elastico de 1150 M a 1340 NPa, los ensayos a alta temperatura, cuanto mayor es esta la
deformaciéon es menor, a 873 K se obtuvo un valot tig0 MPay a 1073 K el valor alcanzado fue
de 390 MPa; En las pruebas triboldgicas se encontr6 que la adicidhtaeuro de titanio(TiB) a la

matriz, nos da una mejora significativa en la resistencia a la abréldigjek et al., 2020)
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Se demostrd que la adicion daiboruro de titanio TiB) en 4%mejora las propiedades fisicas,
mecanicas y tribologicas, a temperatura ambiente el material se comporté con una alta deformacién

plastica y una alta resistencia a la compres(btyjek et al.2020)

Pedro Cunha y Patricia Freitas, realizaron una investigacion sobre un alambre de NiTastiquerel

con un didmetro de 0.5 mm, este tiene una estructura mixta de austenita y fasedRante un
estudio de traccion a temperatura ambiente, durarg00 ciclosmidiendola resistividad eléctrica,

se quiere observar con este estudio, la perdida de propiedades funcionales del alambre, que van
relacionadas con la resistividad eléctriehjnicio de la transformacion martensitica inducida por
estrés, @ deformacion y la evolucion de la tension y deformacion, el andlisis de fatiga, mostro la
pérdida de propiedades, debido a la formacién de martensita, a medida que aumentan los ciclos
aumenta la deformacién residual y disminuye la de deformacion recufggrasto puede deberse

a la presencia de dislocaciones, que producen un campos de telesi@ambios microestructurales
producen perdidas graduales en las propiedadesesistividad, mostré un comportamiento lineal

en direccién de la deformacion losleeges oscilan entre 8.2* 10a 10.0* 10’ Q esta va cambiando

con la tensién aplicadaylediante analisis(TEM se observaron las microestructuras antes del
ensayo de fatiga, observando granos equiaxidesogéneos una vez realizado etnsayo se
obsena una microestructura laminar por lo cual se corrobora la deformacion plastica, y se observan

dislocaciones por la deformacién a la que fue sometido el alanflbirea et al., 2021)

Se establecié mediante este estudio el comportamiento a la fatigaldeibre de NiTi, la perdida

de propiedades, debido a la transformacion de fase de austenita a martensita, junto con la mayor
densidad de dislocaciones presentes conforme aumentaba el nimero de ciclos del ensayo, lo cual
demuestra que este se puede utilizz@ntro de un componente con un ciclo de fatiga bajo, para

que este no disminuya sus propiedadg¢sma et al., 2021)

ZexuDu y Zhengfei Hu realizaron un estudio en dos aleaciones d& INichas a partir de
pulvimetalurgia, con una composicion de 55NiT60Ni40Ti, los cuales fueron mezclados en un
molino de bolas por 480 minutos con una velocidad de 224 wnenidasestas mezclas, se
aplicaron comaevestimiento de un acero inoxidable 316L mediante revestimiento laser (de fibra
de alta potencia), mgiante este proceso se inyecto argon de alta pureza con un caudal de 5 I/min

como gas protector(Feng et al., 2021)

Se realizaron analisis de difraccion de rayos X, microscopia Optica y microscopia electronica de

barrido de emision de campos (EDS),apaonocer la microestructura composicion, de fase y
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elemental de los recubrimientos, se analiz6 la microdureza con un durémetro vickers con una carga
de 1.961 N, por ultimo, se realiz6 un estudio electroquimico en una solucion de NaCl al 3.5% en peso

durante 2 h.(Feng et al., 2021)

El analisis mediante SEM, mostro que la zona de unién del recubrimiento det@lNis menor

gue en 55NiFbNi, donde en este ultimo la transicion de los elementos es mas lenta, mientras que
donde la zona es mas ancha laamdel recubrimiento es mas fuerte, con el analisis de EDS, la
microestructura de los recubrimientos en diferentes areas es casi similar, se muestra que se tiene
una estructura eutéctica dendritica mas fina en 558Ni, que en el recubrimiento d@ON40T],

se observaron tres zonas de fase, que son dendritica, laminar dendritica e interlgfrémay et al.,

2021)

La composicion de los polvos se analizd6 mediante difraccion de rayos X donde se encontré que los
picos de difraccion son similares a la garsicion de fase, ademas de una pequefia cantidad dg TiO

se utiliz6 microscopia 6ptica para observar la microestructura, donde se observé que no existen
grietas ni poros en las secciones transversales de los recubrimigumts con una linea limite que

indica, la buena union del recubrimiento con el sustréieng et al., 2021)

La microdureza se analizé6 mediante un durémetro vickers con una carga de 1.961 N con una
duracion de 15 segundos, esta se prueba se realizé desde la parte superior defnmiengsthasta

el sustrato, en intervalos de 0.2 mm, se encontr6 que la microdureza promedio de 55NiTi es de
(824.4 HV), la mayor dureza obtenida se debe a que su estructura eutéctica es densa y uniforme
mientras que en 60NiTi fue de (707.6 HV) siendo estaomporque se compone de estructuras de

red finas y gruesas que son relativamente irregulgffésng et al., 2021)

En el comportamiento electroquimico se observo la formacion de una pelicula pasivada sobre las
superficies de las muestras, con lo cuga@encial de corrosién es mejor en los dos recubrimientos,

comparadas con las del 31¢Eeng et al., 2021)

ZexuDu y Zhengfei Hwoncluyeronse obtuvieron con éxito dagcubrimientos sobrel sustrato

de 316l.mediante el revestimientoaker, lagpropiedades mejorarony la mas significante fue en
55NiTi que mostro el mejor desempefen las pruebas de microdureza y resistencia a la corrosion
(Feng et al., 2021)

Xianjie Yuan y Xuanhui, realizaron una investigacion sobre los efectos de lalaceldei

compactacién sobre la sinterizaciéon de una aleacion pulvimetalurgica -BeG¥Ti mediante
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compactacién a alta velocidad, la composicién utilizada es (Fe 5.79%, Cr 3.56%, Ti 3.32%), los
compactos en verde obtenidos a diferentes velocidades de §606.2, 6.7, 7.1, 7.5, 7.9, 8.3,y 8.7

m/s), fueron sinterizadogon una velocidad de 4 °C/min antes de los 315 °C, las cuales se
mantuvieron durante una hora a esta temperatura para reducir el estrés residual, después se
aumenté la temperatura a unaelocidad de 10 °C/min entre 540 °C y 700 °C, manteniéndose
durante una hora para después enfriar a temperatura ambiesgeytilizo unatmosfera controlada

de nitrégenode alta purezan un horno tubular(Yuan et al., 2019)

Se realizaron analisis deigroscopia electronica de barrido SEM y TEM, para obtener las
distribuciones elementales y evolucion de las fases, como también andlisis de DRX para

identificacion de las fasegruan et al., 2019)

Se obtuvo la densidad sinterizada mediante el prinaigi Arquimedessegun la norma ASTM B962
08, por ultimo, andlisis de traccion a temperatura ambiente a una velocidad transversal de 0.5

mm/min. (Yuan et al., 2019)

Seobservoel efecto de la temperatura en la sinterizacion, esta afecta a la densidadllaumenta
gradualmente con el aumento de la temperatura, a una temperatura de 620 °C a 640 °C la densidad
fue de 2.73 gcm, con una temperatura de 640 °C a 700 °C la densidad es de 2.8legtondebido

a que los poros internos del verde se hacersmpaquefios, se encontigue la maxima densidad

encontrada fue de 2.85 gcin(Yuan et al., 2019)

Mediante el analisis de SEM se observ6 una cantidad de pequefios poros los cuales su distribucion
es irregular, esto se debié a que la energia de compactaci&erde no fue la 6ptima de 1325 J, en

los patrones de difraccién de XDR, se observo que los polvos se componen principalmente de Al,
ALTi, al observarse la evolucién de la microestructura a bajas temperaturas fue bajo al verse muchos
poros, debido ad poca difusion de los atomos, a una temperatura de 640 °C se mejor6 la union de
las particulas, se encontraron elementos de Al, Fe, Cry Ti, los resultados de XDR y EDS mostraron
contenido de Cr, de la fasei#&lr, contenido de Fe de la fase:&e y Ti de la fase ATi. (Yuan et

al., 2019)

Se realizaron ensayos de traccion con el cual se encontré que conforme fue aumentado la velocidad
de compactacion, la resistencia maxima a la traccion (UTS) y el limite elastico (YS), aumentaron
rapidamente on resultados de 27 Fa y 28 MPa respectivamente en las velocidades mas altas

utilizadas, se encontr6 un mecanismo de fractura ductil, debido a la aparicion de algunas
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formaciones de hoyuelos en la superficie, que son caracteristicos por la union detieslam
(Yuan et al., 2019)

Xianjie Yuan y Xuanhuipncluyengue la mejor temperatura de sinterizacion es de 640 °C para
obtener muestras de calidad a base de Al, se encontraron fas@bsdees, Aks Cra, AETI, AIC y
las propiedades de tradim fueronuna resisten@ ultima a la traccion de 222 MPBy un limite

elastico de 160 Ma, y el alargamiento maximo se observé a 2.6%an et al., 2019)

Pavel Salvetr y Andrea Skolakogstudiaron la adicion de una cantidad de alumini@¥d en pesp
en la mezcla de polvo de-iy el mecanismo de las reacciones en dependencia de la velocidad de

calentamiento(Salvetr et al., 2018)

Los polvos tenian un tamafio y pureza de particula, Niquel (< de 150 um y 99.99 %), aluminio (<44
um y 99.7 %) titanio (<44 um y 99.5%)egealizaron las mezclas de los polvos en composiciones
de NiTi46, NiTiAl1l, NiTiAI3, NiTiAI5 y NiTiddigs secomprimieron uniaxialmente a temperatura

ambiente, obteniendo cuerpos fritlricos a una presion de 450 BRPSalvetret al., 2018)

Serealiz6andlisis térmico diferencial (DTA) de las mezclas de polvo, mediante una velocidad de
calentamiento de entre 50 y 1200 °C con una velocidad de calentamiento de 30 “®@min
atmosfera de argon, observando los efectos térmidasante el calentamiento(Salvetr et al.,
2018)

Se encontrd un pico exotérmico a una temperatura de 949 °C en la aleacion de NiTi46, el cual
corresponde con | a -Tit€&Nic clL), & ln tempetatéra del_(!EBaO"C()isae (B
representa ladrmacion de los Aluminuros de Nk, el NiTi y T, las particulas de Niy Ti que no

reaccionaron de identificaron mediante XRBalvetr et al., 2018)

Los resultados de XRD en las muestras de NiTi46 yMN$ELinterizaron a 800 y 1100 °C, estas
temperaturas apoyan a la formacion de fases individuales y por tanto a temperaturas mas altas de
sinterizacion, hay més areas de fases debido a una reaccion de difusion mgSdacatr et al.,

2018)

Observando las microestructuras de las muestrasayor porcentaje de aluminio y temperaturas

altas permite crear un grano mas grueso, la influencia del aluminio en la dureza, es debido a que
puede reaccionar, formando mas fase liquida y los limites de los polvos mejor interconectados
(Salvetr et al., 218).
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Los andlisis de dureza vickers fueron realizados con una carga de 10 Kg, a una temperatura de
sinterizacién de 800 y 1100 °C, las menores durezas se encontraron en las muestras a temperatura
de sinterizacion de 800 °C, pero aumentando la cantidadlalminio, produce gue la dureza sea
mayor, debido a que este puede reaccionar mas debido a los volimenes mas grandes, formando
mas fase liquida y haciendo que los limites de los polvos estén mejor conedi@dlvetr et al.,

2018)

Pavel Salvetr pj\ndrea Skolakovaoncluyen que se llevd a cabo la reaccidn de sinterizacion de las
aleaciones con la formacion de los intermetalidos, cambios durante el calentamiento fueron
observados cuando la adicién de aluminio fue superior alas%leaciones eoporcentajes de b

7% peso de aluminio mejoraron sus propiedades mostrando aumentos en su dureza, al ser
sinterizadasa 800 y 1100 °C las microestructuras son muy similares en el caso de aleaciones de
NITiAI7 (Salvetr et al., 2018)

CAPITULO 2. DETALLES DEL PROYECTO DE INVESTIGACION

2.1 OBJETIVOS

2.1.1 OBJETIVO GENERAL.

Evaluar el comportamiento de las propiedades mecanicas al adicionar aluminio en aleacidnes Ni

Al fabricadas por pulvimetalurgia.

2.1.1.1 OBJETIVOS ESPECIFICOS.

e FabricamleacbnesNiquetTitanio-Aluminio por el método deulvimetalurgia

e Determinar la densidad y porosidad de las aleacioneONiAl empleando el método de
Arquimedes

e Realizar tratamientos térmicos de solubilizacién y envejecimiento a las aleacieh@FiNi
Al.

e FEwluar las propiedades mecanicas de la aleaci6riONtAlL, mediante ensayos de
compresion y dureza.

e FEvaluar el comportamiento de las propiedades mecanicas para las diferentes

concentraciones de Al en la aleaciORTNAL.
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e Determinar la influencia de losatamientos térmicos de solubilizacion y envejecimiento en
las propiedades mecanicas de las aleacioneOMiAk.
e Estudiar las caracteristicas microestructurales de la aleacid@TAk mediante técnicas

de difraccién de Rayos Xnjcroscopialectrérica de barrido.

2.1.2 HIPOTESIS

Mediante pulvimetalurgia y posteriores tratamientos térmicos de envejecimiento, es posible
obtener la aleacién NT+Al donde la combinacion de los elementos de aleacion y tratamientos
térmicos de envejecimiento promovera la formacion de Aluminuros daititg la formacion de la

fasfe a@n | a -1®TiA, e éerverdNéflejado en la mejora de las propiedades mecénicas

para obtener una aleacién mas resistente y ligera.

2.1.3 JUSTIFICACION

A lo largo de la historia varios investigadores se han enfocado en obtener aleaciones con elevadas
propiedades mecanicas; estas elevadas propiedades mecanicas dependen de la composicion
quimica de la aleacion, del proceso de fabricacion y de la combirdeidatamientos térmicos que

se realicen a la aleacion en cuesti@radayik Serhan, 2019)

Tal es el caso Buehler y colaboradores quienes han desarrollado una aleacioitaiojoelesta
aleacion fue desarrollada para un laboratorio naval de Maryland Estados Unidos, en su investigacion
reportan que esta aleacién exhibe uongportamiento de memoria de forma, ademas indican que
estas aleaciones presentan elevadas propiedades mecanicas y elevada resistencia a la corrosion
marina. De igual forma reportan que las aleaciones de Nigaelo tienen un mejor desempefio

en las propedades mecanicas que las aleaciones de acero inoxidable, aluminio o tRaeider &

Wang, 1968) sin embargo, aln a pesar de estas elevadas propiedades mecanicas las piezas
metalicas de esta aleacion siguen presewi@ fracturas repentinas, ya que no es facil detectar

deformaciones visibles antes de la fa{/alia et al., 1988)Thompson, 2000)

Los procesos por los cuales hamrfeado estas aleaciones normalmente son por fusion por

inducciéon al vacio, fusién selectiva laser, proceso de refusion superficial, fabricacion aditiva o
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sinterizacion por plasméSamal et al., 2021(Dias et al., 2019)Islam et al., 2021}Jabbareh &
Assadi, 2021§Hyjek et al., 2020)Lima et al., 2021 )in embargo estos procesos son complejos o
requieren de equipos especiales para poderse realizar, y en algunos casos, por ejemplo sinterizacion
por plasma o fusion selectiva por laser estan limitados, ademas del equipo requetibener

piezas de geometrias sencillas y de tamafio relativamente pequefio; o en su defecto los procesos de
fusién selectiva laser o fusion por induccion ocasionan el obtener en las aleaciones una morfologia
microestructural heterogénea, lo cual se asacima heterogeneidad en las propiedades mecéanicas

a obtener, situacion que puede causar la falla de la aleacién al fracturarse en cuando la pieza esta

en funcionamiento.

En este sentido, la presente investigacion esta enfocada en obtener la compodedbrde la
aleacion NiT+HAI que presente alta resistencia mecanica y que a su vez, que esta aleacion sea ligera,
ademas se propone emplear la técnica de pulvimetalurgia para fabricar estas aleaciones, dado que
las caracteristicas de procesamiento de estenica nos garantiza el obtener productos con
morfologia microestructural homogénea lo cual se asocia a propiedades mecéanicas elevadas y
homogéneas, finalmente aunado a esto, se espera encontrar el tratamiento térmico que permita

optimizar las propiedademecanicas de la aleaciénTHAL (Buehler & Wang, 1968)
Capitulo 3. Sintesis y caracterizacion de una aleacion de

Niquel-Titanio-Aluminio fabricada por pulvimetalurgia

3.1 METODOLOGIA EXPERIMENTAL
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Figura 5. DIAGRAMA DE METODOLOGIA.

El diagramaepresentado en la figura, Bnuestra & metodologia de fabricacién se fundamenta en

la combinacion de materiales de distinta naturaleza por la técnica de pulvimetalurgia, dicha técnica
esta conformada por diferentes pasos que mpesmitira la adicion de particulas de titanio sobre
niquel hasta obtener una aleacion, los pasos que conforman esta técnicaMsmienda,

Compactacion y Sinterizacion, las cuales se explican a continuacion:

3.1.1 PREPARACION DE LA ALEACION NI-TI-ALx (COMPOSICION).

La aleacion se fabia partir de polvos de alta pureza de Niquel, Titanio y Aluminio marca -Sigma
Aldrich(figura6), tanto d Niquel, Titanio y el Aluminise encuentran en tamafos del® um. La

aleacion NilOTiAk se fabri® mediante pulvimetalurgia, donde el Aluminio se adicim®en
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proporciones X de 0, 0.5, 1.0, 1.5y 2.0% en peso sobre la matriZL@&@iNDe cada composicion se
fabricaion 10 pastillas y los resultados reportados sera la media obtenida en cada una de las
evaluacioms que se hagan en las muestras. La forma de identificar las aleaciel@BiNij para

cada mezcla sera acorde a la tabla

TABLA 2. Composiciones quimicas de las distintas aleaciones fabricadas.

aleacién ComposiciérQuimica [% en pe}o
Ni-10Ti 90% Ni,10%Ti

Ni-10Ti5Al 89.5%Ni, 10%Ti, OFAI
Ni-10Ti1Al 89%Ni, 10%Ti, 1.0%Al
Ni-10Ti15Al 88.5%Ni, 10%Ti,1.5% Al
Ni-10T20Al 88%Ni, 10%Ti, 2.0%Al

Figura 6. BALANZA ANALITICA (OHAUS EXPLORER PRO) Y POLVOS DE NIQUEL ALUMINIO.
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3.1.2 PROCESO DE PULVIMETALURGIA DE LA ALEACION NI-TI1-ALx

3.1.2.1 MOLIENDA

El primer paso del proceso de pulvimetalurgia corresponde a la molienda, en este caso &e realiz
molienda mecénica en un molino de alta energia tipo planetario marca Pulverisette 6. Seontilizar
condiciones de molienda usadas en trabajos previos (Lima et al., 2021) (Milanti@ndez et al.,
2017), se emplean contenedores y medios de molienda de agigarra 7, los polvos de la mezcla

de niquel, titanio y aluminio se agregaral contenedor déigata junto con los medios de molienda,
guardando una relacion de molienda 8@:1, la molienda se realizn un molino de alta energia

tipo planetario Pulverisette Bigura8, a 200 rpm durante 20 minutos

Figura 7. CONTENEDOR Y MEDIOS DE MOLIENDA DE AGATA.
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Figura 8. MOLINO DE ALTA ENERGIA TIPO PLANETARIO PULVERISETTE 6.

3.1.2.2 COMPACTACION UNIAXIAL

Para compactar los polvos es posible emplear diferentes tipos de compactacién, los cuales pueden
ser compactacion uniaxial e isostatico, en ambos casos es posible emplear o no la implementacion
de temperatura, sin embargo, el requerir esta implementaci@ tdmperatura durante la

compactacion requiere de equipos especializados, asi en el caso de compactacion isostatico.

En este proyecto se realizompactacion uniaxial en frio, para lo cual se emplea prensaorter

con capacidad de 30 toneladfgura 11.

Los polvos procedentes de la molienda se recuperaron y se procedid a pesar aproximadamente 3 gr

figura 9 para conformar cada una de las pastillas de niquel.

Figura 9. BASCULA ANALITICA (OHAUS EXPLORER PRO).

Para conformar las pastillas cilindricas se empledado, (figura @) y una prensa Porter, (figura
11), los polvos se colocaron en unos dados de (acero grado herramidati)s que permitiran

obtener compuestos o pastillas derma cilindrica
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Figura 10. DADO DE ACERO (GRADO HERRAMIENTA).

Figura 11. PRENSA (PORTER) PARA COMPACTACION UNIAXIAL.

3.1.2.3 DETERMINACION DE LA PRESION DE COMPACTACION OPTIMA DE LA ALEACION

NI-10TI-ALx

Inicialmente se determifila presion de compactacion Optima para la aleaciGiiMitAl, la cual
fue en funcién de una maxima densidad en verde (asociada a la densidad volumétrica), por lo que
se fabricaon por prensado uniaxial en frio pastillas cilindricas de 1 cm de didametro por 0.3 cm de

espesorempleando la prensa Porter, a presiorks100, 150, 20, 250, 300, 353100, 450 y 500
MPa.
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Determinada la presion de compactacion éptima, con los polvos obtenidos de cada molienda y de
cada composicién se fabricarpor prensado uniaxiglastillascilindricas con un diametro de 1 cm
de diametro por 0.3 cmealespesorde ellas se obtuvieron, las propiedades de densidaorosidad

interconectada.

3.1.2.4 TRATAMIENTO DE SINTERIZACION

El tratamiento de sinterizacion conséen calentadaaleacion a una temperatura inferior al punto

de fusion del elementowp se encuentre en mayor proporcién, normalmente esta temperatura de
sinterizacion se encuentra entre 0.7 y 0.8 la temperatura de fusién del elemento que se encuentre
en mayor proporcién, temperatura a la que debe permanecer durante el tiempo suficierte pa

los polvos que conformen el material compuesto o aleacién, tiempo suficiente para que ocurran
fendmenos de difusién y se solden las particulas que en este caso conforman la aleacion y permita

la disminucion de la porosidatsShackelford, 2005)

Para la formacion y sinterizacién d&s Ipastillasde la aleacién NLOTiAL se sigui6 el ciclo de
cakentamiento mostrado en el grafic8). Es decir, cada ande las pastillaggue conforman la
aleacion NilOTtAk se sometierona ciclos de sinterizaciéoon un tiempo de permanencia a la
temperatura de sinterizacion 1100°C durante 30 minutos, la velocidad de calentamiento seré de
10°C/min y el enfriamiento de las pastillas se llevara a cabo dentro del horno. Todo el ciclo de
sinterizacion se realizen un horno de alta temperatura NabertherrfFigural2) empleando

Nitrégeno como atmdosfera protectoraiclo de tratamiento grafico §3

44



Ciclode Sinterizacion

1100

TEMPERATURA (°C)

20
TIEMPO (MINUTOS)

Grafico 3. Ciclo de sinterizacion para la obtencién de la aleacion Ni-10Ti-Alx

Figura 12. HORNO DE ALTA TEMPERATURA NABERTHEM CON UNA TEMPERATURA DE SINTERIZACION

DE 1100 °C, Y ATMOSFERA CONTROLADA DE NITROGENO.

Terminado el proceso de sinterizacion de las aleaciones, se rizatiaéacterizacion de densidad y

porosidad empleando grincipio de Arquimedescorde a la norma ASTB362
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3.1.2.5 TRATAMIENTOS TERMICOS DE LAS ALEACIONES NI-10TI-ALx.

Con el objetivo de modificar las propiedades morfol6gicas y mecanicas de las aleacibDiEsANj
se realizapn tratamientos térmicos de solubilizacion y envejecimiectm ello se bsca realizar

cambios en sus propiedades fisi¢dgreza del material)

Tratamiento de solubilizacion:A las aleaciores Ni-10TtAk obtenidas del tratamierd de
sinterizacion, se sometierom untratamiento de solubilizacién a 1000°C durante 2 hdaafico
4), las pastillasse dejaron enfriardentro del horno Briteg modelo T11800B (figura 13), el
enfriamiento fuelentamente hasta llegar a la temperatura ambient®n elobjetivo de permitir
que los elementogde aleaciénse disolvierany con ello dtener una matriz mas homogénea,
posteriomente a las muestras de la aleacion solubilizadaseabz6 el tratamientatérmico de

envejecimiento

Ciclo de tratamiento téermico
solubilizacion

— 1000

2
<
2
<
e
—
=
=
=

90
TIEMPO (MINUTOS)

Grafico 4. Ciclo de tratamiento térmico de solubilizacion.
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Figura 13. HORNO BRITEG TI1800B.

Tratamiento deenvejecimiento Posterior al tratamiento de solubilizacion se realin tratamiento
de envejecimiento, el cuase realizd6 enun horno Lindberg ISM (Figura)l4as condiciones de
tratamiento térmico consistié en calentar la muestrds0°C a tiempos de pmanenciade 1,2y 3
horas con enfriamientos lentos dentro del horno hastaghr a la temperatura ambiente, se
pretende que con mayores tiempos germanenciadurante estatemperatura de envejecimiento

se logreaumentar la resistencia y dureza dsaleaciones NiTigl

Figura 14. HORNO (LINDBERG ISB)

3.1.3 IDENTIFICACION DE LAS ALEACIONES NI-10TI-ALx
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Antes y @spués de cada tratamiento térmico, ya sea de sinterizacg&mubilizacion o
envejecimiento, se obtuvieron pastillas de la aleacién NiTiddlas estas aleaciones fueron
identificadas con un cédigo, elalpermitié observar el historial de fabricacion, esto se muestra en

la tabla3.

Todas estas aleaciones fueron debidamente identificadas por composicion tratamiento térmico y

tiempo de trataniento figuras 15-19).

Figura 16. ALEACIONES CON TRATAMIENTO TERMICO DE SOLUBILIZACION
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Figura 17. ALEACIONES CON TRATAMIENTO TERMICO DE ENVEJECIDO POR UNA HORA.

Figura 19. ALEACIONES CON TRATAMIENTO TERMICO DE ENVEJECIDO POR TRES HORAS.

TABLA 3. Historial de proceso e identificacion de cada una de las aleaciones fabricadas.

Identificacion ~ Aleacion Historial de procesos de cada pastilla fabricada
Ni-T Ni
AGT Ni-10Ti
AT Ni-10Ti5Al Estagastillas fueron fabricadas por compactacion uniaxial, y

sinterizadas a 1100 °C, durante 30 min con atmosfera controlad

AL0T Ni-10THLIAI Nitrogeno y enfriadas dentro del horno.

Al5T Ni-10Ti15Al

A20T Ni-10T+20Al

Identificacion ~ Aleacion Historial de procesos de cada pastilla fabricada
AQS _NI-]'O_TI Estas pastillas fueron fabricadas por compactacién uniaxial,
A5S Ni-10Ti5AI sinterizadas a 1100 °C, durante 30 min con atmosfera controlad
Al10S Ni-10T#1Al Nitrégeno y enfriadadentro del horno, posteriormente fueron
A15S Ni-10Ti15Al solubilizadas, a 1000 °C durante dos horas, enfriadas dentro ¢

A20S | Ni10Ti20Al horno.

Identificacionl  Aleacion Historial de procesos de cagastilla fabricada
AGE1l Ni-10Ti Estas pastillas fueron fabricadas por compactacion uniaxial,
A5-E1 Ni-10Ti5Al sinterizadas a 1100 °C, durante 30 min con atmosfera controlad
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A10E1 Ni-10Ti1Al Nitrogeno, enfriadas dentro del horno, posteriormente fueron
A15E1 Ni-1OTi15Al solubilizadas, a 1000 °C duramutes horas, enfriadas dentro del

- - horno, se realiz6 un envejecimiento a 350 °C durante 1 horas
A20E1 Ni-10T+20Al enfriadas dentro del horno.

Identificacion  Aleacion Historial de procesos deada pastilla fabricada
AO-E2 Ni-10Ti Estas pastillas fueron fabricadas por compactacion uniaxial,
A5-E2 Ni-10Ti5Al | sinterizadas a 1100 °C, durante 30 min con atmosfera controlad

= - Nitrégeno, enfriadas dentro del horno, posteriormente fueron
A10E2 NI 10TF1AI solubilizadas, a 1000 Horante dos horas, enfriadas dentro del
A15E2 Ni-10TH15Al horno, se realizé un envejecimiento a 350 °C durante 2 horas
A20E2 Ni-10T#20Al enfriadas dentro del horno.

Identificacion  Aleacién Historial deprocesos de cada pastilla fabricada
AG-E3 Ni-10Ti Estas pastillas fueron fabricadas por compactacion uniaxial,
A5-E3 Ni-10Ti5Al | sinterizadas a 1100 °C, durante 30 min con atmosfera controlad

. . Nitrégeno, enfriadas dentro del horno, posteriormente fueron
ALOES3 NI 1OTF1AI solubilizadas, 4000 °C durante dos horas, enfriadas dentro de
A15E3 Ni-10TH15A horno, se realizé un envejecimiento a 350 °C durante 3 hora
A20E3 Ni-10T#20Al enfriadas dentro del horno.

3.1.4 CARACTERIZACION DE LAS ALEACIONES NI-10TI-ALx

La caracterizacion de las aleacionesl®litAl obtenidas tanto de la sinterizacién como de los

tratamientos térmicos se realizam de la manera siguiente:

3.1.4.1 CARACTERIZACION DE DENSIDAD Y POROSIDAD ACORDE A LA NORMA ASTM
B962

La densidad porosidad intercon-&0didlad a

(p) vy
fabricadas por metalurgia de polvos, se obtuvieron empleando el método de Arquimedes, acorde a

por

la norma ASTM B962 (Standard tesethods for density of compacted or sintered powder

metallurgy PM products using Archimedes principle).

de “todo cu

P C

Est e ca

do

principio Arqui medes indi

floui

qgue
una fuerza ascendente llamada empuje, equivalente al pesol desal oj ado
norma ASTM B962 nos indica que es posible obtener la densidad y porosidad aparente de un cuerpo
sumergido en un fluido, en este caso agsiatema de vacio figura R(para obtener los valores de

densidad y porosidhse emplearan las ecuaciones 1y 2:

50



P =* (2B (Wsat—Wsug (1)
%Porosidad = (¥  H2f) *100 / (Weus— Wsay) 2)
Donde:
przodensidad del agua.
ws masa de la muestra en seco en g.
Wsusmasa de la muestra suspendida en agoay.
Wsat masa de la muestra saturada en g.

para determinar los diferentes pesos en este método se emheliit de densidades (figura Rs
decir elws se determird mediante una balanza después de haber calentado la muestra por 30
minutos a una tempeitaira de 100°C. Después se males w,s ésta se mide en una balanza con la
muestra suspendida en agua y por ultimo se deternsing&.: en una balanza después de haber

estado sumergidan agua por 1 minuto.
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Figura 20. BOMBA Y CAMPARNA DE VACIO.

=
|* 3.088.

s

Figura 21. KIT DE DENSIDADES EN BALANZA ANALITICA.

El método de Arquimedes esta relacionado con el calculo de la densidad de varios objetos en la
naturaleza. Esta caracteristica es la relacion de masa por unidad de volumen, que es una
caracteristica de los objetos, es decir no depeddda cantidad material de estos objetos y todos

los de la naturaleza. Tienen una densidad Unica. En el caso de los materiales o aleaciones esta
propiedad esta completamente ligada al proceso de manufactura, en este caso pulvimetalurgia, a
la par de estgropiedad fisica es importante considerar la porosidad de los mismos, debido a que

la porosidad representa el defecto de mayor importancia presente en los materiales fabricados por
metalurgia de polvos debido a que la presencia de poros suele ser peijyidich las propiedades
mecéanicas de estos materiales y es una de las causas por la cual los materiales muestran un

comportamiento fragil bajo cargéShackelford, 2005)

3.1.4.2 CARACTERIZACION POR MICROSCOPIA OPTICA Y MICROSCOPIA

ELECTRONICA DE BARRIDO

Se prepararorcada una de las aleacionesediante un desbaste, pulido y ataque quimico conforme
a la norma ASTM E3L1 (2017)de esta forma se obsebiva morfologia microestructural de las
aleacones. por microscopia oOptica y microscopia electronica de barridmbién se realizaun

andlisis de la composicion quimica por microscopia electronica de barrido (MEB), ya que el equipo
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Supra 55VRIel MEB(Figura 2) esta equipado con un detector de en@&@glispersiva de ray@s

(EDXEl cual permitio realizann andlisis puntual en diferentes zonas de las aleaciond9NAL.

Figura 22. MICROSCOPIO ELECTRONICO DE BARRIDO SUPRA 55 VP.

3.1.4.3 ANALISIS DE DIFRACCION DE RAYOS X

Las aleaciones MOT#Al fueron caracterizadas por difraccion de rayd4DRX) y se determiné las
fases presentes en las mismasedilipoempleadode difraccion de rayosfie marcaBRUKER (D2
Phaser)(figura 23). Esta caracterizacion se realizon la finalidad de observar las faspse se

encuentran presentes en cada una dedsesacionesNi-TiAk.
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Figura 23. EQUIPO DE DIFRACCION DE RAYOS X BRUKER (D2 PHASER)

3.1.4.4 PROPIEDADES MECANICAS
Con el fin de determinar la influencia del contenido de aluminio sobre las aleacicth8%o¥HAl,
serealiz una caracterizacidén mediante ensayos de dureza y ensayos de compresion de acorde a la

norma ASTMD2-82, y la ASTM E9 respectivamente.

3.1.4.4.1 ENSAYOS DE DUREZA DE LAS ALEACIONES NI-10TI-ALx

El ensayo de dureza, congistn la penetracion den diamante con forma piramidal el cual cuenta

con un angulo entre aristas de 136° en la superficie ensayada, la dureza se obtiene de la divisién de
la carga entre la superficie lateral de la huella, calculada por las diagonales, los valores numéricos
de las durezas son obtenidos mediante tablas que ya estan elaboradas en funcién de la diagonal de

la huella.

HV = durez&/ickers

F = Valor numérico de la fuerza

A = Valor numérico de la superficie huella enimm

d = Valor medio de las diagonales

Piramide de diamante HV = 0’1[‘;‘2 xF o] U,189:}( F

d
Ao N &
Ensayo de dureza Vickers T 2cos22°° 1,854
d+d,
d= 5

HV = dureza Vickers
F = Valor numeérico de la fuerza
A = Valor numérico de la superficie huella en mm?2

d = Valor medio de las diagonales
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Figura 24. REPRESENTACION ESQUEMATICA DEL ENSAYO DE DUREZA.

Experimentalmente seealizéel ensayo de dureza en un microdorétro marca (Buehler) figura

(25), en el cual se obtuvieron las durezas de cada una de las aleaciones se realizaron 10
indentaciones por cadaastilla, se tomaron en toda el 4rea de la pastilla, para observar el
comportamiento de nuestro material, las durezas obtenidas fueron Vickers con un indentador de

diamante con una carga de 50 gf a 500 aumentos.

[—
"

Figura 25. MICRODUROMETRO MARCA BUEHLER.

3.1.4.4.2 ENSAYOS DE COMPRESION DE LAS ALEACIONES NI-10TI-ALx

El ensayo de compresion consiste en introducir una probeta cilindrica en una mbwgtioan, una

vez colocada, la probeta va ir recibiendo una mayor presién, siguiendo un programa preestablecido,
hasta que este se rompa, y estos datos quedaran registrados en el programa de la maquina, este
nos mostrara una curva desfuerzedeformacion de la cal podemos obteneinformacion de las
propiedades mecanicas de la aleacMinLOTHAl, talescomo, limite de proporcionalidagnodulo

de elasticidad, resistencia a la compresion, esfuerzo de fluencia, esfuerzo dltimo y esfuerzo de

fractura.

Los ensayos deompresion se realizaron en una maquina Insts&90R modelo 1125 (figura 26),
las condiciones de deformacion fueron a una velocidad de 2 mm/s y una reduccién de drea méaxima

del 90 %.
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Figura 26. MAQUINA INSTRON.

CAPITULO 4, RESULTADOS DE LA ALEACION DE

NIQUEL-TITANIO-ALUMINIO FABRICADA POR PULVIMETALURGIA.

4.1 DETERMINACION DE LA PRESION DE COMPACTACION OPTIMA DE LA

ALEACION NI-10TI-ALx.

La presion de compactacion éptima de las aleacidwieR0TiAl, se determind erfuncion dela
méaxima densidad en verd@sociada a la densidad volumétrica), por lo que se fatomcpor
prensado uniaxial en frio pastillas cilindricas de 1 cm de diametro por 0.3 cm de espgdeando

la prensa Porter, a presiones de 100, 150, 200, 250, 3004880450 y 50MPa.

En latabla (6) se muestra el promedio de las densidades obtenidas a cada una de las presiones

propuestas, con estos resultados obtenidos se realiz6 un gréafico, en el que se observa la presion de

compactacion optima en verde, grafibo
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TABLA 6. Promedio de las densidades obtenidas a cada una de las presiones.

Presion Mpa Densidad g/cni Desviacion estandar
5.73 0.18
5.84 0.2§
6.06 0.15
6.12 0.08

Podemos observar en esta tabla, como va cambiando la densidad conforme la presién de

compactacion por lo cual se determin6 que la pFasdptima esde 450 MPapresién a laualse

fabricaran las aleaciones-WOT+Alk.

Presion vs Densidad

015
62 o
e — 6.12
6.06
£ 6.0
[&]
- 0.18
5 1
o 5.84.
Js538
D
5 573m
a)
56
5.4

T T T T T T
350 400 450 500
Presion (MPa)

Grafico 5. Presion contra Densidad.

Cabe mencionar que al fabricar las pastillas de la aleaciélDTAkL, para presiones de
compactacion menores a 350MPa, no fue posible obtener compactos densos, es ftaciusaron

al momento de manipularlos, motivo por el cual no se reportan resultados ptaa pesiones de

compactacion.
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4.2 DENSIDAD Y POROSIDAD ACORDE A LA NORMA ASTM B962

4.2.1 DENSIDAD Y POROSIDAD DE LA ALEACION NI-10TI-ALx DESPUES DE

SINTERIZACION

En la tabla % en el graficc6 se puede observar la densidad promedio, porosidad promedio,
densidad tedrica y porcentaje de densificacion deléacionNi-10TiAlL que ha sido sinterizada, es
posible observar que la densidad obtenida por el método de Arquimedes es la densidad que se
reporta como densidad promedio, la cual no varia significativamente respecto a la densidad tedrica,
dando como promedio un porcentajediensificacion promedio de 79.8 a 84.5%, la diferencia entre
densidades de alguna forma es compensada por la porosidad repantaldetabla 7 yrafico 6de

las aleacionealeacionNi-10TiAlk.

TABLA 7. Resultados de densidad, porosidad promedio, densidad tedrica y porcentaje de

densificacion de las aleaciones Ni-10Ti-Alx sinterizadas.

Identificacién DENSIDAD PROMEDIO (g/em’) ~ POROSIDAD PROMEDIO (%)  DENSIDAD TEORICA (g/em’)  DENSIFICACION %)

NiT T1+01 15.0+15 89 798
AQT 69+01 141110 8.5 812
AT 71101 16.9+27 84 845
AT 68401 18.7+148 84 81.0
A15T 68401 PAREDIRY 84 810
AT 71101 15.0+15 8.3 B4.3
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Gréfico 6. Densidad tedrica y experimental de las aleaciones Ni-10Ti-Alx sinterizadas
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Gréfico 7. Porcentaje de porosidad de las aleaciones Ni-10Ti-Alx sinterizadas

En las graficas 6 y 7 se presentan los resuttaigola densidad y porosidad determinadas por el
método de Arquimedes para las aleaciondislOTiAL que fueronsometidos a los diferentes
tratamientos térmicos, es decir de las aleaciones que fueron siaias, solubilizadas, y
envejecidos a diferentes tiempos de 1, 2 y 3 hdeaséstos gréficos es posible observar que después

de un tratamiento de solubilizacién se incrementé significativamente la densidad y se disminuyo el
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porcentaje de porosidad, de fora general se puede observar que las aleaciones que fueron
sinterizada exhiben valores de densidad de®®Ry/cn?, y al solubilizar las aleacion®s10TiAk

se incrementa la densidad hasta obtener valores de8726y/cm?®, valores que se asemejan a los
valores de densidad tedrica para estas aleaciones 8.%¥décdiferencia entre estos valores teéricos

con los experimentales se explican debido a la presencia de porosidad en las muestras de las
aleacionesNi-10T+Ak.

m

lafc

Densidad

Aleacion Aleacion

Gréfico 8. Densidad promedio vs densidad tedrica de las aleaciones Ni-10Ti-Alx

En el grafico 8e presentan los resultados del porcentaje de porositaths aleacioneNi-10TiAk

que fueron sometidos a los diferentes tratamientos térmicos, es decir de las aleaciones que fueron
sinterizadas, solubilizadas, y envejecidos a diferentes tiempos de 1, 2 y 3 hoeatoggmaficos es
posible observar que después de un tratamiento de solubilizacién se disminuy6 significativamente
el porcentaje porosidad de todas las aleaciones, independieaite de la composicion quimica de

la aleacién; por otro lado, se observa que después de los tratamientos de envejecimiento la
porosidad existente en las aleaciones no se modifica significativamente, situacién que se observa

mejor en la ampliacion del srno gréafico 8

wejecimiento 1h

e m+ 0

med

Porosidad [%]

Porosidad ¢

Sun
&n

Aleacion Aleacion

Gréfico 9. Densidad promedio vs densidad tedrica de las aleaciones Ni-10Ti-Alx
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TABLA 8. Resultados de densidad promedio, densidad tedrica de las aleaciones Ni-10Ti-Alx

Sinterizacion Solubilizado T. T. T.

Envejecimiento Envejecimiento Envejecimiento

1h 2h 3h

Ni 8.9 8.9 8.9 8.9 8.9
(tedrico)

Ni 7.1 8.2 8.3 8.3 8.4

AO 6.9 7.9 8.2 8.1 8.2

A5 7.1 8.1 8.2 8.2 8.1

Al10 6.8 7.7 7.9 8.1 8

Al5 6.8 7.9 8.1 8.2 8

A20 7.1 7.6 7.8 7.9 7.9

Tabla 9. Resultados de porosidad promedio, densidad teérica de las aleaciones Ni-10Ti-Alx

Sinterizacion Solubilizado T. T. T.

Envejecimiento Envejecimiento Envejecimiento

1h 2h 3h
Ni 15.9 10.3 9.8 10.1 9.9
A0 21.8 7.9 8.2 8.1 8.2
A5 18.7 8.1 8.2 8.2 8.1
Al10 16.9 7.7 7.9 8.1 8
Al5 15.9 7.9 8.1 8.2 8
A20 14.1 7.6 7.8 7.9 7.9

4.3 MicroscopPIA OPTICA DE LAS ALEACIONES NI-10TI-ALy

En la figura 2, se observa la microestructura de laacionidentificada comd\i-T, la cual contiene
10% Ni y 90% Titanio, dicha aleacién fue preparada metalograficardentie desbaste grueso,

medio y fino, con posterior pulido, la aleacifue atacadapor inmersion durante 25 segundos en
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una solucién deéicido acético y acido nitrico en una proporcion de 50458 microestructura se
observéen un Microscopio éptico OlympuPMG 3)a 50x,100x, y 200x aumentos odiservarcon
detallelos diferentes tamafios de grano, dentro de estos se puede apreciar los limites de grano, las
partes negrascorresponden ala porosidad,dicha porosidad es inherente a la morfologia
microestrudural debido al proceso de fabricacion de éstas aleacioaksdedor de los grancse
observa otra fase formada por los elementos de aleacéabtuvoun histograma correspondiente

al andlisis de particulas realizado, del @aggjuiriéel tamafio de proradio de particula de 6.19+0.76

nm, con unalesviacion estandar de 3.61 nm.

1500

Frecuencia

1000

0 50 100 150 200
Diametro (nm)

Figura 27. MICROESTRUCTURA DE ALEACION NI-T1, (A) 50X, (8)100X Y (C) 200X
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Al15T A20T

Figura 28. MICROESTRUCTURAS DE LAS ALEACIONES NI-TI-ALx, SINTERIZADAS, 200X
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En la figura 28se observan la microestructuras de las aleaciones que contienen Niquel, titanio y
aluminio, aleaciones que han sido sinterizadas a 1100°C durante 30 minutos, la nomenclatura
empleada para identificar cada composicién quimica de la aleacién asociadenaicadstructura

se explica a continuacion: la microestructura identificada comb, Morresponde a la aleacion que
contienen 100% Niquel; AD es la aleacion que contiene 90% Niquel y 10% Titanid; A5
corresponde a la aleacion que contien@®%6 Nique 10% de titanio ¥.5% de Aluminio; AT
corresponde a las aleaciones que contien8fo8le niquel, 10% de Titanio Y% aluminio; A1
corresponde a la aleaci@8.3% de Niquel, 10% Titanio Y% de aluminio, finalmente la aleacién
identificada como A20 contiene 88% Niquel, 10% Titanio y.02 aluminio; en estas
microestructuras se puede observar la morfologia de los diferaat@sfios de grano, dentro de
estos se puede apreciar los limitesgtano, las partes negrasrresponden da porosidaddicha
porosidad es inherente a la morfologia microestructural debido al proceso de fabricacion de éstas
aleacionesalrededor de los grana® observa otra fase formada por los elementos de aleadidn, s
embargo en las microestructuras obtenidas por microscopia éptica no es posible distinguir

diferencias entre las micrografias pdaa diferentes composiciones.

Con la intension de tratar de observar diferencias o similitudes en la morfologia miccesitu
obtenidas por mimscopia Optica, en la figura 2@ presentan las aleaciones identificadas como A0,

las cuales contienen 90% de Niquel y 10% de Titanio, en diferentes condiciones de tratamiento, es
decir, AGT en condicién de sinterizado, A0en ondicién de solubilizado y AB1, AGE2 y AEES las
cualescorresponden a las aleaciones que tuvieron un posterior tratamiento de envejecimiento a
350°C durante 1, 2 y 3 horas respectivameriin. estas morfologias microestructurales solo es
posible observaque los granos van teniendo un mayor crecimiento al incrementarse el tiempo de
tratamiento de envejecimiento (figura 2De igual forma en las figuras 30, 31, 32 g&presentan

las morfologias microestructurales de las aleaciones A5, A10, A15 gsh2@tivamente.

Finalmente, en la figura 3k presentan el conjunto de todas las morfologias microestructurales de
todas las aleaciones en diferentes condiciones de tratamiento. De forma general podemos concluir
que en las microestructuras analizadas pucroscopia éptica no es posible observar diferencias
significativas en las formas del grano, solo se logra apreciar un crecimiento del grano en las
aleaciones que han sido sometidas a mayores tiempos de tratamiento de envejecimiento,

independientemente d la composicién de la aleacion.
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Figura 29. MICROESTRUCTURAS DE LAS ALEACIONES AO, ES DECIR NiQUEL-10% TITANIO, AO-T

SINTERIZADAS, AO-S SOLUBILIZADAS, AO-E1,2,3 ENVEJECIMIENTO, 200X
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A5E3

Figura 30. MICROESTRUCTURAS DE LAS ALEACIONES A5, ES DECIR NIiQUEL-10% TITANIO-5%

ALUMINIO, A5-T SINTERIZADAS, A5-S SOLUBILIZADAS, A5-E1,2,3 ENVEJECIMIENTO, 200X
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Al10E3

Figura 31. MICROESTRUCTURAS DE LAS ALEACIONES A10, ES DECIR NiQUEL-10% TITANIO-

10%ALUMINIO, A10-T SINTERIZADAS, A10-S SOLUBILIZADAS, A10-E1,2,3 ENVEJECIMIENTO,

200X

67



A15E2

Figura 32. MICROESTRUCTURAS DE LAS ALEACIONES A15, ES DECIR NiQUEL-10% TITANIO-
20%ALUMINIO, A15-T SINTERIZADAS, A15-S SOLUBILIZADAS, A15-E1,2,3 ENVEJECIMIENTO,
200X
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A20E2

Figura 33. MICROESTRUCTURAS DE LAS ALEACIONES A20, ES DECIR NiQUEL-10% TITANIO-
20%ALUMINIO, A20-T SINTERIZADAS, A20-S SOLUBILIZADAS, A20-E1,2,3 ENVEJECIMIENTO,
200X
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Figura 34. MICROESTRUCTURAS DE LAS ALEACIONES NIQUEL-10% TITANIO- X% ALUMINIO CON
TRATAMIENTOS DE ENVEJECIMIENTOS DE 1, 2 Y 3 HORAS

4.4. MICROSCOPIA ELECTRONICA DE LAS ALEACIONES NI-10TI1-ALx

En las figuras 35 y 3@ presentan losasultados de Microscopia Electronica de Barrido mediante la
técnica de electrones retrodispersdsn la figura 35e observa la microestructura de dkeacion

AOT consistente en zonas blancas identificadas como A0_2 1y A0 _2 2 correspondientes a zonas
ricas en niquel (989% Niquel) y zonas grises identificadas como A0 2 3 y A0 2 4
correspondientes a fases de la até&mn cuya composicion es-6%6% Niquel y el resto de titanio, al
relacionar estas fases existentes en esta morfologia microestructural, con los resultados de
difracciébn de Rayos X resultantes ths mismas muestras (figura)3&e observa que estas
aleacimes identificadas como A0 contienen niquel y éxido de titanio, es decir, que durante el
tratamiento de sinterizaciomxistié la oxidacion del titanio que fue el material precursor de las
aleaciones que fabricamos. En las aleaciones identificadas co@ag\fases blancas identificadas

como spectrum 1y spectrum 2 corresponden a fases ricas en niquel y las zonas identificadas como
spectrum 3 corresponde a una fase gris rica en 6xido de titanio (aproximadamente 32%) y 60% de
niquel, es decir, que durantd gatamiento de solubilizacion se promovié la precipitacion de 6xido

de titanio. En las aleaciones -1 que han sido sometidas a un tratamiento térmico de
envejecimiento de 1 hora, se observan fases blancas y grises, éstas fases blancas ricas an niquel v
disminuyendo en cantidad y las zonas oscuras ricas en 6xido de titano van incrementandose este
fendmeno se observa con el incremento del tiempo de tratamiento de envejecimiento, de forma tal
que para un tiempo de 3 horas de envejecimiento se logra obsen crecimiento de las zonas

grises correspondientes a precipitados de 6xidos de titanio.
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Spectrum Ti Ni
A0_2_1 1.68 98.32
g A0_2_2 0.84 99.16
<L AO_2_3 2412 75.88
A0_2_4 33.14 66.86
Spectrum Ti Ni Zr
) Spectrum 1 32.04 59.36 8.6
é Spectrum 2 3.81 96.19
<€ Spectrum 3 0.71 99.29
Spectrum 4 100
Electron Image 1
Spectrum Ti Ni
Spectrum 1 0.89 99.11
Spectrum 2 2255 77.45
m Spectrum 3 25.12 74.88
C'D Spectrum 4 1.64 5.89
< Spectrum 5 0.69 99.31
S8
Electron Image 1
Spectrum Ti Ni
~ Spectrum 1 25 75
L Spectrum 2 2.32 97.68
9‘: Spectrum 5 1.29 98.71
Spectrum 6 50.25 49.75
Spectrum 7 25.03 74.96
Spectrum Ti Ni
Spectrum 1 23.02 76.98
™ Spectrum 2 0.84 99.16
g Spectrum 3 3.36 96.64
< Spectrum 4 21.97 78.03
Spectrum 5 10.44 89.56
- tooum Electron Image 1

Figura 35. MICROGRAFIAS EN MICROSCOPIO ELECTRONICO DE BARRIDO, DE LAS ALEACIONES AO, ES

DECIR NIQUEL-10% TITANIO
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En la figura 3&e observa la morfologia de las aleaciones 88%% niquel, 10% titanio y.3%
aluminio) para todas las condiciones de tratamiento de sinterizacién, solubilizacion vy
envejecimiento; en la microestructura A15T se observan zonas blanc&spondientes a fases

ricas en niqueidentificadas como spectrum 1y 5, y zonas grises ricasqerelaluminio y titanio,
asociando estas morfologias microestructurales a los resultados de Difraccion de Ray
presentados en la figura 38e observgue para las aleaciones A15T solo se logran identificar fases
de niquel y 6xido de titanio, mismas fase® g identifican en la figura 4h las aleaciones A1%
(aleaciones solubilizadas). Es posible determinar que a mayores tiempos de envejecimiento se
observa que las zonas blancas correspondientes a fases ricas en niquel disminuyen de tamafio
promoviendo ademas la precipitacion de fases grises ricas en aluminio, niquel y titanio, los cuales,
segun los resultados de Difraccion de Rayos X a niguel met#lido de titanio, 6xido de niguel,

oxinitruro de aluminio, nitruro de 6xido de aluminio y nitrure darburo de aluminio (figura %6

Cabe mencionar que al calentar el aluminio se favorece la oxidaciéalueinio, asi como la
formacion del nitruro dealuminio, esta reaccion comienza a ser significativa a temperaturas
mayores a 900°C, situacion aclaal estuvieron expuestas las aleaciones aqui fabricadas desde el
tratamiento de sinterizacion, es deciéstas reacciones ocurrieron con una fuente debono y

nitrégeno a altas temperaturas.
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Spectrum Al Ti Ni Zr
Spectrum 1 100
Spectrum 2 21.1 78.12 0.78
E Spectrum 3 18.47 1.22 80.31
— Spectrum 4 20.82 0.73 78.45
< Spectrum 5 100
Spectrum 6 258 1.79 69.11 26.52
Spectrum Ti A Ni
Spectrum 1 51.56 47.3 1.15
Spectrum 2 535 38.26 8.24
g Spectrum 3 0.77 99.23
:E' Spectrum 4 271 72.9
&,
Spectrum A Ti Ni
Spectrum 1 1.56 98.44
i Spectrum 2 6.23 36.27 57.49
E()J Spectrum 3 44.89 0.14 54.97
&' Spectrum 4 27.78 73.22
Spectrum 5 1.13 7.47 91.4
Spectrum 6 27.35 72.65
Spectrum A Ti Ni
Spectrum 1 1.56 26.64 71.98
AN Spectrum 2 4.43 95.57
% Spectrum 3 0.26 99.74
2 Spectrum 4 17.11 53.55 44.87
Spectrum 5 22.98 62.03 33.06
— toopm ' Electron Image 1
Spectrum A Ti Ni
Spectrum 1 0.42 23.8 75.78
™ Spectrum 2 0.15 0.91 98.94
L Spectrum 3 0.11 0.74 99.15
ﬁ Spectrum 4 0.32 39.7 59.99
< Spectrum 5 0.54 99.46
Spectrum 6 0.1 0.05 99.85
Electron Image 1

Figura 36. MICROGRAFIAS EN MICROSCOPIO ELECTRONICO DE BARRIDO, DE LAS ALEACIONES AQ, ES

DECIR NiQUEL-10% TITANIO
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4.5 RESULTADOS DE DIFRACCION DE RAYOS X

— AO-T
v NIQUEL JCPDS 01-070-0989
A OXIDO DE TITANIO JCPDS 01-075-5010

(200)

Intensidad / u.a
—
—
—
>

(111)
(200)
(220)

(220)

321 8
[ J 2=

40 50 60 70 80
2q/ Grados

> @111)
—

Figura 37. DIFRACTOGRAMA DE RAYOS X DE LA ALEACION IDENTIFICADA COMO AOQ-T.

En las figuras 37 a 4@ observan los resultados de Difraccion de Rayos X de las aled¢iid0d$
Al, para realizar este estudio se empleé guipo empleado de difraccion marca BRUKBR
Phaser) todos los estudios fueron realizados tomando un tamafio de paso de(ZB2con un

intervalo de 5 a 85° y un tiempo de barrido de 16 minutos.

Como se puede observar en el Difractogradea la figura 38,el pico con mayor intensidad

identificado con una linea roja corresponde al niquel con un plano (111), que difraétat4.@0

grados, de lado izquierdo se observa en color azul el pico correspondiente al oxido de titanio con un

plano (200) que difractaa@2=43 . 34 gr ado s, lepwded ebsedvar tiepenams € 0 Mo
coincidencia excelente y estan identificados cada uno como niquel (rojo) y oxido de titanio (azul),

con sus correspondientes cartas cristalograficas cada uno.
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—A15-T
v NIQUEL JCPDS 01-070-0989
4  OXIDO DE TITANIO JCPDS 01-089-5010

©
=
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30 40 50 60 70 80
26 / Grados

Figura 38. DIFRACTOGRAMA DE RAYOS X DE LA ALEACION IDENTIFICADA COMO A15-T.

Como se puede observar en el Difractograd®a la figura 39l pico con mayor intensidad
identificado con una linea roja corresponde al niquel con un plano (111), que difra@t#460

grados, de lado izquierdo se observa en color azul el pico correigmd@a@l oxido de titanio con un

plano (200) que difractaa@2=43 . 34 grados, | os demas picos como

coincidencia excelente y estan identificados cada uno como niquel (rojo) y oxido de titanio (azul),

con sus correspondientes plas y cartas cristalograficas cada uno.

—A0-S
v NIQUEL JCPDS 01-070-0989
4 OXIDO DE TITANIO JCPDS 01-075-0315

_LJJ}_.JLL, o

Intensidad / u.a.

(200)
(111

(220)
"
(311)
—
—

— (111)

35 40 45 50 55 60 65 70 75 80
260 / Grados

Figura 39. DIFRACTOGRAMA DE RAYOS X DE LA ALEACION IDENTIFICADA COMO AO-S.

Como se puede observar en el Difractograde la figura 40.el pico con mayor intensidad
identificado con una linea roja corresponde al niquel complano (111), que difracta 88244.60
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grados, de lado izquierdo se observa en color azul el pico correspondiente al oxido de titanio con un

plano (200) que difractaa2=43 . 40 gr ado s, |l os
coincidencia excelenty estan identificados cada uno como niquel (rojo) y oxido de titanio (azul),

con sus correspondientes planos y cartas cristalogréficas cada uno.

Intensidad / u.a.

(111)
-

(200)

—A15-8
v NIQUEL JCPDS 01-070-0989

A OXIDO DE TITANIO JCPDS 01-075-0315

(220)
—
—4(220)

311)
—

4—
(222)

30

40

60 70
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—4
—

de mas

pi cos

Figura 40. DIFRACTOGRAMA DE RAYOS X DE LA ALEACION IDENTIFICADA COMO A15-S.

Como se puede observar en Bifractogramade la figura 41l pico con mayor intensidad

identificado con una linea roja corresponde al niquel con un plano (111), que difra@ta4 6D

grados, de lado izquierdo se observa en color azul el pico correspondiente al oxido de titamo con

plano (200) que difractaa@2=43 . 40 gr ado s, I
coincidencia excelente y estéan identificados cada uno como niquel (rojo) y oxido de titanio (azul),

con sus correspondientes planos y cartas cristalografiada uno.

Intensidad / u.a.

(O]

—AO0-E1
v NIQUEL JCPDS 01-070-0989
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Figura 41. DIFRACTOGRAMA DE RAYOS X DE LA ALEACION IDENTIFICADA COMO AO-E1.

Como se puede observar en el Difractograde la figura 42l pico con mayor intensidad
identificado con una linea roja corresponde al niquel con un plano (111), que difra@t#460

grados, de lado izquierdo se observa en color azul el pico correspondiente al oxido de titanio con un

plano (200) que difractaa2=43 . 34 gr ado s, |l os demads picos como

coincidencia excelente y estan identificados cada como niquel (rojo) y oxido de titanio (azul),

con sus correspondientes cartas cristalograficas cada uno.

—A15-E1
v NIQUEL JCPDS 01-070-0989
A OXIDO DE TITANIO JCPDS 01-075-0313
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Figura 42. DIFRACTOGRAMA DE RAYOS X DE LA ALEACION IDENTIFICADA COMO A15-E1.

Como se puede observar en el Difractogradea la figura 43l pico con mayor intensidad

identificado con una linea roja corresponde al niquel con un plano (111), que difra@ta4 60

grados, de lado izquierdo se observa en color azul el pico correspondiente al oxido de titanio con un

plano (200) que difracta20 =43 . 40 gr ado s, |l os demas picos como

coincidencia excelente y estan identificados cada uno como niquel (rojo) y oxido de titanio (azul),

con sus correspondientes planos y cartas cristalogréficas cada uno.
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—— AO0-E2
A NIQUEL JCPDS 01-073-1807
v OXIDO DE NIQUEL JCPDS 03-065-6920
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Figura 43. DIFRACTOGRAMA DE RAYOS X DE LA ALEACION IDENTIFICADA COMO AO-E2.

Como se puede observar en el Difractogradea la figura44, el pico con mayor intensidad
identificado con una linea roja corresponde al niquel con un plano (111), que difra@ta450

grados, de lado izderdo se observa en color azul el pico correspondiente al oxido de niquel con un

plano (200) que difractaa2=3 7. 31 gr ado s, |l os demas picos como

coincidencia excelente y estan identificados cada uno como niquel (rojo) oy aidiquel (azul),

con sus correspondientes cartas cristalograficas cada uno.

——A15-E2
v NIQUEL JCPDS 01-070-0989
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Figura 44. DIFRACTOGRAMA DE RAYOS X DE LA ALEACION IDENTIFICADA COMO A15-E2.
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Como se puede observar en el Difractogradea la figura 45l pico con mayor intensidad
identificado con ua linea roja corresponde al niguel con un plano (111), que difracéa4 60

grados, de lado izquierdo se observa en color azul el pico correspondiente al oxido de titanio con un

plano (200) que difracta@2=3 7. 34 gr ados, | os dobserégastieqeinuna s ¢ 0 Mo

coincidencia excelente y estan identificados cada uno como niquel (rojo) y oxido de titanio (azul),

con sus correspondientes planos y cartas cristalogréficas cada uno.

|——A0-E3
v NIQUEL JCPDS 01-070-0989
A OXIDO DE NIQUEL JCPDS 00-004-0835
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Figura 45. DIFRACTOGRAMA DE RAYOS X DE LA ALEACION IDENTIFICADA COMO AO-E3.

Como se puede observar en el Difractograd®a la figura 46l pico con mayor intensidad

identificado con una linea roja corresponde al niquel con un plano (111), que difra@t#4 6D

grados, de lado izquierdo se observa en color azul el pico correigm@el oxido de niquel con un

plano (200) que difractaa2=43 . 29 gr ado s, |l os demas picos como

coincidencia excelente y estan identificados cada uno como niquel (rojo) y oxido de niquel (azul),

con sus correspondientesrtas cristalograficas cada uno

80



— A15-E3
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Figura 46. DIFRACTOGRAMA DE RAYOS X DE LA ALEACION IDENTIFICADA COMO A15-E3.

Como se puede observar en el Difractogradea la figura 47l pico con mayor intensidad

identificado con una linea roja corresponde al niquel con un plahb)(fjue difracta a@ 44.60

grados, de lado izquierdo se observa en color azul el pico correspondiente al oxido de titanio con un

plano (200) que difractaa@#2=43 . 30 grados, se observan dos picos
nitruro de 6xidode alumioi y zi rconi o con un plano (440) que d
morado se encuentra nitruro de carburo de aluminio conun plano (191b)e di fracta a 286:
grados los demas picos como se pueden observar tienen una coincidencia excelente y esta
identificados cada uno como niquel (rojo) y oxido de titanio (azul), con sus correspondientes planos

y cartas cristalogréaficas cada uno.

Se puede observar en todos los difractogramas que los elemantesse identifican en las
aleacionesson el niquel yitanio, la variacién encontrada en estos solo fue la posicién del pico, el
cual tenia un pequefio desplazamiento por lo cual se tuvo el cambio en las cartas cristalograficas,
en algunos casos solo se observo Blguoxido de niquel, que con lateacione identificadas como

AOE2 y AEES3, y en la aleacion identificada como ALD se observan dos picos pequefios
correspondientes a nitruro de 6xido de aluminio y zirconio y nitruro de carburo de aluminio los

cuales fueron identificados con su correspondiecaeta cristalogréfica.
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4.6 RESULTADOS DE DUREZA DE LAS ALEACIONES NI-10TI-ALx

En la tabl® se muestra cada una de las composiciones testigo realizadas y el promedio de durezas,
con su desviacion estdndar obtenidos; de igual forma en el graficese representan estos

resultados de dureza,

300 ==@==Sinterizacion

Dureza Vickers [HV]

=@="Solubilizado

=@=T_ Envejecimiento 1h
100 ==@=T. Envejecimiento 2h

==@==T. Envejecimiento 3h

Ni (fundicién, Ni A0 A5 Al10 Al15 A20
tedrico)
Aleacion

Gréfico 10. Durezas promedio de las aleaciones Ni-10Ti-Alx que fueron sometidas a diferentes

tratamientos térmicos

Tabla 9. Durezas Vickers promedio de durezas de las aleaciones sinterizadas.

Sinterizacion  Solubilizado T. T. T.
Envejecimiento Envejecimiento Envejecimiento
1h 2h 3h
Ni (fundicion, 295
tedrico)
Ni 563
AO 470.3 519.9 501.9 543.7 570.4
A5 400 499.2 519.9 548.6 543.8
Al10 445.6 489.2 461 514.1 574.6
Al5 421.7 514 493.2 541.9 574.7
A20 432.5 524 504 548.8 574.1

Tanto en la tabla 9 como en la grafitO se incluyda dureza de la aleacion de niquel fabricada por
el método tradicional de fundicién o dureza teérica del niquel obtenido por proceshmdieion

esta dureza se reporta con la intencion de comparar la dureza de 295HV de esta aleacion fabricada
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por métodos tradicionales deindicioncon la dureza de 563HV para la aleacion de niquel fabricada

por pulvimetalurgia.

En el graficd0se presentan los resultados de dureza agrupados por cada tratamiento térmico a los
cuales fueron sometidas las aleaciohdsl 0TiAk, inicialmente, en este grafico es posible observar

que la dureza se incrementa significativamente de 295 HV en aleadendsjuel fabricadas por
método tradiconal o método donde las aleaciones de niquel se obtienen por fundicién , a durezas
de 563HV en aleaciones de niquel que han sido fabricadas por pulvimetaliegistando que el
proceso de fabricacion es un factorgortante en la mejora de esta propiedad de dureza, llegando

a concluir que cuando se fabrican aleaciones base niquel empleando metalurgia de polvos es posible
incrementar en un 90% las durezas al compararlas con las aleaciones base niquel que fueron
fabricadas por fundicionvalores tan elevados de dureza que se asemejan a las durezas reportadas
para los aceros (ver tabla 1@e igual forma es posibservar que las aleaciones que han sido
sinterizadas presentan valores de dureza menores que las aleaciue tienen un posterior
tratamiento de solubilizaciérEn aleaciones A0 y A5 que no contienen aluminio o que contienen 5%
de aluminio, y que han sido envejecidas a 1, 2 y 3 horas, pareciera que no existe tendencia alguna,
esto puede atribuirse que a coentraciones bajas de aluminio en aleaciohd 0TiAk, solo se
pueden presentar fases ricas en niquel y en éxido de titano; sin embargo cuando se incrementa el
contenido de aluminio en estas aleaciorg¢is10TtAL, se observa que el tiempo del tratamten
térmico de envejecimiento permite un incremento significativo en la dureza daldasiones\i-

10T#AlL, esto puede ser debido a que anteriormente se determind que a elevados tiempos de
tratamiento de envejecimiento se logra la precipitacion de difeesrfases como nitruro de éxido

de aluminio y nitruro de carburo de aluminio.

Material Multiplying factor range @)
Heat treated carbon and alloy steel 470-515 HB
Annealed carbon steel 515-560 HB
All steels 448-515 HV
Ni-Cr austenitic steels 448482 HV
Steel: sheet, strip. and tube 414-538 HV

Aluminum alloys: bar and extrusions 426-650 HB
Aluminum alloys: bar and extrusions 414605 HV
Aluminum alloys: sheet, strip, and tube | 470-582 HV

Al-Cu castings 246-426 HB
Al-Si-Ni castings 336—426 HB
Al-Si castings 381-538 HB
Phosphor bronze castings 336-470 HB
Brass castings 470-672 HB
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Tabla 10. Durezas de diferentes materiales metalicos. (Metals handbook, vol 8, pagina: 135)

500
400 29 _©,9

300 - x HV 1-3 sin ensayo

EHV 1-3 1fensayo

Dureza Vickers [HV

200 HV 1-3 2f ensayo

Microdurezas Vickers HV
1]

100 - HV 1-3 2g ensayo

012345678 9101112
Ni {fundicién, N A0 A10 AlS A20 Zona f

Grafico 11. Comparacién de durezas resultantes para las aleaciones Ni-10Ti-Alx, comparadas con
las aleaciones Inconel 718 (Paramo Kafietas) http://eprints.uanl.mx/3146/1/1080224587.pdf

En el grafico 1{derecho) se observan los resultados de dureza en e¥Stckersde una aleacion
Inconel 718, lacual es una aleacién clasificada como superaleacion austenitica base niquel con
adiciones de cromo, la composicidn quimica de esta aleacién Inconel 718 e &b 50quel {5

21% de cromo, Paramo Kafietas y colaboradogakzaron una aracterizaciéon microestructural y
mecéanica de una aleaciéon INCONEL qus8 fue sometida a undeformacion termomecénica a
diferentes condicionesle temperatura, ellos reportaron que ésta aleacion Inconel 718 presenté
durezas maximas de 42¥Hdurezas que son mucho menores que las durezas que exhiben las
aleacione\i-10TiAk que se fabricaron en este proyedgrafico 9 izquierdo), presentando durezas
de hasta 574HV para las aleaciond$10TiAk que fueron sometidas a tratamientos de

envgecimiento de 3 horas.
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4.7 RESULTADOS ENSAYOS DE COMPRESION

Para poder analizar los resultados obtenidos de los ensayos de compresion, se presentaran de
diferentes formas, es decir, para determinar el efecto del contenido de aluminio en las promedade
mecénicas de las aleacion®s-10TiAlL se presentaran agrupados conforme a la composicion
guimica y para determinar el efecto del tratamiento térmico sobre las propiedades mecanicas se

organizaran los resultados por tratamiento térmico.

4.7.1 EFECTO DE LA COMPOSICION QUIMICA SOBRE LAS PROPIEDADES MECANICAS

DE LAS ALEACIONES NI-10TI-ALX

300
250
200

150
—A0

Esfuerzo [MPa]

100

50

0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5
Deformacion [mm/mm]

Gréfico 12. Ensayo de compresion aleaciones identificadas como AO-T

El graficdl2, presenta la curva esfuerzieformacion resultante de la aleacion A0, la cual contiene
10%Titanio y 90% Niquel, en esta grafica se observa que esta aleacién presenta una resistencia
maxima de 274.2MPa a una deformacion del 44.9%; para tened@karepuesta a la compresiéon

donde se presentan la curva aefzodeformacion del grafico 18orrespondiente a la gréafica
resultante de compresién de la aleaciéor1iTi obtenida por metalurgia de polvos y a su derecha

se muestra la curva esfuerzieformacion @& una aleacion INCONEL 718 (superaleacion de niquel
cromo, endurecible por precipitacién) fabricada por fundicién, al colocar éstas graficas juntas, es
posible observar que la aleacion de INCONEL fabricada por fundicibn presenta una menor

resistencia a l@ompresion, del orden de 165MPa a una deformacién del 15%, comparada con la
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aleacion AO (NilOTigue presenta una resistencia maxima de 274.1MPa a una deformacién de

44.9%, lo cual es un incremento significativo para las aleaciones que fabricamosjoetallirgia.

300
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Gréfico 13. Ensayo de compresion de (a) aleaciones identificadas como AO-T y (b) Inconel 718
(Paramo Kafietas) http://eprints.uanl.mx/3146/1/1080224587.pdf

En el graficd 3, se pesentan las curvas esfuerzo deformacion de las aleaciones A0, A5, A10, A15 Y
A20, es decir las curvas esfuerzo deformacion para las aleachirE®TiAlL que han sido
sinterizadas y que son base niquel con 10%Ti y adiciones de 0, 0.5, 1.5y 2% de, Adsncimivas
esfuerzedeformacién se colocan por separado para cada composicion, y al final se colocan en
conjunto, donde es posible observar que las aleaciones que presentan mayor resistencia son las A0,
es decir, que las aleaciones que contienerl®iisin adicion de aluminio presentan valores de
resistencia de 274.2MPa y desde adiciones de 0.5% de aluminio en estas aleaciones se tiene una
disminucién en la resistencia a 209.9MPa; las aleacionesy A4Z0que contienen Niquel0%
titanio y 1%y 2% de aluminio respectivamentgresentan valores de menor resistencia @ y
71MPa respectivamente, situacion semejante ocurre con la aleacion A15 que exhibe menor

resistencia pero mas ductilidad del orden de 63%.
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Graficos 14. Curvas esfuerzo-deformacion para las aleaciones Ni-10Ti-Alx sinterizadas
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Grafico 15. Curvas esfuerzo-deformacion para el niquel y las aleaciones Ni-10Ti-Alx sinterizadas
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En el grafico 8 se presentan las curvas esfuemeformacion resultantes de los ensayos de
compresion de las aleacionddi-10TiAk que fueron sometidas al tratamiento de sinterizacion, en

la curva de la izquierda se colocan los resultados de todas las aleabliieb@EiAk junto con la

curva correspondiente al niquel obtenido por metalurgia de polvos (Ni), en estas curvas es posible
observar que las muestras identificadas como Ni presentan mejores propiedades mecanicas que
todas las aleacionedNi-10TtAL, es decir que la dicion de titanio y aluminio disminuye

significativamente todas las propiedades mecénicas, al menos después del tratamiento de
sinterizacion.

4.7.1 EFECTO DE LA COMPOSICION QUIMICA SOBRE LAS PROPIEDADES MECANICAS
DE LAS ALEACIONES NI-10TI-ALX
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Gréficos 16. Curvas esfuerzo-deformacion para las aleaciones Ni-10Ti-Alx con diferentes
tratamientos térmicos

En el grafico 16 se presentan las curvas esfuerzo deformacion resultantes de los ensayos de
compresion de las aleacionBl&10TiAlL que fueron senetidas a diferentes tratamientos térmicos,
en las primeras curvas correspondientes a las aleaciones sinterizadas, se observa que las aleaciones
de niquel presentan mejores propiedades mecanicas que el resto de las aleddid®asAk, es
decir, que coradiciones de elementos de aleacidn ya sea de titanio o aluminio, las propiedades
mecanicas se ven disminuidas para todas las composiciones. Para los tratamientos de solubilizacion,
y envejecimiento a 1, 2 y 3 horas las aleaciades0TiAk que contienerhasta 1.5% de aluminio
(aleaciones A15) muestran que presentan un incremento en las propiedades mecéanicas con

respecto a las aleaciones de no contienen aluminio (aleaciones AQ),
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Gréfico 17. Resumen de propiedades mecanicas de las aleacieh@d-Mk

Tabla 11. Condensado de propiedades mecanicas de las aleaciones Ni-10Ti-Alx

Aleacion A0 (NLOTI)

Esfuerzo Cedencid

Deformacion en

Esfuerzo maximd

Deformacion

Sy [MPa] cedenciagy [%)] s [MPa] méximae [%]
A0 138.7 16.1 274.1 44.9
AO-S 207.1 20.1 840.8 80.6
AGE1 325.9 23.4 1228.5 79.4
AGE?2 259.6 23.4 1129.5 78.7
AGE3 307.2 21.6 1108.1 72.3
Aleacion A5 (NILOTHO.5AI)
Esfuerzo Cedenci{ Deformacion en | Esfuerzo maximg Deformacién
Sy [MPa] cedenciaey [%)] s [MPa] maximae [%]
Ab 179.2 15.1 228.7 22.3
A5S 241.4 23.6 488.3 73.3
A5E1 256.4 25.3 512.4 67.2
A5E2 374.7 35.1 823.7 79.6
A5E3 394.2 37.5 961.6 79.7
Aleacion A10 (NLOT#HLAl)
Esfuerzo Cedenciq Deformaciéon en | Esfuerzo maximd Deformacion
Sy [MPa] cedenciagy [%)] s[MPa] maximae [%]
Al10 43.2 7.3 82.7 14.2
A10S 319.3 26.9 826.1 79.6
Al10E1 351.2 29.3 980.6 72.5
Al10E2 374.4 31.1 890.1 71.1
Al10E3 377.8 31.3 930.8 72.3
Aleacion A15 (NLLOT#1.5Al)
Esfuerzo Cedenci{ Deformacién en | Esfuerzo maximd Deformacién
Sy [MPa] cedenciagy [%)] s [MPa] maximae [%)]
Al5 37.6 15.8 157.7 63.8
Al5S 331.7 27.8 877.9 77
Al15E1 334.1 28.1 922.5 79.5
Al15E2 233.3 20.1 720.3 73.4
A15E3 313.3 26.9 1010.1 72.2
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Aleacion A2QNi-10T#2Al)

Esfuerzo Cedenciy Deformacion en | Esfuerzo maximg Deformacion

Sy [MPa] cedenciaey [%)] s [MPa] maximae [%)]
A20 74.4 12.9 67.5 18.6
A20S 266.7 19.6 313.2 30.1
A20E1 156.4 19.3 2241 37.2
A20E2 322.3 24.8 677.8 64.9
A20E3 212.2 24.4 687.2 77.1

Para entender las tendencias de incrementos de las propiedades mecénicas tanto de resistencia a
la fluencia, resistencia a la compresién y dureza, relacionaremos todos los resultados del proyecto;
iniciando por los resultados de microscopia electrénicddeido de las aleaciones identificadas

como AO (NiLOTi) de la figura 35, los resultados de EDX indican que en éstas aleaciones existen
zonas identificadas como AO_2 1y AO_2 2 las cuales corresponden a zonas ricas en niquel con
composicion de 98.32 y 9%%, también se reportan zonas con menor cantidad de niquel de 75.88

y 66.86% correspondientes a las zonas AO_2 3y A0_2 4 respectivamente, en éstas zonas existe una
pequefia disminucion de niquel metélico y los resultados de DRX de la misma aleacgur&87ji

indica que esta aleacién AO presenta picos caracteristicos a la presencia del niquel y la presencia de
oxido de titano, es decir que durante el tratamiento de sinterizacién no solo existio el fenémeno de
difusion caracteristico del tratamiento deterizacion, sino que ademas existié oxidacion del titanio
precursor de la aleacion NilOTi, esto ocurrié aun cuando dicho tratamiento de sinterizacion se llevé
a cabo bajo una atmosfera protectora de nitrégeno. Respecto a las propiedades mecéanicas de est
aleacion AO se tienen valores de 470HV, resistencia a la cedencia de 138.7MPa a 16.1% de

deformacién y resistencia maxima de 274.1MPa a 44.9% de deformacion.

Posterior al tratamiento de sinterizacion, se realiz6 un tratamiento de solubilizacion del&sdas
aleaciones NL1OT#Ak, y para seguir con el razonamiento de la misma aleacion AO, ahora se
analizaran las muestras A) es decir, aleaciones A0 que han sido solubilizadas , los resultados de
MEB y EDS indican que las aleacioneS 40e han sido aabilizadas presentan zonas ricas en niquel
(spectrum 2, spectrum 3 y spectrum 4) y también zonas con menores cantidad de niquel 59.36%Ni
y 32.04%Ti (spectrum 1) de la figura 35, aunado esto a los resultados de DRX indican la presencia de
niquel y 6xido déitanio, y aunque son los mismos compuestos presentes en la aleacion A0 que solo

ha sido sinterizada, las aleaciones-\(@resentan valores mucho mayores de las propiedades
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mecanicas de 519.9HV, 207.1MPa de resistencia en cedencia a 20.1% de deforr8dbi8ipPa

de resistencia maxima a 80.6% de deformacion, esto refleja que un tratamiento solubilizacion
posterior a la sinterizaciébn en aleacionesl1NitAlk se logra un incremento en todas estas
propiedades mecanicas, asociado no a la cantidad de fasssnies sino a una mejor consolidacion

de las aleaciones pues existe un incremento de la densidad de estas aleaciones y por consecuencia

una disminucién en la porosidad, tal como lo muestra el grafico 8 y 9.

Posterior al tratamiento de solubilizacion, ladeaciones NiOTiAL fueron sometidas a
tratamientos de envejecimientos de 1, 2 o 3 horas, el efecto de estos tratamientos de
envejecimiento de las aleaciones no fue muy significativo sobre las propiedades de densidad y
porosidad, tal como se muestra & graficos 8 y 9, es decir, aparentemente no existio algun efecto

de incremento o disminucién significativa en densidad y porosidad, sin embargo si existi6 un
incremento de las propiedades de dureza tanto para las aleaciones AO envejecidas (identificadas
como AGE1, ABGE2 y AEE3, grafico 10, tabla 9), podemos decir que este incremento de durezas no
se asocia “tanto” a cambios de densidad y porosi
MEB, EDS y DRX, donde en MEB y EDS la morfologia mictaestrindica cuando el
envejecimiento se realiza durante mayores tiempos-E8) existe una disminucién de las zonas
blancas en la microestructura, las cuales son zonas ricas en niquel y a su vez existe un incremento
de zonas grises las cuales son zol@asren titanio, los cuales al comparar con los resultados de
DRX, estos precipitados son 6xido de titano, esto para la aleaciones envejecidas a 1, 2 y 3horas, las
propiedades de dureza se incrementan hasta llegar a obtener valores de 501.9HV, 543.7HV y
570.4HV respectivamente; y propiedades de resistencia maxima de 1228.5MPa a 79.4% de
deformacioén (para aleaciones /1), resistencia maxima de 1129.5MPa a 78.7% de deformacion
(para aleaciones AH2) y resistencia maxima de 1108.1MPa a 72.3% de deform§uéda

aleaciones AE3).

El comportamiento del incremento tanto en propiedades de densidad, porosidad, dureza,
resistencia a cedencia, resistencia maxima y ductilidad (porcentaje de deformacién) es semejante
para casi todas las aleaciones fabricadas en@®yecto, es decir este comportamiento aplica para
aleaciones A0, A5, A10 y A15. Es decir, podemaos concluir que en aleaciones que solo contienen
niquel y titanio desde el tratamiento de sinterizacién las fases presentes son el niquel y 6xido de
titanio; durante el tratamiento de solubilizacion se favorece la formacién fases de niquel y mayor

cantidad de 6xido de niquel; y cuando las aleaciones contienen aluminio (aleacionesl®T% Ni
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1.5Al) y se someten a tratamientos de envejecimiento se fomentaekipptacion de nuevas fases

en la matriz de niquel, fases de 6xido de titanio, nitruro de 6xido de aluminio y nitruro de carburo

de aluminio, fases que se identificaron en los resultados de DRX, la presencia de estas fases explica
el incremento significato de propiedades mecénicas de dureza de 574HV, resistencia a la cedencia
de 313.3MPa a 26.9% de deformacion y resistencia maxima de 1010.1MPa a 72.2% de deformacion
(para aleaciones A15). Finalmente, para concentraciones mayores de aluminio (aleaciohes A2
existe una disminucién significativa de propiedades mecanicas, esto atribuible al efecto del

contenido de aluminio, tal y como se muestrales graficos 15.

5.1 CONCLUSIONES.

Del desarrollo del presente proyecto, en base a los resultados y analisis de estos, es posible concluir:

1 Se fabricé con éxito super aleaciones de nigtitahio-aluminio (NiLOT#AL) empleando la
técnica de pulvimetalurgia, logrando obtener densidade$® a 7.1g/crhy porosidad del
orden de 14.121.8%, empleando el método de Arquimedes para determinar dicha
propiedad.

1 Mediante los ensayos de dureza y compresion se logré evaluar las propiedades mecéanicas
de cada una de estas aleacioneslBTtAl, logando observar que tratamientos térmicos
de solubilizacién y envejecimiento favorecen una mejora en las propiedades mecanicas de
las aleaciones NiOT+Ak sinterizadas.

1 Aleaciones NLOT#Ak que son fabricados por metalurgia de polvos exhiben propieslade
mecanicas incrementadas en 4 veces en comparacion a las propiedades mecéanicas de las
aleaciones base niquel fabricadas por métodos tradicionales de fundicion. Las mejores
propiedades mecanicas de dureza (574.7HV) y de resistencia mecanica (1010.1\P& a 72
de deformacion) la exhiben las aleacioneslOTi1.5Al, propiedades muy superiores a las
aleaciones base niquel fabricadas por el método tradicional de fundicion (425HV, resistencia
maxima 165MPa a 15% de deformacion)

1 En aleaciones MiOTtAl fabricadas por pulvimetalurgia, tratamientos posteriores de
envejecimiento durante 350°C y 3 horas favorecen la precipitacion de fases de oxido de
titanio, nitruro de 6xido de aluminio y nitruro de carburo de aluminio, fases que refuerzan

la matriz de niquel, lgrando obtener propiedades de resistencia méxima de 1010.1MPa a
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72.2% de deformacion, muy superiores a la resistencia maxima de la aleacion base niquel
fabricada por fundicién (Inconel 718) 250MPa a 15% de deformacion.

La adicion de aluminio a las aleaws NilOTiAk tiene el efecto de disminuir las
propiedades mecanicas, aun cuando se aplique un tratamiento posterior de solubilizacién
0 envejecimiento, aleaciones-l0Ti2Al son las aleaciones que exhiben menor resistencia
maxima de 67.5MPa, 313.2MP224.1MPa, 677.8MPa y 687.2MPa para las aleaciories Ni
10Ti2Al que fueron sinterizadas, solubilizadas, con tratamiento de envejecimiento por 1, 2
0 3 horas respectivamente, propiedades muy por debajo de las exhibidas en las aleaciones

A15 (Ni10Ti1.5Al).
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