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RESUMEN

El presente trabajo de ind&mcion tiene como motivacion el desarrollo de
materiales que puedan sustituir los tradicionalmente usados en componentes de
vehiculos con la finalidad de reducir el peso de los mismos sin detrimento de las
propiedades mecanicas y tribolégicas.

Los mateiales desarrollados fueron, por un lado, materiales compuestos de matriz
de aluminio y refuerzo ceramico, Al/SIC, fabricados a partir de materias primas
comerciales y materiales compuestos de matriz de aluminio y refuerzo ceramico
Al/AIN, cuya matriz se ofenia a partir de aleaciones de aluminio comerciales y cuyo
refuerzo es generado in situ durante el propio proceso de fabricktigétodo de
fabricacion de los materiales AI/AIN in situ consiste en hacer pasar una aleaciéon de
aluminio en forma de polointo a gas de nitrégeno, a través de un haz laser de manera
que las temperaturas alcanzadas sean tal que el nitrégeno se disocie y reaccione con el
aluminio dando lugar a la formacién de AIN. Se evalué la distribucién de temperaturas
alcanzada por las géculas durante el proceso de fabricacion con el fin de analizar el
mecanismo de reacciédemas sencontrd una relaciéon con la estructura atbmica de
las pariculas de AIN generadas y la temperatura alcanzada por éstas durante su
fabricacion.

Se analiarondiversas alternativas de fabricacion, por un Ilgdda fabricacion de
recubrimientos de material compuesi(SiC y Al/ AIN in situsobre aleaciones ligeras
y por otro lado(2), el desarrollo de componentes de material compuesto mediante
fabricacid aditiva y pulvimetalurgia.

Se analiz6 l&abricacion de recubrimientos de material compuesto (Al/SiC y Al/AIN
in situ) sobre aleaciones ligeras (AA6082 y ZE41) mediante la técniaaatec/adding
El uso de un haz $&r como fuente de energia pernfit@btencién de recubrimientos
libres de porosidad, bien adheridos y con una minima dilucion y distorsion térmica del
sustrato, pero para ello ha sido necesario en primer lugar, el analisis y optimizacion de
los parametros de control de proc§satencia @l haz laser, velocidad de barrido, altura
focal, entre otros) para cada tipo de sustrato y de recubrimiento.

El Al/SiC es un material de referencia debido a sus propiedades, sin embargo, a las
elevadas temperaturas que tiene lugar el proceso de fabmipaciaser cladding| Al



reacciona con el SiC dando lugar a la formacion d€sAle caracter higroscépico. Se
llevaron a cabo dos estrategias diferentes con el fin de evitar dicha reactividad. Por un
lado la generacion de una capa protectora sobraftisylas de SiC de manera gque se
evitara su contacto directo con el aluminio fundido, no tuvo éxito, debido a que dicha
capa protectora se fracturaba debido a los extremados ciclos térmicos de fusion
solidificacién soportados durante el proceso de fatiboa Por otro lado, se llevo a
cabo el aditamento de aleantes (silicio y titanio) a la matriz del material compuesto de
manera que inhibieran o evitaran la reacadtre el Al y elSiC. Esta estrategia si
constituyd una solucién viable para el problemdadformacion de AC; (fue necesario

un porcentaje en peso del 40 % para el silicio y del 20 % para el titanio). En el caso de
los recubrimientos con titanio se observé la formacion de intermetalicisy Tii-Al.

Todos los recubrimientos fabricados e caracterizados microestructural y
mecanicamente de manera que fue posible relacionar la microestructura obtenida con
las propiedades de adhesion, dureza y desgaste. Asi mismo se analiz6 el mecanismo de
avance de grieta y el comportamiento a corrosidbien los recubrimientos obtenidos
presentan excelentes propiedades mecdnicas, es necesario mejorar el comportamiento a
corrosién ya que son muy susceptibles a la corrosién localizada.

También fueron analizados otrosiétods alternativos de fabricacion de
componentes de material compuesto de matriz metalica, como son la fabricaciéon por
pulvimetalurgia y el método de fabricacion aditikaser metal depositiokhas piezas
obtenidase analizaromicroestructural y mecanicanteme manera que se demostro
gue las piezas con refuerzo cerdmico tenian mejores propiedades mecanicas que las
piezas sin reforzar, y que las piezas fabricadas por el método laser poseian mejores
propiedades que las fabricadas por pulvimetalurgia debidas acaracteristicas
obtenidas por el propio proceso de fabricacmnque aun es necesario continuar el
desarrollo, mejora y andlisis de dichos métodos de fabricacion.



ABSTRACT

The motivation forthe present thesis the developmendf material which can
replace the traditional ones used in vehicle components manufacture, in order to reduce
the components weight withoalffecting the triblogical andhemechanical properties.

Two kind of mnetal matrix composites (MMC)were development (1) Al/SiC
manufactured of commercial raw materials, and (2) Al/in situ AIN manufactured of
commercial aluminum alloys as matrix and the AIN reinforcement generated in situ
during the fabrication procesa.novel marufacturing method to make MMC powder
of Al/in situ AIN by laser technologyvas developmentAl/in situ AIN composite
powder was synthesized with laser equipment with a high power diode laser connected
to a coaxial nozzle and projecting an aluminum powder W as carrying gagirough
the laser beaniThe laser heats the particles, and produces the nitridation reaction.
Distribution of the projected particles temperature during the fabrication process was
evaluated to identify the reaction mechanism. Ircadles, the reaction mechanism is a
surface type (on the particle surface there are AIN, and inside the particle there are
aluminum). Also, a relation between the particles temperature achieved during the
fabrication process and the AIN atomic structurs amalyzed.

SomeMMC fabrication process were analyzed: (1) the fabrication of MMC coatings
on light alloys (aluminum and magnesium) by laser cladding techniqu@) the
fabrication ofMMC components by powder metallurgy alader metal deposition.

The fabrication of Al/SiC and Al/in situ AIN coatings on AA6082 aluminum alloy
and ZE41 magnesium alloy were development. The significate and optimal laser
cladding parameter for each coating and substrate was evaluated. The use of a laser as
energy sourcallows to obtain coatings with low dilution and thermal distortma
without porous.The laser cladding process is developed at very high temperatures
followed by very fast cooling. This is the key to the coating fabrication and tag Al
formation is aknown problem. Two main strategies have been used to avoid this
problem. The first method employed is to coat $€ particles withSiO; to prevent
contact of unprotected silinoacarbide with molten aluminum. But the high temperatures
achieved during th&aser cladding process broken the Si&yer and there are ATs
formation.The seconadnethod to avoid the ABIC reactiornconsists in the addition of
alloying elements(silicon and titaniumjto the composite coatingncreasing the
percentage of alloyinglements in the aluminum composite matrix is a good strategy to

vi



avoid the Al4Cs formation Si percentagesp to 40%wt Si were tested, buainly in
Al40wt.%.Si coating,Al 4Cs needles camot be observedWhen the percentagof Ti is

higher than 20 wt%., the addition of Ti particles to the composite matrix avoigCAl
formation, but Al-Ti and TiSi intermetallic are formedr-urthermore, in situ AIN
reinforcement reaction mechanism during the laser cladding fabrication is analyzed. The
mechanism for the AW situ AIN coatings on AA6082 is direct nitridation, but the
mechanism for Al/in situ AIN coatings on ZE41 is firstly 8 formation and secondly

AIN formation.

All the coatings were microstructural and mechanical characterized. The relation
between thamicrostructure and the adhesion resistance, hardness, wear behavior and
cracks progress mechanism were analyzed. Also, the coatings colrekarnor were
evaluated.All MMC coatings manufactured are better mechanical properties than
substrates but it imecessary to develop its corrosion resistance because they are
susceptible to located corrosion.

The fabrication of MMC cylinder samples impwder metallurgy and laser metal
deposition were development. All samples wenerostructural and mechanical
charaterized. Additive manufacturing samples had better properties than powder
metallurgy samples but, in all casdhe improvement andoptimization of both
fabrication processes is still necessary.

Vii
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OBJETIVO

Se plantean [los objetivos a
consequir mediante la realizacion del
presentetrabajo de investigacion.

Se divide la investigacion en tres
grandes bloques de trabajo:

I Fabricacion de MMC AlAIN in
Situ.

/l. Fabricacion de recubrimientos
MMC mediante la técnica de
laser cladding.

Desarrollo del método laser
metal depositon para /a
fabricacion aditiva de MMC.
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Objetivo B3

OBJETIVO

Uno de los problemas méas importantes a los spienfrenta la industria del
sector tansportes es la necesidad de disminuir el peso. Fabricar vehiculos o aeronaves
mas ligeras reduce drasticamente el consumo de combustible y, por tanto, se reduce
las emisiones de gases de efecto invernadero, se consigue mayor potencia y se abaratan
los costes durante su vida Uutil.

Reducir el peso de dichos vehiculos no es sencillo, ya queiigheias del
sector hacia las propiedades de los materiales sondiadauperiores. Las aleaciones
ligeras de aluminio, titanio 0 magnesio han resultado ser una alternativa viable para
sustituir a los materiales convencionales como el acero, debido a su ligereza, resistencia
a la corrosion y condueidad térmica. Sin emibgo, el sectorransportes demanda
materiales con mejores propiedades triboldgicas y mecanicas. Por esta razén, los
materiales compuestos han ido ganando peso en aquellas aplicaciones donde se
requieren elevada dureza y resistencia a altas temperaturpesak de ello, la
implantacion de los materiales compuestos en la industria conlleva una serie de
dificultades como, por ejemplo, los elevados costes de fabricacion.

En la presente tesis se plantean dos posibles soluciones a esta problematica, por
un lado,mejorar las propiedades superficiales de las aleaciones ligeras mediante la
deposicion de un recubrimiento de material compuesto sobre ellas, de tal manera que se
mejoren sus propiedades superficiales, manteniendo la tenacidad y el menor peso del
metal bae. Por otro lado, plantear alternativas en el método de fabricacién que superen
las limitaciones de las tecnologias de fabricacion existentes.

Por tanto, el objetivo de la presente tesis es el desarrollo de materiales
compuestos de matriz de metélicaejuerzo cerdmico con propiedades mecéanicas y
tribolégicas mejoradas y su aplicacion en forma de recubrimientos sobre aleaciones
ligeras de aluminio y magnesio fabricados mediante la técnica de plaqueadasa&ser (
claddingy o su aplicacion en la fabecion de piezas mediante pulvimetalurgia y
deposicion de metal por laséasger metal depositipn



Objetivo

La consecucion del objetivo central de la presente tesis se puede desglosar en
una serie de objetivos especificos, los cuales pueden agrupsiesegeandes bloques
de trabajo: (1) desarrollo de un nuevo método de fabricacién de material compuesto en
forma de polvo con generacion in situ del refuerzo durante el proceso de fabricacion
mediante tecnologia lasel2) fabricacion de recubrimientos de matedampuesto
sobre aleaciones de aluminio y magnesio con propiedades tribol6gicas mejd@das
fabricacion aditiva d material compuesto medianteser metal depositiory
pulvimetalurgia

El primer blogue de trabajo se centra en el desarrollo de un méeoo de
fabricacion de materialompuesto de matriz metélica AIN en forma de polvo con
generacion in situ del refuerzo durante el proceso de fabricacion mediante tecnologia
laser. Este bloque de trabajo se puede desglosar a su vez en la consecilmsdn d
siguientes objetivos:

i Caracterizacion del material fabricado mediante técnicas de caracterizacion
instrumental y microscopia. Determinacion de las caracteristicas del refuerzo
generado.

ii. Evoluciénde la temperatura de procesado y determinacion aedoanismos
de reaccion.

iii.  Fabricacion de piezasilindricas de dicho material compuesto mediante
pulvimetalurgia. Evaluacion y analisis deis caracteristicas mecanicas
(dureza y comportamiento frente al desgagtepmparaciércon respecto a
piezadfabricadassin refuerzo ceramico.

El segundo bloque de trabajo consiste en la fabricacion de recubrimientos de
material compuesto sobre aleaciones de aluminio y magnesio mediante la técnica de
laser cladding Se realizaron recubrimientos de matriz de ationcon dos tipos
diferentes de refuerzo: refuerzo en forma de particulas de SiC y refuerzos de AIN
fabricados in situ durante la fabricacion del propio recubrimi&stie bloque de trabajo
se puede desglosar a su vezles objetivos principales

i. Andlisis y optimizacion de los parametros de control de proceso de la técnica de
laser claddingcon la finalidad de obtener recubrimientos libres de poros y
defectoscon buena adhesioncgn una minima dilucion y distorsion térmica del
sustrato. Esto incluyea ldeterminacién de la influencia del precalentamiento del
material base utilizado en la fabricacion de los recubrimientos y de su preparacién
superficial previa al proceso deser claddingAdemas del andlisis y evaluacion
de los parametros principaleg @ontrol del proceso d&ser claddingy su
influencia en la morfologia y propiedades de los recubrimientos fabricados.
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Objetivo B3

Determinar los pardmetros de control con influencia significativa en el proceso
de fabricacion y optimizar los valores elegidos de aligharametros de control
para obtener recubrimientos con las caracteristicas deseadas.

ii. Caracterizacion de los recubrimientos fabricados mediante diferentes técnicas de
caracterizacion instrumental y microscopia.

iii. Desarrollo deestrategias mediante las qae consiga evitar la reactividad
interfacial entre las particulas de refuerzo de SiC y la matriz de aluminio que tiene
lugar a alta temperatura durante el proceso de fabricacion con el fin de evitar la
degradacion del refuerzo. Estimacion del efecto deteeracion de una capa de
silice protectora sobre la superficie de las particulas de refuerzo de SiC con la
finalidad de evitar el contacto directo de dichas particulas con el aluminio de la
matriz del material compuesto y, de esta manera, evitar ladadtentre ambos
y la degradacion del refuerzo de SiGuakliacion del efecto de la adio de
aleantes a la matriz del material compuesto que eviten o reduzcan la reactividad
0 generen la reactividad de otro tipo de fases o intermetalicos menos
perjudicides.

iv.  Caracterizacion mecénica de los recubrimientos obtenidos a escalas macro, micro
y nanométricas, ante solicitaciones mecanicas de diferente naturaleza y
comparacion de las respuestas obtenidas con respecto a los materiales base.

v. Evaluaciéon del compamiento frente a la corrosiéon de los recubrimientos
fabricados. Andlisis y evaluacion del mecanismo de corrosion y comparacion con
respecto a los materiales base.

Por ultimo, etercerblogue de trabajo se centra en el desarrollo del méasen
metal dpositionpara la fabricacion aditiva de material compuesto. Al igual que los
blogues anteriores, este bloque de trabajo se puede desglosar a su vez en la consecucién
de los siguientes objetivos:

i. Obtencién y evaluacion de los parametros éptimos de comrtrprdceso de
fabricacion. Evaluacion del efecto de los parametros de control del laser en la
morfologia y las piezas.

ii. Caracterizacion microestructural de las piezas fabricadas.

iii.  Caracterizacion mecanica ldes piezasnediante ensayos de dureza y ensayos
de resistencia al desgaste. Comparacion con los resultados obtenidos para las
piezas fabricadas mediante pulvimetalurgia. Evaluacion del méasdm
metal depositiomomo método alternativo para la fabricacion de gsede
material compuesto de matriz metélica.






INTRODUCCION

En este capitulo se plantea la
motivacion en la realizacion del presente
trabajo de investigacion y se realiza un
analisis bibliografico del estado del arte.

En primer lugar se hace una
introduccion muy general a las :
caracteristicas y aplicaciones de las
aleaciones ligeras y los materiales c:" :
compuestos de matriz metalica (MMC). i
Los dos siguientes puntos se centran en '

el estudio de los MMC utilizados en la
presente tesis, los MMC AlI/SIC y los
AlVAIN. A continuacion se analizan los
métodos de fabricacion de MMC
reforzados con particulas, y
posteriormente  los  métodos  de
fabricacion de recubrimientos, haciendo
hincapié en la técnica delaser cladding.

Por dltimo, se hace una introduccion a

los métodos de fabricacion aditiva de
metales mediante fuente de energia laser, ’
centrdandose especialmente en el método % ;‘
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CAPITULO 1

INTRODUCCION

1.1. Motivacion

Desde la primera crisis del petréleo en 1975, uno de los principales problemas del
sector transportes ha sido la necesidad de disminuir el consumo de combustible. Se han
llevado a cabo numerosesfuerzos en este sentido, de manera que se han desarrollado
diversas estrategias para conseguir el minimo corigurdma de estas estrategias
consiste en disminuir el peso de los vehiculos. Encontrar materiales livianos para la
fabricacion de medios de trsporte es esencial para reducir el peso total de la unidad,
lo que se traduce en una mayor potencia, menor gasto de combustible y menores
emisiones de gases de efecto invernadero. En la industria automovilistica, por ejemplo,
en el caso de turismos cone@nales, una reduccion de 100 Kg de peso origina unos
ahorros de entre 300 y 900 litros de combustible durante la vida util de un vehiculo. Por
otro lado, en el sector aerondautico, la premisa de disminuir el peso es alin mas
importante ya que un avion pweedhorrar 34000 litros de carburante anuales por cada
kilogramo de peso reducido. En el caso de la industria naval, el consumo de combustible
esta relacionado con el desplazamiento del barco, que esta condicionado por su peso
bruto, su forma y su tamafio

En los ultimos afos se han sustituidezais que tradicionalmente se fabricaban de
acero por piezas de aleaciones ligeras como el aluminio o ma&gitesia Figura 1.1a
muestra la evolucién del contenido en piezas de aluminio en los vehiculos. Se observa
gue el aluminio se utiliza cada vez mas y aparece en nuevas aplicaciones. La Figura
1.1bmuestra el concepto de coche desarrollado en el progeper, jghtCaren el que
sustituyendo materiales convencionales por aleaciones ligeras se consigue un coche un
35% mas ligero que el coche de referencia, en este caso un Golf V. Se ghserva
actualmente, el porcentaje en materiales ligeros es superior al del acero. Por otro lado,
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la voluntad de aligerar continuamente los medios de transporte se enfrenta con otros

requerimientos, frecuentemente contrapuestos e igualmente importantes, como son, las
leyes cada vez mas restrictivas en cuanto a seguridad que implican la necesidad de no
comprometer las propiedades mecanicas de los componentes sustituidos. Y por otro

lado, el confort y las prestaciones de uso generalmente suponen un aumento en el peso
delos vehiculos. De hecho, los automdviles actuales pesan de media unos 100 6 200 kg

mas que los de hace sélo dos décadas (Figure.1.2)

North American Light Vehicle Aluminum
Content Increases

~
&
N
(4]

(b) [ Aluminium sheet (80kg)
H Aluminium cast (13kg)
[l Aluminium extrusion (3kg)
20 D steel (66kg)

Pounds per Vehicle = New Applications

(Primarily body, bumper
and closure components)

umagncs um (11kg)
[ Fibre reinforced plastic (7kg)

Pounds per Vehicle
&

B g B

2005 2006 2007 2008 2009 2010 2011 2012 2013 2014 2015

Figure 1.1. (@) Evolution of the aluminum content in the vehicles since 2005 to 26ib. pucker
worlowide (b) SuperLightCar concept; 35% lighter version of the Golf dburcewww.supertightcar.com

Por tanto, es necesatrio llegar a situaciones de compromiso aceptables por todos los
criterios de disefio. Unaosible solucion podria ser el uso de materiales compuestos de
matriz metalica (MMC), los cuales tienen la ventaja de mejorar las propiedades
mecanicas y triboldgicas con respecto a las aleaciones ligeras consiguiendo prestaciones
que podrian ser similaredas de los materiales convencionales a la vez que mantienen
una baja densidadil Sin embargo, en el sector transportes el gran coste y dificultad
gue conlleva la fabricacion de materiales compuestos solo compensa su implantacion
en piezas de gran valor afaditld?or tanto, dada la necesidad de seguir utilizando
aleaciones ligeras, una posible solucion es mejorar las propiedades de dichas aleaciones
a nivel superficial, mediante la aplicacion de recubrimientos de material MMC,
mediante el uso de tratamientos superficiales. De esta manera, aplicando un
recubrimientode material compuesto de matriz metalica sobre un sustrato metélico se
consigue cambiar algunos aspectos superficiales, manteniendo la tenacidad y el menor
peso del met&d 14

La técnica de plaqueado laséaser claddinges un método de fabricacion de
recubrimientos que se basa en la inyeccion de material de aporte que pasa a través de
un haz laser, y queetie como principal ventaja el uso de un haz laser como fuente de
energia de manera que es posible conseguir recubrimientos en zonas muy localizadas,


http://www.superlightcar.com/
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con la minima distorsion térmica, minima porosidad, una muy buena intercara sustrato
recubrimiento y una rmoroestructura del sustrato muy fina lo que otorga a los
recubrimientos unas excelentes propiedades mecénicas y triboldgicas
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o
1

w

o

o

o
1

Average passenger vehicle weight
&
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1
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Figure 1.2. Trends of average vehiakeight in pounds.

1.2. Aleaciones ligeras y sus aplicaciones en el sector transportes

El uso de aleaciones ligeras (principalmente aluminiagnesio) para la sustitucion
de piezas que convencionalmente se fabricaban con materiales pesados como el acero
ha crecido de manera exponencial en los Ultimos?afios

El aluminio tiene una combinaciéde propiedades que le convierten en un buen
candidato para su uso en componentes para el sector transportes. Su baja densidad
(2.7 g/cn®) es dos terceras partes mas baja que la del acero convencional. Ademas, tiene
una buena resistencia a la corrosiéteeanayoria de ambientes naturales y dependiendo
de la aleacion utilizada, presenta una favorable relacién entre bajo peso y rigidlez alta

El magnesio, con una densidad de 1.74 g§/esxaun mas ligero que el aluminio. Sin
embargo, las aleaciones degnesio tienen algunas desventajas que limitan su uso
generalizado. Aunque los problemas relativos a sus bajas propiedades mecanicas y
frente a la corrosién se han mejorado en gran medida gracias al desarrollo de aleaciones
con altos contenidos en Zn, Zr tierras raras (aleaciones de magnesio ZE), los
problemas relacionados con su elevada inflamabilidad continGan lo que dificulta su
procesado. Por otro lado, el coste de las aleaciones de magnesio es mas elesado que
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de las aleaciones de aluminio, sirbé coste por kg ha ido disminuyendo en los ultimos
afogé (Figura 1.3).

Aluminum Price (11 Aug'l6) Magnesium Price (31 May'16)
0.74 USD/ |b. 0.90 USD/ |b.
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Figure 1.3. Aluminum and magnesium price (US$/Ib) since last 5 years.

La utilizacion de aluminio y magnesio dentro del sector transportes edifengnte
en los diferentes mercados en funcion a las necesidades de disminuir el peso, el coste
econdmico Yy la rigidez del mercado para cambiar los estandares preestablecidos. De
esta manera los mercados automovilistico y aeronautico son los que méassdaambi
introducido, y en los gque es posible encontrar numerosos ejemplos de componentes que
actualmente se fabrican con aleaciones ligeras. Sin embargo, el desarrollo de estas
aplicaciones se encuentra limitado por las pobres caracteristicas triboldgitas d
aleaciones ligeras. El desarrollo de materiales compuestos de matriz metalica podria ser
una solucién a esta problematitd 18

1.3. Materiales compuestos de matriz metalica

El desarrollo de I materiales compuestos de matriz metalica (MM@=a/ matrix
compositésha sido una de las mayores innovaciones de los Gltimos 40 afios en el campo
de la ciencia e ingenieria de materi&éé% La Figura 1.4a muestra el uso creciente afio
tras afio de los MMCs en diferentes aplicacioBessten diferenteslases de materiales
MMC, entre las que se encuentran: (1) matrices metdalicas reforzadas con fibras
contintas (monofilamentos), (2) matrices reforzadas con fibras discontinuas y (3)
reforzados con particulas (Figura 1.4b). Estos ultimos son los masdatlizam la

10
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actualidad y sobre los que mas investigaciones se llevan a cabo debido al menor coste
de las particulas y a la capacidad de conformar MMC con propiedades isotfépicas

@)
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Figure 1.4.(a) The use of MMCs in different market sec¥gr¢b) Types of reinforcementssed in
MMCs (A) Continuous fibers (B) discontinuous fibers (C) particLiates
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Las propiedades de los MMC reforzados con particulas dependen de la matriz y la
fase dispersatilizada, de manera que la cantidad, tamafio, forma y distribucién de la
fase de refuerzo, asi como las propiedades de la matriz y la calidad de la intercara
repercutiran decisivamente en las propiedades del material, de manera que, combinando
matrices y r@uerzos que tengan las propiedades adecuadas, es posible obtener
materiales compuestos con las propiedades desezidas

Las propiedades a traccién de los MMC (modulo elastesistencia y ductilidad)
dependen de diferentes variables pero que fundamentalmente se engloban en el tipo de
aleacion utilizada como matriz, el tipo de refuerzo y las condiciones de fabricacion que
interferirdn en la union matrzfuerz@02225 La incorporacion de particulas de alto
modulo eldstico, generalmente cerdmicas, a una matriz metélica, provocan un aumento
en larigidez del material compuesto, lo que provoca un aumengbraddulo elastico
guedepende del porcentaje de refuerzo, su forma y distribucién (Figura 1.5a). Ademas
también se encuentra muy relacionado con la transferencia de carga entre el refuerzo y
la matriz, de manera que caidas en la transferencia de carga provocan disminuciones en
el médulo elastic$:25 En general la resistencia mecanica deN®ddC aumenta al
aumentar el porcentaje de refuerzo, debido a que la presencia de particulas dispersas
provoca el endurecimiento por deformacion de la matriz (Figura 1.5b). El aumento de
dureza no solo depende de la distribucion de las particulas de oedndezmatriz, sino
que se deben tener en cuenta otros factores como la modificacién de la microestructura,
la densidad de las dislocaciones y la calidad de la intercara-neditiezzo que interfiere

11
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en la efectividad en la transferencia de carga. Errgérios valores de dureza de los
materiales compuestos reforzados con particulas muestran una gran dispersion de datos,
debido fundamentalmente a las homogeneidades producidas durante la fabricacién. Por
otro lado, al contrario de lo que ocurre con Igsigtencia, la ductilidad de los MMC
decrece al aumentar el porcentaje de refuerzo, debido a la descohesién de la intercara
matrizrefuerz@226.27

70
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Figure 1.5. (a) Elastic modulus of composites and matrix alloy, (b) The mechanical properties of the
matrix alloy and agxtruded compositess

En general, la resistencia a fatiga de los MMi@anta, aunque, como en el caso de
todas las propiedades mecdnicas, existe una gran dispersion en los resultados (Figura
1.6a). El comportamiento a fatiga depende de la microestructura del material
compuesto, el porcentaje de refuerzo, el tamafio y forres gearticulas de refuerzo y
las caracteristicas de la intercara mateizerz@23 Un aumento en el porcentaje de
refuerzo limita la propagacion de las grietas, sin embargo, una mala distribucion del
mismo o aglomeraciondecales de particulas puede producir el efecto contrario,
comportandose como zonas de nucleacién y crecimiento de grietas. Los mecanismos de
fractura, son, por lo tanto, muy complejos, pero se producen por dos causas
fundamentales. La primera causa edespegue interfacial matriefuerzo debido a una
unién en la intercara débil que le hace comportarse como zona de nucleacion y
coalescencia de huecos Yy la segunda causa de fractura es debida a la presencia de
grietas en el refuerzo introducidas, genamaite, durante el procesa#i32 Por otro
lado, el comportamiento a desgaste de los MMC reforzados con particulas, dependen de
las condicions a las que esté sometido el material. Asi, en condiciones abrasivas suaves,
el comportamiento a desgaste mejora, disminuyendo la tasa de desgaste, pero en
condiciones de desgaste mas severas, las particulas pueden llegar a fracturarse y
empeorar el comptamiento a desgaste. Por otro lado, el comportamiento a desgaste
también depende del porcentaje, tamafio, forma y dureza del refuerzo utilizado, de
manera que al aumentar el porcentaje de refuerzo y disminuir su tamafio se disminuye

12
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la tasa de desgas¥&s. La Figura 1.6b muestra udiagrama que relaciona las
condiciones de ensayo con los mecanismos de desgaste obtenidos en las investigaciones
de Lin y col3¢ para MMC de magnesio reforzados con particulas deL8i€igura 1.6c

muestra una micrografia obtenida por mgcopio electronico de barrido de una
superficie de desgaste en un material compuesto de matriz de aluminio y refuerzo de

SiCss,
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Figure 1.6. Stress versus cyclesi8) behavior of a particle reinforced MMC. With increasing
volume fraction of particles the fatigue strengtftie composite increases(b) Diagram illustrating the
conditions and approximate boundaries of dominandeeofive wear mechanisms identified in Lim et al.
researci; (C)SEM miaographs of worn surfaces of Al/SI, composité.

En general los MMC se disefian @aoptimizar sus propiedades mecdnicas
obviando su comportamiento a corrosion. Sin embargo, es interesante el estudio de los
mecanismos de degradacién y comportamiento a corrosion ya que la mayoria de los
componentes fabricados con estos materiales seadigefia aplicaciones en contacto
con medios mas o menos agresivos. El estudio del comportamiento a corrosion es
extremadamente importante para aquellas aplicaciones en ambientes marinos. Los
mecanismos de corrosion dependen fundamentalmente del tipoelzoetmpleado y
en general, los MMC son mas susceptibles al ataque por corrosién que sus componentes
por separadd38debido a (1) la formacion de pares galvanicos en la intercara entre el
refuerzo y la matriz, (2) la formacion de intermetdlicos y otros compuestos en la
interfase matrizefuerzo, (3) presencia de impurezas introducidas durante la etapa de
fabricacion del material compuesto y (4) cambios microestructurales provocados por la
presecia del refuerzo. La Figura 1.7a muestra la pérdida de masa en funcion del tiempo
de exposicién para una aleacién AK12 y un MMC AK12/9.0% fly ash. En la Figtira
se muestra una micrografia de una superficie del magd¢t/9.0% fly ashcorroida®.

13
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Figure 1.7. (3 Weight loss of AK12/9.0% fly ash (7600/ m fraction) composite and AK12 alloy
immersed in open air 3.5 wt. % NaCl aqueesakition, (b)SEM micrograph of the corroded surface for
Al/ 15 vol. % SiC composite after exposureBis wt. % NaCl solution for 24%h

1.3.1. Aplicaciones en el sector transportes

Los mateiales MMC se han ido desarrollando para el mercado de la automocién
durante los ultimos 20 afios debido a sus propiedades de elevada rigidez especifica,
resistencia al desgaste, y resistencia a la fatiga, de manera que en la actualidad
numerosas marcas detamdéviles han introducido los MMC en la fabricacion de
diversas piezas en sus vehiculos. Sin embargo, se debe seguir avanzando en el desarrollo
de los procesos de fabricacion, para disminuir el coste y aumentar su uso de manera mas
generalizad#214 E|l coste del acero como materi a
el del MMC dealuminio con refuerzo discontinuo es de entre 3.17 yift.23k g . Sin
embargo, la gran ventaja de los MMC es que para un mismo volumen de material
compuesto tienen un peso un 45% menor que para el mismo volumen ée &er
sector automovilistico los MMC se utilizan en pistones, camisas del cilindro, valvulas,
varillas de empuje y bielas. Los primeros pistones para motores diésel fabricados con
matefal compuesto de matriz de aluminio fueron introducidos comercialmente en Japon
en 1983 por la empresoyota Motor ManufacturingdDesde entonces, otras empresas
como Mazda Hondao Porsche han desarrollado pistones de MMC de aluminio
reforzado con partidas de grafito que aportan lubricacion sélida. Estas piezas tienen
menor coeficiente de friccion y tasa de desgaste que las piezas convencionales. Ademas
tienen la ventaja de alcanzar la temperatura de trabajo de manera mas rapida, lo que
mejora la resigincia al desgaste y evita las emisiones de arranque en frio, a la vez que
ayuda a disminuir el peso del vehicafg212> En 1990, se introdujo al mercado las
primeras camisas del motor fabricadas de MMC de aluminio reforzado gonpara
los motoresHonda Preludde 2,3 litros (Figura 1.8a). Actualmente Porschautiliza
MMC de aluminio reforzado con SiC, mientras di@ndautiliza refuerzos de alimina
y fibras de carbono en la fabricacibn de estas camisas del cilindro. Estas piezas
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fabricachs en MMC consiguen mejoras en cuanto a la resistencia al desgaste y eficiencia
de refrigeracién sobre las piezas fabricadas de @&céet®21.25 En 1998, 7oyota
introdujo las primeras valvulas de MMC de Ti reforzado con TiB para sus motores
Altezza L4de 2.0 litro%s. Las varillas de empuje de MMC de Al introducidas en el
mercado poBM Corporatiorproporcionan un 25% mas de resistencia a flexion y el
doble de capacidad de amortiguacion con respecto a las varillas fabricadas con
acer@l2s Los rodamientos usados en las tapas del cojinete principaigiefal
pueden ser reemplazados por materiales compuestos de matriz de aluminio o cobre
reforzados con particulas de grafito, lo que ayuda a reducir el peso del vehiculo a la vez
gue se mejora la resistencia al desgaste. La FigBdamuestra la pérdidde masa en
funcion de la carga aplicada de un rodamiento fabricado con MMC y otro fabricado con
cobreplomo, en el que puede apreciarse el mejor comportamiento a desgaste del MMC,
lo que supone un aumento en la vida Gtil de la piegdemas, los MMC combinan un
conjunto de propiedades muy utiles en su aplicacion para sistemas de .frenado
Especificamente, la resistencia al desgaste y alta conductividad térmica de MMCs de
Al permiten la sustitucion de rotores de discos de frenos y tambores de freno, con un
ahorro en peso del orden de 50 al 60%. Un gran namero de automoviles incluyen
comporentes de freno de MMC, entre los que se encuebwiswagen, Audj, Toyota,

y Ford entre otros.
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Figure 1.8. (a) Prelude engine block in the Honda Prelude; (b) detall; ( ¢c) microstructure of the

compositél; (d) MMC piston and cylinder liner developed at UWM Center for Composite Materials, and
composites outperforneédbd copper in normalized wear loss in sliding Wear

En cuanto al sector aeronautiegjsten aplicaciones para los MMC tanto en aviones
militares como comerciales. En aviones militares comeX8,Has puertas de acceso
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generalmente fabricadas de aluminio han sido sustituidas por MMCs reforzados con
particulas de SiC, lo que introdujo aumento de la resistencia a fatiyjdemas, se han
utilizado MMC de titanio reforzados con monofilamentos de SiC en los vastagos de los
pistones del motor. En aviones comerciales también se utilizan los MMC, por ejemplo
en los motores de los Boeing 7 Figura 1.9)1.20.25:30

Figure 1.9. Application of a Al/SICp in théan-exit guide of the engine on a Boeing 777

1.4. Métodos de fabricacion de los materiales compuestos de matriz

metalica.

Actualmente el desarrollo de los materiales compsgese matriz metélica se
encuentra vinculado al avance en el desarrollo de sus métodos de fabricacién, ya que
las grandes dificultades técnicas y los elevados costes de fabricacion dificultan su
integracion en el mercatid2 Aunque los primeros avances en la fabricacion de
materiales compuestos a nivel comercial se realizaron en el campo de la fabricacién de
materiales compuestos con refuerzo de fibra continda, y, aunque @ &abdicho
campo continda, en la actualidad, debido al alto coste econémico de las fibras continuas
y de la complejidad que conllevan los métodos de fabricacién de dichos materiales
compuestos, su uso es cada vez mas restringido. En la actualidadstigaci@n y el
desarrollo se centran en materiales compuestos con refuerzo discontinuo, especialmente
fibras cortas y particulgs*2 La Figura 1.10 muestra la dependencia del coste de
fabricacion en funcién del tipo de MMC fabricado.

Los métodos de fabricacion de materiales compuestos de matriz metalica pueden
clasificarse segun el estado en el que se encuentmatesales constituyentes durante
el procesado. De esta manera se distinguen: (1) técnicas en estado sélido, y (2) técnicas
en estado fundida Ademas en los dltimoafios se han desarrollado técnicas de
fabricacion aditiva mediante tecnologia laser que permiten la fabricacion de piezas o
prototipos con una minima pérdida de material y con minimas etapas de préfcesado
Ademas, dentro de cada uno de |a&ados de fabricacion de materiales compuestos
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de matriz metalica se han desarrollado vias de procesado por las cuales es posible la
generacion in situ del refuerzo durante el proceso de fabrieacunque, en la
mayoria de los casos, los detalles sobre los métodos de fabricacion se encuentran
patentados o son de conocimiento restringido, las caracteristicas generales de los
procesos si son bien conocidas.

SiC (conlinuous):
Alumina [——]
(continuous)
g SiC (whiskers)
E Powder
% IMolten metallurgy
. | metal DRA
DRA
Alumina
fiber
——————— DRA

Cost (logarithmic scale)

Figure 1.10. The material cost vs performance of various aluminum matrix composites (DRA =
discontinuosly reinforced aluminugp)

1.4.1. Técnicas de fabricacion de MMC en estado soélido

Debido a la baja mojabilidad de las particulas ceramicas con el metal fundido, la ruta
pulvimetaltrgica fue el primer método desarrolfadd.as etapas rpcipales que
componen el proceso se muestran en la Figura 1.11a. La aleacién en polvo que conforma
la matriz es mezclada con las particulas de refuerzo para conseguir una mezcla
homogénea. Para conseguirlo, es necesario elegir cuidadosamente elteamaide)
polvo metalico como del ceramico, con el fin de evitar la formacion de aglomerados. El
ratio de tamafios apropiado dependera del proceso de mezcla utilizado. Madeifa y col.
han fabricado materiales compuestos AlSijSi@an analizado el efecto del tamafio de
las particulas de refuerzo en el médulo de Young y en la calidad de la intercara matriz
refuerzo, determinando que a menor tamafio de particula aumenta el médulo de Young
pero la calidad de la intercara matriefuerzo empeora. Generalmente, en el caso de un
material compuesto Al/SiC, cuando se utiliza un ratio de tamafio de particiflasé:0
obtienen mejores distribuciones del refuerzo que en el caso de utilizar un ratio de
tamafnos de 1:347. Por otro lado, durante el procesado, las particulas ceramicas son
muy susceptibles de sufrir fracturas, problema que también se encuentra asociado al
ratio de tamafo de particula. Generalmeetetiliza polvo de aluminio atomizado con
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un tamafo de particula enrahgo de 2010 um y particulas de refuerzo con tamafios
de entre 20 pm?s,

Cold isostatic
compaction

Degassing

£

10um |
——

N

Evaluation : ® ‘?

Direct extrusion

105m
— .

Figure 1.11 (a) Schematic of the processing route for powder metallurdyi@b composités; (b)
SEM-BSE micrographs showing the microstructure @AIT/TIAl (A) general view, magnified images
of region A (B) and region B (&)

Dado que las particulas de polvo metélico suelen tener una capa de Oxido es
necesario eliminarla en la medida de lo posible antes de la etapa de consolidacion, para
evitar porosidad en las etapastpasres. La consolidacion mediante presion en caliente
y en vacio, que puede ser llevada a cabo tanto en fase sélida como en fasdicemi
consigue aumentar la densidad del material por encima de un 95%. La densificacion
final siempre es mayor en losateriales compuestos fabricados en fase liquida, sin
embargo tienen la desventaja de la posible reactividad entre la matriz y el refuerzo a la
temperatura de procesado. La etapa final del proceso consiste en un tratamiento
termomecanico, que puede seresion, forjado o laminado entre otros. Esta etapa tiene
como finalidad eliminar la capa de 6xido que se encuentra sobre las particulas del metal,
permitiendo un mejor contacto y mejorando la union entre las particulas méxdtioas
el caso de un tratamiento por extrusion, los ratios de extrusion utilizados son de 20:1 o
superiore®. Un alto ratio de extrusiébn mejora la distribucion del refuerzo ya que la
deformaciéon plastica asociada al proceso ayuda a dispersar los aglomerados de
particulas. Sin embargo, se debe controlar el ratio de extrusién y la temperatura para
evitar el agrietamiento de las particulas de refuerzo y la degradacion de lgMatriz
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La ruta pulvimetalUrgica tiene la ventaja de poder usar como matriz cualquier tipo
de aleacion y ademas permite utilizar cualquier tipo de refuerzo debido a que la
reactividad entre la matriz y el refuerzo se imiaa cuando el procesado se realiza en
estado sélido. Ademas, el método pulvimetallirgico permite la fabricacion de materiales
compuestos con un alto contenido en refuerzo. Sin embargo, este método de fabricacion
tiene la desventaja de que los metaledzatlos, en polvo, pueden tener caracter
explosivo y que el conjunto del método de fabricacién es complejo y limitado en cuanto
a las geometrias posibles de fabricacion, por lo que los costes de fabricacion son
el evados (supefitores a 96.21 i/ Kg)

Otros métodos de fabricacion de materiales compuestos de matriz metéstaden
sélido son: el método de/ffusion Bondingespecialmente disefiado para la fabricacién
de materiales compuestos de matriz metalica reforzados con fibras largas, que consiste
en la adhesién de la fibra a la matriz mediante presién aplicando temgpem@tdebajo
del punto de fusién de la matriz, de manera que la matriz reacciona con el féflerzo
Y, el método por deformacién plastica seveSauere Plastic Deformation, SPpara
la fabricacion de materiales nanocristalinos, mediante la aplicacién de elevadas
presiones a temperaturas relativamente #djas

1.4.2. Técnicas de fabricacion de MMC en estado liquido

Los primeros intentos de fabricacion de materiales compuestos en estado fundido se
encontraron limitados por la baja mojabilidad de la mayoria de particulas ceramicas en
los metales fundidos. Es conocido que el angulo de contacto entre el aluminio fundido
y una particula ceramica debe ser menor de 90° para que se incorpore con éxito en la
matriz metalica. El angulo de mojado es funcion de la estequiometria, la concentracion
de electrones de valencia, las reacciones interfaciales, la entalpia de formacién y la
temperatur&45 Por otro lado, en algunos de estos procesos de fabricacion las particulas
cerdmicas se encuentran en contacto con la aleacion fungidaaforma la matriz, lo
cual puede provocar reactividad entre ambos y producir la degradacion y pérdida de
parte del refuerzo. Por lo tanto, debe considerarse seriamente el tipo de refuerzo y
matriz utilizados y el tiempo y temperaturas de proceédatioLos avances mas
significativos en la fabricacion de materiales compuestos en estado fundido se centran
en la etapa de mezcla de la matriz y el refuerzo. En esta etapa, el tamafieds esfu
muy importante, ya que las particulas de gran tamafio o una distribucion de tamafios
elevada podrian depositarse por efecto de la gravedad y dar lugar a una segregacion de
las particulas durante el proceso de colada. Por otro lado, las particpegueéo
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tamafo pueden incrementar la viscosidad de la aleacion fundida y dificultar su
procesabilidad. En la mayoria de este tipo de procesos, el rango de tamafos utilizado
para las particulas ceramicas es dQQm:s.

El método de Surappa y Roha&tdue el primer método desarrollado, y consiste en
introducir las particulas ceramicas a través de los lados de un fdmizelo en la masa
fundida con un impulsor mecanico. La Figura 1.12 muestra un esquema del equipo
utilizado en este método de fabricacién y una micrografia de la microestructura de
material compuesto Al/SIC fabricado por dicho métadiste método es Uutil para
aleaciones de magnesio o minio, sin embargo el proceso se ve limitado para
particulas de méas de pibn y bajos porcentajes de refuerzo (<10 vol. %) y ademas las
particulas de refuerzo cerdmicas necesitan estar recubiertas para evitar la reactividad.

@

Particles

Gas
Liquid

Figure 1.12 Manufacturing of composites by mechanical stirring: (a) diagram, (b) microsteumtur
ex situ suspension Al/SIC composite, opticatroscopsp.

El método Duralcam, desarrollado por Skibo y Schustersupuso un punto de
inflexion en el desarrollo de los procesos de mezclado. Este método es aplicable a todo
tipo de aleaciones de aluminio, los refuerzos ceramicos se pueden introducir sin
recubrir, con tamafios desde ith y es posible conseguir porcentajes de refuerzo
entorno al 25 vol. %. Otras compafiias de la industria del aluminio d@yoio
Aluminium ASo Comra/han desarrollado métodos similares basandose en el método
DuralcariM, con los que han conseguido obtenertemaes compuestos de
caracteristicas similares a los obtenidos con el dicho método. Estos procesos son
llamados comUnmente procesosSte Castingg Compocasting-5852 Por otro lado, el
método Duralcai tiene la ventaja de poderse incluir en todos los procesos
convencionales de procesado de metales y por tanto minimizar los costes. En la
actualidad, es posible obtener materiales compuestos utilizando este método por
5.77US$/kg5. Sin embargo, todavia existen problemas que necesitan ser solventados,
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como la reactividad entre la matriz y el refuerzo a las temperaturas de procesado o
problemas de porosidad y segregacion de las particulas. Adelm@orcentaje de
refuerzo en el material compuesto se encuentra limitado por el aumento exponencial de
la viscosidad del material fundido al aumentar el porcentaje de refuerzo como puede
observarse en la Figura 1.13a.

El método de infiltraiébn por presion $queeze Castipgonsiste en la infiltracion
del metal fundido aplicando presion en un molde que contiene una preforma fabricada
con las particulas de refuerzo, de manera que se consiguen materiales compuestos de
mayor densidad, con port@jes de refuerzo de incluso el 50 vol. %, y propiedades
mecéanicas mejorad@go.6l Sin embargo la forma del material compuesto se encuentra
delimitadapor la forma de la preforma. La Figura 1.13b muestra un esquema del método
de fabricaciopp.
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Figure 1.13 (a) Shear rate dependence of viscosity of AB566vol.SiG5,(b) schematienould with
a preform prepared for pressurized infiltratioi gunch, 2i' piston, 3i" sleeve, 4 ceramic preform, 5
reinforcement se¥t

El método deLanxide Corp. Primé¥ pressureless infiltration procésgs un
método mas reciente de fabricacion de materiales compuestos en fase liquida. Se
diferencia del método d&queeze Castinggn que no es necesaria la aplicacién de
presion externa, ya que la infiltracion ocurre de manera espontanea en atmosfera de
nitrégeno,dando como resultado un material compuesto con un alto porcentaje en
refuerzo y con unos costes de fabricacion muy bajos. Este método ha sido aplicado con
éxito en la fabricacion de materiales compuestos de matriz metalica y refuerzos de SiC
y Al,Os con amarios de particula dgufn45.60.63,64
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Los métodos de fabricacién de materiales compuestos de matriz metalica en estado
semisélido permiten evitar la formacion de la estructura dendritica formada durante la
solidificacion de los metales y que, generalmente, conlleva la aparicion de deéfectos.
proceso es realizado con la matriz metalica en estado semifundido, lo cual se consigue
a la temperatura entre las lineas de sélidus y liquidus del diagrama de fases de la matriz
metdlica. De esta manera, es posible obtener una microestructura esfeugidiaa.

La Figura 1.14 muestra la microestructura de un material compuesto Al/SiC obtenido
mediante fabricacion en estado semisdlido (Figura 1.14a) en comparacion con la
obtenida mediante fabricacion por colada (Figura 1.14b).

)
;‘.,}' ! il

n ‘ .R"“ “\* ',:l‘.'}.-" ) 7 Wt ] 100 um 4
H" --_\--&‘t‘\‘- * ¥ 4
Figure 1.14, (a) Optical micrograph of A//J 1 S/C metal matrix composite fabr/cated b yselm?'

casting (b) Microstructure of A356/10SiC MMC fabricated by stir casting

100 pm

Las principales variantes dentro de los métodos de fabricacién en estado semisélido
son los procesos de (heocasting, ¥2) thixocasting La principal diferencia entre
ambas técnicas es que en el procesohdecastinge parte de unaleacion en estado
semisoélido que es vertida en un molde en dicho estado y solidifica mientras que,
simultaneamente es sometido a tensiones de cizalladura, obteniendo una pieza final con
microestructura globular. En el proceso#&ocastingiene lugar a dos etapas. La
primera tiene como finalidad obtener una preforma del material con la estructura
globular caracteristica de los procesos en estado semisélido. En la segunda etapa, el
material se calienta de nuevo hasta el estado semisélido, para alaavizaosidad
necesariay se inyecta en un meéide El proceso déixocastingpermite la fabricacién
de materiales compuestos con elevadas propiedades mecanicas pero tiene la desventaja
de presentar elevados costes de fabricacion. El procedmdeastingiene la ventaja
de ser un método poco costoso capaz de obtener matesiagsestos directamente en
una sola etapa, pero sus propiedades mecanicas no son tan elevadas debido justamente
a ser fabricado en una sola efajsa
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1.4.3. Técnicas de fabricacion de MMC in situ

A lo largo de los ultimos afios se han desarrollado una gran variedad de técnicas de
fabricacion in situ. Estos métodos consisten en la generacion del refuerzo durante el
propio proceso de fabricacion partiendo de dos fasesvasctina de las cuales es,
generalmente, el material que forma la matriz. Ambas fases reaccionan durante el
proceso de fabricacion y los productos de reaccion forman el refuerzo del material
compuesté7°

Estos procesos se clasifican en funcion del estado fisico de las fases reactivas: (1)
procesos con reacciones liquigas, (2) procesos con reacciones sédidiido, y (3)
procesos con reacciones liquisi@lido. Por otro lado, recientemente se han desarrollado
métodos basados en la deposicién laser, deposicion por pulverizacion, sirigsis sol
Estos ultimos métodos se llevan a cabo de manera similar sus homologos ex situ pero,
con la diferencia de que los taeales de partida utilizados reaccionan entre si formando
el material compuesto in sif4

1.4.3.1. Procesos in situ mediante reacciones liquido-gas

Los procesos con reacciones liqu@gis consisten en la inyeccién de un gas reactivo
en el metal fundido. Aunque existen numerosas investigaciones centradas en el
desarrollo de estosétodos de fabricacion, es necesario que la investigacion continde.
Los retos mas importantes que hay que resolver son los relacionados con obtener una
distribucion uniforme del refuerzo, intercaras matefuerzo limpias y resistentes,
estabilidad termodiamica y bajos costes de procegado

Los procesos basados en reacciones liggéopermiten la fabricaciome diversos
tipos de aleaciones metdlicas (aluminio, titanio, cobre, niquel y acero) y gran diversidad
de refuerzos (nitruros, boruros, carburos, 6xidos y mezclas de todo%'éstasg)igura
1.15 muestra un esquema del equipo utilizado en los procesos{igsipara la sintesis
de un MMC AI/AIN42, Existen dos procesos principales de fabricacién con reacciones
liquido-gas donde el gas se encuentra en contacto directo con el liquido: el método de
oxidacion directaRirect Melt Oxidation, DIMOX y el método de nitruracion direct
(Direct Met Nitridation, PRIMEX.
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Figure 1.15 (a) Schematic of in situ gdiguid process for the synthesis of in situ AVAIN composite ;
(b) Optical micrographs of the in sifl/4Mg/AIN composite after 4 h reaction (gas flow rate: 0.4%m)

El método de oxidacion directa se basa en la reaccion de un metal fundido con un
gas oxidante Q/MOX). Se utiliza una preforma fabricada con el material de refuerzo
(es posible utilizar tanto fibras como particulas) y se sumerga aretal fundido que
conformarda la matriz del material compuesto, en una atmosfera oxidante. Es necesario
que tengan lugar dos condiciones para la correcta realizacion del proceso: (1) la fase
dispersa deber ser mojada por la fase fundida y, ademas,eoxdéarse en presencia
del agente oxidante elegido y (2) el metal liquido se debe oxidar en presencia de oxigeno
formando una fina capa ceramica porosa con la fase de refuerzo incorporada. El metal
penetra a través de la capa ceramica por capilaridadmeranque reacciona con el gas
oxidante generando el crecimiento del refuerzo ceramico. La reaccién de oxidaciéon y el
crecimiento de 6xido puede continuar incluso después de que el frente de reaccion haya
llegado a la superficie exterior de la preforma. dste caso, el 6xido formado se
depositaria sobre la preforma cambiando sus dimensiones. Este problema puede ser
evitado realizando un recubrimiento en la superficie de la preforma de manera que la
reaccion se detenga al alcanzar dicha ba#&& Uno de los avances mas interesantes
en el métoddD/MOX es la fabricacion de material compuesto Al El proceso
parte de una aleacion de aluminio rica en magnesio. En la primera etapa del proceso,
cuando el metal es calentado a altas temperaturas, se forma una capa de MgO en la
superficie de la aleacién de aluminio. Esta capa presentagnatas debido al stress
generado por la expansion volumétrica. Al mismo tiempo, el aluminio fundido
reacciona con el MgO formando una espinela porosa de Xdghue se sitia por
debajo de la primera capa de MgO. Los poros de la espinela de®4galconportan
como microcanales que permiten continuar la oxidacién. En la segunda etapa del
proceso, el metal fundido es capaz de atravesar los microcanales presentes en la espinela
de MgALO. y atravesar la doble capa emergiendo sobre la superficie del Mg@ren f
de pequefios nodulos. Una vez en la superficie los ndédulos de aluminio fundido se
oxidan formandose de nuevo una doble capa de ¥MgAl MgO. La tercera etapa del
proceso es la mas interesante desde el punto de vista microestructural. En esta etapa se
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produce la formacion de AD; a partir de la espinela de Mg8L. Cuando la
concentracién de magnesio n la aleacién es tal que alcanza el campo (Al, Mg)
Al,O3 + MgAl.O, del diagrama ternario AWg-O ocurre la nucleacion del Abs,
aunque simultdneamertentinua la formacion de la doble capa Mga-MgO. En la
cuarta etapa el crecimiento del,® domina el proceso y se produce la disociacion
tanto del MgA¥O4 como del MgO. La Figura 1.16a muestra un esquema del proceso de
fabricacion. La Figura 1.16b msiea la seccidn transversal de la microestructura en la
gue se observan las diferentes fases formadas y un detalle de la morfologi@el Al
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Figure 1.16 (a)Schematic diagram iflustrating various Surface microstructural chanfes during
oxidisation of AtMg and AtMg-Si alloys; (b) Crossectional microstructure depicting various phases of
directed melt oxidationinset shows 3D view of AD7*.

El método de nitruracion direct&@fR/MEX) es una técnica de fabricacion derivada
del procesdD/MOX. Las etapas del proceso son analogas pero el proceso se desarrolla
en atmésfera de nitrégenolgs reacciones resultantes son de nitruracion y no de
oxidacion. Las primeras etapas del proceso ocurren de manera simultdnea lo que
dificulta el estudio y andlisis del proceso. Estas etapas consisten en (1) la formacion del
nitruro, (2) ascenso del metabr capilaridad a través de los productos de reaccion, y
(3) infiltracién del material compuesto a través de la preforma. Las variables de control
de proceso mas significativas son: (1) la adicién de aleantes, (2) tipo de atmosfera
reactiva, (3) temperata, (4) tiempo y (5) material utilizado en la prefoffia

En los ultimos afios, el interés en el desarrollo de materiales compuestos Al/AIN in
situ ha ido en aumento y se han realizado avances gnificativos en el desarrollo de
este método de fabricaciéim. También es posible la fabricacion de otros tipos de
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materiales compuestos de matriz metalica, cesnal caso del Ti/TiN. Shyu y cGlhan
desarrollado matiales compuestos Ti/TiN in situ consiguiendo una buena distribucion
del refuerzo y un tamafo de particula muy fino, ademéas de mejorar considerablemente
la mojabilidad del refuerzo en la matriz metélica. Una de las limitaciones de la técnica
son las altasemperaturas de procesado necesarias para fundir el titanio del orden de
1668 °C.

1.4.3.2. Procesos in situ mediante reacciones soélido-solido

Los métodos de fabricacion in situ con reacciones s@liido se limitan
generalmente a la fabricacion de componed&epequefio tamafio y son dificilmente
extrapolables a escala industrial. El control de las reacciones que permiten la formacion
de las particulas es todavia hoy un reto para los investigédddestos métodos
engloban dos tipos de procesos basicos: (1) la sintesis termomecanica y (2) procesos de
agitacionfriccion (Friction Stir Processing

La sintesis termomecdai es un método efectivo para activar reacciones sélido
sélido a bajas temperaturasConsiste en la agitacion de una nt@zde polvos
precursores que reaccionan durante dicha agitacién cambiando su composicién quimica.
Cuando la entalpia de la reaccion es lo suficientemente alta, tiene lugar la reaccién de
autopropagacion que es la responsable de estos cambios en la dompedi mezcla
de polvos reactivos. La mayoria de las reacciones estudiadas se basan en un 6xido que
es reducido por un agente reductor, R, para generar un metal puro, M, segun la ecuacién
1.1.

MO + RA M+ RO (1.2)

Los productos de reaccion se someten a etapas secundarias de procesado,
generalmente prensado en calieti®f Pressing®.

Este método se ha utilizado con éxito en la fabricacién de materiales compuestos de
matriz aluminio y refuerzo de ADs, donde se heonseguido la generacion de refuerzos
de entre 10 y 20 nm que alcanzan durezas 30 veces superiores a las de la aleacion de
aluminio utilizadas como matriz. Otras investigaciones se centran en la fabricacion de
materiales compuestos de cobre reforzadoS@@#, o en la fabricacion de materiales
compuestos de Ti/ATist o SiC/AITiez,
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La sintesis termomecanica tiene la ventaja de permitir la generacion del material
compuesto en forma de polvo con &ias de particula muy pequefios. Ademas, dada
la deformacion plastica severa que ocurre durante la etapa de agitacion, es posible
sintetizar estructuras nanocristalinas. La principal desventaja radica en los elevados
tiempos de procesado que generalmentmsaentran en el rango de 60 a 1Z%h

El proceso deagitacionfriccion (Friction Stir Processifgemplea una herramienta
giratoria equipada con pequefio pin que se presiona sobre una zona concreta del
material, de manera que, es posible modificar la microestructura del material localmente
en dicha zona, dethd al calor producido por la deformacién plastica que genera la
friccion entre la herramienta y el mateti&p84 El proceso dériction Stires un método
barato y versatil. Se ha utihdo con éxito en la generacion de material compuesto
Al,0O585, AlsNiz8é o Al-Ti/AlTig7. Pero tiene las desventajas de ser dificilmente
extrapolable a escala industrial y ser uncpso muy sensible a los cambios en los
parametros de proce$as.s4

1.4.3.3.  Procesos in situ mediante reacciones liquido-sélido

Los procesos de fabricacion in situ de materiales compuaEsigsacciones liquido
sélido contemplan las reacciones entre elementos o compuestos en presencia de un
metal fundido. Las particulas de refuerzo se forman por difusion entre los elementos en
la matriz metalica. Entre los métodos de fabricacién con resibiquidesdlido
destacan los procesos de (1) sintesis por combustion, (2) sintesis por dispersion
exotérmica y (3) reaccion direé¢tas

El proceso de sintesis por combustiGlmmbustion Synthesis (SHSJgsarrollado
por Merzhanog? se basa en la sintesis por autopropagacion a elevadas temperaturas. La
primera etapa del proceso es la formacion de pellets a partir de una mezcla de elementos
en polvo los cuales se introducen en un metalifl;m Mediante una fuente de ignicion,
gue puede ser un haz laser, induccion, microondas, entre otros, se provoca la iniciacion
de una reaccién autopropagada y altamente exotérmica. La reaccion exotérmica
rapidamente aumenta la temperatura de los peBeigerando la temperatura de
combustion. La temperatura del proceso mantiene la reaccion propagandose hasta todas
las porciones de pellets sin reacciéhaEste método de fabricacion pereita
fabricacion de ceramicas, intermetalicos y hanomateriales compuestos con una buena
dispersién del proceso y de elevada pureza, ya que las impurezas se volatilizan debido
a las altas temperaturas emple&8&sEl proceso SHS tiene las ventajas de utilizar un
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equipamiento sencillo (Figura 1.17) y realizarse en tiempos de fabricacion cortos
(~0.15mm/s). Sin embargo tiene la desventaja de ser un método dificilmente
controlable. Se han fabricado con éxito matesialempuestos de matriz metélica
Al,O4/TiB2/TIC/Al usados como recubrimientos sobre aleaciones dé Vgmbién se

ha utilizado este meétlo en la fabricacion de materiales compuests&iTi/TiCo2, entre

otros.
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Figure 1.17.(a) Setup and schematic diagram (insert) of SHS/PHIP prétq®s SEM micrograph
of Al203/TIB2/TiC and detailed SEM micrograph ofa8l, Fe and Ti compourifs

En el proceso de sintesis por dispersiéon exotérriigaethermic Dispersion (X0Q)
una o varias fases ceramicas y una fase metalica se calientan por encima del punto de
fusion de la fase metdlica con la finalidad de establecer un proceso de sintesis a alta
temperatura autopropag&#oEste método hace posible la fabricacion de materiales
compuestos con refuerzos smicrométricos. Ademas gracias a las altas temperaturas
alcanzadas por la reaccion exotérmica, se obtienen intercarasnefaierzo limpias y
de elevada pureza, Sin embargo, existen todavia muchos problemas de control de
proceso que deben ser investigados. Ademas en todos los casos, es necesario la
aplicacién de etapas secundarias de compactacion del material compuestio cote
la finalidad de reducir la porosidad del producto fi#reio4

Los ultimos avances en el proceso XD han ido enfocados a la formacion de particulas
ceramicas de tamafio menor pri. Entre los refuerzos mas investigados se encuentra
el TiB, en matriz de alumin#. En este caso, es posible la formacién de productos de
reaccion en la intercara matriegfuerzo que mejoren la mojabilidad maitrefuerzo.

Otros muchos sistemas han sido estudiados,ocpar ejemplo los formados por
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Al-Tios, AI-Ti-C%, y Al-Zr-09%.97 para la fabricacion de materialesnmquuestos de
matriz de aluminio.

El método por reaccion directa del metal fundido, similar a los méRAIOX o
PRIMEX; permite la fabricacion de materiales compuestos in situ sin necesidad de un
reactivo gaseoso. Un ejemplo de ello, es la fabricacié@rderC/ZrB, donde se
produce la reaccién directa del Zirconio fundido con 4.BDurante el proceso, una
capa de Zr fundido de entre 7 yubh se sita por encima del®, el cual a su vez se
sitla sobre crisol de grafito, como se observa en la FiguraAl.¢&8lentarse a 1901
en atmosfera de argén se produce una reaccidon quimica exotérmica que eleva la
temperatura por encima de los 2300 °C formandose el material compfesto

(b)

1850-2000 °
1-2 hrs £
Argon
Graphite Container
(2.2 +x)2r+ 06B,C —» 122rB,+ ZrCo g +x21 3 B, 8 soum

Figure 1.18 Processingnd microstructure (schematic) showing ZrB2 platelet reinforcement
ZrCo0.6/Zr composité,; (b) SEM micrograph ofa-Alz0s + AlsZr)/Al 97.

1.4.3.4. Procesos in situ mediante tecnologia laser

Los métodos de fabricacion por laser han recibido especial interés en los ultimos
afios. La técnica de fabricacion de plaqueado la&sern claddiny utilizada
generalmente para la fabricacion de recubrimientos metélicos y cuyo éstade sera
analizado en profundidad més adelante, es un método muy efectivo en la fabricacion de
materiales compuestos in situ debido a las altas temperaturas en las que se desarrolla el
proceso. La reaccion de sintesis del refuerzo, generalmenteosardugle producirse
en la mezcla de polvos proyectados sobre el bafio fundido. Este método tiene la ventaja
de que las fases formadas durante el proceso son de elevada pureza y no presentan
contaminacion por lo que se evita la aparicion de zonas de popagle grietas.
Mediante la optimizacion de los parametros de control de proceso es posible obtener
precipitados de elevada dureza con el tamafio, distribucién y porcentaje en volumen
requeridos.
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Una de las primeras investigaciones en fabricacion in situ mediaetec/addinge
llevé a cabo por Singh y Mazumder en 1898%s cuale fueron capaces de generar
NiCrAlIRe y NiCrAlReHf a partir de una mezcla de polvo de Ni, Cr, Al, Re, Fe y Hf.
En 1999, Wu y col% desarrollaron la formacion de un recubrimiento de material
compuesto de matriz de niquel reforzado con TiC faboieapiartir de polvo prealeado
de NICrSiC con Ti + C al 30 vol.% Asi mismo, en los Ultimos afios se ha investigado
en la fabricacién in situ de otros muchos materiales compuestos utilizando gran
diversidad de refuerzos (carburos, boruros y nitruros) y wra@riedad de matrices
(niquel, acero, aluminio y titanio, entre oti8%)6 La Figura 1.19muestra la
microestuctura de un material Ti/TiN in situ, fabricado mediatateer claddirig’.

Figure 1.19 Microstructure of a Ti/in situ TiN composite, (a) interface subicaiting,
(b) coating®".

1.5. Materiales compuestos de matriz metalica Al/SiC

Los materiales compuestos de matriz de aluminio reforzados con carburos de silicio
(Al/SIiC) son materiales de referencia que han sido usados con éxito en muchas
aplicaciones a escala industtil22Sin embargo, el procesado de estos materiales no
resulta sencillo ya que el aluminio es un metal altamente reactivo que pasdernar
con la mayoria de los 6xidos y carbufdsGeneralmente, una reaccion quimica en la
intercara puede llevar a un enlace mas fuerte entre la matriz y el refuerzo y, ademas,
afecta al compoaimiento de mojado del refuerzo en la matriz del material compuesto.
Se consider& que, para 6xidos idnicos, la mojabilidad y la reactividad se encuentran
intimamente relacionadas, segun la ecuacion 1.2.

) ya (1.2)
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Donde Wges el trabajo necesario para separar una intercara en sus dos componentes,
que es equivalente a la suma de la energia de separacion de los pares de §Bfnes, y
la energia libre de activacion del éxido metalico.

Las reacciones quimicas interfaciales favorecenadhesion debido a que
disminuyen la energia interfacial, por lo que, generalmente un aumento de la reactividad
matrizrefuerzo puede provocar un aumento de la mojabilidad. Sin embargo algunos
productos de reaccion pueden disminuir la mojabilidad o seudicigles para las
propiedades del material compuéstét La reactividad interfacial entre el Al y el SiC
ha sido ampliamente estudiada y es conocido que la reactividad depende de la
temperatura y el tiempo de contacto, por lo que estos paradmetros de procesado son muy
importante®111.112 A bajas temperaturas de procesado, cercanas a la temperatura de
fusién del Al, el tiempo de procesado es el factor que controla el proceso reactivo. La
mojabilidad entre la matriz y el refuerzo esiyrbaja (Figura 1.20) y las particulas
tienden a acumularse en los limites de grano, pero la reactividad interfacial es escasa o
casi inexistentes,

@)

204

843K ygop K

(©

o= = T T T = |
10° 10 10" 10° 10"
C (atoms p.p.m.)
Figure 1.20 Metaestable AC-Si phase diagram at low temperaturesiGR0K); (a) isothermal
section at 840K, (b) isothermal section at 1000K; (c) liquidus projection of thelAtornef13.

Sin embargo, algunos autoféshan constatado que a elevadas presiones (1800 a
2000 MPa) puede producirse reactividad interfacial entre el aluminio sélido y el SiC
segun la reaccién 1.3.

Al + SICA Al4Cs+Lo (1.3)
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Donde L es una fase liquida ternai@mpuesta rica en aluminio, que también
contiene silicio y carbono.

A elevadas temperaturas, la mojabilidad entre la matriz y el refuerzo mejora
considerablemente, debido a un aumento en la reactividad interfacial, se crea un enlace
mas fuerte entre la ma y el refuerzo y se mejora la distribucion del refuerzo en la
matriz del material compuesto. Sin embargo, a elevadas temperaturas también se
favorece la reaccion entre el aluminio fundido y las particulas de SiC, que da lugar a la
formacion de diversasarburos segun tengan lugar uno de los cuatro equilibrios de fase
posibles (reacciones 114713115

Entre667 y 1347 °C: LP AlCs+ SiC (1.4)
Entre 1347 y 1600°C: L & SiC + ALSIiC, (1.5)

L 6POAl.Cs+ AlLSICs (1.6)
Mas de 1600 °C: L 6 BlsSiC/+ SiC (1.7)

Las composiciones de -C-%)solamente dependen delad , L6O
temperatura.

Para temperaturas de procesado del material compuest®@ntyel347 °C, tiene
lugar la formacién dearburo de aluminio (AC3) vy silicio elemental segln la reaccion
1.8113 115

4Al + 3SiCA Al4C3+3Si (1.8)

El mecanismo de reaccién consiste en la disolucién parcial o total del carburo de
silicio en el aluminio fundido, y la formacion dels8 puede darse por medio de dos
mecanismos diferenté§117

Por un lado, es posible la formacion de placas hexagonales@egk crecen en
las intercaras matriz/refuerzo en planos distintos al (0001) donde tienen menor
resistencia a reaccionar. Se trata de un mecanismaaiieacion y crecimiento sobre
las particulas de SiC que se produce por un mecanismo de disqiumidpitacion. El
carbono de las particulas de SiC que se encuentran en contacto directo con el aluminio
fundido migra por difusion en fase liquida hastadaras de la particula donde nuclean
y crecen los cristales de 48k. Este crece en forma de placas hexagonales alrededor de
la particula de SiC formando una capa discontinua que no llega a formar una barrera de
difusién por lo que la reactividad no sedlimeitada y puede continuar hasta la disolucion
completa de la particula de SiC. Durante el desarrollo de este mecanismo de reaccion
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se produce por tanto la disolucién y consumo de parte de las particulas de SiC lo que
afecta a su morfologfi@s 11311415618

Por otro lado, cuando las condiciones energéticas durante el procesado son muy
elevadasse produce otro mecanismo de reaccion por el cual se obtigheAlforma
de grandes agujas, algunas de las cuales se curvan y actian como puntos de nucleacién
preferencial para el silicio y otros intermetélicos. El mecanismo de reaccion consiste en
la formacion de grandes agregados pseudodendriticos por la disolucién parcial o total
del SiC. EL crecimiento del ACstiene lugar en la matriz de aluminio fundido de forma
epitaxial (111)//(0001)aiucsy (110n//(1010)aiac3t13.114.116,117

En ambos mecanismos de reaccinyeactividad entre la matriz y el refuerzo
presenta, ademas, como producto de reaccion silicio elemental que se disuelve en la
matriz de aluminio formando una aleacion-3l La Figura 1.21a muestra una
micrografia en la que se observan@lformados alededor de una particula de SiC por
el primer mecanismo y en la Figura 1.21b se obseiV#ly obtenidos por el segundo
mecanismo.

welding cyclé18: (b) Detail of curved AlCs needle$%,

El Al4Cs tiene caracter higroscopico y reacciona con el agua a partireackion
1.919,

Al,Cs+ 12HO A 4 AI(OH); + 3 CH, (1.9)
Otros autoreds, determinan que la reaccigoe tiene lugar es la siguiente:

AlLCs+ 18HO A 4 Al(OH)s + 3CQO+ 12H (1.10
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En ambos casos la formacién da@lconlleva una serie de efectos perjudiciales
bien conocidgs-53.115118 | a liberacidn de gases durante la hidratacion del carburo de
aluminio puede producir burbujas en el seno del materiasiples grietas y ademas su
disolucién puede generar porosidad en la matriz del material compuesto, por tanto
provoca un descenso en las propiedades mecanicas, no solo porque se trate de un
producto de reaccién fragil o por la generacion de porosidad sigagse produce a
consta de la degradacién y desaparicidn del refuerzo. El caracter higroscopiaCgel Al
disminuye la resistencia a la corrosién del material compuesto. Ademas el silicio
formado de la reaccion 1.8 puede asociarse a elementos deciarakda la matriz
provocando la formacion de intermetalicos que pueden ser lugar de iniciacion de grietas.
Cuando la temperatura del proceso de fabricacion supera los 1397 °C, el producto de
reaccion entre la matriz de aluminio y el refuerzo de carbusilid® es un carburo
ternario de aluminio, ABiC4, formado a partir de la reaccién 11120

4Alg) + 4SiGs) A AlLSICs 9+3Si (1.11)

El AlLSICs (que no tiene caracter higroscopico y por tanto no tiene efectos tan
perjudiciales pra el global del material compuesykcipita en forma de agujas
grandes placas dispersas en la fase liquida, segin el mecanismo de reaccién que puede
ser analogo a los dos mecanismos explicados para la formacion@gEAl cualquier
caso, la superficie de las particulas de SiC queda expuesta al contacto con el aluminio
fundido de manera que, si la proporcién de SiC es baja y el proceso dura el tiempo
suficiente gs posible quese produzca la formacion conjunta de@ly Al.SiC, a partir
de | a fase met $lA) saturada em Si iy € por disvluciorAde las
particulas de Si€4122 A temperaturas superiores a 1600°C es posible la formacion de
AlgSiC114120 Mientras que con el aumento de temperatura la reaccion 1.8 progresa
hacia la derecha, ya que se produce una disminucién de la energia libre eg@¥dar (
al aumentar el contenido en silicio de la matriz se consigue desplazar la reaccién 1.8 a
la izquierda, aumentando el valor de la energia libre y limitando la formacién de carburo
de aluminio durante el procesado del matériah variacion de energia libre estandar
para la reaccién 1.8 puede expresarse segun la ecuacion 1.12.

YOUGE N ppowmmB YO EY Y8 wp M"Y x® op MY

Y oYyl & (1.12)

Dondeh sjes la actividad del silicio en la matriz de aluminio fundido, R la constante
de los gases ideales y T la temperatura abgéluta

Segun la ecuacién 1.12 para cada temperatura serd necesaria una cantidad
determinada de silicio en la matriz del material compuesto para que quede inhibida la
formacion de AICs (Figura 1.22). Estos valores teoricds contenido en silicio en

34



Introduccion ¢

funcién de la temperatura no siempre se corresponden con los resultados experimentales
debido fundamentalmente a que la presencia de otros aleantes en la matriz del material
compuesto puede dar lugar a la formacion de otros praslde reaccion, modificar la

actividad del silicio y del aluminio y por tanto modificar los valores de energia libre de
Gibbgs.121.122

Las aleaciones A son muy utilizadas como matrices de los materiales compuestos
de matriz de aluminio y refuerzo de SiC debido a su baja densidad, elevada resistencia
especifica, buena resistencia a la corrosion y al desgaste, pero sobre todo por su facilidad
de procesadmediante colada y su buena soldabiligag 124 La cantidad de silicio
aleado en aluminio dar4 como resultado obtener matrices hipteagé(contenidos
menores al 12 at. % en silicio), eutécticas (Al12 at. % Si) o hipereutécticas (contenidos
mayores al 12 at. % en silicio), lo que influira en la microestructura y por tanto las
propiedades finales del material compuesto. Por otro lagekencia de silicio en la
matriz de aluminio puede dar lugar a la formaciéon de intermetalicos de magnesio y
hierro (M@Si y Al-Fe-Si) cuando estos elementos se encuentran como aleantes de la
matriz y que pueden actuar como puntos preferentes de irigoadas?s.
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Figure 1.22 (a)Silicon level required at different temperatures teveent aluminum carbide
reactions; (b) Variations in equilibrium Si contents in the SiC/Al composite determined as a function of
temperature. Solid lines and symbols indicated in the graphs are the equilibrium Si contents determined
from theory and experiments, respectivéfy.

Como ya ha sido explicado anteriormeeteluminio es un metal altamente reactivo
gue puede reaccionar con la mayoria de los 6xidos y carlRoosu parte, el SiC
también es capaz de reaccionar con otros metales. Por lo que la adicion de otros
refuerzos y/o elementos a la matriz del material compuesto puede inhibir la formacién
deAl4Cssi la energia libre de Gibbs de reaccion es menor queltardaccion entre el
aluminio fundido y el SiC y, ademas puede modificar la mojabilidad del refuerzo en la
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matriz de aluminits, La Tabla 1.1 muestralgunas de las reacciones inteidises que
pueden tener lugar entre matrices y refuerzos, sus correspondientes productos de
reaccion y la energia libre de Gibbs de tales reacciénes

Table 11. Reaction products for metal + ceramic reactions and thermodinamic dates.

Metal + ceramic Reaction products NG° (kJ/mol)
2Ti +SiC 1/3TisSis + TiC -900 (1200K)
Ti+C TiC -174 (900K)
Ti + TiB; 2TiB -30 (1200K)
5Ti + B,C 4TiB + TiC

3/2Ti + Al,O3 3TiO, + 2Al

2Ni + SiC Ni.Si +C -75 (1600K)
2Co + SiC CoSi+C

4/3Al + SiC 1/3Al4Cs + Si -88.5 (900K)
4/3Al + C 1/3Al4Cs -24 (900K)
3/4Mg + ALOs; 3/4AMgAl;04 +1/2Al -13 (900K)
4/3Al + SiQ, 2/3A1,0s + Si -210 (900K)
2Mg + SiC Mg2Si + C -7 (900K)
2Mg +Li + SiC MgzSi + 1/2LkC> -18 (900K
MgO + Al,Os MgAI 204 -28 (900K)
6Mg + SIQ 2MgO + MgSi -131 (900K)
Al 1/2Mg + SiIQ 1/2MgAl,04 + Si -219 (900K)

El titanio uno de los metales activos mas empleados. Se ha utilizado en la fabricacién
demateriales compuestos Tit&), Ti/SisN4, entre otro®7130, Por otro lado, el carburo
de titanio (TiC) se utiliza como refuerzo en matrices de aluminio. Se ha observado la
formacionde productos de reaccionzAl y Al4Cs en la intercara matriefuerzo de
materiales compuestos Al/Ti€. Asimismo, cuando existe presencia de silicio en la
matriz de aluminio o del SiC se observa la formacion d8iy,TiCuando el Ti se
encuentran contacto con el refuerzo de SiC también puede dar lugar a la formacién de
TisSICGy13L La energia de formacion del TiC es menor que la d€ls/Aor lo que puede
jugar un papel activo en la inhibicién de la reactividad entre el aluminio fundido y el
refuerzo de SiC en materiales compuestos Al/8iGunos autores han investigado el
efecto @&l aporte de Ti en procesos de soldeo de material compuesto Al/SIiC y han
observado que las propiedades mecanicas de la unién mejoran de manera proporcional
al aumento en el contenido de titanio empleado como aporte. Ademas el mojado del TiC
en la matriz daluminio es mayor que sobre el refuerzo de SiC, al tratarse el primero de
un ceramico covalente y el segundo de un cerdmico 8nig®

Ti+CA TiC

qiG° (J/mol) =186606 + 13.22T (1.13)

La reactividad interfacial entre eiquel y el aluminidambién ha sido estudiada. El
Ni y el Al tienen estructuras cristalindsl mismo tipo por lo que reaccionan facilmente
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para formar NiAly. Dependiendo de la proporcion de aleantes, temperatura y velocidad
del proceso puede darse la formacion d&\INAI sNi 0 AlsNip134 136,

La presencia de magnesio como elemento de aleacién en la matriz de aluminio
también puede mejorar la mojabilidad del aluminio y provocar cambios en la
microestructura y propiedades del material compuesto Al/SiC. Por un lado, el magnesio
reacciona con el aminio y los 6xidos formando MgO o espinelas Mgl en las
intercaras matrizefuerzo del material compuesto Al/SiC segln las reacciones 1.14
1.15. La formacién de MgO se encuentra mas favorecida temperatud@9@IEC,
mientras que la espinela Mgl a temperaturas d&00 °C.

Al,Os + 3MgA 3MgO + 2Al (1.14)
gIG%00C (kJ/mol) =140; qiG%0oC (kJ/mol) =115

4A1,0; + 3BMgA 3MgAIO4 + 2Al (1.15)
qG%00C (kJ/mol) =280; qi5%00C (kJ/mol) =48

Por otro lado en aleaciones darmainio con alto contenido en silicio o en las que
esté presente el silicio por la reactividad entre el aluminio y el carburo de silicio, es
posible la formacién de intermetalicos g por la reaccion del magnesio y el exceso
de silicio. Si se hace el teamiento térmico adecuado, el & precipita y provoca
endurecimiento por envejecimiento de la matriz. Por otro lado, a partir de 700 °C, el
magnesio reacciona directamente con el SiC, disolviéndolo y dando lugar a la formacion
tanto de MgSi, como de AICz segln la reaccion 1.458614.137

4Al +Mg +3SiCA Mg:Si + Al,Cs (1.16)

La adicion de litio (3 %) a la matriz del material compuesto Al/SiC también mejora
la mojabilidad de la matriz con el refuerzo, ademas de disminuir ligeramente la densidad
del material compuesto y endurecer la matriz por la formacién de pa€ecipit
Al 3Lj138.139

Por otro lado, la relacién entre la composicion de la superficie del refuerzo de SiC y
la calidad de las intercaras matriz/refuerzo en materiales compuestos de matriz de
aluminio ha sido ampliamente estudid@&14! La naturaleza de la estructura
superficial del refuerzo influye en la composicion de la intercara y lalesdtmuimica
superficial del refuerzo influye en la reactividad sistema. Por tanto, la formacién de
recubrimientos sobre las particulas de refuerzo que actien como barreras protectoras
que eviten el contacto directo entre el aluminio fundido y lascpéas de refuerzo
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pueden ser una posible solucién al problema de la reactividad interfacialmefateizo

y ademas pueden suponer una mejora en la mojabilidad del refuerzo y, en definitiva,
mejoren la estabilidad quimica del material compuesto y supadamiento
mecanicér2

En los ultimos afios se han desarrollado una gran variedad de recubrimientos
protectores para refuerzos cerdmicos discontinuos, desde recubrimietdétisos de
Cu o Ni, a recubrimientos ceramicos de §if,0s;, MgO, entre otros. Asi mismo,
existe un gran abanico de métodos de fabricacion, desde los métodos convencionales de
deposicion fisica o quimica en fase vapor que permiten la formacién demeentos
tanto cerdmicos como metalicos, hasta los procefsrgro/esspara la formacion de
recubrimientos metalicos, o los procesosgad| los procesos de mezclado en seco o las
técnicas de oxidacién para la deposicion de recubrimientos ceréhicos

El método de la oxidacion directa permite la formacion de una capa de silice sobre
las particulas de SiC, al ser expuestas a temperaturas superiores a 800 °C durante cortos
periodos de tiempd3.144 La cinética de oxidacién sigue el modelo de difus&accion
de DealGrove (ecuacion 1.17) de manera que para tiempos de procesado cortos, la
reaccion interfacial entre el carburo y la capa de silice es el factor controlante del
proceso de oxidacién, ientras que para tiempos de procesado largos, el factor
controlante es la difusién de oxigeno a través de ld4tapa

X2+ AX =Bt (1.17)

DondeXes el espesor del recubrimiento, t el tiempo de procesado y B/A la constante
de velocidad lineal.

La presencia de la capa de silice sobre las particulas de SiC cambia la reactividad
interfacial matrizrefuerzo, damanera que en primer lugar se produce la formacion de
aluminosilicatos segun la reaccion 1.18, de manera se disminuye la energia interfacial
sélidoliquido aumentando la mojabilid&él

ySiO; + XAl A Al Si,Ozy (1.18)

A continuacién, el aluminio de la matriz reacciona con la fas€i&) formada
previamente, dando lugar a la formacion de alimina, segun la reaccion 1.19 que puede
desarrollarse hasta consumir toda la capa d8i-@l, de manera que eiepe la
disolucién de la particula de SiC con el consiguiente aumento de C en la matriz de
aluminiot4e,

AISIO; + 2A1 A 2A1,03 + Si (1.19)
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La Figura 1.23 muestra particulds SiC reabiertas con Si@mediante el método
de oxidacion y un detalle de la capa a gran resolucién.

Figure 1.23 (a) SiC particles oxidized d100°C for 2h. (b) A high resolution micrograph showing
the interfacial microstructure showing the amorphous 8ier formed between the two adjacent SiIC
particle$*t (c) SEM image of the oxidized SiC particles. detail of the disruption of the oxide barrier at the
SiC fracture markss.

Urefia y col42143han desarrollado una variante del método de oxidacigecid,
mediante la cual es posible obtener una capa de silice amorfa y cristobalita, continua y
homogénea, de entre 150 y 200 um, sobre la superficie de particulas de SiQuie, 26.2
al someterlas a oxidacion durante 8 h a 1200 °C.

Por otro lado, el métin sotgel permite la generacion de recubrimientos ceramicos
con gran precision composicional y estructural. Existen muchas variantes alternativas
para la realizacién del método s@l, entre los que se encuentran los métodegedol
gue tienen lugar a pir de mecanismos de polimerizacion, mediante los cuales se
pueden obtener recubrimientos de silice ¢p&partir de la polimerizaciéon quimica de
sus componentes, en estado liquido, a baja tempétatéta

En la primera etapa del m®so tiene lugar la formacion del sol (suspension estable
de particulas sélidas coloidales en un liquido), mediante la hidrolisis de un precursor
alcoxido, mediante la reaccion 1.20. La reaccion de hidrélisis no precisa del empleo
catalizadores, si bien @®sible su utilizacion con el fin de aumentar la velocidad del
proceso.

M-(OR), + X HOP (OR)uxiM i (OH)+ X ROH (1.20)

Uno de los precursores mas utilizados en la sintesis de silice es el tetraetil ortosilicato
(TEOS), de formula gmica Si(OGHs)s, cuya hidrdlisis sigue la reaccion 1.21.

Si(OC2H4)4 + H,OP (C2H50)3-Si-(OH) + GHs-OH (1.2])
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Dado que el precursor TEOS es inmiscible en agua en cualquier proporcion es
necesario afadir un disolvente comun, generalmente algun tipo de alcohol, donde tenga
lugar lareaccion de hidrdlisis. La Figura 1.24 muestra el diagrama de miscibilidad a
25°C paa el sistema TEOS/etanol/agua.

TETRAETHYL
ORTHOSILICATE

IMMISCIBLE
AREA

----------- \ 70
“——— MISCIBILITY
LINE \ 80 5%
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]

L 1 X .

100 90 80 70 60 50 40 30 20 10 0

WATER

ALCOHOL -

Figure 1.24. Ternary phase diagram of the system TE&lSano/water at 25°G51

En la segunda etapa del procesoegal| es la formacion del gesélido formado por
cadenadnterconectadas que se extienden a través de un medio liquido) que tiene lugar
mediante la reaccién de condensacion segun las reacci@fes11.22.

(ROhx -M-(OH) + (ROhx -M(OH)x P nx (ROXM-O-M-(OR}x (1.22)
+ H.O

M-(OR)y + (RO -M-(OH) P 7:X(RO}-M-O-M-(OR)nx + ROH (1.23)

En el caso de latilizacion del grupo TEOS/etanol/agua se forman estructuras
tridimensionales unidas por puentes siloxano mediante la polimerizacién de los grupos
silanoles y la consiguiente eliminacion de agua y alcohol, segun las reacciones 1.24 y
1.25. La velocidad dgiroceso depende de la proporcién TEOS/etanolféigua

Si(OGHs)4 + (CHs0)s-Si-(OH) P (C2H50)3Si-0O-Si(OGHs)s+ CHs-OH (1.24)
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2(CHs0)s-Si-(OH) P (C2H50)3Si-O-Si(OGHs)z + H20 (1.25)

La ultima etapa del proceso es la etapa de envejecimiento que consiste en el secado
y posterior tratamiento térmico del gel obtenido, con la finalidad de eliminar el
disolvente a la vegue se rigidizan y contraen los enlaces del gel, permitiendo controlar
la porosidad y superficie especifica de la capa de silice getféda@dla

1.6. Materiales compuestos de matriz metalica Al/AIN

El nitruro de aluminio (AIN) es considerado uno de los refuerzos que mas
expectativas genera para la fabricacién de materiales compuestos ddergltriminio.
Las propiedades de densidad, resistencia y dureza del AIN son comparables a las del
SiC o las del AlOs, pero tienen mayor conductividad térmica (320 i + )
menor constante de expansion térmica (4:5-K8), menor resistencia eléata, y
menor constante dieléctrica, similares a las del sifitido que le hace un buen
candidato para ser utilizado en sistemas de soporte electf§niemgue también ha
sido utlizado con éxito en aplicaciones a altas temperaturas como ceramico
refractari@s4 15e,

Se ha demostraéld que al utilizar refuerzo de AIN en materiales materiales
compuestos de matriz de aluminio, es posible conseguir valores de resistencia a la
traccién similares a los obtenidos con materiales compuestos de matriz de aluminio y
refuerzo de SiC. Ademas elraportamiento a rotura a altas temperaturas (400 °C) es
ductil en el caso del AI/AIN y fragil en el caso del Al/SiCPor otro lado, los materiales
Al/AIN tienen elevada conductividad, y bajo coeficiente de expansion térmica. Por otro
lado, el uso de AIN como refuerzo en matrices de aluminio tiene como ventaja la mayor
mojabilidad del AIN con la matriz fundida, pero no presenta reactividad, como en el
caso del sistema Al/SiC a las temperaturas de procesado. Sin embargo, los materiales
compuestos Al/AIN han sido muy poco estudiados en comparacion con los materiales
compuestos Al/SiC o Al/ADs debido principalmente a la baja disponibilidad y elevado
costedel AIN. Un refuerzo AIN en forma de polvo tiene un coste0 veces mas caro
que los refuerzos en forma de polvo de SiC #AlAdemas, aunque el AIN es muy
estable, en forma de polvo es relativamente reactivo, pudiendo hidrolizarse en
ambientes humedgsformar alimina y amoniaé®. Los métodos de fabricacion in situ
de las particulas de refuerzo en la matriz metdlica tiehgrotencial de disminuir
considerablemente los costes de material y procesado del A#AiNLa Figura 1.25
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muestra la relacion entre la entalpia y la energia libre de Gibbs durante las reacciones
de nitruracioges,

200
o Reaction 1, 2AMN2=2AIN
8 |Reaction 2. 2A1+2NH3=2AIN+3H2
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Figure1.25 Et hal py and Gi bbdés free energy change for
nitrogen or ammonia as reactive &#s

Termodinamicamente, la nitruracion del aluminio es un proceso exotérmico y
energéticamente favorecido para un amplio rango de temperaturz®0 AC los
cambios de entalpia varian €880 kJ-moty -274 kJ-motlt para la formacién a partir
de nitr6geno y amoniaco, respectivamente, mientras que los cambios de energia libre
son de-215 kJ-mot y -218 kJ-mot. Por tanto, es posible la generadi@AIN a partir
de aluminio segun la reaccién 1.26

2Al + N, A 2AIN (1.26)

También es posible la utilizacién de amoniaco como fuente de nitrdgeno, de manera
que la reaccion de nitruracion tendria lugar segun la reaccion 1.27.

2A1 + 2NHs A 2AIN + 3H, (1.27)

Existen muchos aspectos cinéticos y termodinamicos que influyen en la reaccién de
nitruraciéon del aluminio, como el grado de pasivacion, la mojabilidad del AIN en el
aluminio fundido, la solubilidad del nitrdgeno es el aluminio o la aleadébaluminio
utilizada, la reactividad del nitrégeno con otros gases presentes en la atmésfera y la
cinética de la reacciéftss
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El grado de pasivacion debido a la nitruracién puede ser determinado mediante la
relacién de PillingBedworth, Rg (ecuacién 1.28)

A A— (1.28)

Para el caso de la nitruracion del aluminio fundido el rango de temperaturas
determina la existencia y grado de pasivadidhla temperatura de fusion del aluminio,
la relacion Rges de 1.14, por lo que se forma una capa coherente de AIN sobre el
aluminio fundido. La presencia de la capa de AIN actlia como agraea la reaccion
de nitruracion. Sin embargo la formacién de esta capa depende de la temperatura y de
la atmésfera en las que se desarrolle el proceso de nitruracion. Por tanto, la temperatura
y presion también son variables importantes del procesoa $bdervado que para
aumentos de temperatura de 800 a 1050 °C la microestructura obtenida se afina y
aumenta el porcentaje en AIN, lo que puede dar gran versatilidad a la hora de fabricar
materiales compuestos tanto de matriz metalica como de matriz cardmaiFigura
1.26a muestra las temperaturas criticas a las cuales se producen cambios en los ratios
de conversion de Al a AIN obtenidas en las investigaciones de Kudela y Schweighofer,
los cuales demostraron que aumentos de presion pueden disminuitehcpesaturas
criticas (Figura 1.26b).
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Figure 1.26. (a)Temperature and pressure curvesime delineating reaction domains, (brifperature
Vs. nitrogen pressure curves separating surface reactiovoéunme reaction domains for Mg and A¢
5Mg alloys*.

Otro aspecto que influye de manera determinante en la reaccion de nitruracion del
aluminio es la solubilidad del nitrégeno en el aluminio fun#fdé!l El nitrégeno es
practicamente insoluble tanto en aluminio fundido como gdkdla temperatura de
fusién del aluminio, la solubilidad del nitrégeno es de 0.0068gmAdemas la
solubilidad apenagaria con el aumento de temperatura (Figura 127)
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Figure 1.27. Phase diagram AN 162,

Sin embargo, la solubilidad del nitrégeno es considerablemente mas elevada en los
aleantes presentes en las aleaciones mas comunes de aluminio, lo que mejora
cuantiosamente la reaccion de nitruracion. Ha sido demostrado que el Mn favorece la
reaccion debido a es capaz de disolver alrededor de-n1® 26 en peso de nitrégeno
a tempeaturas de 13001400 °C, lo cual produce un aumento significativo en
comparacion con el aluminio puro, el cual, en ese rango de temperaturas, solubilizaba
apenas un 0.000% peso. Sin embargo se deben tener en cuenta posibles limitaciones
cinéticas de mama que un aumento de Mn no se ve reflejado en un aumento drastico

de AIN en la aleacion de aluminigss

La presencia de magnesio en la aleacion de aluminio produce cambios significativos
en la energia libre de Gibbs (Figura 1.28). Desde un punto de vista termodinamico, la
reaccion en# el aluminio y el magnesio se encuentra muy favorecida y ademas es
fuertemente exotérmica. Por otro lado, el AIN presenta mayor estabilidad térmica que
el MgN> en todo el rango de temperaturas. Sin embargo por encima de 1100 °C,
cinéticamente, la formam de MgN. se encuentra mucho mas favorecida que la del
AIN. Dado que a elevadas temperaturas el AIN es mas estable quéNe] @luminio

fundido reacciona con el My, para formar AIN58.163,164
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Figure 1.28 The Gi bbsdé free energy change vMg-Nt emper a
system based on the same amount of nitrégen

El mecanismo de reaccion en presencia de magnesio tendria lugar segun las
reacciones 1.29.30.

Al(Mg) A Al(l) + Mg (g) (1.29)
3Mg + 2[N]A MgaN; (1.30)
2Al + MgsN2 A 2AIN + 3Mg (1.31)

De manera que ligeaccion global se puede expresar segun la reaccion 1.32.
Al +[N] A AIN (1.32)

Durante el proceso de nitruracion es posible la pérdida de magnesio por vaporizacion
debido a la alta temperatégiss 164 Otros elementosomo el Na o el Li también tienen
caracter catalitico de la reaccion de nitruracion del aluma#ira

El silicio es un elemento muy comun en las aleaciones de aluminio. Se ha
determinado que mientras que la presencia de magnesio tiene un efecto iniciador y
acelerante de la reaccidon de nitruracionsiétio tiene un efecto inhibid®i6. La
Figural.29 muestra el efecto del contenido en silicio y magnesio en el grado de
conversion de Al a AIN. Cuando el ratio Mg/Siraenor de 0.5 y el M@1 % peso, la
reaccion de nitruracion tiene lugar Unicamente en la superficie del aluminio fundido, y
la conversion de Al a AIN es menor del 10 %. Cuando el contenido en Mg se encuentra
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entre el2y el 4% peso y el contenido en S enenor o igual a % en peso, se genera
un material compuesto AI/AIN con un ratio de conversidn superior @.38or Ultimo
con contenidos en magnesio superiores @& dn peso y ratios Mg/Si mayores a 10,
tiene lugar una completa conversion del Al eN4A#e?,
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Figure 1.29 (a) Al to AIN conversion and (b) AMg, Si) reaction map showing (1) passivating
surface nitridation, (2) diffusion controlle@time nitridation, (3) volume nitridation involving outward
growth of AIN/AI and (4) break away nitridation domains as a function of Mg and Si content after 15 h in
flowing nitrogen atmosphete’.

1.7. Recubrimientos de material compuesto de matriz metalica sobre

aleaciones ligeras.

Recubrir un material permite la creacion de una nueva superficie de exposicion al
medio, con composicion diferente a la dehterial inicial. Dependiendo de las
necesidades caracteristicas de la aplicacion en las que se vaya a utilizar el material, los
recubrimientos pueden tener diferentes funciones: estéticas, mejorar el comportamiento
mecanico y tribolégico o aumentar laistancia a la corrosidf

Los materiales compuestos de matriz metélica han sido utilizados con éxito como
recubrimientos resistentes al desgaste, y en los ultimos afios han sido realizadas muchas
investigaciones en este carfify§3.124.168.169 Aunque, los recubrimientos de material
compuesto de matriz metalica se fabrican generalmente para mejorar la resistencia al
desgaste superficial, también es necesario que presenten un buen comportamiento frente
a la corrosién, ya que en la mayoria de sus aplicaciones, estos materiales se encontraran
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expuesto a fluidos como la atmosfera o el agua d&dnlaps materibles compuestos,

debido a su mayor heterogeneidad, presentan un inferior comportamiento a corrosién
gue el que presentan matriz y refuerzo por separado. La presencia de intermetalicos
formados en la intercara del refuerzo e, incluso, la propia presenafudezo actian

como fases mas nobles que la matriz, aumentando el par galvanico y el ataque sobre la
region limitrofe al refuerzo. Se estima que entre el 3y el 4 % del PIB de un pais se
pierde como consecuencia de los procesos de corrosion. Esto sufspaia pérdidas
anuales del orden de 30.000 millones de euros. También estd aceptado que estas
pérdidas podrian evitarse aplicando los conocimientos sobre los mecanismos de
corrosion y aplicando las tecnologias adecuadas para reducir sus&efeetos:,

En las Ultimas décadas se han desarrollagiday técnicas de deposicion de
recubrimientos, sin embargo la investigacidn sigue avanzando con el fin de desarrollar
técnicas que permitan proveer a los recubrimientos de las caracteristicas necesarias para
ser utilizados en aplicaciones concretas. Rmtot cada técnica diferente aporta
beneficios caracteristicos en funcion del material que se deposita sobre el sustrato. Por
ejemplo, cada proceso permite obtener un cierto rango de espesores y requiere unas
determinadas condiciones térmicas (Figura ¥.3@bla 1.2)74.
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Figure 1.30 Comparison of the different coating processes in the thérke
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Table 1.2. Comparison of the different coating processes in the miarket

Laser Welding Thermal CVvD PVD
cladding spray
Adhesion High High Moderate Low Low
Dilution High High Zero Zero Zero
Coating height 50pum 1mm to 50um to 0.05um 0.05um
2mm more mm more mm 20um 10um
Heat affected zone Low High High Very low Very low
Cost High Moderate Moderate High High

1.7.1. Métodos de fabricacion de recubrimientos

La electrodeposicién es un proceso electroquimico donde los cationes metalicos
contenidos en una solucién acuosa son reducidos por el paso de una corriente eléctrica
de manera que precipitan sobre la superficie de un objeto conductor, modificando las
propiedades superficialele la pieza pero no las de su intéfibr

La deposicion fisica en fase vapor (PVD) consiste basicamente en evaporar un
material o materiales (llamado blanco) en una camara de vacio para su posterior
condensacion en forma de capa delgada sobre un sustrato. El vapor de recubrimiento se
obtiene a partir del blanco mediante divers@tatdos que dan lugar a las diferentes
variantes de PVD (técnicas de evaporacgmuitteringe implantacion iénica). Entre las
caracteristicas de las capas depositadas por PVD cabe destacar que son recubrimientos
depositados a baja temperatura, con tenpers de sustrato inferior a 500,
favoreciendo que las piezas puedan recubrirse sin deformaciones aparentes y
generalmente sin requerir tratamientos posteriop®e Su espesor no supera
normalmente los 30n, por lo que no modifica sustancialmente larfa y dimensiones
de la pieza yjuese puede controlar de forma muy pregissL

La técnica deleposicion quimica en fase vapor (CVD) consiste en el crecimiento
de una capa continua y bien adherida sobre un sustrato a partir de la disociaciéon o
reaccion quimica de precursores gaseosos en mnenactivado (por activacion
térmica, activacion por plasma o activacion por laser). También se obtienen una serie
de productos secundarios volatiles en las condiciones de crecimiento que son
expulsados junto con un gas precursor que no ha reaccion&DHluede operar en
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un amplio rango de presiones, a una temperatura entre 200 yY@6p@omo gas
precursor se puede utilizar un Unico gas o mezcla delgeigess,

La proyeccion térmica incluye un conjunto de técnicas en un material de aporte
es proyectado en estado liquido o sedlido sobre una superficie sustrato.
Técnicamente es posibfgoyectar todos los tipos de materiales desde polimeros a
metales. El material de aporte que va a ser proyectado se introduce en una pistola de
proyeccion donde es calentado hasta el estado liquido o semisélido y seguidamente es
acelerado por un gas comnpido34171.174 Este flujo de particulas de alta energia golpea
la superficie del sustrato aplanandose yntamdo salpicadurasg/aty que se adhieren
a la superficie del sustrato. El recubrimiento es fornsapor sp/atadquiriendo una
estructura lamelar. Los recubrimientos obtenidos presentan microestructura
heterogénea, con elevada porosidad y propiedaaésotropicas debido a que el
material de aporte (ya sea en forma de polvo o alambre) tiene diferentes tamarios, lo que
provoca que exista variacion de temperatura y velocidad dentro de un mismo material
proyectado y que en el momento de llegar al sastste pueda encontrarse en estado
fundido, semisélido o solidéss. Existen diferentes métodos de proyeccion térmica
(Figura 1.31) en funcion del tipo de fuente de calor utilizada. Seglish: métodos de
proyeccion térmica por combustién, métodos por a descarga eléctrica y por energia
cinética (proyeccion en frio). A su vez dentro de cada grupo existen diversas variantes
del procestss.187

[ Thermal spray technology ]

|

[ Combustion J [ Electrical J [ Cold ]

T

Figure 1.31 Family tree offtermal spray technolo&p.

Flame spray
HVOF
D-gun

Arc spray
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El método deproyeccion por llamaf/ame sprayfue el primer método de proyeccion
térmica en desarrollarse (en 1910). El material de aporte es fundido en una llama de
oxigeno y combustible, que geaknente es acetileno, propano o hidrégeno, y
acelerado hacia el material sustrato que alcanza temperaturas maximas de 250 °C. Uno
de los principales parametros de proceso es la distancia de proyeccion, que suele
encontrarse en un rango de entre 150 yraf074.188
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El método de pistola de detonacieronation gunsurge por la necesidad de
fabricar recubrimientos con menor porosidad y mejor adhesgirstaihto. Esta técnica
también se basa en el mismo proceso de combustion, pero la combustién se produce en
el interior de un cafion d 450 a 1350 mm de longitud, dénde el material de aporte (polvo)
es encendido junto con los gases de combustion. Las pripistalas de proyeccién
solo eran capaces de producir de 1 a 15 detonaciones por segundo, pero las mas actuales
son capaces de producir mas de 100 detonaciones por segundo, por lo que la velocidad
del proceso es muy répida. La distancia de trabajo suebetearse en un rango entre

100 y 300 mm y el polvo de alimentacion puede tener tamafios medios entre 5y 60
M174.189,190

La técnica de oxicombustion de alta velocidddh-velocity oxygen fuel (HVOF),
fue desarrollada pavnion CarbiddactualmentePraxariy a mediados de los afios 50. El
sistema de detonacién es similar abld¢onation gurya que también tiene lugar en una
cadmara presurizada y después las particulas son aceleradas a través de hac@aion
el sustrato. Sin embargo, la técnica de HVOF trabaja en combustién continua, y a pesar
de ello el sistema es mas eficiente. El material de aporte se utiliza en forma de polvo y
puede ser proyectado axial o radialmente a la boquilla de proyecgéndilendo del
tipo de pistola utilizada. Los gases se introducen en la cAmara de combustion a presiones
entre 0.3 y 4 MPa y son acelerados a velocidades supersoénicas. El material de aporte,
con tamafos entre 5 y 4iin, se introduce en la camara de comidustiediante un gas
portador, generalmente nitrdgeno o argén. La distancia de trabajo se encuentra en un
rango entre 150 y 300 nif190193,

Las técnicas de proyeccién por plasp@sma sprgyse basan en la proyeccion de
material de aporte utilizando un gas o mezcla de gases ionizados. La pistola de
proyeccion por plasma tiene un cabezal formado por un anodo de cobre o grafito y un
catodo de wolframio. El arco eléctrico generado entre eldp@| catodo es utilizado
para ionizar los gases generando un plasma. Los materiales de aporte (polvo) se
introducen en ese plasma y son proyectados hacia el sustrato. La distancia de trabajo se
encuentra en un rango de 60 a 130 mm pudiéndose utilizar ¢ entre 20 y 9Qm
de tamafio medio. En funcién de la atmdsfera de trabajo utilizada, existen diversas
variantes del proceso: proyeccién en atmosfera abiaftaokpheric plasma spray
APS, en atmésfera controladéo-pressure plasma sprdyPPS y en vacio accum
plasma sprg)VVPSg. La temperatura del sustrato se mantiene entre los 100 y 200 °C.
Ademas es posible la utilizacién de tratamientos térmicos posteriores (recocido o
tratamientos laser) con el fin de disminuir la porositieep. 194197,

La técnica de proyeccion friap/d sprayfue desarrollado a finales de los afios 80.
Esta técnica permite la fabricacion de recubrimientos mediante energia cinética, de
manea que el material de aporte no se funde durante el proceso. El flujo de proyeccion
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no es causado por una combustién ni por un plasma. El gas (0 mezcla de gases) usado
en proyeccion fria es comprimido a presiones por encima de los 3.5 MPa, a temperaturas
superiores a los 700 °C. Este gas se introduce en una boquilla conveligergente

(de tipo Laval) donde se expande hasta alcanzar velocidades supersonicas. El material
de aporte, en forma de polvo, se introduce en la boquilla y las particulas scedaseler

por debajo d su punto de fusién, hacia el sustrato. La temperatura, presion y
composicién del gas, asi como el ratio de alimentacion de polvo se optimizan para la
fabricacién de cada tipo de recubrimiento, ya que influyen de manera determinante en
las propiedades del recubrimiento fabricado. La distancia de trabajo se encuentra en el
rango de entre 10 y 50 mm. El material de aporte tiene entre 5y 86 tamafio medio

y debe poder deformarse plasticaméig4 198201,

La Figura 1.32 resume esquematicamente la ventana de parametros de control
(temperatura de llama y velocidad de las particulas) en los que se engloban cada tipo de
proceso de proyetn térmica.
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Figure 1.32 Thermal spray process: flame temperature vs particle veeity

Por ultimo, las técnicas aeposicion con laser, son técnicas muy novedosas, que
permiten la deposicion de recubrimientos utilizando un haz laser como fuente de
energia. Los recubrimientos obtenidos mediante estas técnicas tienen menor distorsion
térmica del sustrato, una buena intesicsuistraterecubrimiento, con buena adherencia
y muy poca porosidad. Ademas el espesor de los recubrimientos abarca un amplio rango
de valores, desde micras a mas de 215 Estas técnicas seran analizadas en
profundidad en el apartado 1.8 detasente tesis doctoral.
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1.8. Técnicas defabricacion de recubrimientos mediante tecnologia laser

1.8.1. Introduccién a la tecnologia laser

A mediados del siglo XX se desarrollé el primer laser conocido. Se denominé como
Auna soluci-n buscando un problema que r es
a todos los campos del conocimierdebido a que las propiedades del haz laser, una
fuente de energia mucho mas intensa y concentrada que las tradicionales, han permitido
abrir nuevas vias de investigacion y desarrollo de nuevos procesos y progétha
ingenieria de superficies es un claro ejemplo de como los laseres pueden ser una
herramienta excelente.

La palabra laser viene del acronimo LASER, del inglésizt Amplification by the
Stimulated Emission of Radiatiores deciramplificacién de la luz poemision
estimulada de la radiaci®?204 Un laser tipico consta de trelementos basicos de
operacion (Figura 1.33): urtavidad 6ptica resonante, un medio actiusmymedio de
aporte de energia.
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Figure 1.33 A typical construction of a sokigtate laser with pumping sou¥ee

La cavidad éptica resonante sirve para mantener la luz circulando a través del medio
activo el mayor niumero de veces posible. Estd compuesta por dos espejos, de los cuales
uno es de alta reflectancia (cercana al 100%) y otro conocido como acoplad@nejue ti
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una reflectancia menor y que permite la salida de la radiacién laser de la davidad.
medio activo es el medio material donde se produce la amplificacion optica. Puede ser
sélido, liquidoo gaseosd.a fuente de energia externa es una fuente de réalie@mo

puede ser una ldmpara, el paso de una corriente eléctrica o el uso de cualquier otro tipo
de fuente energética que provoque una enisi®Es. El mecanismo de
funcionamiento se basa en hapasar la luz, con una longitud de onda determinada, a
través del medio activo, el cual se excita mediante una fuente de energia externa,
pasando algunos electrones a un estado menor de energiaydiibera foton y
aumentando la potencia de la luz. El medio activo se encuentra confinado entre dos
lentes entre las cuales la luz forma una onda estacionaria de manera que ésta se
amplifica A este fenomeno se le llammigion estimulada de radiacion. Escd: Un

fotdén pasa al lado de un electrén excitado y este retorna al estado no excitado a través
de la emisién de un fotén igual alegpaso junto a éhicialmente (Figura 1.345.205.206
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Figure 1.34. Schematic illustration of amplification by stimulated emission of radiaon

La luz emitida por undser difiere de la luz emitidaor otras fuentes por tres
caracteristicas principales: (1) monocromicidad, (2) monodireccionalidad y (3)
coherencia espacial y tempgfaps.206

Las fuentes de emision de luz convencionales emiten en un rango de longitudes de
onda que cubren una zona particular del espectro de luz visible. Sin embargo, un haz de
luz laser es monocromatico y esta compuesto por una sola longitud de onda. Esto
significa que la luz laser no cubre una amplia gama de frecuencias como la luz ordinaria
y que, por tanto, se puede enfocar con mayor precision que un haz policrona#ico. L
emisores de luzonvencionales emitemillones de ondas, qugeneralmente poseen
direccimes distintasSin embargo, la luz l4ser solo emite en una direccion por lo que
es monodireccional. Una luz laser presenta una elevada coherencia espacial y temporal,
es decir las ondas que conforman la luz se encuentran con relacion de fase, amplitud y
frecuencia constante, lo que hace posible que la luz laser sea extremadamente colimada,
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es decirtiene una divergencia muy pequefia, por lo, quede ser proyectado a largas
distancias sin que el hamitala misma cantidad de energia en un area mayor

1.8.1.1. Tipos de laseres

La clasificacion mas usada para diferenciar los tipos de laser se basa en el estado
fisico del medio activo. Se distingue entre laseres de estado sélido, laseres en estado
liquido y laseres en estado gas. La longitud de onda de laiéadidser viene
condicionada por los niveles energéticos implicados en la excitacion y emision de los
diferentes medios activos, por lo tanto, cada familia de laseres trabaja en un rango de
longitudes de onda caracteristicos, que ademas determinara siHespos
aplicacione®:205.206 | g Figura 1.35 muestra tdasificacion de los laseres en funcién de
su medio activo y la potencia alcanzada indicaedaque campos se utilizabna
longitud de onda cerca del infrarrojo es adecuada para aplicaciones en las que es
necesaria una gran penetracion, mientras que una longitud de onda corta se emplea para
procesos a microescala.
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Desde los afios 1990, el uso de laseres de diodo de alta potencia (HPLD) para el
procesado de materiales ha crecido de manera exponencial, de opaadianen
aplicaciones en soldadura, endurecimiento superficial, maquicéedyingy otros
métodos de procesado superficial laser. La cavidad Optica de este tipo deddseres
obtiene mediante el fraccionamiento de dos caras opuestas de un dispositivo
semiconductocon el que se formana cavidad lasete tipo FarbyPerots. Se utilizan
diodos semiconductores de los gruposviipara generar luz coherente. Un diodo es
pieza de cristademiconductodopadoconectada a dos terminales eléctriddsestar
dopado, se crea umagion que contiene portadores de carga negativos (electrones),
llamado semiconductor de tipo nuga region en el otro lado que contiene portadores
de carga positiva (huecos), llamado semiconductor tigouando un diodo sufre
polarizacién directa, losuecode la zona p se mueven hacia la zona n vy
loselectronesle la zona n hacia la zona p; ambos desplazamientos de cargas
constituyen la corriente que circula por el diodo. Si los eleery huecos estan en la
misma region, pueden recombinacsgendcel electrén al hueco y emitiendo
unfoténcon la energia correspondiente a la bardaibida (Figura 1.36%205.206
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Figure 1.36. A schematic of a diode lasér

La longitudde onda en la que emiten depende del semiconductor utilizado en su
fabricacion. De esta manera, los laseres fabricadog\kkamAs tienen longitudes de
onda entre 720 y 880 nrgs fabricados con InGaAs tienen longitudes de onda entre
940 y 990 nm, y los faicados con AlGalnP entre 630 y 690 nm. Las ventajas de este
tipo de laseres con respecto a otros se encuentran en términos de compactacion,
eficiencia energética, tiempo de vida y costes de mantenimiento. Algunos Zutores
indican que en el futuro los laseres HPLD sustituiran a los laseres,aeded:YAg
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en las aplicaciones de procesado de materiales. Sin embaigten ealgunas
dificultades que deben solucionarse y que tienen relacién con la amplia divergencia del
haz en los laseres de diodo y distribuciénsimétrica del haz laser (lo que dificulta
enfocar en un tamafio de haz pequefio) absorcién dependienfaeimlde trabajo, y

baja intensidad de energia por unidad de2&rea

1.8.1.2. Métodos de procesado superficial laser

La radiaion electromagnética de un haz de laser es absorbida por los electrones de
la superficie del material, variando su energia interna y permitiéndoles saltar de un
orbital a otro. Este salto produce un excedente de energia, que provoca un calentamiento
del material, que puede llevar a ser muy alto en funcién de la irradiacién emitida por el
laser, y de la conductividad del material y su capacidad para disipar es& ©aRf
Por tanto, el tiempo de interaccion entre el laser y el mamiauce a diferentes
procesos, como los que seuestra en la Figura 1.37a. Por otro lado, rdifees
combinaciones de absorcién, conduccién de calor, fusion, adicion o no de polvo, y
velocidad de enfriamiento, permiten el desarrollo de diferentes técnicas de procesado
laser (Figura 1.375205.206
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Figure 1.37. (a) Physical and chemical process in functionhe laser irradiationb) Physical
phenomena during different laser material processing techHiques

Se distinguen tres técnicas principales de procesado de materiales mediante
tecnologia laser:(1) técnicas de transformacion, endurecimiento y recocido
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(Transformation, Hardening and Annea)iri@) modificacion de la aleacigoor fusion
(Melting vy (3) proyecciérde material de aporte4dding Powdess.

Las técnicas dizansformacion, endurecimiento y recocido permiten modificar
superficialmente la aleacion tratada sin fundir. El proceso se basa en que el haz laser es
capaz de calentar y enfriar zonas muy concretas del material aplaialodaérmicos
muy rapidos, por lo que se consiguen materiales con la microestructura superficial
deseada, y con durezas muy elevadas, ademas de reducir considerablemente los tiempos
de fabricacién. En los Ultimos afios, los tratamientos térmicos sugkedicon laser
para la industria de los aceros han recibido especial interés y es posible encontrar
muchos avances tecnolégicos en este caifipa

Las técnicas denodificacion de la aleacion por fusion permiten fundir zonas
muy concretas del material de manera que se modifique la microestructura de la zona
debido a la rapida solidificacion producida tras el tratamiento. [Aaerbién es posible
la fusién y solidificacién selectiva de fases concretas de alégieitials,

Las técnicas deroyeccion de material de aport e permiten la fabricacion de
recubrimientos sobre la superficie de las aleaciones tratadas. Dependiendo del tipo y
cantidad de material de aporte y la cantidad de sustrato fundido, se distinguen tres
técnicas de proyeccion de material de aporte: (1) @leaaperficial Laser Alloying,

(2) vidriado laserfaser Glazingy (3) plaqueado laseL&ser Claddirly El fenémeno
comuin de todos estos procesos es la rapida solidificacién del material fundido, lo que
origina la formacién de una estructura metallagi@s fina y con mejores propiedades

a nivellocal dentro del sustrato

La técnica de.aser Alloyingpermite fundir simultaneamente el material de aporte
y el sustrato, de manera quse obtieneuna mezcla homogénea y aleada, que al
solidificar forma un recubrimiento, generalmente, de pequefio espesor ya que la
cantidad de material de aporte proyectado es&a posible encontrar avaisc@uy
novedosos y actuales sobre esta técnica. Por ejemplo ha sido posible desarrollar
superficies con gradientes de dureza y rigidez en aleaciones de Ti, usando como
elementos aleantes Cu y Nb, de manera que se conseguia aumentar la dureza a la vez
gue dsminuir la rigide2!4 Otro ejemplo es la fabricacién de capas de aleacién de alta
entropia de FeCoCrAINi sobre acero inoxidable 304 para aumentar la resistencia a la
erosion por cavitacion gvitar la corrosios.168 La técnica de.aser Glazingermite
fundir una pequefia regién del sustrato y posteriormente enfriarla a gran velocidad (del
orden de 1®-10t2K/s) lo que origina la formacion de cristal amorfo. Esta técnica ha
sido empleada con éxito en la fabricacion de barreras térmicas de itria estabilizada con
zirconig1s217, La técnica de/aser dadding permite fabricar recubrimientos de
composicion totalmente distinta a la del sustrato corminana dilucion del sustrato
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218220, | gs caracteristicas de esta técnica seran analizadasofemdidad en el
apartaddl.9. La Figura 1.38 esquematiza la diferencia entre las tres téclicas
fabricacion derecubrimientos y muestra un ejemplo de microestructura obtenida en los
recubrimientos.
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Figure 1.38 Scheme of laser alloying, glazing, and claddwmnd dfferent microstructures obtained (a)
Ti alloyed with Ct214; (b) glazed YSZ surfacé’; (c) AlI/SIC cladding®.

1.9. Laser cladding

1.9.1. Aspectos generales

El /aser daddingpresenta muchas ventajas sobre los procesos de recubrimiento
convencionales de pregcion térmica, que derivan fundamentalmentesdgileo el
laser como fuente de energid.a técnica deaser dadding utiliza un laser de alta
potencia para fundir localmente una fina capa lineal en la superficie de un material base
(sustrato) a la vez que funde material de aporte y lo deposita sobre el sustrato formando
una nueva capa de material con las prauled deseadas después de su solidificacion.
Es posible el recubrimiento de areas de grandes dimensiones mediante el solapamiento
de deposiciones individuales. La dilucion del sustrato y el recubrimiento es minima,
permitiendo que la nueva capa depositamteserve las propiedades y composicion del
material de aporte. La velocidad del proceso es muy rapida, de manera que la
microestructura obtenida es muy fina, lo que conduce a la obtencion de mejores
propiedades mecanicas y triboldgicas, buena resisteteiecarosion, resistencia a la
erosion, a la fatiga y a las altas temperaturas. En conclusion, la téchizsede/adding
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puedeutilizarse pargroducir recubrimientos de mejor calidad, con minima dilucion,
una minima distorsion térmica del sustratamnga mejor calidad de la superficie. Esto
da lugar a una serie de benefigiesde el punto de vista de la fabricac{@yse reducen
los tiempos de produccion, @)ejoradel control de la temperatuiés posible controlar

la velocidad de solidificaciomue es el parametro principal en la formacién de la
microestruaira y las propiedades mecénicas, (3) hace posihledaracién de piezas
que no podrian ser reparadas otms tecnologias deparacifp.98.221

El primer trabajo de investigacion que se llevé a cabo en el desarrollo de la
tecnologia deaser claddingueron los trabajos desarrollados por Gnanamuthu en los
afios D70 cuando los laseres de alta potencia dgedipezaron a estar disponibles a
nivel industrial. Gnanamuthu y c#g utilizaron un laser de GOde 15 kW para
investigar los mecanismos de aleacion por lasesef alloyiny y acabaron
desarrollando la primera pate#esobre la técnica d&ser claddingutilizando polvo
predepositad@n 1976. Sin embargo, los trabajos mas relevantes que sirvieron para
impulsar la técnica fueron los realizados por W. M. Steen en los afios 1980, en los cuales
se desarroll6 la técnica deser claddingtilizando material de ap@ren forma de polvo
proyectadér4225, Mazumder y col. también fueron pioneros en el campo/ater
cladding centrandose en la investigacion y analisis de los mecanismos que envuelven
los procesos fisicos que influyen en los parametros de control de gtéeefesde
entonces, el nimero de publicaciones y patentes ha ido en aumento afio tras afio y
actualmente se sobrepasa las 5000 publicaciones en este campo, de manera que las base
cientificas y tecnolégicas del procesmtsido bierestablecidas (Figura 1.39).
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Figure 1.39 Evolution of number of publication in the topic laser cladding since 1979 indexed in
Journal Citation Report (JCR).
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Sin embargo, es necesario continuar la investigaembotros aspectos del proceso
para poder introducir la técnica de una manera mas generalizada a escala industrial,
como por ejemplo el desarrollo de recubrimientos fabricados a partir de nuevos
materiales compuestos avanzados con mejores propiedadé&yica® y con mejor
comportamiento a la corrosion.

1.9.2. Equipamiento

El equipo delasercladding se encuentra formado poin laser,una fuente de
alimentacion de material de aporte y un equipo con dispositivo de posicionamiento
(Figura 1.40).
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Figure 1.40 Scheme of laser cladding stattéh

El dispositivo de posicionamiento puede ser mediante mesa de control numérico
CNCo por robot de posicionamientou/ti-DOF. En ambos casos, debewnsiderarse
cuidadosamente las limitaciones dinadmicas para llegar a velocidades y aceleraciones de
la trayectoria adecuadas. En el caso del robot, sus articulaciones son una limitacion
afadida al desarrollo de la trayectoria deseada. En general, el miengrados de
libertad del dispositivo de posicionamiento juega un papel importante en la fabricacién
de los recubrimientd@s221.227 Una etapa importante previa a la fabricacion de
recubrimientos mediante la técnica/deer c/addingsla evaluacion y optimizaciéon de
los parametros de control del proceso.
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1.9.3. Parametros de control del proceso de /aser cladding

El proceso de laser cladding se ve afectado por una gran variedad de parametros
diferentes. El estudio y analisis de estos parametros es necesario ya que determina las
caracteristicas de los recubrimientos fabrisadiendo necesario, en muchas ocasiones,
realizar un analisis exhaustivo de los pardmetros de control de proceso para cada tipo
de recubrimiento, cada tipo de sustrato y cada tipo de equipaa@ngutilizado. La
Figura 1.41 muestribs pardmetros masportantes que determinan la calidad del
recubrimiento.
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Figure 1.41 Inputs, oulputs and process pardameters of laser cladding

Existen diversos pametros que determinaasl caracteristicagel haz laser y que
pueden influir en el proceso dser cladding Algunos de los parametros mas
importantes del haz laser son: (1) factor BPP, (2) modo electromagnético transversal,
(3) distribucion de energiapencima del area proyectad@§y, (4) polarizacion y (4)
focabilidad®.205.228
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El factor BPP beam parameter prodyeelaciona la profundidafibcal y el tamafio
del haz enfocadsegun la ecuacion 1.33.

600 — (1.33)

Donde g es el radio del punto iluminado o proyeccién del haz I&m=)(en la zona
mas estrecha del haz,[yes el &ngulo de divergencia en el campo lejano, como se
muestraen la Figura 1.42. Anenor &angulo de divergencia, menor tamafosgely
mayor es la profundidad de foco.

Figure 142 Laser beam geomet§p. '

El modo electromagnético transversaétafisverse electromagnetic mode, TNEM
describe la variacion de la intensidad del haz laser con la posicion en el plano
perpendicular a la direcciéon de propagacion del haz y depende, en gran uhedida,
geometria del haz. Para cada geometria del haz laser, ya sea circular o rectangular,
existen diferentes modos TEM. El modo se define con un subindice, por ejempjo TEM
donde p y | representan el nimero de nodos de intensidad 0 en la direcciby radia
tangencial, respectivamente. El modo TEM influye de manera determinante en la
distribucion de intensidad de potencil@ éargo de cada punto del haz laser, lo que a su
vez influye en la temperatura alcanzada por el material de aporte, que porew@nto, s
diferente en cada punto del haz 1&s®f.228 La Figura 1.43a muestra diferentes modos
TEM para laseres de geometria circular y las difereriggsbdiciones de intensidad
obtenidas para cada modo. Los laseres mas utilizados en la téctiserd#addingon
de tipo TEMyo, sin embargo algunos autores indican que trabajar con laseregs TEM
permite obtener una mejor distribucion de la temperanra bafio fundido. También
es posible encontrar trabajos realizados con laseres de geometria re¢teAgadeer?

La Figura 1.43b muestra como para un mismo TEM, la disidbude intensidad
cambia con la distancia focal, es decir, a lo largo de la propagacion en el espacio del haz
laser. Por lo tanto, la distancia focal influye de manera determinante en la distribucion
de intensidades y por tanto a la temperatura alcameada material de aporte en cada
punto del haz laser para cada distancia f&cdtn general, en los procesos /dser
claddingse trabaja con un haz laser con distribucién de intensidad Gaussiana, por debajo
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del punto focal, ya que, trabajar a mayor diseapatre el punto de trabajo y el sistema
Optico tiene la ventaja de disminuir los cambios enchascteristicas del haz laser
debido al tamafio dedpof a la vez que se reduce el pico de potencia en el centro del
spotlo que evita la formacion de plasma en la superficie del material strsaaes 231

€] Near Field Far Field (b) Near Field Far Field

Intensity

Al
Ak ,/fn A AL

-2 p[mm] 2 -2 p[mm] 2 -2 p[mm] 2 -2 p[mm] 2

Figure 1.43. (a) Experimental neamand farfield intensity distributions of Nd:YAG @witched
TEMoo, TEMo1, TEMp2and TEMs modes. (a) Intensity distributions detected with a CCD camera. (b)
Corresponding B plots of the intensity distributio?® (b) /ntensity distributions of the SPP generated
doughnut beam propagating in free spaceQhedimensional radial intensity distributions with
measured (black) and calculated (red) intensity distribdgbns
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La polarizacién del haz laser es funcitinladireccién y laoscilacion sinusoidal
a través del campo eléctrigoie describe la ondie luz. Generalmente la polarizacion
de los laseres es circulaebptica (Figura 1.4)45.205.228

o .
- ~J
Figure 1.44. (a)Linear polarization (b) circular polaricatién

La polarizacion afecta a la cantidad de energia absorbida por el material, y por tanto, en
la eficiencia del proceso lasdra reflectividad obtenida para laseres de polarizacion
circular, R, y eliptica, R, y la absortividad, A, para materiales opacos con superficie
perfectamente plana ynpia se define segun las ecuacidhes

7

Y —— (1.34)
Y ———— (1.35)
5 p Y (1.36)

Donde n es el coeficiente de refraccion, k es el coeficiente de extincidmateeiamn
y }i es el angulo de incidencia.

La Figura 1.45 muestra las diferencias en la reflectividad obtenida en funcion del
angulo de incidencia para una superficie de aluminio utilizando un laser de polarizacion
circular y eliptica. En general, los laseo®n luz polarizada circular se absorb@mos
facilmente por los materiales que los laseres con polarizacion eipf otro lado,
la reflectividad de los materiales deperdegran medida de la longitud de onda del haz
queincide sobre ellos y de la temperatura. A menores longitudes de onda, el material es
capaz de absorber mayor cantidad de fotones. Adematgvadas temperaturas,
aumenta la cantidad de fotones, aumentando la interaccion entre los electrones y el
material,debido a la disminucion de la reflectividad y el aumento de la absortilddad
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Figura 1.46 muestia diferencia de reflectividad en funcion de la longitud de onda para
diferentes materialés205.228
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Figure 1.45 Reflectivityas function of angle of incidence (Aol) for an aluminum surfac®at 650
nm calculated for-and ppolarized light. (c) Reflectivity forpolarized light and (d)-polarized lighg32

Es posible utilizar el haz laser en modo cmmd 0 en modo pulsado. En modo
continuo, la emisiéon de luz se mantiene constante en el tiempo, mientras que en modo
pulsado se realiza en periodos o pulsos que pueden distar entre si diferentes unidades de
tiempo. El uso de un haz laser continuo o pulgadgoca cambios muy significativos
en las caracteristicas de los recubrimientos debido a que el calor aportado al sustrato
durante el proceso daser claddings menor con un laser pulsado que con un laser
continuo. El laser pulsado genera una zona afaqgbar el calor mas estrecha pero el
material de aporte no puede ser calentado y fundido durante el periodo entre dos pulsos.
Esto puede provocar una baja eficiencia de deposicién del material de aporte. Por otro
lado, picos de energia demasiado elevadoslaser pulsado, puede provocar la
evaporacion de parte del material de apoeee207
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Figure 1.46 Correlation of reflectivity and beam wavelength faifeient materials in two tHerent
wavelength ranges, (a) from 200 to 1000 (im),from 1000 to 9000 rirn
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Existen dos técnicas diferentes/dser claddingEn dos etapas o pre deposicion y
en una etapa o edeposicion (Figurd.47).

(@) Laser Beam e Gas (b) Laser Beam

ﬁ! Paste

| 5

Clad Ty
|
- Substrate
- b1)

b2) b3)

Figure 1.47. Different methods of laser cladding) two-step laser claddingp) onestep laser
cladding, including b: paste laser cladding, bZowder injection laser cladding, b3: wire feeding laser
claddingts

En el proceso en dos etapas, la primera etapa consiste en depositar, antes de la
irradiacion laser, una lamina del material derée sobre el sustrato. En la segunda
etapa, el haz laser funde el material de aporte ya depositado y parte del sustrato. En el
proceso en una etapa, el material de aporte se afiade directamente sobre &-.3gstrato
El método porco-deposicion conlleva mayores ventajas desde el punto de vista
industrid ya que se tratasdun proceso en una Unica etgpademaspuede ser utilizado
para reparar piezas, asi como para fabricarlas. Por otro lado, es un método mas
extendido que los métodos cdimentacion de alambre o pasta, ya glidaz laser
puede pasaa través del flujo de particulas de polvo en vez de ser obstruido como en el
caso de alambre o patta

La eleccion del equipo alimentador de polvo es un factor a tener en cuenta en el
proceso delaser claddingy depende principalmente del tipo de material de aporte
utilizado. Al disminuir el tamafio de particula medio del polvo, la flotabilidad
disminuye, lo que puede provocar problemas en el transporte del polvo. Ademas es
necesario que el pohaea aportado de manera homogénea, continua e uniforme, por lo
que es necesario un sistema de control del flujo de alimentacion dé&gahRor otro
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ladg existen dos tipos basicos ldequillas de inyeccion de polvo: boquillas coaxiales
o laterales (Figura 1.48%u uso determina el tipo de proceafe proyeccion de polvo:
proyeccion coaxial o proyeccion lateral.

(a) (b)

Shield gas ]

Gas-powder flow

Gas- particle

| ] T e

Substrate |

Substrate
Figure 1.48. (a) Coaxial nozzle, (b) lateral nozzle.

En los procesos de proyeccion lateral la boquilla de proyeccién se posiciona
lateralmente al haz laser. El &ngulo entre la boquilla y el sustrato y la distancia entre la
punta de la boquilla y la pieza de trabajo determinan la eficiencia en la depdsicion
polvo. Ademas la eficiencia en la deposicion de polvo se ve muy influida por la
direccién de la deposicidfrigura 1.49), siendo mayor la eficiencia cuando el flujo de

particulas sigue la misma direcci@e movimiento que el sustratadr@gging
injectior)?3s,

a)

Dragging injection Stinging injection b) :I_ B 7 i : | __._——-m-["lz 12 mm |
Powder stream §~; 5 ﬂf‘:ﬁtﬁ“ : b
7 PP P § Sieneinicion T i

—_— -— 1 o+

i - . a0 50 &0 70 a
Scan direction Sean direction Angle o between nozzle and work piece / °

Figure 1.49. Dependence of powder efficiency on the angfedfagging and stinging injectiésp
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En los procesos de proyecaidoaxial, el flujo de polvo se proyecta entorno al haz
laser. La eficiencia en la deposicién de polvo se ve determinada por la distancia entre la
apunta del cabezal y el sustrato, lo que influye de manera determinante en la geometria
delcono formado poel flujo de polv@sa 240,

La Figura 1.50a y b muestra una simulacion de la distribucién del polvo a diferentes
alturas de la distancia entre la punta de la boquilla de proyeccion y el sustrato. Por otro
lado, la interaccion entre las partiailde polvo y el haz laser influye de manera
determinante en el proceso de proyeccion coaxial. La geometria del flujo de polvo, el
tamafio de las particulas, y la geometria del haz provocan diferentes niveles de
atenuacion de la intensidad |&8eiLa Figura 1.50c muestra el porcentaje de atenuacion
sufrido por un haz Gausiano TkMon la interaccion de particulas esféricas de radio
30 um240, En definitiva, la distribucion del polvo y la intensidad de potencia alcanzada
por el haz laser en cada punto desde la salida de la badugsila la superficie del
sustrato sera clave para determinar la temperatura alcanzada por las particadas en
punto. Para cada caso de estudio, las temperaturas alcanzadas varian.
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Figure 1.50 (a) A comparison ofa) modelled powder concentration distributions in different transverse

planes angb) images of the powder flow, below a coaxial no28¥e(c) Gaussian distribution of the
beam and beam attenuat®n
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La Figura 1.51 muestda distribucion de temperaturas obtenida a lo largo del haz
laser en los estudios de Pinkerton y%al.

Power: 1000 W, powder flow rate. 0.58
g/s, substrate position. 60 mm (substrate is not perceptible on this figure), gasribrdm3/min, inner
gas: 4 dm3/migi2,

Ademas, en funcion de las propiedades térmicas del tipo de polvo proyectado y de
la velocidad de proyeccion fijada por la velocidad del gas portador, es posible que la
temperatura alcanzada por las particulas en cada punto désdavariess. La Figura
1.52 muestra la variaciéon de temperatura de particalAfl@Si y de particulas de SiC.

Se observa que las particulas de Al12Si, con mayor conductividad térmica y mayor
capacidad de disipacién del calor, apenas sufren variacion de la tempeoatusa
diminucion de la velocidad de proyeccion. Sin embargmdesculas ceramicas de SiC
varian su temperatura en gran proporcion en funcién de la velocidad de proy@ccion

(@) (b)

35007
L 30003 ) 1500}
® SiC
£ 25007
=
20001
§ T(eC) 1000}
2 15007
£
=]
E 1000
é 00
5009 Al-128i
o
B 1 2 3 4 5 B 7 & 8§ 10 1
Particle velocity (mis) 15 10 0s ] 05 -10  -15
X imm)

Figure 1.52 Maximum temperature attained by the particles as a function of their injection velocity.
(b) Temperature distribution of SiC particles infected ard atong the X axis (y=0p.
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El polvo utilizado en el proceso de laser cladding debe tener una distribucion de
tamafos comprendida entre 20 y 20fh, si bien estos valores puedeariar
dependiendo del fabricante de la boquilla de proyetci®or otro lado, las mejores
propiedades de alimentacion se obtienen con particulas totalmente esféricas, tipicas de
los polvos fabiados por atomizaciodemas, reducir el tamafio de particulas permite
disminuir el tamafio del flujo de polvo en el punto focal, lo que podria mejorar la
eficiencia del proces#.

Por otro lado, ldipo de boquilla, el &ngulo de proyeccion, el diametro de la corriente
de proyeccion y el area del bafodido influyen en la interaccion de las particulas con
la superficie del sustrato, lo que origina difeesrfendmenos de impacto: (Brficulas
sélidas que impactan contra la superficie solida originando rebotes, (2) particulas
sélidas o liquidas se degitan en el bafio fundido y forman parte de este, (3) particulas
liquidas impactan contra la superficie solida y forman parte dé.esta

La técnica ddaser claddinge basa en la interaccién entwe materiales y el haz
laser, dando como resultado un proceso metallrgico y de solidificacion muy complejo.
El haz laser induce la formacién de un bafio fundido muy pequefio, fino (algunos mm o
menos) y en movimiento cuya distribucion de temperaturas fologia son funcion
de muchos de los parametros de proceso simultaneamente (la velocidad de alimentacién
del polvo, el tamafo del spot, la velocidad de pasada, entre dteo8igura 1.53
muestra la variacién en la profundidad y anchura del bafio fundidioneién de la
velocidad de barrid#. La aportacion de particuldsindidas alimentalas al bafio
fundidoprovoca cambios en las propiedades, quimicas, fisicas y metallrgicas del bafio
fundido, complicando ain mas el procég®

o

~—o— Length
16 —o— Width
== depth

Clad and
substrate
interface

<
Molten pool dimensions (mm)

Scanning speed (mm/s)

Figure 1.53 (a) and (b) Simulated molten patiape, (c) effect of scannisgeed on molten pool
dimensions4,
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Debido a la distribucion y gradiente de temperaturas en el bafio fundido, se produce
un fuerte fendmeno de conveccién, lo que provoca la transferencia de masa a lo largo
de laintercaradel sustrato y material de aporte (efecto Marangoni), resultando en una
distribucion de composiciones que depende de los pardmetros de proceso uliléados.
temperaturas alcanzadas en el bafio fundido pueden llegar a ser maydkesseeh@o
la velocdad de calentamiento muy elevada, lo que puede provocar cambios en la
estructura y propiedades del bafio fundido. Algunos componentes estables pueden
descomponerse e incluso reaccionar a tan elevadas temperaturas. Algunos autores
indican que, debido al rajn calentamiento, las temperaturas de transformacion de fase
pueden aumentar considerablemente con respecto a los diagramas de fase en
equilibrioz4s248, E| proceso de enfriamiento se produce por conduccion a través del
metal sustrato a velocidades en torno# K@s, dando lugar a un tamafio de grano muy
fino, con un incremento en la densidad de dislocaciones y una distorsparataktro
de red. Aumenta la solubilidad sélida de la solucion solida sobresaturada. Es posible la
aparicion de nuevas fases, algunas de ellas metaestables o, incluso la formacién de
aleaciones amorfas. Algunos autores indican que la adicion de tieaaenael bafio
fundido puede afectar a los procesos de fusdidificacion, debido a la activacion de
las misma®9 La Figura 1.54 muestra la evolucién de la temperatura durante la
fabricacion de dos recubrimientos mediafdser claddingel primer recubrimiento
(Figurasl.54ay c) esta formado por una Unica pasada del laser mientras que el segundo
recubrimiento (Figuras 1.54b y d) e$témado por tres pasadas consecutivas con un
solapamiento del 25%.
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Figure 1.54. Comparison of the simulated results with experimental results: (a) temperature evolution
In singletrack laser cladding, (b) temperature evolution of tiraek laser cladding, Jecrosssection
profile of singletrack clad, (d) crossection profile offireetrack claét*.
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Las medidas de temperatura fueron registradas por dos termopares conectados al
sustratoSe observa, como el enfriamiento de zona fundida se produce por conduccién
a través del sustrato, ya que lEmnas de mayor temperatura se encuentran en el
recubrimiento y va disminuyendo en la direccion del sustrato. Ademas puede apreciarse
una diferencia entre la temperatura registrada por ambos termopares debido a la
acumulacion de calor, que aumenta graduatmda temperara del sustrato. En el
proceso con tres pasadas, la zona fundida no llega a solidificar, solapandose las zonas
fundidas de cada pasatfa Las tensiones residuales generadas en las piezas son
inevitables debido a la alta cantidad de enartjiaadadurante el proceso, quegpoca
unincremento en la densidad de dislocaciones y una distorsion del parametro de red, si
bien algunos autores indican que estas tensiones residuales podrian reducirse mediante
el control de los parametros de proceso (Figura Z45)

Highly concentrated equivalent stress region at the clad top z Highly concentrated normal stress in the overlapped region
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Figure 1.55. Stresscontours along the clad thickness in mitnéick laser cladded coupon: (a) von
Mises equivalent stress, (b) stress along the clad thickitess

Por altimo, otro de los pardmetros de fabricacién que se debe tener en cuenta es el
disefio de la operacién de aporte, es decir, la creaci@s thayectorias que debe seguir
la boquilla de proyeccion para generar la geometria deseada. Para ello, es necesario
generar el programa de control numérico con los pardmetros de proceso adecuados. La
distancia entre pasadas del haz laser influira sigif@mente en la disipacion de calor
en el material tanto en el recubrimiento generaoimo en el sustrato y afecta&us
propiedades microestructurales y mecénicas, asi como a la morfologia de las piezas
fabricada®.

En conclusion, la evaluacion, andlisis y determinacién de los parametros de control
de proceso es determinante para el control de la fabricacién de recubrimientos mediante
la técnica de/aser cladding Estos parametros dependen damentalmente de la
interaccion entre el haz laser y los materiales, que puede ser considerada en tres niveles:
(1) nivel atomico, (2) nivel microestructural y (3) nivel macroscépico. En el nivel
atomico, los mecanismos de absorcion y reflectividad dgbtwala materia, los cuales
se encuentran intimamente relacionadas con las caracteristicas del haz iZseo util
son los que mayor influencia tienen en el proceso. A nivel microestructural, los ciclos
térmicos producidos durante el proceso de fabricgmidvocan cambios en las fases y
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constituyentes del recubrimiento y del sustrato. Estos cambios siguen los diagramas de
fases en no equilibrio debido a la velocidad del proceso. A nivel macroscépico se tienen
en cuanta el cambio de propiedades que expetamel material después de su
conformadodebido a su morfologia, calidad de la intercara susteatgbrimiento,
porosidad del recubrimiento, entre ot®sr tanto, 8 muy importanteel estudio de los

tres niveles de interaccién, con la finalidad de centbs mecanismos que controlan el
proceso y optimizar los parametros de control de proceso para obtener recubrimientos
con las caracteristicas deseadas.

1.10. Fabricacion aditiva

Las técnicas de fabricacion aditiva han ido ganando protagonismo en los ultimos
afios. Poder fabricar componentes directamente con la forma deseada, con las
propiedades requeridas, con la minima perdida de material y de forma réapida son
algunos de los atractivos que han impulsado el desarrollo de estas tdéanie@gira
1.56 muestrda evolucién en el nimero de publicaciones sobre fabricacion aditiva en
los ultimos afios. Las técnicas de fabricacion aditiva de materiales polimgeicos
encuentran muy desarrolladas, sin embargo estas técnicas para la fabricacion de
componentes metalisonecesitan ser mas investigadas, debido a que el procesado de
materiales metalicos es muy complicado debido a las elevadas temperaturas que es
preciso alcanzar y a los complicados mecanismos de faslifificacior?49 25z,
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Figure 1.56. Evolution of number of publication in the topic additive manufacturing since 1990
indexed in Journal Citation Report (JCR).
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Los métodos de fabricacion aditivaaditive manufacturinghM) para componentes
metdlicos pueden clasificarse segin sus caracteristicas en 4 riiigbeisner nivel
identifica la manera en la que esecuentra el material que se conforma pudiendo tener
métodos de manufactura laminar, de cama de polvo y de dépodics siguientes
niveles estan relacionados con el material de aporte, que puede ser en forma de polvo o
alambre (nivel 2), los métodos de procesado, que pueden ser fundicidén o sinterizado
(nivel 3) y la fuente de energia utilizada, que puede ser un Udsarco eléctrico o un
haz de electrones (nivel 4)a Figura 1.57 mestra las posibles combinaciones para
cada método de fabricacion adigtest.

‘ Additive

Eanufactunng
I T 1
| Laminated Powder-bed Deposition
imanufacturing technologies technologies Level 1
Sheets :
L [Cutting Powder i Wire Powder lievelo
TR | S—
I | 1 1 |
Adhesive 4 |
boundaring Sintering [ Fusion l Fusion Fusion Level 3
' Ink-print and LElec:rcn beam LEIec:ron beam
m h sintering | &laser | &laser Alc Arc
b Water jet —1Electronbeam Laser Level 4

-—}EIectron beam { laser

Figure 1.57. Additive manufacturing methods.

Los métodos ddabricacion aditiva pordser mas estudiados son: el mét&ds
(selective laser sinteripgealizado mediante sinterizado y cama de polvo, el método
SLM (selective laser meltipgealizado mediante fusién y camapt#vo y el método
DLD (direct laser depositipmealizado mediante fusién e proyeccién de pio

La Figura 1.58 muestra esquematicamente el funcionasmiehimétodo SLS. Este
proceso consisten que le haz laser escanea la superficie de un lecho de polvo situado
en el interior de un contenedor cilindrico de manera que se sinterizan capas del material
de manera consecutiva hasta completar la forma denyporeente 3D. Cada capa tiene
un espesor, tipicamente, de entre @A5mm. El polvo de las areas no sinterizadas
acttia como las paredes de un molde. Todo el proceso se realiza en una camara cerrada
en atmosfera inerte con el fin de evitar la oxidaciés.hiazas obtenidas pueden llegar
a tener densidades superiores al 60 %, aunque en la mayoria de los casos son necesarias
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etapas de postinterizado o infiltracién para aumentar la densidad y la maquinabilidad
de la pieza fingb3.254

3D solid model
fepresentation

Matenial addition processcs
* Sheng —— . -
* Trajectory planning

(A) CAD Automatic process planner Automated fabrication machine

sacrificial material

— 2

primary
o il

unconnected o —
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forms
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(B) a Complementary support. b. Exolicit sunport.

Figure 1.58 (a) A layered manufacturing (LM) paradigm (b) generic fixtta#ing

El proceso de SLM es muy similar al proceso de ®inSérminos deequipamiento,
la diferencia principal entre ambos es que en el SLM se produce fusion y por tanto se
obtienen piezas finales con una densidad superior. Las principales maquinas de
procesado SLM quexisten en el mercado sonfaumarorm LM 250\a MCP Realizer
y la LUMEX 25C pero todas ellas se basan en los mismos mecanisméggura
1.59a muestrain esquema general del proceso. El material en forma de polvo se
deposita en una plataforma retrbdi medida que el haz laser escanea la superficie del
lecho de materialla plataforma retractil se desplaza de manera que, un sistema de
barrido aporta material nuevo sobre la superficie del lecho de polvo haciendo posible
fundir la siguiente capa de teaial. Al igual que en el método de SLS, el polvo no
fundido actua de soporte para la pieza fabrizaga
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El proceso DLD, es un proceso de deposicién directaasen,ltambién llamadgD
cladding ya que es posible su realizacion mediante un equipasge claddingEl
proceso consiste en proyectaiyp a través de un cabezal coaxial (aunque también
puede realizarse en forma de alambre) sobre un sustrato. Un haz laser funde dicho
material de aporte sobre la superficie formando una capa de material. El dispositivo
suele estar conectado a un sisterbatigado que permita el movimiento de manera que
sea posible la deposicion capa sobre capa hasta formar una pieza 3D con la forma
deseada. Se utiliza un gas inerte junto al flujo de polvo para evitar la oxPa&®HN
La Figura 1.59muestra un esquema del proceso.
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Los procesos DLD estan controlados por un gran numero de fenémenos fisicos
interconectados que ocurren conjuntamente en un espacio de tiempo muy corto, de
manera que para un mismo instante de tierppede haber varios mecanismos y
caminos de transferencia de energéFigura 160 muestra algunos de lparametros
de control y fendmenos fisicos que controlan el proceso de fabricacionebtr® los
gue se encuentran las propiedades del haz l&serdel material de aporte, las
interacciones laser, polvo, gas portador, energia, estabilidad y morfologia del bafio
fundido, perdida de calor por radiacion y conveccion, solidificacion, conduccion entre
capas, ciclo térmico y conduccion hacia el sustbbdos estos parametros de proceso
tendrén influencia en la morfologia de las piezas fabricadas, su microestructura, dureza,
y demds propiedade8260 Muchos de los parametros de control para DLD son los
mismos que para los procesos /deer claddingPor ejemplo, todos los @anetros
relacionados con la interaccion pollesergas, como son la atenuacion del haz laser en
funcién del tamafio de particula, del flujo proyectado y de la posicion radial en el haz
laser. Sin embargo, los parametros relacionados con los ciclos téyrtasdenémenos
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de transmision de calor y transferencia de masa se complican, ya que no solo se debe
tener en cuenta la interaccion del polvo con el sustrato, sino las capas previas de material
aportado, de manera que una misma capa soportara varigs€iahicos consecutivos
diferentegs9.261

Figure 1.60. Physical events occurring during DLD for given instant in #ne
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La Figura 1.6Imuestra un esquema de la zona afectada por el calor y el bafio fundido
durante el procescedDLD. El bafio fundido se sitla sobre la zona afectada por el calor
y se encuentra rodeado de zonas de transferencia de calor e interacciones liquido/sélido
(por las capas previamente depositadas y el polvo aportado) por lo que es
termodindmicamente mupestable. La morfologia y profundidad del bafio fundido asi
como su velocidad de solidificacion son determinantes en el control de la
microestructura y propiedades de las piezas fabri¢ddas

Laser Beam ——

.o. .o. . o
Powder —.t ° ':
":.' e ®
° e 0...
o ® »
Melt Pool ° o0 '.

Deposited Layer
Re-melted Zone

Previous Layers

Figure 1.61. Heat affected zonéHAZ) with melt pool duringDL D261,

Aunqgue el concentde bafio fundido es similar al de los procesofasder cladding,
la continua adicion de polvo capa sobre capa complica el control del praosso.
parametros de control de proceso 6ptimos se encuentran para aquellos valores de
potencia y velocidad del h#&ser para los cuales el bafio fundido tiene un gradiente de
temperaturas y morfologia constantes. Cuando la potencia del haz laser se mantiene
constante y se tiene una baja velocidad de barrido entre capas, se puede producir
acumulacion de calor en el lafiundido, formando un bafio fundido de mayor
profundidad, lo cual puede evitarse variando la potencia y/o la velocidad de barrido
entre capa&él La Figura 1.62 muestrana simulacion del tamafio y forma del bafio
fundido a lo largo del tiempo para un proceso DLD en el que se ytilza de acero
H13. Se observa como disminuyendo progresivamente la potencia del haz laser, la
morfologia del bafio fundido se mantiene constéhior otro ladoal igual que ocurria
en los procesos daser claddingdurante el proceso de DLE@n el bafio fundido tiene
lugar fenébmenos de conveccion de tipo Marangénifuncionde la relacion entre la
tension térmica superficial y la viscosidad es posible @o®tiposde comportamiento
para los flujos de Marangoni, lasuales vienen determinados por el niumero de
Marangoni que sigue la ecuacion 1.37.
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(1.37)

Donde s es la tension superficial, L es la longitud del bafio fundidles la
difusividad térmicag la viscosidad dinamicadT la diferencia de temperaturas.
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Figure 1.62 Simulationresults for building one layer by closérbp controlled L BANPS2,

Cuando el niumero de Marangoni es negativilyjel tiene lugar del centro al borde,
obteniéndose un bafio fundigoco profundoLas microestructuras obtenidas son mas
finas en la zona superior que en la zona inferior del bafio fundido. Por el contrario,
cuando el numero de Marangoni es positivolugb ftiene lugar del borde al centro y el
bafio fundido adquiere umaofundidad elevada.as microestructuras obtenidas son
mas finas en la zona inferior del bafio fundido que en su zona superior. Por otro lado,
en la fabricacion de materiales compuestmsphrticulas de refuerzo también provocan
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fuerzas en el bafio fundido de manera que el mecanismo de proceswpsea (Figura
1.63)253.254

@
Ty, Tp<I¢
A C B
B — e e

e e

(&) dy, /dT<0

Figure 1.63 (a) Schematic representation of Marangoni convection in a melt pool showing
occurrence of (Ahegative surface tension gradient and (B) positiviasa tension gradient
schematie4, (b) illustrationof Marangoni flow as glied to the direct SLS of VIC(?S3,

El control de la etapa de solidificacion es muy importante para evitar porosidad en
las piezas sobre todo en las primeras capas depositadas donde la tempenatos. es
Por otro lado, velocidades de enfriamiento elevado producen la formacion de
microestructuras mas finas lo que mejora las propiedades del material y por otro lado,
disminuye el calentamiento global de la pté%eel

La zona afectada por el calor, que es la zona directamente situada bajo la zona de
bafio fundido, influye en el grado deftesion de las capas previamente depositadas.
Por un lado, los ciclos térmicos producidos a lo largo de las capas solidificadas debido
a las multiples pasadas del haz laser para la deposicion de capas sucesivas, influyen en
la evolucién microestructural de la pieza fabricada. Por otro lado, los gradientes
térmicos entre capas adyacentes pueden provocar la aparicion de tensionessesiduale
Por lo tanto, el control de la temperatura en la zona afegiadael calor es
extremadamente importante para las propiedades de la piezé firmlFigura 1.64
muestra la variacion de la microestructura en las capas inferiores y superiotgsapara
pieza de T6AI-4V fabricadch por DL#¢3,

El disefio dda operacion de aporte y la creacion de Hagetctorias que debe seguir
la boquilla parda generar la geometria deseada, es muy importante e influye en la
microestructura y propiedades de la pieza fabric&kneralmente, seequiereel
empleo de un software CAD/CAM que divide la geometria 3D ghéelza en capas y
posteriormente, mediante algoritmos de planificacion de trayectorias, calcula las
direcciones en las que se generan los cord@iés

Es necesario alin un mayor analisis y comprension de los fendmenos que controlan
la técnica ddabricacion aditiva de metales mediafdser metal depdason. En cuanto
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a la fabricacion aditiva de materiales compuestos de matriz metalica, el comportamiento
térmico tan diferente entre la matriz metdlica y el refuerzo, generalmente ceramico,
hacen muycomplicado el control del proceso de fabricacién, por lo que, su desarrollo
se encuentra en las etapas iniciales habiendo muy poca bibliografia disponible.

Bottom Reglon

Middle Region @_ﬁ
Substrate

Figure 1.64. Microstructure of a direct lasefeposited H6AI-4V part in YI Z plane at (a) the top
region and (b) the bottom regié#
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PROCEDIMIENTO
EXPERIMENTAL Y
METODOLOGIA

En este capitulo se realiza una
descripcion de los materiales utilizados,
asi como de los procesos de fabricacion
desarrollados, que incluyen equipos de
laser cladding, laser metal deposition
(LMD) vy pulvimetalurgia, haciendo
hincapié en los parametros de proceso
analizados, el disefio de experimentos y
la organizacion del trabajo a realizar.

Se detallan las técnicas de
caracterizacion utilizadas que incluyen
técnicas de caracerizacion
microestructural y mecanica y técnicas
de evaluacion del comportamiento a
corrosion de los materiales.
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CAPITULO 2

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL Y METODOLOGIA

2.1. Materiales

2.1.1. Materiales base

Se seleccionaron como materiales base o sustrato donde se depositaron los diferentes
recubrimientos dos aleaciones ligeras ampliamente utilizadas en el sector transportes:
la aleacion de aluminio AA6082 y la aleacion de magnesio ZE41.

La akacion de aluminio AA6082, suministrada por Fundiciones Gomez, se recibi6
en forma de perfiles extruidos comatamientaérmico T6. La composicién nominal y
las propiedades fisicas de la aleacién se muestran en la Tabla 2.1y 2.2, respectivamente.
Los pefiles tenian dimensiones de 48.3mm de espesor, 300.1mm de anchoy 1
m de longitud. Fueron cortados en chapas de @@ mm de longitud.

La aleacion de magnesio ZE41, suministradalagnesium Elektrarse recibio en
forma de barras fabricadasr colada y con tratamiento térmico T5. La composicién
nominal y las propiedades fisicas de la aleacion se muestran en |2 Tapl2.2,
respectivamente. Las barras tenian unas dimensionestde 8D mm de diametroy 1
m de longitudFueron cortadosrechapas d&é0+ 0.5mm deespesor.

Table 2.1. Substrates chemical compositions

Alloy Composition (wt.%)

AAB082 1.05Si; 0.23Fe; 0.03Cu; 0.57Mg, 0.57Mn; 0.02Zn; 0.02Ti, bale
Al

ZE41 4.09Zn; 1.68 rare earths (Pr + Nd + LC#); 0.68 Zr; 0,6 O; 0.0:

Mn and balance Mg
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Table 22, Substrates physical properties (values supported by the manughcturer

Alloy AAB082 ZE41

" (g-cm?3) 2.71 1.84
Specific heat (J/ (F 897 960
Thermal conductivity\V/ ( mAK) ) 180 109
Fusionpoint (°C) 580650 510640
Poisson ratio 0.33 0.35

2.1.2. Materiales de aporte

Para la fabricacién de los diferentes recul@intos mediante la técnica deser
claddingse utilizaron materiales de aporte en forma de polvo, los cuales forman la
matriz y el refuerzo del material compuesto fabricado.

Las matrices metélicas de los materiales compuestos fabricados en la presente tesis
fueron diferentes aleaciones de alumigiopolvofabricadas mediante atomizaciora L
densidad de las aleaciones es B.€m3. Las empresas sunistradoras y las
caracteristicas técnicas de detalladas por el fabricante se muestran en la Tabla 2.3.

Table 23. Additivematerial to the composite matrix

Product Manufacturer D50 Composition (wt.%)
(Hm)
Al Oerlikon Metco 75 99.74 Al
Al12Si Oerlikon Metco 71 12 Si; 88Al.
AA6061 ALPOCO 75 0.81.2 Mg, 0.40.8 Si, 0.15
(Aluminum PowderCompany) 0.4Cu, 0.040.3%Cr, <0.7Fe,

<0.15 Mn, <0.15Ti, balance Al

Los materiales compuestos de matriz metalica fabricados constan de refuerzos
discontinuogjuese incorporaron a la matriz de dos maneras diferentes: en primer lugatr,
se utilzaron como refuerzdiscontinuoparticulas de SiC que fueron mezcladasien
molino de bolasantes desu deposicion mediant&ser c/addinglas caracteristicas
técnicas detalladas por el fabricante se muestraa @abla 2.4. Por otréado, se
utilizaron como refuerzo particulas de Migeneradas in situ durante el proceso de
fabricacion del recubrimiento mediante tecnologia laser.

La conocida reactividad que tiene lugar a elevadas temperaturas entre la matriz de
Al y el refuerzo d&iCy que tiene como resultado la disolucion de parte del refuerzo y
la formacién deAl.Czy Si se afronté mediante dos estrategias diferentes.
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En primer lugata adcion de aleantes a la matriz del material compuesto con el fin
de cambiar la cinética de laaccion o bien para que se produzca la generacién de fases
0 compuestos menos perjudiciales que la generaciohl g&). Para ello se utiliz&iy
Ti en forma de polvauyas caracteristicas se muestrafa€rabla 2.4.

Table 24. Composite reinforcements particles and composite matrix additive pawders

Product Manufacturer D50 (um) " (g-cmd
SiC Navarro S.A 26.2 2-2.25

Si Alfa Aesar 44 2.33

Ti Alsa Aesar 74 1.62.1

La segunda estrategitilizadapara evitar la formacion de carburo de aluminio en
los recubrintentos de material compuesto AI1ZSZ es la fabricacion de
recubrimientos protectores sobre las particulas de SiC de manera que se evite el contacto
directo entre el aluminio y el SiC. Sata de recubrimientos de SiQue segeneran
mediante diferentes técnicas: (1) la técnica dgebl(2) la técnica de oxidacion y (3)
la técnica duplex en la cual se combinan las dos anteriores. Los recubrimientos de silice
ademas de evitar el contactoedto entre el aluminio y el SiC mejoran la mojatait
del refuerzo por la matri#.

La técnica de sol gel ha sido realizada siguiendo el procedimiento desarrollado en la
Universidad Rey Juan Carlos, enfebade Ciencia e Ingenieria de los Materiales y
cuya eficacia ha sido demostrada en trabajos previos a la preserité2662is E|
proceso consta de 4 etapas: (1) preparacion y acondicionamiento de las particulas a
recubrir, (2) preparacion de la disolucion sol, (3) aplicacién del recubrimiento sobre las
particulas, y (4) secado yrsolidacion del recubrimiento de silice.

La primera etapa de preparacion y acondicionamiento de las particulas de SiC tiene
el doble objetivo de (1) limpiar la superficie de las particulas librdndolas de posibles
impurezas que pudieran quedar atrapadas satsuperficie y la capa de recubrimiento
y (2) mejorar la adhesion y mojabilidad del recubrimiento a la superficie de las
particulas. Esta etapa se lleva a cabo mediante el lavado de las particulas mediante
inmersion en etanol puro en ultrasonidos dig&min. A continuacion, se eliminan los
restos de etanol e impurezas mediante filtracion a vacio y se procede al secado de las
particulas en estufa a 100 durante 30 min.

La segunda etapa de preparacion de la disolucién sol se produce por la
polimerizacibn que ocurre tras la condensacion entre un precursor y el agua,
previamente hidrolizados y en condiciones de catalisis acida. Los reactivos empleados
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en la preparacion debl sontetraortosilicato (TEOS), agua, etanol y acido clorhidrico
y sus caracteristicas se muestran en la Tabla 2

Table 25. Characteristics of used reagents.

Reagent Molecular Density (g/cm3)  Purity (%owt.)
weight (g/mol)

TEOS 208.3 0.93 98

H.O 18 1 -

Ethanol 46.1 0.79 99.9

HCI 365 1.2 37

La formacion de la disolucion sol se consigue mezclando el disolvente etanol y el
precursor TEOS en una relacion molar EtOH/TEOS de 1:1, bajo agitacion.
Transcurrids 5 minutos en los cuales se consigue la estabilizacion la mezcla, se afiade
gota a gota a la mezcla una disolucion de agua acidulada (disolucion de acido clohidrico
en agua (0,M) en relacion molar ¥D/TEOS 1:5. Se mantiene la mezcla en agitacion
durante Zhoras de manera que tengan lugar las reacciones de hidrélisis y condensacién
para la formacion del gel a partir del sol. La tercera etapa consiste en la aplicacion del
recubrimiento de sde sobre las particulas de Si@r&ello, dichas particulas aden
a la disolucion gel y se mantienen en agitacion con el fin de conseguir un total
recubrimiento sobre la superficie de las particulas. Transcurridas 2 horas en agitacion,
las particulas se dejan reposar 5 minutos y posteriormente se lavan en etdifiag s
para eliminar los restos de gel no depositados con el fin de evitar la formacién de
agregados de particulas en la siguiente etapa del pragesoarta y Gltima etapa del
proceso consiste en el secado y consolidacion de la capa de silicéadgenda secado
se evaporan los restds etanol y agua.eSrealiza en una estufa a 120 durante 30
min. La fase de consolidacion permite la eliminacion de los componentes volatiles y
reduce la porosidad del recubrimiento generado. Esta fase de conéplgladeva a
cabo a dos temperaturas diferentes (500 yYZ)@on el fin de evaluar el efecto en la
reduccion de la porosidad en la capacidad protectora del recubrimiento frente al
aluminio fundido y por tanto en la capacidad de evitar la reactividesllamatriz y el
refuerzo.

La técnica de oxidacion directa es tratamiento térmico de oxidacion que permite la
generacion de recubrimientos protectores sobre las particulas de SiC. Al igual que la
técnica de sefel, la técnica de oxidacion directa haocsigkalizada siguiendo el
procedimiento desarrollado en la Universidad Rey Juan Carlospeeaale Ciencia e
Ingenieria de los Materialeslya eficacia ha sido demostrada en trabajos previos a la
presente tesi®143 La técnica de oxidacion directa se llevé a cabo introduciendo las
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particulas de SiC en estado de recepciéon en bandejas de alimina en un horno tubular
Carbolitemodelo STF 15/75/160el cual dispone de un controlador de temperatura
Eurothermmodelo 2216y de un sistema de vaci®feier TSH 017FLa secuencia de
oxidaciones (1) calentamiento a una velocidad constante de 5 °C/min hasta alcanzar
1200°C de temperatura, (2) mantenimiento de la temperatura a 1200 °C durante 8 horas,
y (3) enfriamiento a una velad constante de 5 °C/min hasta temperatura ambiente.

La técnica duplex es una técnica de generacién de recubrimientos sobre las particulas
de refuerzo que combina las dos técnicas anteriores (técnica-giel golécnica de
oxidacion directa). Otros aore$® han derostrado que la combinacion de las dos
técnicas da lugar a la formacion de una estructura multicapa con caracteristicas
mejoradas con respecto a los recubrimientos monocapa obtenidos con las otras dos
técnicas. La técnica duplex se llevd a cabo mediantexidacion directa de las
particulas de refuerzo en estado de recep@dnlas condiciones ya desritas
Posteriormente, se genera una segunda capa de silice mediante la técnigaldiesol
la misma manera explicada anteriormente.

Los materiales de aporse mezclaromn las proporciones deseadasuamolino
de bolas (durante troras utilizando bolas de silice) para la posterior fabricacion de los
recubrimientos de material compuesto. Las proporciones utilizadas y los nombres
abreviados con los que serd@signadodos recubrimientos lo largo de la presente
tesis, se muestran en la Tabla 2.6. N6tese que se incluyen los materiales compuestos de
matriz de aluminio y refuerzo AlNjenerado in situ, si & no se incluyen sus
porcentajes de refuerzo.

Table2.6. List of composite coatings fabricated. Composition and abbreviated name.

Powder initial c omposition

Abbreviated name

Al12wt.%SiT 30wt.% SiC
Al12wt.%Sii 30wt.% Oxidized SiC
Al12wt.%Sii 30wt.% solgel SiC
Al12wt.%SiT 30wt.% duplex SiC
AI25wt.%SiT 30wt.% SiC
Al40wt.%Sii 30wt.% SiC
Al12Siwt.% 2wt.% Ti- 30wt.%SiC
Al12Siwt.% 10wt.% Ti 30wt.%SiC
Al12Siwt.% 20wt.% Ti- 30wt.%SiC
Al pure

Al12Siwt.%

AA6061

Al12Si/SiC
Al12Si/oxidized SiC
Al12Si/solgel SiC
Al12Si/duplex SiC
AI25Si/SiC
Al40Si/SiC

Al12Si 2Ti/ SiC
Al12Si 10Ti/ SiC
Al12Si 20Ti/ SiC
Al pure/ AIN
Al12Si/AIN
AAG061/AIN
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2.2. Procesos de fabricacion

2.2.1. Laser cladding

La técnica ddaser claddingermite realizar recubrimientp®r proyeccion y fusion
dd material de aporte, mediante lassobre el material base o susttatdl laser
empleado es un laser de diodo de alta potencia m&igio DL013S con un rango de
potencia del haz laser entt80 y 1300 W, con longitud de onda de 9400 nm que
presenta configuracion de pulso continuo. El foco 6ptico del haz laser puede alcanzar
un tamafiode spotminimo de 0.75 m(0.6 x 13 mm) lo que permite alcanzar
densidades de potencia de hastakTcne. El laser estacoplado a un sistema de
refrigeracion (sistema de agua a presiéon de 500 &Bapgue permite mantener la
temperatura de la matriz de diodos y el sistema de lentes a 22 °C. La Tabla 2.7 muestra
las caracteristicas técnicas basicadasar utilizado.

Table 27. Rofin DL0O13S Diode laser technical characteristics

Wavelenght (nm) 940 + 10

Laser beam power range (W) 1007 1300
Stability % p)T O N 1 K) *2

Spot size at nominal power (86%) (mm) 0.6 x13
Polarization orthogonal
Laser dimensions (mm) 488 x 180 x 155

El laser se encuentra acoplado a un sistema de brazo robotizado de séBBejes
IRB 2400/16 que cuenta con sistemas de extraccion, gas decpi@n y seguridad
automaticaskl sistema dérazo robotizado puede ser regulado de forma autcargtic
manual permitiendo el movimiemen tres grados de libertad en tres direcciones (X, vy,
z) simultaneamente. En todo caso, se trabaja con una inclinacion de 1,5° para impedir
que el reflejo del haz boe el material incida sobre el propio laser. La velocidad maxima
alcanzada por el brazobotizado es de 250 mm/s.

La alimentacion del material de aporte se realiza a través de un alimeG#&dar
Powder feeder PF 2§Zes proyectado coaxialmente al haz laser a través de un cabezal
coaxial Fraunhofer IWS COAX @igura 2.1). La boquilla de alimentacion del material
de aporte esté disefiada para una distancia focal minima del foco 6pticondey70
preferiblemente parana distribucion simétrica de la densidbedpotencia. El foco del
flujo de polvo se encuentra & inm por debajo de la boquill&egun el fabricante, para
incrementar la eficiencia y la calidad del recubrimiento, la alimentacion del polvo debe
estar cemada con el haz laser.
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Figure 2.1. Cladding coaxial nozzle Fraunhofer IWS COAX 8

La boquillaesta refrigeradaon agua. Para obtener una distribucion homogénea de
polvo, coaxial con el laser, el polvo se transporta a través de cuatro nanguera
camara de turbulencéionde se crea una nube de polvo. Esta nube de polvo pasa a través
de unos canales donde se disminuye la turbulencia y el flujo se transforma en quasi
laminar.La direccion del flujse orientgparalelanenteal eje del haz laser. Finalmente
una hendidura eforma de anillo focaliza el flujo mezcla de polvo y gas sobmtea
de focodel laser en la pieza deabajo. El sistema esta disefiado para proporcionar
resultados optimggara didmetros de bafios fundidie 0.5 a 5nm.Debido a las cuatro
entradas deqgivo, la boquillatambién actia como mezcladi® polvosde manera que
la composicion del polvo puede ser alterada continuamente dwlapteceso de
trabajo. Pueden usarse las cuatro entradas de polvo o solo dos de ellas. La Tabla 2.8
muestra los datog2cnicos suministrados por el fabricante para el cabezal coaxial
Fraunhofer IWS COAX 8

Table 2.8. Coaxial nozzle Fraunhofer IWS COAX 8 technical data

Optimun power grain size ( pm) 20-63
Powder feed rates (g/min) 2-50
Distance nozzle surface (mm) 13
Minimun powder focus (mm) 1.52
Nozzle tip angle (°) 0-30
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Las caracteristicas de los recubrimientosepiolos mediante la técnica deser
claddingvienen determinados por un gran nimero de parametros de control del laser y
fendmenos fisicoPurante el proceso de fabricacion es posible contebldispositivo
de posicionamiento, la tolva de alimentacion del material de afasrteondiciones del
medio (precalentamiento de los materiales, fldgd gas portador, entre otrog)os
pardmetos basicos de control del laserpotencia del haz laser, la veiltdad de barrido
del haz laser, la posicién focal y la distancia entre barridos del laseradificacion
de los parametros de control produce importantes cambios endossiens fisicos que
controlan el proceso de laser cladding como los fendmenos de transferencia de calor, el
movimiento del fluido en el bafio fundido, la atenuacién de la poteletinaz laser
por el polvo proyectado, entre otros. Ademas, la mayor parte de las caracteristicas del
recubrimiento como el espesor y la longitud, el porcentaje de dilucion o la
microestructura dependen de los parametros de control de proceso utiizad&s

El control de la tolva de alimentacion del polvo permite, por un lado, controlar
la cantidad denaterial aportado durante el proceso de fabricagiporyotrq controlar
el grado de mezcla del material evitando que se aglomeren las particulas y favoreciendo
su fluidez. Este pardmetro se mide en tanto por cierto con respecto a la velocidad de
alimentcién del polvo y se mantuvo contante en todos los experimentos con un valor
del 75%.

El control del dispositivo de posicionamiento permite controlar la disipacion
de calor entre barridos del laser y la distancia entre barridos de manera que se controle
el solapamiento entre barridesnsecutivos. La Figura 2.2 muesttgatron seguido en
la falricacion de los recubrimientos y una macrografia de un recubrimiento Al/SiC
sobre AA6082.
¥Last Track
§F X ¢ NI C

1° Track'

roo

r-----

R W—

Figure 22. (a) Trajectory pattern fofabrication of a coating'b) Coating on AA6082 by laser
cladding.

Asimismo, el control del dispositivo de posicionamiento permite el control de la
posicion focallo cual determina el tamafio dsdoddser sobre el sustrato. A la posicion
focal O (an foco), elspordel haz laser tiene un tamafio minimo y se encuentra enfocado
junto con el flujo de material de aporte. A posiciones focales negativas, el brazo robot
del laser se encontrard mas cerca de la muestra y a posiciones focales positivas el brazo
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robot del laser se encuentra mas alejado del sustrato. La posicion focal influye en el
tamafo delspotdel laser y por tanten la densidad de potencia concerdrad la
superficie de la piezen el tiempo de interaccion entre el haz laser y la sugeyfia
relacion angular entre el haz laser y la superficie de la pieza. Ademas, la posicion focal
influye enla distribucion de temperaturas del materiabgerte en ese punto del haz
laser,quevaria a lo largo del eje z en toda la trayectoria derhzg270 (Figura 2.3).

a) . b)

12.5 12.5

\ 5} X

on focus plane
3.3 ~—L

c)

positive defocus

{ 7.5

negative defocus

Figure 23. Schematic of laser cladding in different focus plgléstances in mmja on focus
plane); (b) positive defocus, (c) negative defocus.

El control de la potencia del laser influye en la cantidad de energia por unidad de
tiempo que transmite el laser. La velocidad de barrido controla la velocidad a la que se
mueve el brazo robot respecto a la muestra. Cuanto mayor sea este parametro existe
meros tiempo de interaccion entre el haz laser y la muestra por lo que la concentracion
de densidad de energia permanece menos tiempo en un mismo punto, permitiendo una
mejor disipacion del calor. La potencia y la velocidad de barrido éstiamamente
relacbnada268.26%9ya que la potencia del laser esta directamente relacionada con la
concentracion de la energia especifica; mientras gueelbcidad de barrido esta
inversamenteelacionada con dicha concentracién de energia especifica. La energia
bruta aportada (EBA) (ecuacion 2.1) relaciona ambos parametros y proporciona valores
de la concentracion de energia apor@u@nte el proceste fabricacion

EBAU (& (2.1)

93



Capitulo 2

El control del tipo de gas portador utilizado en el proceso es de gran importancia ya
que dependiendo del gas elegido este tendra (1) caradsetqroy protector para evitar
la oxidacion y contaminacién das diferentes pagt y de los componentes 6pticos, 0
bien tendra (2) caracter portador y reactivo, lo cual permitira la generacion del refuerzo
del material compuesto in situ durante el proads fabricacion. En el presentebago
de investigacion se utilizaron dos gases portadores distitdacs el primer objetivo se
utilizé gas argén y para el segundo objetivo se utilizé gas nitrégeno.

Uno de los principales parametros de control de pooessemperatura alcanzada
por las particulas proyectadas en el gas portador a lo largo del haz laser, que dependeréa
de la distribucién del polvo en la corriente de gas portador, la velocidad de dicho gas,
la morfologia, tamafio y propiedades de los mdesrigroyectados, y de la potencia del
haz laser. El célculo de la temperatura alcanzada por las particulas se obtiene mediante
el calculo de un modelo analitico que permite obtener la atenuacién laser y la
temperatura del polvo en cada punto del haz esde la salida del cabezal usando el
software de andlisis matematiddat/ab 7.0 Las ecuaciones introducidas son las
desarrolladas por Pinkerhpara un laser de diodo lido para longitudes de onda
entre 808 y 940 nm y cualquier tipte distribucion de intensidades inicial&e
calcularon la atenuacion de la potencia y la temperatura del polvo en cada punto del haz
laser por debajo de la salida del cabezal coaxial, para ello, cada punto por debajo de la
salida del cabezal es dividiém dos regiones: (1) la regién por encima del plano focal,
donde la corriente de polvo tiene geometria anular y (2) la region por debajo del plano
focal, donde la corriente de polvo sigue una distribucion Gaussiana (Figura 2.4).

powder
origin

Powder
consolidation plane '/

Ci
]

/| .
Figure 24. Schematic diagram of the powder stream frocoaxial laser depositiomozz/@3e.
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La temperaturadel polvo en cada punto en el plano focal y por debajo de este
(0< zOs), se describe por la ecuacion 2.2.

Yafiy Y — —  Odfi & Q4 —  Odfieed Q& (22

Donde T(Z,R) es la temperatura en cada punto entre la salida del cabezal y el plano
de consolidacion; des la temperatura inicidl, es la absortividad de las pattias de
polvo, } es la densidad de las particulags el calor especificg, es el radio de las
particulas de polv®ay Ps son la proporcién de polvo recibido desde las trayectorias 1
y 2, respectivamente £y pvysonlos componentes de la velocidad del polvo desde
las trayectoria 1 y 2 en la direccién axial (zgspectivamente finalmente z y r son la
posicion axial y radial, respectivamente.

La temperatura por encima del plano de consolidaciopaled ( z ) €edescribe
por las ecuaciones 225.

Para (r O L):

"Yah Yi iY ——— O0h a Qa (2.3

Para (R<L<r):

Yahi o Yi AY ——— "O0h a Qa (24)
Para (B> L)
"YGR  Yi RAY (25)

Doénde,s, esla distancia desdel plano de consolidacidmsta la salida del cabezal
L es el radio del haz laser, yWRene dadgor la ecuacion B.

A — (2.6

Doénde ses el radida boquillade saida del cabezal; yo®s la distancia desde el
plano de consolidacién hasta el origen del polvo.

La validacion del modelo se realiza utilizando los datos proporcionados por
Pinkertor#3de manera que se obtienen idénticos valores de distibde la intensidad
y la distribucidon de temperaturas de las particulas a lo largo del haz laser. Varios
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estudios, entre los que se encuentran las investigaciones de Phikartican que

existen pequefias desviaciones de los valores modelados con respecto a los valores
medidos experimentalmente. De esta manera la temperatura real alcanzada por las
particulas es mayor que la temperatura modelada en los extremos del haziéser y

en el interior del had_a Figura 2.5 muestta diferencia entre los datos de temperatura
medidos y modelados.

500 5 Powder
temperature (°C)

Measured

3004
Modelled 2004
100+
e — Irradiated area —
[
=1 0.5 0 0.5 1

Axial distance (mm)
Figure 25. Measured temperatudéstribution vamodeled temperatu@stributior®.

Existen diversas razones que explican las desviaciones del modelo. En primer lugar,
el valor de la emisividad se considera constante ya que ha sido torpadir ael
material en bloque&u/k) y no en forma de pol¢¢. En segundo lugar, para la
realizacién del modelo se ha considerado que la morfologia partésulas es esférica
y que su tamafio es homogéneo y constante. Sin embargo el polvo proyectado puede
tener desviaciones de la esfericidad y ademas no tiene un tamafio Unico, sino que
presenta una distribucion gaussiana de tamafios en torno a un rangdficespes
particulas con menor radio pueden calentarse mas rapido. Ademas, el modelo asume
gue la trayectoria de las particulas es recta, sin embargo, es posible que algunas
particulas puedan ser desviadas por la corriente de gas y polvo y exista mezcla d
particulas con diferente temperatura, de manera que los valores de temperatura
obtenidos experimentalmente son mas homogéneos a lo largo del haz laser. Por otro
lado, la concentracion de polvo es menor en los extremos del haz, por lo que, es posible
guelos sistemas de medicion de temperaturas no registren correctamente la temperatura
en esa zona en concreto

El control de la temperatura inicial del material base permite influye en la adhesién
delrecubrimiento asustratoy la calidadde la intercaraEs importante evitar el choque
térmico entre el material de aporte que se encuentra a elevadas temperaturas al pasar

96



Procedimiento Experimental y Metodolog ﬂ*

por el haz laser y el material base, por tanto se analizé el efecto del precalentamiento
del sustrato y sus consecuendaheealizar logecubrimientos mediant@aser cladding

La secuencia de experimentos realizada se muestra en la Tabla®@o£los casos,

el material de aporte utilizado fue AI12Si/SiC, la posicion focal y el ratio de
alimentacion del material de ap® se mantuvieron constantes, en foco y a 5.8 g/min,
respectivamente.

Table 2.9. Preheating evaluation effect tests.

Test Preheating Power (W) Scanning speed
(mm/s)
1 No 1200 10
2 No 1200 15
3 No 1200 20
4 Yes 1200 20
5 Yes 1200 15
6 Yes 1200 10

El precalentamiento de los materiales base se realiza mediante placa calefactora que
sirve a su vez de soporte a las piezas sobre las que se realizaran los recubrimientos. La
temperatura de precalentamiento no excede 308 + 10 °C para evitar la
recristalizacion de los materiales bdsepreparacion supkcial de los materiales base
gue se van eecubrir es determinante para conseguir recubrimientos con alta adhesion
al sustrato. Los materiales metdlicos reflejan la luz que incide sobre su superficie por
tanto para la fabricacién de recubrimientos mediante laser es necesario modificar la
superfiée metalica de manera que se minimicen las reflexiones o se aumente la
absortividad del material. El aluminio ademas es un matennalina soldabilidad muy
bajay una alta reflectividagor lo que elegir un correcto método de preparacion
superficial es @ve para la técnica daser claddirg?. Se evalu6 la influencia de
diferentes preparaciones superficiales sobre los sustratos de la aleacién de aluminio
AA6082: (1) granallado, (2) granallado y ataque dodmen disolucion de
NaOH10p. % a 25°C, (3 ataque quimico en disolucion de NaOH 10 p. % &%

(4) granallado y aplicacion de pintura de graf@e.analizé la geometrgaperficial de

los materiales base tras las diferentes preparaciones superficiales utilizando un
perfilbmetro confocalZeta20 con una resolucion vertical de 0,6Im. Ademas se
evalu6 el efecto de dichas preparaciones superficiales en la fabricacién del
recubrimiento mediante el estudio por microscopia Optica de los trariegersales de
recubrimientos fabricados con las daones que se muestran en la Tabla 2.10. La
preparacion del sustrato de magnesio ZE41, se llevd a cabo mediante inmersién en
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H.SQr al 10vol. % durante 5 min a temperatura ambiente. Este método ya hddia si
validado en estudios previgs

Table 2.10 Laser cladding parameters for preheating evaluation effect tests.

Laser power (W) Scanning speed Focal condition Powder feed ratio
(mm/s) (mm) (g/min)
1000 10 0 (on focus) 5

La grancantidad de parametros que afectan a la calidacgrpdecibilidad del
proceso delaser claddinghace que sea dificil y costoda optimizacién de los
pardmetros de control del proceso y la viabilidad de la técnica para la deposicién de
ciertos materialefor tanto, una organizacion optima de la experimentacion debe tener
el menor nimero de experimentos que permita obtener la informacion buscada. Por
consiguiente, la utilizacion de un método de disefio de experimentos (DOE) puede ser
muy Util en la optimizeién de los parAmetros de proceso ya que permite una drastica
reduccién en el tiempo y los costes de disefio del préfé@soEl método de Taguchi
utiliza un sistema de matrices ortogonales que permite estudiar todo el intervalo de
parametros coal menor nimero de experimentbas princpales ventajas del método
de Taguchi es que permite ahorrar tiempo de experimentacién, reducir costes y
determinar los parametros de control o factores significativos rapidamente y por tanto,
es un método de disefio de experimentos que resulta una pdusrasaienta para el
disefio de sistemas de alta cali@@tb277. Por ello, este método ha sido seleccionado
para el analisis y determinacion de los parametros de control degiaaenos.

Se evalué el rol de los parametros de control de proceso para los recubrimientos de
Al12Si/SiC sobre la aleacion de aluminio AA6082. fitimer lugar se evaluaron los
parametros de control de proceso limites para los cuales no es posihiedeifab de
los recubrimientos de manera que se acotara el espacio de trabajo. A continuacion se
realiz6 un disefio de Taguchi utilizando un software especifico de analisis estadistico
MINITAB16.

El método de Taguchi hace una division de los factoresapteotan el procesien
factores controlables y factores ruido. Los factores controlables, también llamados
factores de entrada o parametros de control de proceso, son aquellas variables que
pueden ser fijadas a los niveles (valores) deseados durante el proceso y que pueden se
elegidos libremente por el disefiador. Los factores ruido son aquellos que influyen en el
proceso pero que, por ser muy costoso o dificil, no se pueden controlar y producen
variabilidad. EI método de Taguchi consigue encontrarnigsles de los factores
controlables para reducir la variabilidagoastada por las variables ruid®2so, Se
seleccionaron 4 factores de entrada (factores controlables): (1) la potencia del haz laser,
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(2) La velocidad de barrido del hiser, (3) la posicidn focal del haz laser y (4) el ratio
de alimentacién del material de ap#iteCada pardmetro fue evallo para 3 niveles o
valores diferentes, como se muestra en la Tabla 2.11.

Table 2.11 Manufacturing factors and design area.

Factors Level 1 Level 2 Level 3
Laser power (W) 800 900 1000
Scanning speed (mm/s) 10 15 20
Focalcondition (mm) -5 0 5
Powder feed ratio (g/min) 3 5 7

En cuanto a los factores ruido, el método de Taguchi permite calcular un indice,
llamado relacion sefialido (S/N¥78280, La relacion S/N tiene en cuenta tanto la media
(sefial) como la variabilidad de la respuesta obtenida (la desviacién estandar o ruido) y
es calculado de manera diferente en funcién del objetivo que se quiere obtener con la
respuesta (minimizarla, maximizaria obtener un valor nominal). En este caso, todas

|l as respuestas (par8metros de salida) fu
Mayor es EI Mejoro (es decir se pretende
salvo en el caso de la puwrididad de la zona fundida que fue analizada bajo la

caracter2stica de AEI Menor es EI Mej or ¢

ecuaciones 2.y 2.8, respectivamentes 280,

- i homE  pméXB — 27)

- i homE puiE — 2.9

Dondey/ son los diferentes parametros de salidaeg el nUmero de medidas por
ensayo.

El disefio de experimentos de Taguchies®lvi6 como una matriz ortogonal, L18,
lo cual supone la realizacién de 18 experimentos diferentes, los cuales se muestran en
la Tabla 2.12. Los efectos de interaccion fueron ignorddbglo a que el efecto de la
interaccion entre dos columnas de ni¥sk distribuye de maneraifimme sobre todas
las columna&& 280, Cada conjunto de experimentos se realizé por duplicado para reducir
los posibles errores experimentales.
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Table 2.12 Taguchi design of experiments

Condition Laser power Scanning speed  Focal condition Powder feed
(W) (mm/s) (mm) ratio (g/min)
C1 800 10 0 3
Cc2 800 15 5 5
C3 800 20 -5 7
C4 900 10 0 5
C5 900 15 5 7
C6 900 20 -5 3
Cc7 1000 10 5 3
Cs8 1000 15 -5 5
C9 1000 20 0 7
C10 800 10 -5 7
C11 800 15 0 3
Ci12 800 20 5 5
C13 900 10 5 7
C14 900 15 -5 3
C15 900 20 0 5
C16 1000 10 -5 5
C17 1000 15 0 7
C18 1000 20 5 3

Para evaluar la influencia de los parfroe de control de proceso @eser cladding
se realizaron deposiciones de material compuesto con Unico barrido haz laser del laser,
de manera que se simplificaran los efectos de los fenédmenos de transmisién de calor y
movimiento del fluido sobre el matatibase. Se evaluaron diferentes parametros de
salida que serviran para analizar el rol de los parametros de control de proceso: (1) la
relacion de aspecto entre el espesor y el ancho del material depositado, (2) la
profundidad de la zona fundida (longitdesde la intercara sustraubrimiento hasta
la zona del sustrato no afectada por el calor), (3) calidad de la intercara sustrato
recubrimiento (porcentaje de recubrimiento unido al sustrato sin poros ni grietas), (4) la
reactividad entre las partiad de SiC y el aluminio fundido (porcentaje deCAlen
relacion al total del &rea que conforma el recubrimiento) y (5) porcentaje de dilucién
del recubrimiento en el sustréi®

La relacion de aspecto y el porcentaje de dilucién fueron calculados a partir de las
ecuacione?.9 y 2.10Q respectivamente.

Aspect ratio =k/L, (2.9)

9%Dilution= Ag/(A1+As)-100 (2.10
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Los parametros relacionados darprofundidad de la zona fundida, la calidad
de la intercara sustratecubrimiento y la reactividad entre la matriz y el refuerzo,
fueron evaluados utilizando un software de analisis de imdggoa(Application Suife
sobre las imagenes de los corteansversales de las piezas fabricadas obtenidas
mediante microscopia Optica y electronica de barAdemas, la informacion sobre la
calidad de la intercara sustragcubrimiento fue dividida en una escala proporcional
del 1 al 5. Un valor de 5 se cosponde con una buena calidad de la intercara sustrato
recubrimiento, sin poros ni grietas (porcentaje de unién del recubrimiento al sustrato
mayor del 90%). Un valor de 1 se correlaciona con un recubrimiento no adherido al
sustrato o con muchas grietaporos (porcentaje de unién menor alap®.

Un segundo conjunto de experimendedlevoa cabo con el fin de validar el modelo
y evaluar los parametros dsalida (datos obtenidos experimentalmente) pas
combinaciones de niveles de cada factor en el rango de parametros evaluado. Los
parametros de control seleccionados para este conjunto de experimentos se muestran en
la Tabla 2.13.

Se verificaronlos resultados obtenidos con el método de Taguchi mediante un
analisis ANOVA&74.275,281 E| andlisis ANOVA permite obtener el nivel de significancia
de los fatores principales y evaluar sus interacciones comparando la media cuadrética
con una estnacion del error experimental para un nivel de confianza especifico. Los
datos obtenidos se usaron para estehaalor del test de Fisher<(fest) y el pvalor.
El Ftest es un test estadistico que aporta informacion acerca de la variabilidad entre
grupos y la variabilidad intrgrupos, es decir, el-fést es utilizado para determinar si
existen patrones asociados entre dos variables categéricas. Cuanto mayor es el valor del
F-test, mayor es la influencia de los parametros de control. Por otro |gutwalelr
aporta informacién acerca de la significancia de la informacion -destFesto es,
valores de gvalor mayores que (1-nivel de confianza) corroboran la hipétesis de que
el parametro de control evaluado para dichedtes no estadisticamentgsificativo.
En la presente tesis, el nivel de confianza seguido fue @&F95

Table 2.13 Laser cladding control parameters used for the validation of the model.

Condition  Laser power  Scanning speed Focal Powder feed
(W) (mm/s) condition (mm) ratio (g/min)
C19 800 10 0 7
C20 1000 10 0 7
Cc21 1000 17 0 7
Cc22 1000 10 -5 7
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A partir de los datos obtenidos mediante el método de Taguchi y utilizando el
software estadistico MINITAB16 se realiza una prediccion de los valores de los
parametros de salidanglacionS/N que se deberian obtener con la eleccion de los
parametros optios de control de proceso obtenido mediante el andlisis del disefio de
experimentos. Se realiza una serie de experimentos manteniendo constantes dichos
parametros de control con el fin de validar el pro®éso

Una vez conocido el rol de los diferentes parametros de control en el proceso de laser
cladding, se puedeevaluar de manera mas sencilla los parametros de control y
optimizar los niveles de dichos parétros para la fabricacion de recubrimientos sobre
otras aleacionés. La evaluacién de los parametros de control de proceso es necesaria
ya que las conclusiones obtenidas para cada sistezdap ser diferentes debido a que
la absorcion laser y la disipacion de calor son diferentes para cada ftaterial

En este caso, se utiliz6 una aleaciéon de magnesio ZE41. Se realizaracialegos
de maerial compuesto Al12SHC sobre sustrato ZE41 mediante un Unico barrido del
haz laser con el fin de simplificar los efectos asociados a los fenémenos de solidificacion
y determinar los parametros de procesos 6ptimos para obtener un rezntorcon las
caracteristicas deseadas. Los parametros de control de proceso analizados fueron la
potencia del haz laser y la velocidad de barrido. Tras determinar los niveles limite para
los diferentes parametros de control a los cuales no se puederarfalmsc
recubrimientos, se selecciond el rango de valores a los cuales se analizaron los diferentes
parametros, como sBuestra en la Tabla 2.14. La Tabla 2.15 muestra los parametros de
control utilizados en los diferentes experimentos. Los parandtredgida evaluados
fueron:(1) la relacion de aspecto entre el espesor y el ancho del material depositado, (2)
la profundidad de la zona fundida, (3) calidad de la intercara sustatbrimiento, (4)
la reactividad entre las particulas de SiC y el aluminindido, (5) porcentaje de
dilucion del recubrimiento en el sustrato y (6) microdureza del recubrimiento.

Table 2.14. Manufacturing factors and design area.

Factors Level 1 Level 2 Level 3 Level 4
Laser power (W) 500 600 650 700
Scanning speed (mm/s) 3 8 14 17

Una vez conocidos los parametros 6ptimos de control de proceso para la realizacion
de recubrimientos de material compuest&28i/SiC con las caracteristicas deseadas,
se realizaron recubrimientos completos tanto slalsaperficie de la aleacién AA6082
como de la superficie ZE41, mediante barridos consecutivos del haz laser a lo largo del
material. En ests ensayos se analiz6 el efeetola geometria del recubrimierde la
distancia entre barridos consecutivAdemds, se analizéa temperatura alcanzada por
los sustrate de aluminioy magnesien funcion de la velocidad de barrido y la potencia
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del haz laser utilizando un termémetro infrarrojo digital y un termdyzaf.abla 2.16
muestra los parametros de controlizdidos. Por ultimo, sevalud el efecto de la
posicion focal del haz laser en los recubrimientos compfetogcados sobre las dos
aleaciones sustratba Tabla2.17muestra los parametros de control utilizados.

Table 2.15. Design of experimentsn all cases the focal condiition and the powder feed ratio were
kept constant (on focal condition and 5g/min, respectively)

Condition Laser Scanning Condition Laser Scanning
power speed power (W) speed
(W) (mm/s) (mm/s)
C23 500 3 C31 650 3
C24 500 8 C32 650 8
C25 500 14 C33 650 14
C26 500 17 C34 650 17
c27 600 3 C35 750 3
C28 600 8 C36 750 8
C29 600 14 C37 750 14
C30 600 17 C38 750 17

Table 2.16. Control parameters used for the temperaturegaah size analysis in muiiacks coatings

Coatings on AA6082.
In all cases the focal conditigon focus)and the powdefeed ratio b g/min)wvere kept constant

Condition Laser Scanning Condition Laser Scanning
power speed power (W) speed
(W) (mm/s) (mm/s)
C39 800 5 C49 1000 15
C40 800 10 C50 1000 20
C41 800 15 C51 1100 5
C42 800 20 C52 1100 10
C43 900 5 C53 1100 15
C44 900 10 C54 1100 20
C45 900 15 C55 1200 5
C46 900 20 C56 1200 10
Cc4a7 1000 5 C57 1200 15
C48 1000 10 C58 1200 20

Coatings on ZE41.
In all cases the focal condiitigon focus)and the powdefeed ratio b g/min)wvere kept constant

Condition Laser Scanning Condition Laser Scanning
power speed power (W) speed
(W) (mm/s) (mm/s)
C59 500 3 Cc67 650 3
C60 500 8 C68 650 8
c61 500 14 C69 650 14
C62 500 17 C70 650 17
C63 600 3 C71 750 3
ce4 600 8 C72 750 8
C65 600 14 C73 750 14
C66 600 17 C74 750 17
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Table 2.17. Laser cladding control parameters used for the focal condition analysis iAnacks

coatings
Coatings on AA6082
Condition Laser power  Scanning speed Focal Powder feed
(W) (mm/s) condition ratio (g/min)
(mm)
C75 1000 10 -5 5
C76 1000 10 0 5
C77 1000 10 5 5
Coatings on ZE41
Condition Laser power  Scanning speed Focal Powder feed
(W) (mm/s) condition ratio (g/min)
(mm)
C78 650 17 -5 5
C79 650 17 0 5
C80 650 17 5 5

Se llevarén a d#o dos estrategias diferentes con el fin de evitaidalucion del
refuerzo de SiC producida por la reactividad a elevadas temperaturas entre ébalumin
y el SiC, por un lado la adbn de aleantes a la matriz del refuerzo y por otro lado la
formacion de una capa de silice protectora sobre las particalaSi@ Las
caracteristicas técnicas y los métodos de preparacion los materiales fueron explicadas
enel apartado 2.2 de la presente tesifanto la incorporacion de aleantes a la matriz
del recubrimiento como la generacion de un recubrimiento sobraridsutas de SiC
provoca cambios en la absorcién de la radiacion del haz laser, lo que afecta a las
caracteristicas finales del recubrimiento fabricado y por tanto, es necesario modificar
los parametros de control de proceso, los cuales fueron evaluadomada cantidad
de aleantes necesaria para la inhibicion de la reaadivid

La fabricacion de material compuesto con generacion in situ del refuerzo durante el
propio proces de fabricacion podria ser un gravence en la fabricacion de este tipo
de maeriales ya que ademas de las obvias ventajas economicas, también tiene la ventaja
de mejorar la mojabilidad y distribucion del refuerzo dentro de la rfatfiar este
motivo, £ fabricé material compuesto de matriz de aluminio y refuerzo de nitruro de
aluminio generado in situ por la reaccion a elevadas temperaturas entre el aluminio
proyectadq el gas portador de nitrégeno durante el proceso de fabricacidn. Esta técnica
tiene dos vertientes de aplicacion. Por un lado, es posible la recogida del polvo de
material compuesto fabricado y su posterior uso en otros procesos de fabricacion, y por
otro lado, se puede realizar la fabricacién directa de recubrimientos de material
compuestoLos parametros de control de proceso utilizados en ambas aplicaciones se
muestran en la Tabla 2.18. ElI material compuesto en forma de polvo recogido
directamente trata proyeccionldser es analizado mediante técnicas de resonancia

104



Procedimiento Experimental y Metodolog ﬂa.

magnéticadifraccion de rayos xnicroscopia electronica de barrido y de transmision.
Asi mismo, se evalla la microestructura y el comportamiento mecanico y a corrosion
de los recubrimientogbricados.

Table 218 AIAIN in situ particles and coatings control parameters

Condition Laser Scanning speed Focal Powder feed
power (mm/s) condition ratio
(W) (mm) (g/min)

Composite powder 1200 - - 1
fabrication

Al/AIN  coatings 1200 15 0 3
on AA6082

Al/AIN coatings 650 17 0 3
on ZE41

2.2.2. Pulvimetalurgia

Se llevo a cabo la fabricacion de piezas metélicas y de material compuesto de matriz
metélica mediante pulvimetalurgia por compactacion en frio en prensa uniaxial y
posterior sinterizacion en horno. Los materiales de partida fueron los metales y
ceramicos, en forma de polvo, utilizados en la fabricacién de los recubrimientos d
material compuesto medianteser c/adding en fabricacion aditiva, asi como el polvo
de material compuesto de matriz de aluminio y refuerzo generado in situ de AIN
fabricado mediante tecnologia lag@or otro lado, se fabricaron piezas a partir de polvo
de aluminio sin reforzar con AIN con el fin de evaluar el efecto del refueazbabla
2.19resume las composiciones y materiales de partida utilizados.

Table 2.19. Powder metallurgisamples Composition and abbreviated name.

Composition Abbreviated name
Al12wt.%SiT 30wt.% SiC Al12Si/SiC

Al pure Al pure/ AIN

Al pure Al pure

Al 12 wt.% Si Al12Si/AIN

Al 12wt.% Si Al12Si

AA6061 AA6061/AIN
AA6061 AA6061

La etapa de mezclado tuvo lugar en molinddiasdurante & utilizandose bolas
de silice El polvo de material compuesto AIN no necesita pasar por esta primera
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etapa. A continuacién se llevé a caboeltapa de prensado se realiza en una prensa
uniaxial Se apliccuna carga de 10/m3 con la cual se obtuvierdas piezas en verde
cilindricas de 13.05 mm de didmetro y 5.5 + @imde altura. La etapa de prensaso
seguida de una ultima etapa de sinterizddogntda cual disminuye la porosidad de la
pieza en verde y mejora la unién matriz refuerzo, asbda distribucion del refuerzo

El sinterizado se realizd emhorno de laboratoria 500°C durante 2 hSe caracterizo

tanto la microestructura, como la dureza y el comportamiento a degaste de los materiales
fabricados mediante esta técniém la Figura 2.6 se muestra una pieza de Al/SiC
fabricada mediante pulvimetabia.
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Figure 2.6. Al/SIC powder metallurgy sample.

2.2.3. Fabricacién ad itiva mediante tecnologia laser

La técnica de fabricacién aditiva seleccionada fue la técnickefdesiciorde metal
por laser, LMD del ingléd aserMetal Depositioptya que esta técnica permite utilizar
el mismo equipamientqueel utilizado en la técnica daser claddirge. Se fabricaron
piezascilindricas(20 mm de diametro por 20 mm de altudla)material compuesto de
matriz metalica mediante tecnologia laser de fabricacion aditiva. Los materiales de
partida fueron los mismos metales y cerdmicos, en forma de polvo, utilizados en la
fabricacionde los recubrimientos de material compuesto mediastr claddinglLa
Tabla 2.20resume las piezas fabricadas mediante esta técnica.

Table 220 Laser metal depositicsamples Composition and abbreviated name.

Composition Abbreviated name
Al12wt.%Sii 30wt.% SiC AI12Si/SiC
Al12wt.%Si20%wt. Tii 30wt.% SiC Al12Si20Ti/SiC

Los parametros de control del equipo son similares a los ya mencionados para el
equipo @ /aser claddingsin embarggel control del robot es mas complicado ya que se
debe tener en cuenta que se trabaja en un sistema de 3 dimensiones. El disefio de la pieza
y sus dimensiones seran factores muy importantes que tendran su repercusiéon en la
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eleccion de los parametros de cohdel laser ya que afectara a los procesos de fusion

y solidificacion del material de aporte y en la disipacion de calor de la pieza durante el
proceso de fabricacion. Por otro lado, el control de los pardmetros de control del laser
también es mas compéido que en el caso de la fabricacion de recubrimientos, dado
gue la geometria es mas complicada seré necesario variar tanto la velocidad de barrido
del haz laser como la potencia a lo largo del proceso de fabricacidén. Los parametros de
control de procesevaluados se muestran la Tabla 2.2 Se utilizé una placde acero

AISI 316L de 10x 15 cmcomo base para la fabricaciéBe caracterizé tanto la
microestructura, comda dureza y el comportamiento a degaste de los materiales
fabricados mediante estécnica.En la Figura 2.7 se muestra una pieza de Al/SiC
fabricada mediante fabricacion aditiva.

Table 2.21 Manufacturing factors and design area.

Factors Range values
Laser power (W) 600-1000
Scanning speed (mm/s) 20-50

©

Figure 2.7. Al/SIC sample by additive manufacturing

2.3. Técnicas de caracterizacion instrumental

2.3.1. Difraccion de Rayos X

La difraccion deaayos Xsebasa en la interaccion de los rayosof la materiakl
equipo utilizado fue un difractémet®a na/ y t i c¢ a,/con ¥ebRetria 12 ,P R O
gue utiliza un &nodo de CuetdctorX 6 C e / ¢ mamdcremador secundario, el cual
proporciona una radiacion monocromatica (linéa) ion longitud de onda 1.5406 A.
La difraccion de rayoX se realiz6é sobre los recubrimientos fabricados mediagts
claddingcon el fin de identificar sus diferentes fases e intermetalicos, sobre las muestras
de corrosion para identificar los productos de corrosion y sobre las muesp@sale
de material compuesto de matriz de aluminio y refuerzo generado in situ mediante
tecnologia laser. Los espectros de difraccion se analizaron mediante el software
especificode andliss 6 Pe r t h/ gue Sarndite identificardas diferentesdas
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2.3.2. Espectroscopia Raman

La espectrscopia Ramamse basa en la aplicacién de un haz de luz monocromatico
sobre una un material de manera que el andlisis de los cambios de frecuencia en la luz
dispersada permite obtener informacion quimica y estructurdh dauestra, sin
necesitar ningun tipo de preparacion esp&éidlos andlisis realizados mediante esta
técnica fue realizadados en la UniversidadLa Rochelle (Francia) en hboratoire
des Sciences deé& Elndlimygrbenigaditizade era de la marca
Horiba modelo Olympus BX41. El laser utilizado era deNgey se utilizé una longitud
de onda de excitacién de 632.82 nm vy filtro al 10 %. El barrido se realiza entre 100 y
1000 nm y entre 1000 y 2000 nempleando un tiempo de adquisicién de 30 y 5
segundos respectivamente. La espectrometria Raman se ha utilizado en el andlisis de los
productos de corrosion.

2.3.3. Resonancia magnética (RMN)

La técnica de resonancia magnética se basa en la aplicacion de omcagmgtico
externo sobre la muestti@ manera que geoduce etlesdoblamiento de los nivelds
energia del spin nucleaobteniéndose sefales cuya intensidad, forma y posicion
proporciona informacién acerca de la estructura molecular de la nitfeSteautilizd
un espectrometro de RMéie 400MHz modeld/arian Infinity AS400, 9.4Teslasjue
permite analizar muestras solidas y que esta provisto de una&®hté&(4 mm), una
sonda73 HX (7.5 mm) y una unidad neumética de gincéagulo magico (14KHz).a
técnica de resonancia magnética se utiliz6 para el analisis de polvo de material
compuesto de matriz de aluminio y refuerzo generado in situ mediante tecnologia laser.
Se utilizo la técnica RMN de la rotacion en el angulo nta@agic Angle Spinniny
desarrollada por R. Andrew, que permite incrementar la resolucion de los espectros de
las muestras soélidas en varios 6rdenes de magnitud. La técnica permite confirmar la
existencia de enlaces-Al en el materialEstasmuestras sprepararon disolviendo el
polvo enun disolvente de deuterado, de manera que se evita el solapamiento de las
sefales.

2.4.  Técnicasde caracterizacién por microscopia

Se realizdé el estudio microestructural de los materiales base, asi como de los
reculsimientos fabricados medianteser claddingel material compuesto en forma de
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polvo de matriz metalica y refuerzo AIN in situ fabricado mediante tecnologia laser, las
piezas obtenidas mediante fabricacion aditiva y pulvimetalurgia, asi como de todas las
piezas ensayadas durante la caracterizacion mecanica. En ciertos caspporomo
ejemplq el estudio microestructural las piezas fabricadas es necesario la preparacion
metalogréfica de laswuestrasLa preparacion metalografica comprende las etapas de
corte, embuticion, desbaste, pulido y ataque metalografico. No siempre es necesario
realizar todas las etapas.

El corte de las muestras se realizé en una cortastowars Accutond cuando no es
necesario realizar cortes muy precisos y una cortadBee/ler lsomet 4000 mas
precisa que la primera. Ambos equipos constan de sistema de refrigeracion que impide
el sobrecalentamiento de la muestra evitando la modificacién de sus condiciones
microestructurales. Al cortar una aleacion no férrea, se utdiendoslisces de corte
por abrasién de carburo de siligidbaquelita,Struers 10S28e 1.5 mm de espesor y
Buehler Isocude 0.08 mm de espesor, para cada cortadora respectivamente

La embuticiébn de las muestras facilita su manejo. Se siguen dos métodos de
embuicion segun las caracteiitsis de las muestras. Se utilinda embutidorestruers
Labopressl para embutirmuestras que puedan soportar presiones de 15 kN y
temperaturas de 180 9%bn resinaacrilica conductoracon polvo de grafitaStuers
Polyfasto resna fendlica no conductoraStruers Multifast segun necesidad. En
muestras con zonas que pueden ser alteradas al aumentar la temperatura o la presion,
por ejemplo en el caso de las pistas de desgaste, la embuticién se realiza en frio con
resina epoxy de bajcontracciorStruers Epofix

El desbaste tiene el objetivo principal de eliminar las deformaciones introducidas
en el matdal durante la etapa de corf utilizaron papeles de desbaste, disminuyendo
progresivamente el tamafio de grano, segunsdauencia: P120 (127m),
P320(462 um), P6M (258 um), P1000 (18.3 um), P1500 (62.m) y P4000 (5 pm).

El pulido realizado es de tipo mecanico mediante pafios de pulido con abrasivo de
diamante en granon y 1um, lubricandeenamboscasoscon etilemlicol. Lasetapas
de desgaste y pulido se realizaron en una puliBogti/erEcoMet AutoMet 250.

Se realizaron dos métodos de ataque metalografico en funcién del material base
utilizado. Los recubrimientos fabricados sobre material base de aluminio 24808
preparan medi ant e &/t gonsiste &eunaletym dagieepie f | c a
en disolucion de 1 g de NaCl en 50 mL dd?6, (40 %) a 70°C, seguida de ataque
We ¢ k 0GmLHO + 1 g NaOH + 4 g KMng). Los recubrimientos fabricados sobre
material base de magnesio ZE41 se preparan mediante ataque con acido oxalico al 10
% en peso.
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2.4.1. Microscopia éptica

El microscopio épticse utilizd pareel estudio microestructural daelsrato y los
recubrimientos. En este estudious® un microscopio opticd.eica DMRque puede
trabajar en campo claro, campo oscuro y con luz polarizada. Dicho microscopio cuenta
con objetivos de 5, 10, 50 y 100 aumentos, ocular de 10 aumentos y multiptiehdor
tamafio de imagen de x1, x1.25 y&1Ademas, el sistema tiene acoplado céraara
fotogréfica Leica DFC 32(tonectada a un sistema informético que permite obtener
imagenes para su posterior analisis mediante el software de andlisis de lagen
Application Suite.

2.4.2. Microscopia electronica de barrido

Se utiliz6 un MicroscopioElectrénico de BarridoHitachi S3400Nque permite
obtener imagenes de hasta 300000 aumentos con una resolucion de 3 nm para voltajes
de aceleracion de 3/. Este microscopio esta acopladara microsonda de barrido
de electrone®rucker AXS X flash Detdor 5010 Se tiene una fuente y un sistema de
focalizacion de electrones comun pero el microscopio utiliza un detector de electrones,
mientras que la microsonda utiliza un detector de emeéigpersiva de rayos X (EDX),
con una resolucion de 127 eV, goermite realizar andlisis quimicos puntuales y en
linea, cualitativos y semicuantitativds.sistema disponen sistemaEDSmag el cual
realiza un andlisis sobre un area previamente seleccionadaragldo un mapa de
composicionde hasta 16 elementofos microanalisis han sido realizados con
potenciales de 10 kV para afectar al minimo volumen de matesialecesario que las
muestras sean conductoras, por lo que las muestras son metalizadas medizriey
aplicando una fina pelicula de ofe100 A) sobre la superficie y ademas se aplica
pintura de grafito entre la superficie de la muestra y el portamuestras de manera que se
facilite la circulacion de la carga.

La microscopia electrénica de barrido hace posible el estudio de (1) la morfologia
del material de aporte en estado de recepcion y tras los procesos de mezclay, en el caso
de generacion de polvo de material compuesto in situ, tras su fabricacién con tecnologia
laser, (2) microestructura de los materiales base en estado de recepcién y tras se
recubiertos mediante tecnologia laser, (3) microestructura de los recubrimientos y
piezas fabricadas, (4) estudio de las superficies de desgaste y particulas procedentes del
desgaste, (5) estudio de los productos de corrosion y el efecto de la coero$ién
recubrimientos, y (6) observacion de la evolucion de la grieta en los ensayos de flexion
en tres puntos y determinacion de los mecanismos de rotura.
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2.4.3. Andlisis de imagen para microscopia éptica y electronica de
barrido

Se utilizé unsoftware de andlis de imager.eica Application Suitequepermite la
evaluacion cuantitativa sobre las imagenes tomadas por microscopia. De esta manera es
posible determinar: (1) el tamafio de grano, (2) la geometria del recubrinfi@nto,
porcentaje de refuerzo en la nimattel material compuesto (4) porcentaje de reactividad
entre la matriz y el refuerzg¢5) porcentaje de poros y grietas(6) distribucion de
tamafos de particulas en los materiales de partaiael polvo de material compuesto
Al/AIN in situ como en la particulas obtenidas durante los ensayos de desgaste

El tamafio de grano se determina mediante la aplicacién de la Séamaard 7est
Methods for Determining Average Grain Sigee corresponde con BSTM E11296
Dicha norma es aplicable a materialestéicos y no metdlicos. En ella se describen
varios procedi mientos para | a determinac
En este estudio se utiliza el método de interseccion, el cual consiste en contar el niUmero
de granos que intersectan con uimed, trazada segun la norma. Se deben realizar
mediciones de al menos cinco imagenes aleatorias y representativas de la muestra en las
que se puedan observar entre 50 y 100 granos diferentes. Con estas mediciones se realiza
una media estadistica del tarnafegrano. Se realiz6 la medicién del tamafio del grano
tanto en dieccion horizontal como vertical.

El tamafio medio de las particulas proyectadadetermingara obtenenn analisis
estadisticalesu distribucién déamafiosPara ello, se seleccionaron imagenes de polvo
en las que se observan un numero elevado deyag(mas de 50 particulas) y se
determina el diametro individual de cada WR#gura 28), realizando después, un
andlisis estadistico de los resultados.

10.0kV 14.5mm x100 SE 500um
Figure 28. Particle size measurements
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Mediante andlisis de imagen también se determinaron los pardmetros de
caracterizacion de los recubrimientos: el espesor y longitud del recubrimiento, la
profundidad de la zona fundida y lara afectada por el caldra Figura2.9a muestra
un esquema dleorte transversal de un recubrimiento realizado con un Unico barrido del
haz laser. La Figur2.% muestra una micrografia obtenideediante microscopio
electronico de barrido.

@ . G
L2
A3 L3

SUBSTRATE

15.0kV'11.1mm x70 BSECOMP

Figure 2.9. Crosssection of a single laser cladding track: (a) scheme; (b) SEM image. L1: width of
the track; L2: height of the track; L3: depth of the substrateemebne, A1: Crossection area of the
tracks, A2.crosssection area of the dilution substrate; A3. cresstion area of the melted substrate.

El porcentaje de refuerzo en la matriz del material compuesto, el porcentaje de
reactividad entre la matrizel refuerzo, y el porcentaje de poros y grietagag®ién
evalluan mediante elanalisis de imagen utilizando el méduytdase expertel cual
permite seleccionar fases diferentgsntro de una misma imagen y calcular el
porcentaje de cada fase

2.4.4. Microscopia electronica de transmision

El microscopio electrénico de transmisio(TEM, Transmission Electron
microscopy utilizado es un microscopio con filamento de diboruro de langmibps
Tecnai 20V con una resolucion deZY. nm. El equipo consta de un azalior por
energia dispersiva de rayos X, EDS (md&Es#AX) que permite realizar microanalisis
cuantitativos. Ademas, se puede realizar difraccion de electrones que permite estudiar
la estructura cristalina de los sélidos. El equipo tiene acoplado unasidegémara
CCD que permite capturar tanto los patrones de difraccibn como las imagenes. La
microscopia electrénica de transmisidn se utilizé para detectar la presencia de refuerzo
de nitruro de aluminio generado in situ a partir de diferentes aleacierasrdinio
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mediante tecnologia laser. Las muestras se encontraban en forma de polvo y se
prepararon por dos métodos diferentes. El primer método consiste en dispersar las
muestras de polvo en acetona mediante ultrasonidos y posteriormente depositar una got
en una rejilla de cobre con el fin de estudiar las particulas individuales en las que sea
posible realizar difraccion de electrones. Sin embargo no todas las particulas tienen el
tamafo adecuado para su observacion en el TEM, por lo que es necesaniétadim

de preparacion. Este segundo método consiste en la embuticion de las particulas en una
resina utilizando un molde 3 mm de diametro, posteriormente se la muestra se corta
mediante una cortadora de hilo de diamante.

2.4.5. Microscopia de fuerzas atomicas

Se utilizé6 un equipamicroscopio de fuerzas atémicasA®-M (Atomic Force
Microscopy) modelo Nanoscope /l/de Digital Instrumens (Veeco)Se tomaron
imagenes en modo contacteandoy en modaapping Las caracteristicas de las puntas
utilizadas en cada casemuestran en la TablaZ2.

Table 2.22 Cantilever characteristics for Contact and Tapping mode.

Working mode Contact Tapping
Cantilever type NSC14/AIBS CSC38/AIBS
Cantilever material Silicon Silicon
Cantilever Thickness (um) 1+£0.05 2+0.05
Cantilever width (um) 35+3 35+3
Cantilever length (um) 3005 125+5
Resonant frequency (kHz) 160 20

Force constant (N/m) 5 0.008

El modo contacto permite analizar la topografia de la muestra deslizando la punta
sobre la superficie de la muestra, mientras que, el napgmingproporciona medidas
de la superficie de la muestra mediante toques intermitentes de la punta oscilante con la
muestra, de esta manera se eliminan las fuerzas laterales y de presion sobre las muestras.
Ademas el modadappingpermite obtener imagenes de fase cuyo contraste es debido a
diferencias en las propiedades de adhesion y viscoelasticidad de diferentes fases
presentes en la superficie de la muestra, lo cual permite correlacionar las propiedades
mecanicas con las diferentes fases de la superficie de la muestra. Las imagenes
obtenidas son tratadas mediante en software de andlisis de iWf&yasb. Q especifico
para imagenes de AFM.
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2.4.6. Perfilometria confocal

La perfilometria éptica confocal permite realizar medidas de perfiles superficiales
sin contacto. Se utilizé un perfildbmetro éptico confafala 20 300ptical Profilerque
permiti6 analizar en 3 dimensiones la superficie de los materiales base, los
recubrimientos, las pistas de desgaste y las superficies afectadas por corrosion. El
objetivo utilizado fue de 20 aumentos lo que aportaba una resolucion éptica vertical de
0.75um. Las imagenes obtenidas fueron tratadas mediante el software de andlisis de
imagenMountainsMap Imaging Topography 7.2

2.5. Caracterizacién mecanica

La caracterizacibn mecanica y tribologica de los recubrimientos de material
compuesto de matrimetalia fabricados mediantaser claddingse evaluéa escala
macro, micro y nano medite diferentes ensayos. Se evdiudureza tanto del material
base como de los recubrimientos mediante ensayos de microdureza yleataaion.

Asi mismo, se analiz6 kdhesion de los recubrimientos y el comportamiento a desgaste
mediante ensaygsin on disk y nanoscrachtPor Ultimo se evaluél mecanismo de
avance de grietmediante ensayos de flexién en tres purfms.otro lado, las piezas
obtenidas mediante fabricaniGaditiva por tecnologia laser y pulvimetalurgia se
caracterizaron mecanicamente mediante ensayos de dureza y se evalué su
comportamiento frente al desgaste mediante engayas disk

2.5.1. Ensayos de dureza

Se ralizaron ensayos de microdureza segun la no#saM E9282 (2003)
(Standard Test Method for Vivkers Hardness of Metallic Materiasd ensayose
realizarorsobre superficies pulidas y plaperalelas de manera que se evitaposibles
efectos debidos la rugosidad superficial y para permitir el ensayo de la microdureza
en éareas seleccionadas de la microestructura o microconstituyentes especificos. Los
ensayos de microdureza fueron realizados en un microduréBeatler Micromet
2100 Se utilizé una cga de 980.7 mN durante $5(ensayo HY1). Se realizaron
medidas de dureza en los cortes transversales de los recubrimientos fabricados mediante
laser claddingen los que se evalud no solo la medida de dureza del recubrimiento sino
del sustrato y la zon#e transicion de la zona no afectada por el calor hasta la intercara
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sustraterecubrimiento. También se ensayo la dureza de las piezas obtenidas mediante
fabricacion aditiva obteniendo medidas de dureza a lo largo de toda la pieza y en varios
cortes trangersales. Y por ultimo se obtuvo la dureza de las piezas fabricadas mediante
pulvimetalurgia (corte transversalsyperficig. En todos los casos se realizaron al
menos 10 medidas de cada zona. La FigQui® muestra un esquema de las zonas
ensayadas parada tipo de pieza.
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15.0kV/10.9mm x40 BSECOMP | : = é o 50 um

Figure 210. Crosssection of a laser cladding coating;]) s cheme of the i ndenta
microhardnesstegy) Vi ckersés [ ndent obtained i n a

2.5.2. Ensayos de nanoindentacion

Los ensayos de nanoindentacién snsags de dureza llevadoa cabo a escala
nanométrica El nanoindentador utilizado, de geometria y dimensiones conocidas,
penetra en la superficie de la muestra profundidades del orden de nanémetros o muy
pocas micrad.as cargagsitilizadas oscilan entre 1 uN y vario®ons El equipo es
capaz de registrar curvas de cadgsplazamiento permitiendo calcular la dureza y el
modulo de Young del material ensayado a partir del método de Oliver yePlizste
método relaciona la cargadxima Enay con la profundidad méxa de penetracion
(Amay S€QUN la ecuacion 2.11

(o T o J— (2.11)

Donde® es una constante que depende de la geometria de la punta y S es la
pendiente de la rama de descar§aef la curva de cargdesplazamiento.

La dureza £) esfuncion del area de contacto proyectada a carga maxifim)X y
se define segun la ecuacipri 2
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0 — (2.1

En el célculo del médulo elastico, el método de Oliver y Pharr consideran la
influencia del médulo elastico del material ensayado y del inderdadan la ecuacion
2.13.

S (2.13)

Los ensayos de naimdentacion fueron realizad en un nanoindentador MTS marca
MTS modelo Nanoindenter XPel cual utiliza una punta Berkovich. Se realizaron
matrices de indentaciones de 10 x 10, 15 x 15 6 20 x 20 segun el tamafio de la zona a
analizara diferentes cargas (5, 1 y 0.5 gf). La separaeitire las indentaciones vario
en funcidn de la carga utilizada y de la dureza del material analizado de manera que la
distancia entre huellas de nanoindentacién fuera siempre superior la medida de 2
huellas. Se evaluo la nanodureza de los diferentebriggantos fabricados asi como
de los materiales base.

2.5.3. Ensayos de adhesion

Se realizaron ensayos dehesion que permiten determinar calidad de la unién
sustrato recubrimiento en los recubrimientos fabricados medias¢e c/addingEl
ensayo mide lgpresion necesaria para separar una seccién del recubrimiento de
dimensiones conocidas por lo que es posible calcular la fuerza de traccion que puede
soportar el recubrimiento. Los ensayos son realizados mediante un equipo medidor de
adhesionPosiTest AFA. La superficie de adhesion ensayada es de 2@mmliametro
y el adhesivo utilizado entre la pieza sufridera y el recubrimiento es un adhesivo epoxi
bicomponentd.octite® Hysol® 90£on una resistencia a la traccion de unos 22 MPa.

2.5.4. Ensayo de comportamiento a desgaste

Los ensayos de desgaste permiten evaluar el comportamiento de los materiales
cuando son sometidos a un contacto continuo con otro cuerpo aplicando un movimiento
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