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RESUMEN 

 

 

El presente trabajo de investigación tiene como motivación el desarrollo de 

materiales que puedan sustituir los tradicionalmente usados en componentes de 

vehículos con la finalidad de reducir el peso de los mismos sin detrimento de las 

propiedades mecánicas y tribológicas.  

Los materiales desarrollados fueron, por un lado, materiales compuestos de matriz 

de aluminio y refuerzo cerámico, Al/SiC, fabricados a partir de materias primas 

comerciales y materiales compuestos de matriz de aluminio y refuerzo cerámico 

Al/AlN, cuya matriz se obtenía a partir de aleaciones de aluminio comerciales y cuyo 

refuerzo es generado in situ durante el propio proceso de fabricación. El método de 

fabricación  de los materiales Al/AlN in situ consiste en hacer pasar una aleación de 

aluminio en forma de polvo junto a gas de nitrógeno, a través de un haz láser de manera 

que las temperaturas alcanzadas sean tal que el nitrógeno se disocie y reaccione con el 

aluminio dando lugar a la formación de AlN. Se evaluó la distribución de temperaturas 

alcanzada por las partículas durante el proceso de fabricación con el fin de analizar el 

mecanismo de reacción.  Además se encontró una relación con la estructura atómica de 

las partículas de AlN generadas y la temperatura alcanzada por éstas durante su 

fabricación. 

Se analizaron diversas alternativas de fabricación, por un lado (1) la fabricación de 

recubrimientos de material compuesto Al/SiC y Al/ AlN in situ sobre aleaciones ligeras  

y por otro lado (2), el desarrollo de componentes de material compuesto mediante 

fabricación aditiva y pulvimetalurgia.  

Se analizó la fabricación de recubrimientos de material compuesto (Al/SiC y Al/AlN 

in situ) sobre aleaciones ligeras (AA6082 y ZE41) mediante la técnica de laser cladding. 

El uso de un haz láser como fuente de energía permite la obtención de recubrimientos 

libres de porosidad, bien adheridos y con una mínima dilución y distorsión térmica del 

sustrato, pero para ello ha sido necesario en primer lugar, el análisis y optimización de 

los parámetros de control de proceso (potencia del 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 fabricación por laser cladding el Al 
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reacciona con el SiC dando lugar a la formación de Al4C3 de carácter higroscópico. Se 

llevaron a cabo dos estrategias diferentes con el fin de evitar dicha reactividad. Por un 

lado la generación de una capa protectora sobre las partículas de SiC de manera que 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 fusión-

solidificación soportados durante el proceso de fabricación. Por otro lado, se llevó a 

cabo el aditamento de aleantes (silicio y titanio) a la matriz del material compuesto de 

manera que inhibieran o evitaran la reacción entre el Al y el SiC. Esta estrategia si 

constituyó una solución viable para el problema de la formación de Al4C3 (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 observó la formación de intermetálicos Ti-Si y Ti-Al. 

Todos los recubrimientos fabricados fueron caracterizados microestructural y 

mecánicamente de manera que fue posible relacionar la microestructura obtenida con 

las propiedades de adhesión, dureza y desgaste. Así mismo se analizó el mecanismo de 

avance de grieta y el comportamiento a corrosión. Si bien los recubrimientos obtenidos 

presentan excelentes propiedades mecánicas, es necesario mejorar el comportamiento a 

corrosión ya que son muy susceptibles a la corrosión localizada. 

También fueron analizados otros métodos alternativos de fabricación de 

componentes de material compuesto de matriz metálica, como son la fabricación por 

pulvimetalurgia y el método de fabricación aditiva laser metal deposition. Las piezas 

obtenidas se analizaron microestructural  y mecánicamente de manera que se demostró 

que las piezas con refuerzo cerámico tenían mejores propiedades mecánicas que las 

piezas sin reforzar, y que las piezas fabricadas por el método laser poseían mejores 

propiedades que las fabricadas por pulvimetalurgia debido a las características 

obtenidas por el propio proceso de fabricación. Aunque  aún es necesario continuar el 

desarrollo, mejora y análisis de dichos métodos de fabricación.
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ABSTRACT 

 

 

The motivation for the present thesis is the development of material which can 

replace the traditional ones used in vehicle components manufacture, in order to reduce 

the components weight without affecting the tribological and the mechanical properties. 

Two kind of metal matrix composites (MMC) were development (1) Al/SiC 

manufactured of commercial raw materials, and (2) Al/in situ AlN manufactured of 

commercial aluminum alloys as matrix and the AlN reinforcement generated in situ 

during the fabrication process. A novel manufacturing method to make MMC powder 

of Al/in situ AlN by laser technology was development. Al/in situ AlN composite 

powder was synthesized with laser equipment with a high power diode laser connected 

to a coaxial nozzle and projecting an aluminum powder in a N2 as carrying gas through 

the laser beam. The 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. In all cases, the reaction mechanism is a 

surface type (on the particle surface there are AlN, and inside the particle there are 

aluminum). Also, a relation between the particles temperature achieved during the 

fabrication process and the AlN atomic structure was analyzed.  

Some MMC fabrication process were analyzed: (1) the fabrication of MMC coatings 

on light alloys (aluminum and magnesium) by laser cladding technique or (2) the 

fabrication of MMC components by powder metallurgy and laser metal deposition. 

The fabrication of Al/SiC and Al/in situ AlN 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 source allows to obtain coatings with low dilution and thermal distortion and 

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 the Al4C3 

formation is a known problem. Two main strategies have been used to avoid this 

problem. The first method employed is to coat the SiC particles with SiO2 to prevent 

contact of unprotected silicon carbide with molten aluminum. But the high temperatures 

achieved during the laser cladding process broken the SiO2 layer and there are Al4C3 

formation. The second method to avoid the Al-SiC reaction consists in the addition of 

alloying elements (silicon and titanium) to the composite coating. Increasing the 

percentage of alloying elements in the aluminum composite matrix is a good strategy to 
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avoid the Al 4C3 formation. Si percentages up to 40%wt Si were tested, but only in 

Al40wt.%.Si coating, Al 4C3 needles cannot be observed. When the percentage of Ti is 

higher than 20 wt. %., the addition of Ti particles to the composite matrix avoid Al4C3 

formation, but Al -Ti and Ti-Si intermetallic are formed. Furthermore, in situ AlN 

reinforcement reaction mechanism during the laser cladding fabrication is analyzed. The 

mechanism for the Al/in situ AlN coatings on AA6082 is direct nitridation, but the 

mechanism for Al/in situ AlN coatings on ZE41 is firstly Mg3N2 formation and secondly 

AlN formation.  

All the coatings were microstructural and mechanical characterized. The relation 

between the microstructure and the adhesion resistance, hardness, wear behavior and 

cracks progress mechanism were analyzed. Also, the coatings corrosion behavior were 

evaluated. All MMC coatings manufactured are better mechanical properties than 

substrates but it is necessary to develop its corrosion resistance because they are 

susceptible to located corrosion. 

The fabrication of MMC cylinder samples by powder metallurgy and laser metal 

deposition were development. All samples were microstructural and mechanical 

characterized. Additive manufacturing samples had better properties than powder 

metallurgy samples but, in all cases, the improvement and optimization of both 

fabrication processes is still necessary. 
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OBJETIVO  

 

 

Se plantean los objetivos a 

conseguir mediante la realización del 

presente trabajo de investigación.  

Se divide la investigación en tres 

grandes bloques de trabajo: 

I.  Fabricación de MMC Al/AlN in 

situ. 

II.  Fabricación de recubrimientos 

MMC mediante la técnica de 

laser cladding. 

III.  D esarrollo del método laser 

metal deposition  para la 

fabricación aditiva  de MMC.  
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OBJETIVO  

 

Uno de los problemas más importantes a los que se enfrenta la industria del 

sector transportes es la necesidad de disminuir el peso. Fabricar vehículos o aeronaves 

más ligeras reduce drásticamente el consumo de combustible y, por tanto, se reducen 

las emisiones de gases de efecto invernadero, se consigue mayor potencia y se abaratan 

los costes durante su vida útil. 

Reducir el peso de dichos vehículos no es sencillo, ya que las exigencias del 

sector hacia las propiedades de los materiales son cada día superiores. Las aleaciones 

ligeras de aluminio, titanio o magnesio han resultado ser una alternativa viable para 

sustituir a los materiales convencionales como el acero, debido a su ligereza, resistencia 

a la corrosión y conductividad térmica. Sin embargo, el sector transportes demanda 

materiales con mejores propiedades tribológicas y mecánicas. Por esta razón, los 

materiales compuestos han ido ganando peso en aquellas aplicaciones donde se 

requieren elevada dureza y resistencia a altas temperaturas. A pesar de ello, la 

implantación de los materiales compuestos en la industria conlleva una serie de 

dificultades como, por ejemplo, los elevados costes de fabricación. 

En la presente tesis se plantean dos posibles soluciones a esta problemática, por 

un lado, mejorar las propiedades superficiales de las aleaciones ligeras mediante la 

deposición 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 base. Por otro lado, plantear alternativas en el método de fabricación que superen 

las limitaciones de las tecnologías de fabricación existentes. 

Por tanto, el objetivo de la presente tesis es el desarrollo de materiales 

compuestos de matriz de metálica y refuerzo cerámico con propiedades mecánicas y 

tribológicas mejoradas y su aplicación en forma de recubrimientos sobre aleaciones 

ligeras de aluminio y magnesio fabricados mediante la técnica de plaqueado láser (laser 

cladding)  o su aplicación en  la fabricación de piezas mediante pulvimetalurgia y 

deposición de metal por láser (laser metal deposition).   
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La consecución del objetivo central de la presente tesis se puede desglosar en 

una serie de objetivos específicos, los cuales pueden agruparse en tres grandes bloques 

de trabajo: (1) desarrollo de un nuevo método de fabricación de material compuesto en 

forma de polvo con generación in situ del refuerzo durante el proceso de fabricación 

mediante tecnología láser;  (2) fabricación de recubrimientos de material compuesto 

sobre aleaciones de aluminio y magnesio con propiedades tribológicas mejoradas y (3) 

fabricación aditiva de material compuesto mediante laser metal deposition y 

pulvimetalurgia. 

El primer bloque de trabajo se centra en el desarrollo de un nuevo método de 

fabricación de material compuesto de matriz metálica Al/AlN en forma de polvo con 

generación in situ del refuerzo durante el proceso de fabricación mediante tecnología 

láser. Este bloque de trabajo se puede desglosar a su vez en la consecución de los 

siguientes objetivos: 

i. Caracterización del material fabricado mediante técnicas de caracterización 

instrumental y microscopía. Determinación de las características del refuerzo 

generado.  

ii. Evolución de la temperatura de procesado y determinación de los mecanismos 

de reacción. 

iii.  Fabricación de piezas cilíndricas de dicho material compuesto mediante 

pulvimetalurgia. Evaluación y análisis de sus características mecánicas 

(dureza y comportamiento frente al desgaste) y comparación con respecto a 

piezas fabricadas sin refuerzo cerámico. 

 

El segundo bloque de trabajo consiste en la fabricación de recubrimientos de 

material compuesto sobre aleaciones de aluminio y magnesio mediante la técnica de 

laser cladding. Se realizaron recubrimientos de matriz de aluminio con dos tipos 

diferentes de refuerzo: refuerzo en forma de partículas de SiC y refuerzos de AlN 

fabricados in situ durante la fabricación del propio recubrimiento. Este bloque de trabajo 

se puede desglosar a su vez en dos objetivos principales: 

i. Análisis y optimización de los parámetros de control de proceso de la técnica de 

laser cladding con la finalidad de obtener recubrimientos libres de poros y 

defectos, con buena adhesión y con una mínima dilución y distorsión térmica del 

sustrato. Esto incluye, la determinación  de la influencia del precalentamiento del 

material base utilizado en la fabricación de los recubrimientos y de su preparación 

superficial previa al proceso de laser cladding. Además del análisis y evaluación 

de los parámetros principales de control del proceso de laser cladding y su 

influencia en la morfología y propiedades de los recubrimientos fabricados. 
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Determinar los parámetros de control con influencia significativa en el proceso 

de fabricación y optimizar los valores elegidos de dichos parámetros de control 

para obtener recubrimientos con las características deseadas. 

ii. Caracterización de los recubrimientos fabricados mediante diferentes técnicas de 

caracterización instrumental y microscopía.  

iii.  Desarrollo de estrategias mediante las que se consiga evitar la reactividad 

interfacial entre las partículas de refuerzo de SiC y la matriz de aluminio que tiene 

lugar a alta temperatura durante el proceso de fabricación con el fin de evitar la 

degradación del refuerzo. Estimación del efecto de la generación de una capa de 

sílice protectora sobre la superficie de las partículas de refuerzo de SiC con la 

finalidad de evitar el contacto directo de dichas partículas con el aluminio de la 

matriz del material compuesto y, de esta manera, evitar la reactividad entre ambos 

y la degradación del refuerzo de SiC. Evaluación del efecto de la adición de 

aleantes a la matriz del material compuesto que eviten o reduzcan la reactividad 

o generen la reactividad de otro tipo de fases o intermetálicos menos 

perjudiciales.  

iv. Caracterización mecánica de los recubrimientos obtenidos a escalas macro, micro 

y nanométricas, ante solicitaciones mecánicas de diferente naturaleza y 

comparación de las respuestas obtenidas con respecto a los materiales base. 

v. Evaluación del comportamiento frente a la corrosión de los recubrimientos 

fabricados. Análisis y evaluación del mecanismo de corrosión y comparación con 

respecto a los materiales base. 

 

Por último, el tercer bloque de trabajo se centra en el desarrollo del método laser 

metal deposition para la fabricación aditiva de material compuesto. Al igual que los 

bloques anteriores, este bloque de trabajo se puede desglosar a su vez en la consecución 

de los siguientes objetivos: 

i. Obtención y evaluación de los parámetros óptimos de control del proceso de 

fabricación. Evaluación del efecto de los parámetros de control del láser en la 

morfología y las piezas. 

ii. Caracterización microestructural de las piezas fabricadas.  

iii.  Caracterización mecánica de las piezas mediante ensayos de dureza y ensayos 

de resistencia al desgaste. Comparación con los resultados obtenidos para las 

piezas fabricadas mediante pulvimetalurgia. Evaluación del método laser 

metal deposition como método alternativo para la fabricación de piezas de 

material compuesto de matriz metálica.  
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1 
INTRODUCCIÓN  

 

 

En este capítulo se plantea la 

motivación en la realización del presente 

trabajo de investigación y se realiza un 

análisis bibliográfico del estado del arte. 

En primer lugar se hace una 

introducción muy general a las 

características y aplicaciones de las 

aleaciones ligeras y los materiales 

compuestos de matriz metálica (MMC). 

Los dos siguientes puntos se centran en 

el estudio de los MMC utilizados en la 

presente tesis, los MMC Al/SiC y los 

Al/AlN. A continuación se analizan los 

métodos de fabricación de MMC 

reforzados con partículas, y 

posteriormente los métodos de 

fabricación de recubrimientos, haciendo 

hincapié en la técnica de laser cladding. 

Por último, se hace una introducción a 

los métodos de fabricación aditiva de 

metales mediante fuente de energía láser,  

centrándose especialmente en el método 

de direct laser deposition   (DLD)  
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CAPITULO 1  

INTRODUCCIÓN  

 

 

1.1. Motivación  

 

Desde la primera crisis del petróleo 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 numerosos esfuerzos en este sentido, de manera que se han desarrollado 

diversas estrategias para conseguir el mínimo consumo1,2. Una de estas estrategias 

consiste en disminuir el peso de los vehículos. Encontrar materiales livianos para la 

fabricación de medios de transporte 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 automovilística, por ejemplo, 

en el caso de turismos convencionales, una reducción de 100 Kg de peso origina unos 

ahorros de entre 300 y 900 litros de combustible durante la vida útil de un vehículo. Por 

otro lado, en el sector aeronáutico, la premisa de disminuir el peso es aún más 

importante ya que un avión puede ahorrar 34000 litros de carburante anuales por cada 

kilogramo de peso reducido. En el caso de la industria naval, el consumo de combustible 

está relacionado con el desplazamiento del barco, que está condicionado por su peso 

bruto, su forma y su tamaño3,4.  

En los últimos años se han sustituido piezas que tradicionalmente se fabricaban de 

acero por piezas de aleaciones ligeras como el aluminio o magnesio2,5ï7. La Figura 1.1a 

muestra la evolución del contenido en piezas de aluminio en los vehículos. Se observa 

que el aluminio se utiliza cada vez más y aparece en nuevas aplicaciones. La Figura 

1.1b muestra el concepto de coche desarrollado en el proyecto SuperLight-Car en el que 

sustituyendo materiales convencionales por aleaciones ligeras se consigue un coche un 

35% más ligero que el coche de referencia, en este caso un Golf V. Se observa que, 

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 más restrictivas en cuanto a seguridad que implican la necesidad de no 

comprometer las propiedades mecánicas de los componentes sustituidos. Y por otro 

lado, el confort y las prestaciones de uso generalmente suponen un aumento en el peso 

de los vehículos. De hecho, los automóviles actuales pesan de media unos 100 ó 200 kg 

más que los de hace sólo dos décadas (Figura 1.2)8,9.  

 

Figure 1. 1. (a) Evolution of the aluminum content in the vehicles since 2005 to 2015. Source: Ducker 

Worldwide; (b) SuperLight-Car concept; 35% lighter version of the Golf V.  Source: www.superlightcar.com 

Por tanto, es necesario llegar a situaciones  de compromiso aceptables por todos los 

criterios de diseño. Una posible solución podría ser el uso de materiales compuestos de 

matriz metálica (MMC), los cuales tienen la ventaja de mejorar las propiedades 

mecánicas y tribológicas con respecto a las aleaciones ligeras consiguiendo prestaciones 

que podrían ser similares a las de los materiales convencionales a la vez que mantienen 

una baja densidad10,11. Sin embargo, en el sector transportes el gran coste y dificultad 

que conlleva la fabricación de materiales compuestos solo compensa su implantación 

en piezas de gran valor añadido12. Por tanto, dada la necesidad de seguir utilizando 

aleaciones ligeras, una posible solución es mejorar las propiedades de dichas  aleaciones 

a nivel superficial, mediante la aplicación de recubrimientos de material MMC, 

mediante el uso de tratamientos superficiales. De esta manera, aplicando un 

recubrimiento de material compuesto de matriz metálica sobre un sustrato metálico se 

consigue cambiar algunos aspectos superficiales, manteniendo la tenacidad y el menor 

peso del metal13,14. 

La técnica de plaqueado láser (laser cladding) es un método de fabricación de 

recubrimientos que se basa en la inyección de material de aporte que pasa a través de 

un haz láser, y que tiene como principal ventaja el uso de un haz láser como fuente de 

energía de manera que es posible conseguir recubrimientos en zonas muy localizadas, 

(a) 
(b) 

http://www.superlightcar.com/
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con la mínima distorsión térmica, mínima porosidad, una muy buena intercara sustrato-

recubrimiento y una microestructura del sustrato muy fina lo que otorga a los 

recubrimientos unas excelentes propiedades mecánicas y tribológicas15. 

 
Figure 1. 2. Trends of average vehicle weight in pounds.9 

 

1.2. Aleaciones ligeras y sus aplicaciones en el sector transportes 

 

El uso de aleaciones ligeras (principalmente aluminio y magnesio) para la sustitución 

de piezas que convencionalmente se fabricaban con materiales pesados como el acero 

ha crecido de manera exponencial en los últimos años2,3.  

El aluminio tiene una combinación de propiedades que le convierten en un buen 

candidato para su uso en componentes para el sector transportes. Su baja densidad 

(2.7 g/cm3) es dos terceras partes más baja que la del acero convencional. Además, tiene 

una buena resistencia a la corrosión en la mayoría de ambientes naturales y dependiendo 

de la aleación utilizada, presenta  una favorable relación entre bajo peso y rigidez alta16.  

El magnesio, con una densidad de 1.74 g/cm3, es aún más ligero que el aluminio. Sin 

embargo, las aleaciones de magnesio tienen algunas desventajas que limitan su uso 

generalizado. Aunque los problemas relativos a sus bajas propiedades mecánicas y 

frente a la corrosión se han mejorado en gran medida gracias al desarrollo de aleaciones 

con altos contenidos en Zn, Zr y tierras raras (aleaciones de magnesio ZE), los 

problemas relacionados con su elevada inflamabilidad continúan lo que dificulta su 

procesado. Por otro lado, el coste de las aleaciones de magnesio es más elevado que el 
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de las aleaciones de aluminio, si bien el coste por kg ha ido disminuyendo en los últimos 

años16 (Figura 1.3).  

 
Figure 1. 3. Aluminum and magnesium price (US$/lb) since last 5 years. 

La utilización de aluminio y magnesio dentro del sector transportes es muy diferente 

en los diferentes mercados en función a las necesidades de disminuir el peso, el coste 

económico y la rigidez del mercado para cambiar los estándares preestablecidos. De 

esta manera los mercados automovilístico y aeronáutico son los que más cambios han 

introducido, y en los que 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 características tribológicas de las 

aleaciones ligeras. El desarrollo de materiales compuestos de matriz metálica podría ser 

una solución a esta problemática10,17,18. 

 

1.3. Materiales compuestos de matriz metálica  

 

El desarrollo de los materiales compuestos de matriz metálica (MMCs, metal matrix 

composites) ha sido una de las mayores innovaciones de los últimos 40 años en el campo 

de la ciencia e ingeniería de materiales16,19. La Figura 1.4a muestra el uso creciente año 

tras año de los MMCs en diferentes aplicaciones. Existen diferentes clases de materiales 

MMC, entre las que se encuentran: (1) matrices metálicas reforzadas con fibras 

continúas (monofilamentos), (2) matrices reforzadas con fibras discontinuas y (3) 

reforzados con partículas (Figura 1.4b). Estos últimos son los más utilizados en la 
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actualidad y sobre los que más investigaciones se llevan a cabo debido al menor coste 

de las partículas y a la capacidad de conformar MMC con propiedades isotrópicas16,20.  

      
Figure 1. 4.(a) The use of MMCs in different market sectors21;  (b) Types of reinforcements used in 

MMCs (A) Continuous fibers (B) discontinuous fibers (C) particulates20. 

Las propiedades de los MMC reforzados con partículas dependen de la matriz y la 

fase dispersa utilizada, de manera que la cantidad, tamaño, forma y distribución de la 

fase de refuerzo, así como las propiedades de la matriz y la calidad de la intercara 

repercutirán decisivamente en las propiedades del material, de manera que, combinando 

matrices y refuerzos que tengan las propiedades adecuadas, es posible obtener 

materiales compuestos con las propiedades deseadas20,22ï24.  

Las propiedades a tracción de los MMC (modulo elástico, resistencia y ductilidad) 

dependen de diferentes variables pero que fundamentalmente se engloban en el tipo de 

aleación utilizada como matriz, el tipo de refuerzo y las condiciones de fabricación que 

interferirán en la unión matriz-refuerzo20,22,25. La incorporación de partículas de alto 

modulo elástico, generalmente cerámicas, a una matriz metálica, provocan un aumento 

en la rigidez del material compuesto, lo que provoca un aumento en el módulo elástico 

que depende del porcentaje de refuerzo, su forma y distribución (Figura 1.5a). Además 

también se encuentra muy relacionado con la transferencia de carga entre el refuerzo y 

la matriz, de manera que caídas en la transferencia de carga provocan disminuciones en 

el módulo elástico22,25. En general la resistencia mecánica de los MMC aumenta al 

aumentar el porcentaje de refuerzo, debido a que la presencia de partículas dispersas 

provoca el endurecimiento por deformación de la matriz (Figura 1.5b). El aumento de 

dureza no solo depende de la distribución de las partículas de refuerzo en la matriz, sino 

que se deben tener en cuenta otros factores como la modificación de la microestructura, 

la densidad de las dislocaciones y la calidad de la intercara matriz-refuerzo que interfiere 

(a) (b) 
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en la efectividad en la transferencia de carga. En general, los valores de dureza de los 

materiales compuestos reforzados con partículas muestran una gran dispersión de datos, 

debido fundamentalmente a las homogeneidades producidas durante la fabricación. Por 

otro lado, al contrario de lo que ocurre con la resistencia, la ductilidad de los MMC 

decrece al aumentar el porcentaje de refuerzo, debido a la descohesión de la intercara 

matriz-refuerzo22,26,27.  

 
Figure 1. 5. (a) Elastic modulus of composites and matrix alloy; (b) The mechanical properties of the 

matrix alloy and as-extruded composites28. 

En general, la resistencia a fatiga de los MMC aumenta, aunque, como en el caso de 

todas las propiedades mecánicas, existe una gran dispersión en los resultados (Figura 

1.6a). El comportamiento a fatiga depende de la microestructura del material 

compuesto, el porcentaje de refuerzo, el tamaño y forma de las partículas de refuerzo y 

las características de la intercara matriz-refuerzo29,30. Un aumento en el porcentaje de 

refuerzo limita la propagación de las grietas, sin embargo, una mala distribución del 

mismo o aglomeraciones locales de partículas puede producir el efecto contrario, 

comportándose como zonas de nucleación y crecimiento de grietas. Los mecanismos de 

fractura, son, por lo tanto, muy complejos, pero se producen por dos causas 

fundamentales. La primera causa es el despegue interfacial matriz-refuerzo debido a una 

unión en la intercara débil que le hace comportarse como zona de nucleación y 

coalescencia de huecos  y la segunda causa de fractura es debida a la  presencia de 

grietas en el refuerzo introducidas, generalmente, durante el procesado22,31,32. Por otro 

lado, el comportamiento a desgaste de los MMC reforzados con partículas, dependen de 

las condiciones a las que esté sometido el material. Así, en condiciones abrasivas suaves, 

el comportamiento a desgaste mejora, disminuyendo la tasa de desgaste, pero en 

condiciones de desgaste más severas, las partículas pueden llegar a fracturarse y 

empeorar el comportamiento a desgaste. Por otro lado, el comportamiento a desgaste 

también depende del porcentaje, tamaño, forma y dureza del refuerzo utilizado, de 

manera que al aumentar el porcentaje de refuerzo y disminuir su tamaño se disminuye 
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la tasa de desgaste33ï35. La Figura 1.6b muestra un diagrama que relaciona las 

condiciones de ensayo con los mecanismos de desgaste obtenidos en las investigaciones 

de Lin y col.36 para MMC de magnesio reforzados con partículas de SiC. La Figura 1.6c 

muestra una micrografía obtenida por microscopio electrónico de barrido de una 

superficie de desgaste en un material compuesto de matriz de aluminio y refuerzo de 

SiC35.   

 

Figure 1. 6. Stress versus cycles (SïN) behavior of a particle reinforced MMC. With increasing 
volume fraction of particles the fatigue strength of the composite increases29; (b) Diagram illustrating the 
conditions and approximate boundaries of dominance of the five wear mechanisms identified in Lim et al. 

research36; (c)SEM micrographs of worn surfaces of Al/50SiCp composite35. 

   En general los MMC se diseñan para optimizar sus propiedades mecánicas 

obviando su comportamiento a corrosión. Sin embargo, es interesante el estudio de los 

mecanismos de degradación y comportamiento a corrosión ya que la mayoría de los 

componentes fabricados con estos materiales se diseñan para aplicaciones en contacto 

con medios más o menos agresivos. El estudio del comportamiento a corrosión es 

extremadamente importante para aquellas aplicaciones en ambientes marinos. Los 

mecanismos de corrosión dependen fundamentalmente del tipo de refuerzo empleado y 

en general, los MMC son más susceptibles al ataque por corrosión que sus componentes 

por separado37,38 debido a (1) la formación de pares galvánicos en la intercara entre el 

refuerzo y la matriz, (2) la formación de intermetálicos y otros compuestos en la 

interfase matriz-refuerzo, (3) presencia de impurezas introducidas durante la etapa de 

fabricación del material compuesto y (4) cambios microestructurales provocados por la 

presencia del refuerzo. La Figura 1.7a muestra la pérdida de masa en función del tiempo 

de exposición para una aleación AK12 y un MMC AK12/9.0% fly ash. En la Figura 1.7b 

se muestra una micrografía de una superficie del material AK12/9.0% fly ash corroída39. 
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Figure 1. 7. (a) Weight loss of AK12/9.0% fly ash (75-100 ḻm fraction) composite and AK12 alloy 
immersed in open air 3.5 wt.% NaCl aqueous solution; (b) SEM micrograph of the corroded surface for 

Al/ 15 vol.% SiC composite after exposure in 3.5 wt.% NaCl solution for 24 h39. 

 

1.3.1. Aplicaciones en el sector  transportes 

 

Los materiales MMC se han ido desarrollando para el mercado de la automoción 

durante los últimos 20 años debido a sus propiedades de elevada rigidez específica, 

resistencia al desgaste, y resistencia a la fatiga, de manera que en la actualidad 

numerosas marcas de automóviles han introducido los MMC en la fabricación de 

diversas piezas en sus vehículos. Sin embargo, se debe seguir avanzando en el desarrollo 

de los procesos de fabricación, para disminuir el coste y aumentar su uso de manera más 

generalizada18,21,40. El coste del acero como materia prima es de 0.58 ĳ/Kg mientras que 

el del MMC de aluminio con refuerzo discontinuo es de entre 3.17 y 4.23 ĳ/kg. 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 de acero25.  En el 

sector automovilístico los MMC se utilizan en pistones, camisas del cilindro, válvulas, 

varillas de empuje y bielas. Los primeros pistones para motores diésel fabricados con 

material compuesto de matriz de aluminio fueron introducidos comercialmente en Japón 

en 1983 por la empresa Toyota Motor Manufacturing. Desde entonces, otras empresas 

como Mazda, Honda o Porsche, han desarrollado pistones de MMC de aluminio 

reforzado con partículas de grafito que aportan lubricación sólida. Estas piezas tienen 

menor coeficiente de fricción y tasa de desgaste que las piezas convencionales. Además 

tienen la ventaja de alcanzar la temperatura de trabajo de manera más rápida, lo que 

mejora la resistencia al desgaste y evita las emisiones de arranque en frío, a la vez que 

ayuda a disminuir el peso del vehículo10,18,21,25.  En 1990, se introdujo al mercado las 

primeras camisas del motor fabricadas de MMC de aluminio reforzado con Al2O3 para 

los motores Honda Prelude de 2,3 litros (Figura 1.8a-c). Actualmente, Porsche utiliza 

MMC de aluminio reforzado con SiC, mientras que Honda utiliza refuerzos de alúmina 

y fibras de carbono en la fabricación de estas camisas del cilindro. Estas piezas 

(a) (b) 
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fabricadas en MMC consiguen mejoras en cuanto a la resistencia al desgaste y eficiencia 

de refrigeración sobre las piezas fabricadas de acero10,12,18,21,25. En 1998, Toyota 

introdujo las primeras válvulas de MMC de Ti reforzado con TiB para sus motores 

Altezza L4 de 2.0 litros25. Las varillas de empuje de MMC de Al introducidas en el 

mercado por 3M Corporation proporcionan un 25% más de resistencia a flexión y el 

doble de capacidad de amortiguación con respecto a las varillas fabricadas con 

acero21,25. Los rodamientos usados en las tapas del cojinete principal del cigüeñal 

pueden ser reemplazados por materiales compuestos de matriz de aluminio o cobre 

reforzados con partículas de grafito, lo que ayuda a reducir el peso del vehículo a la vez 

que se mejora la resistencia al desgaste. La Figura 1.8d muestra la pérdida de masa en 

función de la carga aplicada de un rodamiento fabricado con MMC y otro fabricado con 

cobre-plomo, en el que puede apreciarse el mejor comportamiento a desgaste del MMC, 

lo que supone un aumento en la vida útil de la pieza18. Además, los MMC combinan un 

conjunto de propiedades muy útiles en  su aplicación para sistemas de frenado. 

Específicamente, la resistencia al desgaste y alta conductividad térmica de MMCs de 

Al permiten la sustitución de rotores de discos de frenos y tambores de freno, con un 

ahorro en peso del orden de 50 al 60%. Un gran número de automóviles incluyen 

componentes de freno de MMC, entre los que se encuentran Volkswagen, Audi, Toyota, 

y Ford, entre otros. 

 

Figure 1. 8. (a) Prelude engine block in the Honda Prelude; (b) detail; ( c) microstructure of the 

composite21; (d) MMC piston and cylinder liner developed at UWM Center for Composite Materials; and 

composites outperform leaded copper in normalized wear loss in sliding wear18.   

En cuanto al sector aeronáutico, existen aplicaciones para los MMC tanto en aviones 

militares como comerciales. En aviones militares como el F-16, las puertas de acceso, 
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generalmente fabricadas de aluminio han sido sustituidas por MMCs reforzados con 

partículas de SiC, lo que introdujo un aumento de la resistencia a fatiga. Además, se han 

utilizado MMC de titanio reforzados con monofilamentos de SiC en los vástagos de los 

pistones del motor. En aviones comerciales también se utilizan los MMC, por ejemplo 

en los motores de los Boeing 777 (Figura 1.9)11,20,25,30 

 

Figure 1. 9. Application of a Al/SiCp in the flan-exit guide of the engine on a Boeing 77720. 

 

1.4. Métodos de fabricación de los materiales compuestos de matriz 

metálica. 

 

Actualmente el desarrollo de los materiales compuestos de matriz metálica se 

encuentra vinculado al avance en el desarrollo de sus métodos de fabricación, ya que 

las grandes dificultades técnicas y los elevados costes de fabricación dificultan su 

integración en el mercado41,42. Aunque los primeros avances en la fabricación de 

materiales compuestos a nivel comercial se realizaron en el campo de la fabricación de 

materiales compuestos con refuerzo de fibra continúa, y, aunque el trabajo en dicho 

campo continúa, en la actualidad, debido al alto coste económico de las fibras continuas 

y de la complejidad que conllevan los métodos de fabricación de dichos materiales 

compuestos, su uso es cada vez más restringido. En la actualidad, la investigación y el 

desarrollo se centran en materiales compuestos con refuerzo discontinuo, especialmente 

fibras cortas y partículas25,42. La Figura 1.10 muestra la dependencia del coste de 

fabricación en función del tipo de MMC fabricado.  

Los métodos de fabricación de materiales compuestos de matriz metálica pueden 

clasificarse según el estado en el que se encuentren los materiales constituyentes durante 

el procesado. De esta manera se distinguen: (1) técnicas en estado sólido, y (2) técnicas 

en estado fundido42. Además en los últimos años se han desarrollado técnicas de 

fabricación aditiva mediante tecnología láser que permiten la fabricación de piezas o 

prototipos con una mínima pérdida de material y con mínimas etapas de procesado43.  

Además, dentro de cada uno de los métodos de fabricación de materiales compuestos 
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de matriz metálica se han desarrollado vías de procesado por las cuales es posible la 

generación in situ del refuerzo durante el proceso de fabricación44. Aunque, en la 

mayoría de los casos, los detalles sobre los métodos de fabricación se encuentran 

patentados o son de conocimiento restringido, las características generales de los 

procesos sí son bien conocidas.  

 
Figure 1. 10. The material cost vs performance of various aluminum matrix composites (DRA = 

discontinuosly reinforced aluminum)25. 

 

1.4.1. Técnicas de fabricación de MMC en estado sólido 

 

Debido a la baja mojabilidad de las partículas cerámicas con el metal fundido, la ruta 

pulvimetalúrgica fue el primer método desarrollado45. Las etapas principales que 

componen el proceso se muestran en la Figura 1.11a. La aleación en polvo que conforma 

la matriz es mezclada con las partículas de refuerzo para conseguir una mezcla 

homogénea. Para conseguirlo, es necesario elegir cuidadosamente  el tamaño, tanto del 

polvo metálico como del cerámico, con el fin de evitar la formación de aglomerados. El 

ratio de tamaños apropiado dependerá del proceso de mezcla utilizado. Madeira y col.46 

han fabricado materiales compuestos AlSi/SiCp y han analizado el efecto del tamaño de 

las partículas de refuerzo en el módulo de Young y en la calidad de la intercara matriz- 

refuerzo, determinando que a menor tamaño de partícula aumenta el módulo de Young 

pero la calidad de la intercara matriz- refuerzo empeora. Generalmente, en el caso de un 

material compuesto Al/SiC, cuando se utiliza un ratio de tamaño de partícula 1:0-7, se 

obtienen mejores distribuciones del refuerzo que en el caso de utilizar un ratio de 

tamaños de 1:0-347. Por otro lado, durante el procesado, las partículas cerámicas son 

muy susceptibles de sufrir fracturas, problema que también se encuentra asociado al 

ratio de tamaño de partícula. Generalmente se utiliza polvo de aluminio atomizado con 
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un tamaño de partícula en el rango de 20-40 µm y partículas de refuerzo con tamaños 

de entre 3-20 µm45.  

 

Figure 1. 11. (a) Schematic of the processing route for powder metallurgy Al-SiCp composites45; (b) 
SEM-BSE micrographs showing the microstructure of Ti2AlC/TiAl (A) general view, magnified images 

of region A (B) and region B (C)48 

Dado que las partículas de polvo metálico suelen tener una capa de óxido es 

necesario eliminarla en la medida de lo posible antes de la etapa de consolidación, para 

evitar porosidad en las etapas posteriores. La consolidación mediante presión en caliente 

y en vacío, que puede ser llevada a cabo tanto en fase sólida como en fase semi-sólida, 

consigue aumentar la densidad del material por encima de un 95%. La densificación 

final siempre es mayor en los materiales compuestos fabricados en fase líquida, 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 

termomecánico, que puede ser extrusión, forjado o laminado entre otros. Esta etapa tiene 

como finalidad eliminar la capa de óxido que se encuentra sobre las partículas del metal, 

permitiendo un mejor contacto y mejorando la unión entre las partículas metálicas49. En 

el caso de un tratamiento por extrusión, los ratios de extrusión utilizados son de 20:1 o 

superiores45. Un alto ratio de extrusión mejora la distribución del refuerzo ya que la 

deformación plástica asociada al proceso ayuda a dispersar los aglomerados de 

partículas. Sin embargo, se debe controlar el ratio de extrusión y la temperatura para 

evitar el agrietamiento de las partículas de refuerzo y la degradación de la matriz45,49. 

(a) 

(b) 
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La ruta pulvimetalúrgica tiene la ventaja de poder usar como matriz cualquier tipo 

de aleación y además permite utilizar cualquier tipo de refuerzo debido a que la 

reactividad entre la matriz y el refuerzo se minimiza cuando el procesado se realiza en 

estado sólido. Además, el método pulvimetalúrgico permite la fabricación de materiales 

compuestos con un alto contenido en refuerzo. Sin embargo, este método de fabricación 

tiene la desventaja de que los metales utilizados, en polvo, pueden tener carácter 

explosivo y que el conjunto del método de fabricación es complejo y limitado en cuanto 

a las geometrías posibles de fabricación, por lo que los costes de fabricación son 

elevados (superiores a 96.21 ĳ/Kg)45,50. 

Otros métodos de fabricación de materiales compuestos de matriz metálica en estado 

sólido son: el método de Diffusion Bonding especialmente diseñado para la fabricación 

de materiales compuestos de matriz metálica reforzados con fibras largas, que consiste 

en la adhesión de la fibra a la matriz mediante presión aplicando temperatura por debajo 

del punto de fusión de la matriz, de manera que la matriz reacciona con el refuerzo42,51. 

Y, el método por deformación plástica severa (Severe Plastic Deformation, SPD) para 

la fabricación de materiales nanocristalinos, mediante la aplicación de elevadas 

presiones a temperaturas relativamente bajas42,51.  

 

1.4.2. Técnicas de fabricación de MMC en estado líquido  

 

Los primeros intentos de fabricación de materiales compuestos en estado fundido se 

encontraron limitados por la baja mojabilidad de la mayoría de partículas cerámicas en  

los metales fundidos. Es conocido que el ángulo de contacto entre el aluminio fundido 

y una partícula cerámica debe ser menor de 90º para que se incorpore con éxito en la 

matriz metálica. El ángulo de mojado es función de la estequiometria, la concentración 

de electrones de valencia, las reacciones interfaciales, la entalpía de formación y la 

temperatura42,45. Por otro lado, en algunos de estos procesos de fabricación las partículas 

cerámicas se encuentran en contacto con la aleación fundida que conforma la matriz, lo 

cual puede provocar reactividad entre ambos y producir la degradación 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 procesado52ï54. Los avances más 

significativos en la fabricación de materiales compuestos en estado fundido se centran 

en la etapa de mezcla de la matriz y el refuerzo. En esta etapa, el tamaño del refuerzo es 

muy importante, ya que las partículas de gran tamaño o una distribución de tamaños 

elevada podrían depositarse por efecto de la gravedad y dar lugar a una segregación de 

las partículas durante el proceso de colada. Por otro lado, las partículas de pequeño 
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tamaño pueden incrementar la viscosidad de la aleación fundida y dificultar su 

procesabilidad. En la mayoría de este tipo de procesos, el rango de tamaños utilizado 

para las partículas cerámicas es de 10-20 µm45. 

El método de Surappa y Rohatgi55 fue el primer método desarrollado, y consiste en 

introducir las partículas cerámicas a través de los lados de un vórtice formado en la masa 

fundida con un impulsor mecánico. La Figura 1.12 muestra un esquema del equipo 

utilizado en este método de fabricación y una micrografía de la microestructura de 

material compuesto Al/SiC fabricado por dicho método56. Este método es útil para 

aleaciones de magnesio o aluminio, sin embargo el proceso se ve limitado para 

partículas de más de 50 µm y bajos porcentajes de refuerzo (<10 vol. %) y además las 

partículas de refuerzo cerámicas necesitan estar recubiertas para evitar la reactividad.   

 
Figure 1. 12. Manufacturing of composites by mechanical stirring: (a) diagram, (b) microstructure of 

ex situ suspension Al/SiC composite, optical microscopy56. 

El método DuralcanTM, desarrollado por Skibo y Schuster57, supuso un punto de 

inflexión en el desarrollo de los procesos de mezclado. Este método es aplicable a todo 

tipo de aleaciones de aluminio, los refuerzos cerámicos se pueden introducir sin 

recubrir, con tamaños desde 10 µm y es posible conseguir porcentajes de refuerzo 

entorno al 25 vol. %. Otras compañías de la industria del aluminio como Hydro 

Aluminium AS o Comral han desarrollado métodos similares basándose en el método 

DuralcanTM, con los que han conseguido obtener materiales compuestos de 

características similares a los obtenidos con el dicho método. Estos procesos son 

llamados comúnmente procesos de Stir Casting o Compocasting45,58,59. Por otro lado, el 

método DuralcanTM 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 

5.77 US$/kg45. Sin embargo, todavía existen problemas que necesitan ser solventados, 

(a) (b) 



Introducción     
 

 

21 
 

como la reactividad entre la matriz  y el refuerzo a las temperaturas de procesado o 

problemas de porosidad y segregación de las partículas. Además el porcentaje 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 infiltración por presión (Squeeze Casting) consiste en la infiltración 

del metal fundido aplicando presión en un molde que contiene una preforma fabricada 

con las partículas de refuerzo, de manera que se consiguen materiales compuestos de 

mayor densidad, con porcentajes de refuerzo de incluso el 50 vol. %, y propiedades 

mecánicas mejoradas56,60,61. Sin embargo la forma del material compuesto se encuentra 

delimitada por la forma de la preforma. La Figura 1.13b muestra un esquema del método 

de fabricación56.  

 
Figure 1. 13.  (a) Shear rate dependence of viscosity of A356-15%vol.SiC45;(b) schematic mould with 

a preform prepared for pressurized infiltration 1 ï punch, 2 ï piston, 3 ï sleeve, 4 ï ceramic preform, 5 ï 

reinforcement seat56. 

El método de Lanxide Corp. PrimexTM pressureless infiltration process62 es un 

método más reciente de fabricación de materiales compuestos en fase líquida. Se 

diferencia del método de Squeeze Casting  en que no es necesaria la aplicación de 

presión externa, ya que la infiltración ocurre de manera espontánea en atmosfera de 

nitrógeno, dando como resultado un material compuesto con un alto porcentaje en 

refuerzo y con unos costes de fabricación muy bajos. Este método ha sido aplicado con 

éxito en la fabricación de materiales compuestos de matriz metálica y refuerzos de SiC 

y Al2O3 con tamaños de partícula de 1 µm45,60,63,64. 

(a) (b) 
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Los métodos de fabricación de materiales compuestos de matriz metálica en estado 

semisólido permiten evitar la formación de la estructura dendrítica formada durante la 

solidificación de los metales y que, generalmente, conlleva la aparición de defectos. El 

proceso es realizado con la matriz metálica en estado semifundido, lo cual se consigue 

a la temperatura entre las líneas de sólidus y líquidus del diagrama de fases de la matriz 

metálica. De esta manera, es posible obtener una microestructura esferoidal muy fina. 

La Figura 1.14 muestra la microestructura de un material compuesto Al/SiC obtenido 

mediante fabricación en estado semisólido (Figura 1.14a) en comparación con la 

obtenida mediante fabricación por colada (Figura 1.14b). 

 
Figure 1. 14. (a) Optical micrograph of Al/11SiC metal matrix composite fabricated by semi-solid 

casting65 (b) Microstructure of A356/10SiC MMC fabricated by stir casting59. 

Las principales variantes dentro de los métodos de fabricación en estado semisólido 

son los procesos de (1) rheocasting, y (2) thixocasting. La principal diferencia entre 

ambas técnicas es que en el proceso de rheocasting se parte de una aleación en estado 

semisólido que es vertida en un molde en dicho estado y solidifica mientras que, 

simultáneamente es sometido a tensiones de cizalladura, obteniendo una pieza final con 

microestructura globular. En el proceso de thixocasting tiene lugar en dos etapas. La 

primera tiene como finalidad obtener una preforma del material con la estructura 

globular característica de los procesos en estado semisólido. En la segunda etapa, el 

material se calienta de nuevo hasta el estado semisólido, para alcanzar la viscosidad 

necesaria y se inyecta en un molde65ï69. El proceso de thixocasting permite la fabricación 

de materiales compuestos con elevadas propiedades mecánicas pero tiene la desventaja 

de presentar elevados costes de fabricación. El proceso de rheocasting tiene la ventaja 

de ser un método poco costoso capaz de obtener materiales compuestos directamente en 

una sola etapa, pero sus propiedades mecánicas no son tan elevadas debido justamente 

a ser fabricado en una sola etapa65ï69.  
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1.4.3. Técnicas de fabricación de MMC in situ  

 

A lo largo de los últimos años se han desarrollado una gran variedad de técnicas de 

fabricación in situ. Estos métodos consisten en la generación del refuerzo durante el 

propio proceso de fabricación partiendo de dos fases reactivas, una de las cuales es, 

generalmente, el material que forma la matriz. Ambas fases reaccionan durante el 

proceso de fabricación y los productos de reacción forman el refuerzo del material 

compuesto44,70.  

Estos procesos se clasifican en función del estado físico de las fases reactivas: (1) 

procesos con reacciones líquido-gas, (2) procesos con reacciones sólido-sólido, y (3) 

procesos con reacciones líquido-sólido. Por otro lado, recientemente se han desarrollado 

métodos basados en la deposición láser, deposición por pulverización, síntesis sol-gel. 

Estos últimos métodos se llevan a cabo de manera similar sus homólogos ex situ pero, 

con la diferencia de que los materiales de partida utilizados reaccionan entre si formando 

el material compuesto in situ42,44. 

 

1.4.3.1. Procesos in situ mediante reacciones líquido-gas 

 

Los procesos con reacciones líquido-gas consisten en la inyección de un gas reactivo 

en el metal fundido. Aunque existen numerosas investigaciones centradas en el 

desarrollo de estos métodos de fabricación, es necesario que la investigación continúe. 

Los retos más importantes que hay que resolver son los relacionados con obtener una 

distribución uniforme del refuerzo, intercaras matriz-refuerzo limpias y resistentes, 

estabilidad termodinámica y bajos costes de procesado44.  

Los procesos basados en reacciones líquido-gas permiten la fabricación con diversos 

tipos de aleaciones metálicas (aluminio, titanio, cobre, níquel y acero) y gran diversidad 

de refuerzos (nitruros, boruros, carburos, óxidos y mezclas de todos éstos)44.  La Figura 

1.15 muestra un esquema del equipo utilizado en los procesos líquido-gas para la síntesis 

de un MMC Al/AlN42. Existen dos procesos principales de fabricación con reacciones 

líquido-gas donde el gas se encuentra en contacto directo con el líquido: el método de 

oxidación directa (Direct Melt Oxidation, DIMOX) y el método de nitruración directa 

(Direct Met Nitridation, PRIMEX)44. 



 
Capítulo 1  

 

24 
 

 

Figure 1. 15. (a) Schematic of in situ gas-liquid process for the synthesis of in situ Al/AlN composite ; 
(b) Optical micrographs of the in situ Al/4Mg/AlN composite after 4 h reaction (gas flow rate: 0.4 l/m)71 

El método de oxidación directa se basa en la reacción de un metal fundido con un 

gas oxidante (DIMOX). Se utiliza una preforma fabricada con el material de refuerzo 

(es posible utilizar tanto fibras como partículas) y se sumerge en un metal fundido que 

conformará la matriz del material compuesto, en una atmosfera oxidante. Es necesario 

que tengan lugar dos condiciones para la correcta realización del proceso: (1) la fase 

dispersa deber ser mojada por la fase fundida y, además, no debe oxidarse en presencia 

del agente oxidante elegido y (2) el metal líquido se debe oxidar en presencia de oxígeno 

formando una fina capa cerámica porosa con la fase de refuerzo incorporada. El metal 

penetra a través de la capa cerámica por capilaridad de manera que reacciona con el gas 

oxidante generando el crecimiento del refuerzo cerámico. La reacción de oxidación y el 

crecimiento de óxido puede continuar incluso después de que el frente de reacción haya 

llegado a la superficie exterior de la preforma. En este caso, el óxido formado se 

depositaría sobre la preforma cambiando sus dimensiones. Este problema puede ser 

evitado realizando un recubrimiento en la superficie de la preforma de manera que la 

reacción se detenga al alcanzar dicha barrera44,72,73. Uno de los avances más interesantes 

en el método DIMOX es la fabricación de material compuesto Al/Al2O3
74. El proceso 

parte de una aleación 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 aleación de aluminio. Esta capa presenta microgrietas debido al stress 

generado por la expansión volumétrica. Al mismo tiempo, el aluminio fundido 

reacciona con el MgO formando una espinela porosa de MgAl2O4 que se sitúa por 

debajo de la primera capa de MgO. Los poros de la espinela de MgAl2O4 se comportan 

como microcanales que permiten continuar la oxidación. En la segunda etapa del 

proceso, el metal fundido es capaz de atravesar los microcanales presentes en la espinela 

de MgAl2O4 y atravesar la doble capa emergiendo sobre la superficie del MgO en forma 

de pequeños nódulos. Una vez en la superficie los nódulos de aluminio fundido se 

oxidan formándose de nuevo una doble capa de MgAl2O4 y MgO. La tercera etapa del 

proceso es la más interesante desde el punto de vista microestructural. En esta etapa se 

(a)                                                                       (b) 
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produce la formación de Al2O3 a partir de la espinela de MgAl2O4. Cuando la 

concentración de magnesio n la aleación es tal que alcanza el campo (Al, Mg) + 

Al 2O3 + MgAl 2O4 del diagrama ternario Al-Mg-O ocurre la nucleación del Al2O3, 

aunque simultáneamente continua la formación de la doble capa MgAl2O4-MgO. En la 

cuarta etapa el crecimiento del Al2O3 domina el proceso y se produce la disociación 

tanto del MgAl2O4 como del MgO. La Figura 1.16a muestra un esquema del proceso de 

fabricación. La Figura 1.16b muestra la sección transversal de la microestructura en la 

que se observan las diferentes fases formadas y un detalle de la morfología del Al2O3. 

 

Figure 1. 16. (a) Schematic diagram illustrating various Surface microstructural chanfes during 
oxidisation of Al-Mg and Al-Mg-Si alloys; (b) Cross-sectional microstructure depicting various phases of 

directed melt oxidation. Inset shows 3D view of Al2O374. 

El método de nitruración directa (PRIMEX) es una técnica de fabricación derivada 

del proceso DIMOX. Las etapas del proceso son análogas pero el proceso se desarrolla 

en atmósfera de nitrógeno y las reacciones resultantes son de nitruración y no de 

oxidación. Las primeras etapas del proceso ocurren de manera simultánea lo que 

dificulta el estudio y análisis del proceso. Estas etapas consisten en (1) la formación del 

nitruro, (2) ascenso del metal por capilaridad a través de los productos de reacción, y 

(3) infiltración del material compuesto a través de la preforma. Las variables de control 

de proceso más significativas son: (1) la adición de aleantes, (2) tipo de atmosfera 

reactiva, (3) temperatura, (4) tiempo y (5) material utilizado en la preforma44,75.   

En los últimos años, el interés en el desarrollo de materiales compuestos Al/AlN in 

situ ha ido en aumento y se han realizado avances muy significativos en el desarrollo de 

este método de fabricación75,76. También es posible la fabricación de otros tipos de 

100 ɛm
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Spinel layer
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MgAl2O4

(a)                                                                                                (b) 
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materiales compuestos de matriz metálica, como es el caso del Ti/TiN. Shyu y col.77 han 

desarrollado materiales compuestos Ti/TiN in situ consiguiendo una buena distribución 

del refuerzo y un tamaño de partícula muy fino, además de mejorar considerablemente 

la mojabilidad del refuerzo en la matriz metálica. Una de las limitaciones de la técnica 

son las altas temperaturas de procesado necesarias para fundir el titanio del orden de 

1668 ºC. 

 

1.4.3.2. Procesos in situ mediante reacciones sólido-sólido  

 

Los métodos de fabricación in situ con reacciones sólido-sólido se limitan 

generalmente a la fabricación de componentes de pequeño tamaño y son difícilmente 

extrapolables a escala industrial. El control de las reacciones que permiten la formación 

de las partículas es todavía hoy un reto para los investigadores44. Estos métodos 

engloban dos tipos de procesos básicos: (1) la síntesis termomecánica y (2) procesos de 

agitación-fricción (Friction Stir Processing). 

La síntesis termomecánica es un método efectivo para activar reacciones sólido-

sólido a bajas temperaturas78. Consiste en la agitación de una mezcla de polvos 

precursores que reaccionan durante dicha agitación cambiando su composición química. 

Cuando la entalpia de la reacción es lo suficientemente alta, tiene lugar la reacción de 

autopropagación que es la responsable de estos cambios en la composición de la mezcla 

de polvos reactivos. La mayoría de las reacciones estudiadas se basan en un óxido que 

es reducido por un agente reductor, R, para generar un metal puro, M, según la ecuación 

1.1.  

MO + R Ą M + RO                                  (1.1) 

Los productos de reacción se someten a etapas secundarias de procesado, 

generalmente prensado en caliente (Hot Pressing)79. 

Este método se ha utilizado con éxito en la fabricación de materiales compuestos de 

matriz aluminio y refuerzo de Al2O3, donde se ha conseguido la generación de refuerzos 

de entre 10 y 20 nm que alcanzan durezas 30 veces superiores a las de la aleación de 

aluminio utilizadas como matriz. Otras investigaciones se centran en la fabricación de 

materiales compuestos de cobre reforzados con TiC80, o en la fabricación de materiales 

compuestos de Ti/Al3Ti81 o SiC/AlTi82. 
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La síntesis termomecánica tiene la ventaja de permitir la generación del material 

compuesto en forma de polvo con tamaños de partícula muy pequeños. Además, dada 

la deformación plástica severa que ocurre durante la etapa de agitación, es posible 

sintetizar estructuras nanocristalinas. La principal desventaja radica en los elevados 

tiempos de procesado que generalmente se encuentran en el rango de 60 a 140 h25,44. 

El proceso de agitación-fricción (Friction Stir Processing) emplea una herramienta 

giratoria equipada con pequeño pin que se presiona sobre una zona concreta del 

material, de manera que, es posible modificar la microestructura del material localmente 

en dicha zona, debido al calor producido por la deformación plástica que genera la 

fricción entre la herramienta y el material42,83,84. El proceso de Friction Stir es un método 

barato y versátil. Se ha utilizado con éxito en la generación de material compuesto 

Al 2O3
85, Al3Ni286 o Al-Ti/Al 3Ti87. Pero tiene las desventajas de ser difícilmente 

extrapolable a escala industrial y ser un proceso muy sensible a los cambios en los 

parámetros de proceso42,83,84. 

 

1.4.3.3. Procesos in situ mediante reacciones líquido-sólido  

 

Los procesos de fabricación in situ de materiales compuestos con reacciones líquido-

sólido contemplan las reacciones entre elementos o compuestos en presencia de un 

metal fundido. Las partículas de refuerzo se forman por difusión entre los elementos en 

la matriz metálica. Entre los métodos de fabricación con reacciones líquido-sólido 

destacan los procesos de (1) síntesis por combustión, (2) síntesis por dispersión 

exotérmica y (3) reacción directa42,44. 

El proceso de síntesis por combustión, Combustion Synthesis (SHS), desarrollado 

por Merzhanov88 se basa en la síntesis por autopropagación a elevadas temperaturas. La 

primera etapa del proceso es la formación de pellets a partir de una mezcla de elementos 

en polvo los cuales se introducen en un metal fundido. Mediante una fuente de ignición, 

que puede ser un haz láser, inducción, microondas, entre otros, se provoca la iniciación 

de una reacción autopropagada y altamente exotérmica. La reacción exotérmica 

rápidamente aumenta la temperatura de los pellets, superando la temperatura de 

combustión. La temperatura del proceso mantiene la reacción propagándose hasta todas 

las porciones de pellets sin reaccionar89. Este método de fabricación permite la 

fabricación de cerámicas, intermetálicos y nanomateriales compuestos con una buena 

dispersión del proceso y de elevada pureza, ya que las impurezas se volatilizan debido 

a las altas temperaturas empleadas89,90. El proceso SHS tiene las ventajas de utilizar un 
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equipamiento sencillo (Figura 1.17) y realizarse en tiempos de fabricación cortos 

(~0.15 mm/s). Sin embargo tiene la desventaja de ser un método difícilmente 

controlable. Se han fabricado con éxito materiales compuestos de matriz metálica 

Al 2O3/TiB2/TiC/Al usados como recubrimientos sobre aleaciones de Mg91. También se 

ha utilizado este método en la fabricación de materiales compuestos Ti3SiC2/TiC92, entre 

otros.  

 

Figure 1. 17.(a) Set-up and schematic diagram (insert) of SHS/PHIP process92, (b) SEM micrograph 
of Al2O3/TiB2/TiC and detailed SEM micrograph of Al2O3, Fe and Ti compounds93. 

En el proceso de síntesis por dispersión exotérmica, Exothermic Dispersion (XD), 

una o varias fases cerámicas y una fase metálica se calientan por encima del punto de 

fusión de la fase metálica con la finalidad de establecer un proceso de síntesis a alta 

temperatura autopropagado94. Este método hace posible la fabricación de materiales 

compuestos con refuerzos sub-micrométricos. Además gracias a las altas temperaturas 

alcanzadas por la reacción exotérmica, se obtienen intercaras matriz-refuerzo limpias y 

de elevada pureza, Sin embargo, existen todavía muchos problemas de control de 

proceso que deben ser investigados. Además en todos los casos, es necesario la 

aplicación de etapas secundarias de compactación del material compuesto obtenido con 

la finalidad de reducir la porosidad del producto final42,44,94.  

Los últimos avances en el proceso XD han ido enfocados a la formación de partículas 

cerámicas de tamaño menor a 1 µm. Entre los refuerzos más investigados se encuentra 

el TiB2 en matriz de aluminio42. En este caso, es posible la formación de productos de 

reacción en la intercara matriz-refuerzo que mejoren la mojabilidad matriz-refuerzo. 

Otros muchos sistemas han sido estudiados, como por ejemplo los formados por 

20 ɛm

50 ɛm

Al2O3

Fe

Ti

(a)                                                                                             (b) 
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Al - Ti95, Al-Ti-C90, y Al-Zr-O96,97 para la fabricación de materiales compuestos de 

matriz de aluminio.  

El método por reacción directa del metal fundido, similar a los métodos DIMOX o 

PRIMEX, permite la fabricación de materiales compuestos in situ sin necesidad de un 

reactivo gaseoso. Un ejemplo de ello, es la fabricación de Zr-ZrC/ZrB2 donde se 

produce la reacción directa del Zirconio fundido con el B4C. Durante el proceso, una 

capa de Zr fundido de entre 7 y 8 µm se sitúa por encima del B4C, el cual a su vez se 

sitúa sobre crisol de grafito, como se observa en la Figura 1.18. Al calentarse a 1900 ºC 

en atmósfera de argón se produce una reacción química exotérmica que eleva la 

temperatura por encima de los 2300 ºC formándose el material compuesto44,96. 

 

Figure 1. 18. Processing and microstructure (schematic) showing ZrB2 platelet reinforcement 
ZrC0.6/Zr composite44; (b) SEM micrograph of (a-Al 2O3 + Al3Zr)/Al 97. 

 

1.4.3.4. Procesos in situ mediante tecnología láser 

 

Los métodos de fabricación por láser han recibido especial interés en los últimos 

años. La técnica de fabricación de plaqueado láser (laser cladding) utilizada 

generalmente para la fabricación de recubrimientos metálicos y cuyo estado del arte será 

analizado en profundidad más adelante, es un método muy efectivo en la fabricación de 

materiales compuestos in situ debido a las altas temperaturas en las que se desarrolla el 

proceso. La reacción de síntesis del refuerzo, generalmente carburos, suele producirse 

en la mezcla de polvos proyectados sobre el baño fundido.  Este método tiene la ventaja 

de que las fases formadas durante el proceso son de elevada pureza y no presentan 

contaminación por lo que se evita la aparición de zonas de propagación de grietas. 

Mediante la optimización de los parámetros de control de proceso es posible obtener 

precipitados de elevada dureza con el tamaño, distribución y porcentaje en volumen 

requeridos44,98.  

(a)                                                                                                (b) 
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Una de las primeras investigaciones en fabricación in situ mediante laser cladding se 

llevó a cabo por Singh y Mazumder en 198599, los cuales fueron capaces de generar 

NiCrAlRe y NiCrAlReHf a partir de una mezcla  de polvo de Ni, Cr, Al, Re, Fe y Hf. 

En 1999,  Wu y col.100 desarrollaron la formación de un recubrimiento de material 

compuesto de matriz de níquel reforzado con TiC fabricado a partir de polvo prealeado 

de NiCrSiC con Ti + C al 30 vol.% Así mismo, en los últimos años se ha investigado 

en la fabricación in situ de otros muchos materiales compuestos utilizando gran 

diversidad de refuerzos (carburos, boruros y nitruros) y una gran variedad de matrices 

(níquel, acero, aluminio y titanio, entre otras)100ï106. La Figura 1.19 muestra la 

microestructura de un material Ti/TiN in situ, fabricado mediante laser cladding107. 

 

Figure 1. 19. Microstructure of a Ti/in situ TiN composite; (a) interface subtrate-coating; 
(b)  coating107. 

1.5. Materiales compuestos de matriz metálica Al/SiC  

 

Los materiales compuestos de matriz de aluminio reforzados con carburos de silicio 

(Al/SiC) son materiales de referencia que han sido usados con éxito en muchas 

aplicaciones a escala industrial9,11,25.Sin embargo, el procesado de estos materiales no 

resulta sencillo ya que el aluminio es un metal altamente reactivo que puede reaccionar 

con la mayoría de los óxidos y carburos108. Generalmente, una reacción química en la 

intercara puede llevar a un enlace más fuerte entre la matriz y el refuerzo y, además, 

afecta al comportamiento de mojado del refuerzo en la matriz del material compuesto. 

Se considera109 que, para óxidos iónicos, la mojabilidad y la reactividad se encuentran 

íntimamente relacionadas, según la ecuación 1.2. 

ὡ ὪЎὋЈ                       (1.2) 

10 ɛm 10 ɛm

(a)                                                                             (b) 
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Donde Wad es el trabajo necesario para separar una intercara en sus dos componentes, 

que es equivalente a la suma de la energía de separación de los pares de átomos, y ȹGºMO 

la energía libre de activación del óxido metálico. 

Las reacciones químicas interfaciales favorecen la adhesión debido a que 

disminuyen la energía interfacial, por lo que, generalmente un aumento de la reactividad 

matriz-refuerzo puede provocar un aumento de la mojabilidad. Sin embargo algunos 

productos de reacción pueden disminuir la mojabilidad o ser perjudiciales para las 

propiedades del material compuesto56,110. 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 parámetros de procesado son muy 

importantes53,111,112. A bajas temperaturas de procesado, cercanas a la temperatura de 

fusión del Al, el tiempo de procesado es el factor que controla el proceso reactivo. La 

mojabilidad entre la matriz y el refuerzo es muy baja (Figura 1.20) y las partículas  

tienden a acumularse en los límites de grano, pero la reactividad interfacial es escasa o 

casi inexistente113.  

 
Figure 1. 20. Metaestable Al-C-Si phase diagram at low temperatures (T<1620K); (a) isothermal 

section at 840K; (b) isothermal section at 1000K; (c) liquidus projection of the Al-rich corner 113. 

Sin embargo, algunos autores114 han constatado que a elevadas presiones (1800 a 

2000 MPa) puede producirse reactividad interfacial entre el aluminio sólido y el SiC 

según la reacción 1.3. 

Al + SiC Ą Al 4C3 +L0                              (1.3) 

(a)                                                         (c) 

(c) 
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Donde L0 es una fase líquida ternaria compuesta 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 

más fuerte entre la matriz y el refuerzo y se mejora la distribución del refuerzo en la 

matriz del material compuesto. Sin embargo, a elevadas temperaturas también se 

favorece la reacción entre el aluminio fundido y las partículas de SiC, que da lugar a la 

formación de diversos carburos según tengan lugar uno de los cuatro equilibrios de fase 

posibles (reacciones 1.4-1.7)113ï115.  

Entre 667 y 1347 °C: L  PAl 4C3 + SiC                              (1.4) 

Entre 1347 y 1600 ºC:  Lô P SiC + Al4SiC4                    (1.5) 

    Lôô  PAl 4C3 + Al4SiC4                           (1.6) 

Más de 1600 ºC:    Lôôô  PAl 8SiC7 + SiC                  (1.7) 

Las composiciones de las fases L, Lô, Lôôy Lôôô (Al-C-Si) solamente dependen de la 

temperatura. 

Para temperaturas de procesado del material compuesto entre 667 y 1347 ºC, tiene 

lugar la formación de carburo de aluminio (Al4C3) y silicio elemental según la reacción 

1.8113ï115:  

4Al + 3SiC Ą Al 4C3 +3Si                                (1.8) 

El mecanismo de reacción consiste en la disolución parcial o total del carburo de 

silicio en el aluminio fundido, y la formación del Al4C3 puede darse por medio de dos 

mecanismos diferentes116,117.  

Por un lado, es posible la formación de placas hexagonales de Al4C3 que crecen en 

las intercaras matriz/refuerzo en planos distintos al (0001) donde tienen menor 

resistencia a reaccionar. Se trata de un mecanismo de nucleación y crecimiento sobre 

las partículas de SiC que se produce por un mecanismo de disolución-precipitación. El 

carbono de las partículas de SiC que se encuentran en contacto directo con el aluminio 

fundido migra por difusión en fase líquida hasta las caras de la partícula donde nuclean 

y crecen los cristales de Al4C3. Este crece en forma de placas hexagonales alrededor de 

la partícula de SiC formando una capa discontinua que no llega a formar una barrera de 

difusión por lo que la reactividad no se ve limitada y puede continuar hasta la disolución 

completa de la partícula de SiC. Durante el desarrollo de este mecanismo de reacción 
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se produce por tanto la disolución y consumo de parte de las partículas de SiC lo que 

afecta a su morfología108,113,114,116ï118  

Por otro lado, cuando las condiciones energéticas durante el procesado son muy 

elevadas, se produce otro mecanismo de reacción por el cual se obtiene Al4C3 en forma 

de grandes agujas, algunas de las cuales se curvan y actúan como puntos de nucleación 

preferencial para el silicio y otros intermetálicos. El mecanismo de reacción consiste en 

la formación de grandes agregados pseudodendríticos por la disolución parcial o total 

del SiC. EL crecimiento del Al4C3 tiene lugar en la matriz de aluminio fundido de forma 

epitaxial (111)Al//(0001) Al4C3 y (110)Al//(1010) Al4C3
113,114,116,117.  

En ambos mecanismos de reacción, la reactividad entre la matriz y el refuerzo 

presenta, además, como producto de reacción silicio elemental que se disuelve en la 

matriz de aluminio formando una aleación Al-Si. La Figura 1.21a muestra una 

micrografía en la que se observan Al4C3 formados alrededor de una partícula de SiC por 

el primer mecanismo y en la Figura 1.21b se observan Al 4C3 obtenidos por el segundo 

mecanismo. 

 

Figure 1. 21. Detail of a SiC particle surrounded by tabular Al4C3 aggregates generated during 
welding cycle 118; (b) Detail of curved Al4C3 needles 108. 

El Al4C3  tiene carácter higroscópico y reacciona con el agua a partir de la reacción 

1.9119. 

Al 4C3 + 12H2O Ą 4 Al(OH)3 + 3 CH4                             (1.9)                                

Otros autores115, determinan que la reacción que tiene lugar es la siguiente: 

Al 4C3 + 18H2O Ą 4 Al(OH)3 + 3CO2+ 12H2                                        (1.10)                               

    

10 ɛm 10 ɛm

(a)                                                                            (b) 
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En ambos casos la formación de Al4C3 conlleva una serie de efectos perjudiciales 

bien conocidos52,53,115,118. La  liberación de gases durante la hidratación del carburo de 

aluminio puede producir burbujas en el seno del material y posibles grietas y además su 

disolución puede generar porosidad en la matriz del material compuesto, por tanto 

provoca un descenso en las propiedades mecánicas, no solo porque se trate de un 

producto de reacción frágil o por la generación de porosidad sino porque se produce a 

consta de la degradación y desaparición del refuerzo. El carácter higroscópico del Al4C3  

disminuye la resistencia a la corrosión del material compuesto. Además el silicio 

formado de la reacción 1.8 puede asociarse a elementos de la aleación de la matriz 

provocando la formación de intermetálicos que pueden ser lugar de iniciación de grietas. 

Cuando la temperatura del proceso de fabricación supera los 1397 °C, el producto de 

reacción entre la matriz de aluminio y el refuerzo de carburo de silicio es un carburo 

ternario de aluminio, Al4SiC4, formado a partir de la reacción 1.11114,120:  

4Al(l) + 4SiC(s) Ą Al 4SiC4 (s) +3Si                                          (1.11)                              

  

El Al 4SiC4  (que no tiene carácter higroscópico y por tanto no tiene efectos tan 

perjudiciales para el global del material compuesto) precipita en forma de agujas o 

grandes placas dispersas en la fase líquida, según el mecanismo de reacción que puede 

ser análogo a los dos mecanismos explicados para la formación del Al4C3. En cualquier 

caso, la superficie de las partículas de SiC queda expuesta al contacto con el aluminio 

fundido de manera que, si la proporción de SiC es baja y el proceso dura el tiempo 

suficiente, es posible que, se produzca la formación conjunta de Al4C3 y  Al4SiC4  a partir 

de la fase met§lica fundida Lô (Al-Si-C) saturada en Si y C por disolución de las 

partículas de SiC114,120. A temperaturas superiores a 1600ºC es posible la formación de 

Al 8SiC7
114,120.. Mientras que con el aumento de temperatura la reacción 1.8 progresa 

hacia la derecha, ya que se produce una disminución de la energía libre estándar (ɲGº), 

al aumentar el contenido en silicio de la matriz se consigue desplazar la reacción 1.8  a 

la izquierda, aumentando el valor de la energía libre y limitando la formación de carburo 

de aluminio durante el procesado del material45. La variación de energía libre estándar 

para la reacción 1.8 puede expresarse según la ecuación 1.12.                        

ЎὋ ὐάέὰ ρρσωππρςȢπφὝὒὲ Ὕ ψȢςωρπὝϳ χȢυσρπὝ
ςρȢυὝ σὙὝὒὲ‌                          

                                 

(1.12) 

Donde h (Si) es la actividad del silicio en la matriz de aluminio fundido, R la constante 

de los gases ideales y T la temperatura absoluta115.  

Según la ecuación 1.12 para cada temperatura será necesaria una cantidad 

determinada de silicio en la matriz del material compuesto para que quede inhibida la 

formación de  Al4C3 (Figura 1.22). Estos valores teóricos de contenido en silicio en 
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función 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 formación de otros productos de reacción, modificar la 

actividad del silicio y del aluminio y por tanto modificar los valores de energía libre de 

Gibbs45,121,122.  

Las aleaciones Al-Si son muy utilizadas como matrices de los materiales compuestos 

de matriz de aluminio y refuerzo de SiC debido a su baja densidad, elevada resistencia 

específica, buena resistencia a la corrosión y al desgaste, pero sobre todo por su facilidad 

de procesado mediante colada y su buena soldabilidad45,123,124. La cantidad de silicio 

aleado en aluminio dará como resultado obtener matrices hipoeutécticas (contenidos 

menores al 12 at. % en silicio), eutécticas (Al12 at. % Si) o hipereutécticas (contenidos 

mayores al 12 at. % en silicio), lo que influirá en la microestructura y por tanto las 

propiedades finales del material compuesto. Por otro lado, la presencia de silicio en la 

matriz de aluminio puede dar lugar a la formación de intermetálicos de magnesio y 

hierro (Mg2Si y Al-Fe-Si) cuando estos elementos se encuentran como aleantes de la 

matriz y que pueden actuar como puntos preferentes de inicio de grietas125. 

 

Figure 1. 22. (a)Silicon level required at different temperatures to prevent aluminum carbide 
reaction45; (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, respectively 122. 

Como ya ha sido explicado anteriormente, el aluminio es un metal altamente reactivo 

que puede reaccionar con la mayoría de los óxidos y carburos. Por su parte, el SiC 

también es capaz de reaccionar con otros metales. Por lo que la adición de otros 

refuerzos y/o elementos a la matriz del material compuesto puede inhibir la formación 

de Al 4C3 si la energía libre de Gibbs de reacción es menor que la de la reacción entre el 

aluminio fundido y el SiC y, además puede modificar la mojabilidad del refuerzo en la 

(a)                                                                                         (b) 



 
Capítulo 1  

 

36 
 

matriz de aluminio126. La Tabla 1.1 muestra algunas de las reacciones interfaciales que 

pueden tener lugar entre matrices y refuerzos, sus correspondientes productos de 

reacción y la energía libre de Gibbs de tales reacciones126.  

Table 1.1. Reaction products for metal + ceramic reactions and thermodinamic dates. 

Metal + ceramic  Reaction products  ɲGº (kJ/mol)  

2Ti +SiC 1/3Ti3Si3 + TiC -900 (1200K) 
Ti + C TiC -174 (900K) 
Ti + TiB2 2TiB -30 (1200K) 
5Ti + B4C 4TiB + TiC  
3/2Ti + Al2O3 3TiO2 + 2Al  
2Ni + SiC Ni2Si +C -75 (1600K) 
2Co + SiC  Co2Si + C  
4/3Al + SiC 1/3Al4C3 + Si -88.5 (900K) 
4/3Al + C 1/3Al4C3 -24 (900K) 
3/4Mg + Al2O3 3/4MgAl2O4 +1/2Al -13 (900K) 
4/3Al + SiO2 2/3Al2O3 + Si -210 (900K) 
2Mg + SiC Mg2Si + C -7 (900K) 
2Mg + Li + SiC Mg2Si + 1/2Li2C2 -18 (900K 
MgO + Al2O3 MgAl 2O4 -28 (900K) 
6Mg + SiO2 2MgO + Mg4Si -131 (900K) 
Al  1/2Mg + SiO2 1/2MgAl2O4 + Si -219 (900K) 

   

El titanio uno de los metales activos más empleados. Se ha utilizado en la fabricación 

de materiales compuestos Ti/Al2O3, Ti/Si3N4, entre otros127ï130. Por otro lado, el carburo 

de titanio (TiC) se utiliza como refuerzo en matrices de aluminio. Se ha observado la 

formación de productos de reacción Al3Ti y Al 4C3 en la intercara matriz-refuerzo de 

materiales compuestos Al/TiC127. Asimismo, cuando existe presencia de silicio en la 

matriz de aluminio o del SiC se observa la formación de TixSiy. Cuando el Ti se 

encuentra en contacto con el refuerzo de SiC también puede dar lugar a la formación de 

Ti3SiC2
131. La energía de formación del TiC es menor que la del Al4C3 por lo que puede 

jugar un papel activo en la inhibición de la reactividad entre el aluminio fundido y el 

refuerzo de SiC en materiales compuestos Al/SiC. Algunos autores han investigado el 

efecto del aporte de Ti en procesos de soldeo de material compuesto Al/SiC y han 

observado que las propiedades mecánicas de la unión mejoran de manera proporcional 

al aumento en el contenido de titanio empleado como aporte. Además el mojado del TiC 

en la matriz de aluminio es mayor que sobre el refuerzo de SiC, al tratarse el primero de 

un cerámico covalente y el segundo de un cerámico iónico132,133. 

Ti +C Ą TiC   ȹGº (J/mol) = -186606 + 13.22T                          (1.13) 

La reactividad interfacial entre el níquel y el aluminio también ha sido estudiada. El 

Ni y el Al tienen estructuras cristalinas del mismo tipo por lo que reaccionan fácilmente 
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para formar NixAl y. Dependiendo de la proporción de aleantes, temperatura y velocidad 

del proceso puede darse la formación de Ni3Al, Al 3Ni o Al3Ni2134ï136.   

La presencia de magnesio como elemento de aleación 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 aluminio y los óxidos formando MgO o espinelas MgAl2O4, en las 

intercaras matriz-refuerzo del material compuesto Al/SiC según las reacciones 1.14-

1.15. La formación de MgO se encuentra más favorecida temperaturas de å900 ºC, 

mientras que la espinela MgAl2O4 a temperaturas de å500 ºC. 

Al 2O3 + 3Mg Ą 3MgO + 2Al           (1.14) 

ȹGº500ºC (kJ/mol) =-140; ȹGº900ºC (kJ/mol) =-115            

4Al2O3 + 3Mg Ą 3MgAl2O4 + 2Al       (1.15) 

ȹGº500ºC (kJ/mol) =-280; ȹGº900ºC (kJ/mol) =-48     

Por otro lado en aleaciones de aluminio 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 formación de intermetálicos Mg2Si por la reacción del magnesio y el exceso 

de silicio. Si se hace el tratamiento térmico adecuado, el Mg2Si precipita y provoca 

endurecimiento por envejecimiento de la matriz. Por otro lado, a partir de 700 ºC, el 

magnesio reacciona directamente con el SiC, disolviéndolo y dando lugar a la formación 

tanto de Mg2Si, como de Al4C3 según la reacción 1.1645,114,137. 

4Al +Mg +3SiC Ą Mg2Si + Al4C3       (1.16) 

La adición de litio (3-5 %) a la matriz del material compuesto Al/SiC también mejora 

la mojabilidad de la matriz con el refuerzo, además de disminuir ligeramente la densidad 

del material compuesto y endurecer la matriz por la formación de precipitados 

Al 3Li 138,139. 

Por otro lado, la relación entre la composición 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 estudiada110,140,141. La naturaleza de la estructura 

superficial del refuerzo influye en la composición de la intercara y la estabilidad química 

superficial del refuerzo influye en la reactividad del sistema. Por tanto, la formación de 

recubrimientos sobre las partículas de refuerzo que actúen como barreras protectoras 

que eviten el contacto directo entre el aluminio fundido y las partículas de refuerzo 
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pueden ser una posible solución al problema de la reactividad interfacial matriz-refuerzo 

y además pueden suponer una mejora en la mojabilidad del refuerzo y, en definitiva, 

mejoren la estabilidad química del material compuesto y su comportamiento 

mecánico142.  

En los últimos años se han desarrollado una gran variedad de recubrimientos 

protectores para refuerzos cerámicos discontinuos, desde recubrimientos metálicos de 

Cu o Ni, a recubrimientos cerámicos de SiO2, Al2O3, MgO, entre otros. Así mismo, 

existe un gran abanico de métodos de fabricación, desde los métodos convencionales de 

deposición física o química en fase vapor que permiten la formación de recubrimientos 

tanto cerámicos como metálicos, hasta los procesos electroless para la formación de 

recubrimientos metálicos, o los procesos sol-gel, los procesos de mezclado en seco o las 

técnicas de oxidación para la deposición de recubrimientos cerámicos142.  

El método de la oxidación directa permite la formación de una capa de sílice sobre 

las partículas de SiC, al ser expuestas a temperaturas superiores a 800 ºC durante cortos 

periodos de tiempo143,144. La cinética de oxidación sigue el modelo de difusión-reacción 

de Deal-Grove (ecuación 1.17) de manera que para tiempos de procesado cortos, la 

reacción interfacial entre el carburo y la capa de sílice es el factor controlante del 

proceso de oxidación, mientras que para tiempos de procesado largos, el factor 

controlante es la difusión de oxígeno a través de la capa145. 

X2 + AX =B·t         (1.17) 

Donde X es el espesor del recubrimiento, t el tiempo de procesado y B/A la constante 

de velocidad lineal.  

La presencia de la capa de sílice sobre las partículas de SiC cambia la reactividad 

interfacial matriz-refuerzo, de manera que en primer lugar se produce la formación de 

alumino-silicatos según la reacción 1.18, de manera se  disminuye la energía interfacial 

sólido-líquido aumentando la mojabilidad146. 

ySiO2 + xAl Ą Al xSiyO2y        (1.18) 

A continuación, el aluminio de la matriz reacciona con la fase Al-Si-O formada 

previamente, dando lugar a la formación de alúmina, según la reacción 1.19 que puede 

desarrollarse hasta consumir toda la capa de Al-Si-O, de manera que empiece la 

disolución de la partícula de SiC con el consiguiente aumento de C en la matriz de 

aluminio146. 

AlSiO2 + 2Al Ą 2Al2O3 + Si       (1.19) 
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La Figura 1.23 muestra partículas de SiC recubiertas con SiO2 mediante el método 

de oxidación y un detalle de la capa a gran resolución. 

 

Figure 1. 23. (a) SiC particles oxidized at 1100°C for 2h. (b) A high resolution micrograph showing 
the interfacial microstructure showing the amorphous SiO2 layer formed between the two adjacent SiC 

particles141 (c) SEM image of the oxidized SiC particles. detail of the disruption of the oxide barrier at the 
SiC fracture marks143. 

Ureña y col.142,143 han desarrollado una variante del método de oxidación directa, 

mediante la cual es posible obtener una capa de sílice amorfa y cristobalita, continua y 

homogénea, de entre 150 y 200 µm, sobre la superficie de partículas de SiC de 26.2 µm, 

al someterlas a oxidación durante 8 h a 1200 ºC.   

Por otro lado, el método sol-gel permite la generación de recubrimientos cerámicos 

con gran precisión composicional y estructural. Existen muchas variantes alternativas 

para la realización del método sol-gel, entre los que se encuentran los métodos sol-gel 

que tienen lugar a partir de mecanismos de polimerización, mediante los cuales se 

pueden obtener recubrimientos de sílice (SiO2) a partir de la polimerización química de 

sus componentes, en estado líquido, a baja temperatura147ï150.  

En la primera etapa del proceso tiene lugar la formación del sol (suspensión estable 

de partículas sólidas coloidales en un líquido), mediante la hidrólisis de un precursor 

alcóxido, mediante la reacción 1.20. La reacción de hidrólisis no precisa del empleo 

catalizadores, si bien es posible su utilización con el fin de aumentar la velocidad del 

proceso. 

M-(OR)n + x H2O P   (OR)n-x ïM ï (OH)x +  x ROH                 (1.20) 

Uno de los precursores más utilizados en la síntesis de sílice es el tetraetil ortosilicato 

(TEOS), de formula química Si(OC2H5)4, cuya hidrólisis sigue la reacción 1.21.  

Si(OC2H4)4 + H2O P   (C2H5O)3-Si-(OH) + C2H5-OH   (1.21) 

5 ɛm 1 ɛm

(a)                                            (b)                                              (c) 



 
Capítulo 1  

 

40 
 

Dado que el precursor TEOS es inmiscible en agua en cualquier proporción es 

necesario añadir un disolvente común, generalmente algún tipo de alcohol, donde tenga 

lugar la reacción de hidrólisis. La Figura 1.24 muestra el diagrama de miscibilidad a 

25 ºC para el sistema TEOS/etanol/agua. 

 
Figure 1. 24. Ternary phase diagram of the system TEOS-ethanol-water at 25°C 151 

En la segunda etapa del proceso sol-gel, es la formación del gel (sólido formado por 

cadenas interconectadas que se extienden a través de un medio líquido) que tiene lugar 

mediante la reacción de condensación según las reacciones 1.22 y 1.22. 

(RO)n-x -M-(OH)x + (RO)n-x -M(OH)x  P  n-x (RO)-M-O-M-(OR)n-x                                                                                
+ H2O 

(1.22) 

  

M-(OR)n + (RO)n-x -M-(OH)x  Pn-x(RO)-M-O-M-(OR)n-x + ROH (1.23) 

 

En el caso de la utilización del grupo TEOS/etanol/agua se forman estructuras 

tridimensionales unidas por puentes siloxano mediante la polimerización de los grupos 

silanoles y la consiguiente eliminación de agua y alcohol, según las reacciones 1.24 y 

1.25. La velocidad del proceso depende de la proporción TEOS/etanol/agua151  

Si(OC2H5)4 + (C2H5O)3-Si-(OH) P  (C2H5O)3Si-O-Si(OC2H5)3+ C2H5-OH   (1.24) 
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2(C2H5O)3-Si-(OH) P  (C2H5O)3Si-O-Si(OC2H5)3 + H2O   (1.25) 

La última 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 vez que se rigidizan y contraen los enlaces del gel, permitiendo controlar 

la porosidad y superficie específica de la capa de sílice generada149,150.  

 

1.6. Materiales compuestos de matriz metálica Al/AlN  

 

El nitruro de aluminio (AlN) es considerado uno de los refuerzos que más 

expectativas genera para la fabricación de materiales compuestos de matriz de aluminio. 

Las propiedades de densidad, resistencia y dureza del AlN son comparables a las del 

SiC o las del Al2O3, pero tienen  mayor conductividad térmica (320  7  Í  + ) 

menor constante de expansión térmica (4.5·10-6 K-1), menor resistencia eléctrica, y 

menor constante dieléctrica, similares a las del silicio152, lo que le hace un buen 

candidato para ser utilizado en sistemas de soporte electrónico153, aunque también ha 

sido utilizado con éxito en aplicaciones a altas temperaturas como cerámico 

refractario154ï156.  

Se ha demostrado157 que al utilizar refuerzo de AlN  en materiales materiales 

compuestos de matriz de aluminio, es posible conseguir valores de resistencia a la 

tracción similares a los obtenidos con materiales compuestos de matriz de aluminio y 

refuerzo de SiC. Además el comportamiento a rotura a altas temperaturas (400 ºC) es 

dúctil en el caso del Al/AlN y frágil en el caso del Al/SiC157. Por otro lado, los materiales 

Al/AlN tienen elevada conductividad, y bajo coeficiente de expansión térmica. Por otro 

lado, el uso de AlN como refuerzo en matrices de aluminio tiene como ventaja la mayor 

mojabilidad del AlN 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/AlN han sido muy poco estudiados en comparación con los materiales 

compuestos Al/SiC o Al/Al2O3 debido principalmente a la baja disponibilidad y elevado 

coste del AlN. Un refuerzo AlN en forma de polvo tiene un coste ~100 veces más caro 

que los refuerzos en forma de polvo de SiC o Al2O3. Además, aunque el AlN es muy 

estable, en forma de polvo es relativamente reactivo, pudiendo hidrolizarse en 

ambientes húmedos y formar alúmina y amoniaco158. Los métodos de fabricación in situ 

de las partículas de refuerzo en la matriz metálica tienen el potencial de disminuir 

considerablemente los costes de material y procesado del Al/AlN75,159. La Figura 1.25 
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muestra la relación entre la entalpía y la energía libre de Gibbs durante las reacciones 

de nitruración158.  

  

Figure 1. 25. Ethalpy and Gibbôs free energy change for the formation of AlN vs. temperature, with 
nitrogen or ammonia as reactive gas 158. 

Termodinámicamente, la nitruración del aluminio es un proceso exotérmico y 

energéticamente favorecido para un amplio rango de temperaturas. A 700 ºC los 

cambios de entalpia varían de -330 kJ·mol-1 y -274 kJ·mol-1  para la formación a partir 

de nitrógeno y amoniaco, respectivamente, mientras que los cambios de energía libre 

son de -215 kJ·mol-1 y -218 kJ·mol-1. Por tanto, es posible la generación de AlN a partir 

de aluminio según la reacción 1.26 

2Al + N2 Ą 2AlN         (1.26) 

También es posible la utilización de amoniaco como fuente de nitrógeno, de manera 

que la reacción de nitruración tendría lugar según la reacción 1.27. 

2Al + 2NH3 Ą 2AlN + 3H2        (1.27) 

Existen muchos aspectos cinéticos y termodinámicos que influyen en la reacción de 

nitruración del aluminio, como el grado de pasivación, la mojabilidad del AlN en el 

aluminio fundido, la solubilidad del nitrógeno es el aluminio o la aleación de aluminio 

utilizada, la reactividad del nitrógeno con otros gases presentes en la atmósfera y la 

cinética de la reacción44,158. 
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El grado de pasivación debido a la nitruración puede ser determinado mediante la 

relación de Pilling-Bedworth, RPB (ecuación 1.28)  

Ὑ            (1.28) 

Para el caso de la nitruración del aluminio fundido el rango de temperaturas 

determina la existencia y grado de pasivación44. A la temperatura de fusión del aluminio, 

la relación RPB es de 1.14, por lo que se forma una capa coherente de AlN sobre el 

aluminio fundido. La presencia de la capa de AlN actúa como barrera para la reacción 

de nitruración. Sin embargo la formación de esta capa depende de la temperatura y de 

la atmósfera en las que se desarrolle el proceso de nitruración. Por tanto, la temperatura 

y presión también son variables importantes del proceso. Se ha observado que para 

aumentos de temperatura de 800 a 1050 ºC la microestructura obtenida se afina y 

aumenta el porcentaje en AlN, lo que puede dar gran versatilidad a la hora de fabricar 

materiales compuestos tanto de matriz metálica como de matriz cerámica. La Figura 

1.26a muestra las temperaturas críticas a las cuales se producen cambios en los ratios 

de conversión de Al a AlN obtenidas en las investigaciones de Kudela y Schweighofer, 

los cuales demostraron que aumentos de presión pueden disminuir dichas temperaturas 

críticas (Figura 1.26b).  

Figure 1. 26. (a)Temperature and pressure curves vs time delineating reaction domains; (b) Temperature 

vs. nitrogen pressure curves separating surface reaction and volume reaction domains for Al-2Mg and Al-

5Mg alloys44. 

Otro aspecto que influye de manera determinante en la reacción de nitruración del 

aluminio es la solubilidad del nitrógeno en el aluminio fundido160,161. El nitrógeno es 

prácticamente insoluble tanto en aluminio fundido como sólido. A la temperatura de 

fusión del aluminio, la solubilidad del nitrógeno es de 0.0066 cm3·g-1. Además la 

solubilidad apenas varía con el aumento de temperatura (Figura 1.27)162.  

(a)                                                                                    (b) 
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Figure 1. 27. Phase diagram Al-N 162. 

Sin embargo, la solubilidad del nitrógeno es considerablemente más elevada en los 

aleantes presentes en las aleaciones más comunes de aluminio, lo que mejora 

cuantiosamente la reacción de nitruración. Ha sido demostrado que el Mn favorece la 

reacción debido a es capaz de disolver alrededor de un 0.1-0.13 % en peso de nitrógeno 

a temperaturas de 1300- 1400 ºC, lo cual produce un aumento significativo en 

comparación con el aluminio puro, el cual, en ese rango de temperaturas, solubilizaba 

apenas un 0.0007 % peso. Sin embargo se deben tener en cuenta posibles limitaciones 

cinéticas de manera que un aumento de Mn no se ve reflejado en un aumento drástico 

de AlN en la aleación de aluminio44,158. 

La presencia de magnesio en la aleación de aluminio produce cambios significativos 

en la energía libre de Gibbs (Figura 1.28). Desde un punto de vista termodinámico, la 

reacción entre el aluminio y el magnesio se encuentra muy favorecida y además es 

fuertemente exotérmica. Por otro lado, el AlN presenta mayor estabilidad térmica que 

el Mg3N2 en todo el rango de temperaturas. Sin embargo por encima de 1100  ºC, 

cinéticamente, la formación de Mg3N2 se encuentra mucho más favorecida que la del 

AlN. Dado que a elevadas temperaturas el AlN es más estable que el Mg3N2, el aluminio 

fundido reacciona con el Mg3N2 para formar AlN158,163,164.  
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Figure 1. 28. The Gibbsô free energy change vs temperature for the reactions occurring in Al-Mg-N 

system based on the same amount of nitrogen158. 

El mecanismo de reacción en presencia de magnesio tendría lugar según las 

reacciones 1.29-1.30. 

Al(Mg) Ą Al(l) + Mg (g)         (1.29) 

3Mg + 2[N] Ą Mg3N2        (1.30) 

2Al + Mg3N2 Ą 2AlN + 3Mg       (1.31) 

De manera que la reacción global se puede expresar según la reacción 1.32. 

Al + [N] Ą AlN         (1.32) 

Durante el proceso de nitruración es posible la pérdida de magnesio por vaporización 

debido a la alta temperatura158,163,164. Otros elementos como el Na o el Li también tienen 

carácter catalítico de la reacción de nitruración del aluminio158,165. 

El silicio es un elemento muy común en las aleaciones de aluminio. Se ha 

determinado que mientras que la presencia de magnesio tiene un efecto iniciador y 

acelerante de la reacción de nitruración, el silicio tiene un efecto inhibidor166. La 

Figura 1.29 muestra el efecto del contenido en silicio y magnesio en el grado de 

conversión de Al a AlN. Cuando el ratio Mg/Si es menor de 0.5 y el Mg Ò 1 % peso, la 

reacción de nitruración tiene lugar únicamente en la superficie del aluminio fundido, y 

la conversión de Al a AlN es menor del 10 %. Cuando el contenido en Mg se encuentra 
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entre el  2 y el 4 % peso y el contenido en Si es menor o igual a 5 % en peso, se genera 

un material compuesto Al/AlN con un ratio de conversión superior al 50 %. Por último 

con contenidos en magnesio superiores al 4 % en peso y ratios Mg/Si mayores a 10, 

tiene lugar una completa conversión del Al en AlN44,167.  

 

Figure 1. 29. (a) Al to AIN conversion and (b) Al-(Mg, Si) reaction map showing (1) passivating 
surface nitridation, (2) diffusion controlled volume 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 atmosphere 167. 

 

1.7. Recubrimientos de material compuesto de matriz metálica sobre 

aleaciones ligeras. 

 

Recubrir un material permite la creación de una nueva superficie de exposición al 

medio, con composición diferente a la del material inicial. Dependiendo de las 

necesidades características de la aplicación en las que se vaya a utilizar el material, los 

recubrimientos pueden tener diferentes funciones: estéticas, mejorar el comportamiento 

mecánico y tribológico o aumentar la resistencia a la corrosión16.  

Los materiales compuestos de matriz metálica han sido utilizados con éxito como 

recubrimientos resistentes al desgaste, y en los últimos años han sido realizadas muchas 

investigaciones en este campo67,103,124,168,169. Aunque, los recubrimientos de material 

compuesto de matriz metálica se fabrican generalmente para mejorar la resistencia al 

desgaste superficial, también es necesario que presenten un buen comportamiento frente 

a la corrosión, ya que en la mayoría de sus aplicaciones, estos materiales se encontraran 

(a)                                                                              (b) 
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expuesto a fluidos como la atmosfera o el agua de mar170. Los materiales compuestos, 

debido a su mayor heterogeneidad, presentan un inferior comportamiento a corrosión 

que el que presentan matriz y refuerzo por separado. La presencia de intermetálicos 

formados en la intercara del refuerzo e, incluso, la propia presencia de refuerzo actúan 

como fases más nobles que la matriz, aumentando el par galvánico y el ataque sobre la 

región limítrofe al refuerzo. Se estima que entre el 3 y el 4 % del PIB de un país se 

pierde como consecuencia de los procesos de corrosión. Esto supone en España pérdidas 

anuales del orden de 30.000 millones de euros. También está aceptado que estas 

pérdidas podrían evitarse aplicando los conocimientos sobre los mecanismos de 

corrosión y aplicando las tecnologías adecuadas para reducir sus efectos37,38,171ï173.  

En las últimas décadas se han desarrollado varias técnicas de deposición de 

recubrimientos, sin embargo la investigación sigue avanzando con el fin de desarrollar 

técnicas que permitan proveer a los recubrimientos de las características necesarias para 

ser utilizados en aplicaciones concretas. Por tanto, cada técnica diferente aporta 

beneficios característicos en función 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 1.30 y Tabla 1.2)174.  

 

Figure 1. 30. Comparison of the different coating processes in the market174. 
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Table 1. 2. Comparison of the different coating processes in the market 15 

 Laser 

cladding 

Welding Thermal 

spray 

CVD PVD 

Adhesion High High Moderate Low Low 

Dilution  High High Zero Zero Zero 

Coating height 50µm-

2mm 

1mm to 

more mm 

50µm to 

more mm 

0.05µm-

20µm 

0.05µm-

10µm 

Heat affected zone  Low High High Very low Very low 

Cost High Moderate Moderate High High 

 

1.7.1. Métodos de fabricación de recubrimientos  

 

La electrodeposición es un proceso electroquímico donde los cationes metálicos 

contenidos en una solución acuosa son reducidos por el paso de una corriente eléctrica 

de manera que precipitan sobre la superficie de un objeto conductor, modificando las 

propiedades superficiales de la pieza pero no las de su interior174. 

La deposición física en fase vapor (PVD) consiste básicamente en evaporar un 

material o materiales (llamado blanco) en una cámara de vacío para su posterior 

condensación en forma de capa delgada sobre un sustrato. El vapor de recubrimiento se 

obtiene a partir del blanco mediante diversos métodos que dan lugar a las diferentes 

variantes de PVD (técnicas de evaporación, sputtering, e implantación iónica). Entre las 

características de las capas depositadas por PVD cabe destacar que son recubrimientos 

depositados a baja temperatura, con temperaturas de sustrato inferior a 500 ºC, 

favoreciendo que las piezas puedan recubrirse sin deformaciones aparentes y 

generalmente sin requerir tratamientos posteriores, que su espesor no supera 

normalmente los 10µm, por lo que no modifica sustancialmente la forma y dimensiones 

de la pieza y que se puede controlar de forma muy precisa174ï181.  

La técnica de deposición química en fase vapor (CVD) consiste en el crecimiento 

de una capa continua y bien adherida sobre un sustrato a partir de la disociación o 

reacción química de precursores gaseosos en un entorno activado (por activación 

térmica, activación por plasma o activación por láser). También se obtienen una serie 

de productos secundarios volátiles en las condiciones de crecimiento que son 

expulsados junto con un gas precursor que no ha reaccionado. El CVD puede operar en 
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un amplio rango de presiones, a una temperatura entre 200 y 1600 °C y como gas 

precursor se puede utilizar un único gas o mezcla de gases174,181ï184. 

La proyección térmica  incluye un conjunto de técnicas en  un material de aporte 

es proyectado en estado líquido o semi-sólido sobre una superficie sustrato. 

Técnicamente es posible proyectar todos los tipos de materiales desde polímeros a 

metales. El material de aporte que va a ser proyectado se introduce en una pistola de 

proyección donde es calentado hasta el estado líquido o semisólido y seguidamente es 

acelerado por un gas comprimido34,171,174. Este flujo de partículas de alta energía golpea 

la superficie del sustrato aplanándose y formando salpicaduras (splats) que se adhieren 

a la superficie del sustrato. El recubrimiento es formado splat por splat adquiriendo una 

estructura lamelar. Los recubrimientos obtenidos presentan microestructura 

heterogénea, con elevada porosidad y propiedades anisotrópicas debido a que el 

material de aporte (ya sea en forma de polvo o alambre) tiene diferentes tamaños, lo que 

provoca que exista variación de temperatura y velocidad dentro de un mismo material 

proyectado y que en el momento de llegar al sustrato este pueda encontrarse en estado 

fundido, semi-sólido o sólido185. Existen diferentes métodos de proyección térmica 

(Figura 1.31) en función del tipo de fuente de calor utilizada. Se distinguen: métodos de 

proyección térmica por combustión, métodos por  a descarga eléctrica y por energía 

cinética (proyección en frío). A su vez dentro de cada grupo existen diversas variantes 

del proceso186,187.  

 
Figure 1. 31. Family tree of thermal spray technology174. 

El método de proyección por llama, flame spray, fue el primer método de proyección 

térmica en desarrollarse (en 1910). El material de aporte es fundido en una llama de 

oxígeno y combustible, que generalmente es acetileno, propano o hidrógeno, y 

acelerado hacia el material sustrato que alcanza temperaturas máximas de 250 ºC.  Uno 

de los principales parámetros de proceso es la distancia de proyección, que suele 

encontrarse en un rango de entre 150 y 250 mm174,188.  
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El método de pistola de detonación, detonation gun, surge por la necesidad de 

fabricar recubrimientos con menor porosidad y mejor adhesión al sustrato. Esta técnica 

también se basa en el mismo proceso de combustión, pero la combustión se produce en 

el interior de un cañón d 450 a 1350 mm de longitud, dónde el material de aporte (polvo) 

es encendido junto con los gases de combustión. Las primeras pistolas de proyección 

solo eran capaces de producir de 1 a 15 detonaciones por segundo, pero las más actuales 

son capaces de producir más de 100 detonaciones por segundo, por lo que la velocidad 

del proceso es muy rápida. La distancia de trabajo suele encontrarse en un rango entre 

100 y 300 mm y el polvo de alimentación puede tener tamaños medios entre 5 y 60 

µm174,189,190. 

La técnica de oxicombustión de alta velocidad, High-velocity oxygen fuel (HVOF), 

fue desarrollada por Union Carbide (actualmente Praxair) a mediados de los años 50. El 

sistema de detonación es similar al de detonation gun, ya que también tiene lugar en una 

cámara presurizada y después las partículas son aceleradas a través de un cañón hacia 

el sustrato. Sin embargo, la técnica de HVOF  trabaja en combustión continua, y a pesar 

de ello el sistema es más eficiente. El material de aporte se utiliza en forma de polvo y 

puede ser proyectado axial o radialmente a la boquilla de proyección dependiendo del 

tipo de pistola utilizada. Los gases se introducen en la cámara de combustión a presiones 

entre 0.3 y 4 MPa y son acelerados a velocidades supersónicas. El material de aporte, 

con tamaños entre 5 y 45 µm, se introduce en la cámara de combustión mediante un gas 

portador, generalmente nitrógeno o argón. La distancia de trabajo se encuentra en un 

rango entre 150 y 300 mm174,190ï193. 

Las técnicas de proyección por plasma, plasma spray, se basan en la proyección de 

material de aporte utilizando un gas o mezcla de gases ionizados. La pistola de 

proyección por plasma tiene un cabezal formado por un ánodo de cobre o grafito y un 

cátodo de wolframio.  El arco eléctrico generado entre el ánodo y el cátodo 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 polvo de entre 20 y 90 µm 

de tamaño medio. En función de la atmósfera de trabajo utilizada, existen diversas 

variantes del proceso: proyección en atmosfera abierta (atmospheric plasma spray, 

APS), en atmósfera controlada (low-pressure plasma spray, LPPS) y en vacío (vaccum 

plasma spray, VPS). La temperatura del sustrato se mantiene entre los 100 y 200 ºC. 

Además es posible la utilización de tratamientos térmicos posteriores (recocido o 

tratamientos láser) con el fin de disminuir la porosidad174,189,194ï197. 

La técnica de proyección fría, cold spray, fue desarrollado a finales de los años 80. 

Esta técnica permite la fabricación de recubrimientos mediante energía cinética, de 

manera que el material de aporte no se funde durante el proceso. El flujo de proyección 
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no es causado por una combustión  ni por un plasma. El gas (o mezcla de gases) usado 

en proyección fría es comprimido a presiones por encima de los 3.5 MPa, a temperaturas 

superiores a los 700 ºC. Este gas se introduce en una boquilla convergente-divergente 

(de tipo Laval) donde se expande hasta alcanzar velocidades supersónicas. El material 

de aporte, en forma de polvo, se introduce en la boquilla y las partículas son aceleradas, 

por debajo d su punto de fusión, hacia el sustrato. La temperatura, presión y 

composición del gas, así como el ratio de alimentación de polvo se optimizan para la 

fabricación 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 5 y 20 µm de tamaño medio 

y debe poder deformarse plásticamente169,174,198ï201. 

La Figura 1.32 resume esquemáticamente la ventana de parámetros de control 

(temperatura de llama y velocidad de las partículas) en los que se engloban cada tipo de 

proceso de proyección térmica. 

 

Figure 1. 32. Thermal spray process: flame temperature vs particle velocity 202. 

Por último, las técnicas de deposición con láser, son técnicas muy novedosas, que 

permiten la deposición de recubrimientos utilizando un haz láser como fuente de 

energía. Los recubrimientos obtenidos mediante estas técnicas tienen menor distorsión 

térmica del sustrato, una buena intercara sustrato-recubrimiento, con buena adherencia 

y muy poca porosidad. Además el espesor de los recubrimientos abarca un amplio rango 

de valores, desde micras a más de 2 mm15,174. Estas técnicas serán analizadas en 

profundidad en el apartado 1.8 de la presente tesis doctoral. 
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1.8. Técnicas de fabricación de recubrimientos mediante tecnología láser 

1.8.1. Introducción a la tecnología láser  

 

A mediados del siglo XX se desarrolló el primer láser conocido. Se denominó como 

ñuna soluci·n buscando un problema que resolverò, y desde entonces, se ha incorporado 

a todos los campos del conocimiento, debido a que las propiedades del haz láser, una 

fuente de energía mucho más intensa y concentrada que las tradicionales, han permitido 

abrir nuevas vías de investigación y desarrollo de nuevos procesos y productos203,204. La 

ingeniería de superficies es un claro ejemplo de cómo los láseres pueden ser una 

herramienta excelente.  

La palabra láser viene del acrónimo LASER, del inglés, Light Amplification by the 

Stimulated Emission of Radiation, es decir amplificación de la luz por emisión 

estimulada de la radiación203,204. Un láser típico consta de tres elementos básicos de 

operación (Figura 1.33): una cavidad óptica resonante, un medio activo y un medio de 

aporte de energía.  

 
Figure 1. 33. A typical construction of a solid-state laser with pumping source15. 

La cavidad óptica resonante sirve para mantener la luz circulando a través del medio 

activo el mayor número de veces posible. Está compuesta por dos espejos, de los cuales 

uno es de alta reflectancia (cercana al 100%) y otro conocido como acoplador, que tiene 
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una reflectancia menor y que permite la salida de la radiación láser de la cavidad. El 

medio activo es el medio material donde se produce la amplificación óptica. Puede ser 

sólido, líquido o gaseoso. La fuente de energía externa es una fuente de radiación como 

puede ser una lámpara, el paso de una corriente eléctrica o el uso de cualquier otro tipo 

de fuente energética que provoque una emisión15,205,206. El mecanismo de 

funcionamiento se basa en hacer pasar la luz, con una longitud de onda determinada, a 

través del medio activo, el cual se excita mediante una fuente de energía externa, 

pasando algunos electrones a un estado menor de energía, liberando un fotón 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 fenómeno se le llama emisión estimulada de radiación. Es decir: Un 

fotón pasa al lado de un electrón excitado y este retorna al estado no excitado a través 

de la emisión de un fotón igual al que pasó junto a él inicialmente (Figura 1.34) 15,205,206. 

 

Figure 1. 34. Schematic illustration of amplification by stimulated emission of radiation 205. 

La luz emitida por un láser difiere de la luz emitida por otras fuentes por tres 

características principales: (1) monocromicidad, (2) monodireccionalidad y (3) 

coherencia espacial y temporal15,205,206. 

Las fuentes de emisión 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 láser es monocromático y está compuesto por una sola longitud de onda. Esto 

significa que la luz láser no cubre una amplia gama de frecuencias como la luz ordinaria 

y que, por tanto, se puede enfocar con mayor precisión que un haz policromático. Los 

emisores de luz convencionales emiten millones de ondas, que generalmente poseen 

direcciones distintas. Sin embargo, la luz láser solo emite en una dirección por lo que 

es monodireccional. Una luz láser presenta una elevada coherencia espacial y temporal, 

es decir las ondas que conforman la luz se encuentran con relación de fase, amplitud  y 

frecuencia constante, lo que hace posible que la luz láser sea extremadamente colimada, 
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es decir, tiene una divergencia muy pequeña, por lo que, puede ser proyectado a largas 

distancias sin que el haz emita la misma cantidad de energía en un área mayor.  

 

1.8.1.1. Tipos de láseres  

 

La clasificación más usada para diferenciar los tipos de láser se basa en el estado 

físico del medio activo. Se distingue entre láseres de estado sólido, láseres en estado 

líquido y láseres en estado gas. La longitud de onda de la radiación láser viene 

condicionada por los niveles energéticos implicados en la excitación y emisión de los 

diferentes medios activos, por lo tanto, cada familia de láseres trabaja en un rango de 

longitudes de onda característicos, que además determinara sus posibles 

aplicaciones15,205,206. La Figura 1.35 muestra la clasificación de los láseres en función de 

su medio activo y la potencia alcanzada indicando en que campos se utilizan. Una 

longitud de onda cerca del infrarrojo es adecuada para aplicaciones en las que es 

necesaria una gran penetración, mientras que una longitud de onda corta se emplea para 

procesos a microescala. 

 
Figure 1. 35. Principally used lasers in industrial material processing 205 . 
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Desde los años 1990, el uso de láseres de diodo de alta potencia (HPLD) para el 

procesado de materiales ha crecido de manera exponencial, de manera que tienen 

aplicaciones en soldadura, endurecimiento superficial, maquinado, cladding y otros 

métodos de procesado superficial laser. La cavidad óptica de este tipo de láseres se 

obtiene mediante el fraccionamiento de dos caras opuestas de un dispositivo 

semiconductor con el que se forma una cavidad láser de tipo Farby-Perot15. Se utilizan 

diodos semiconductores de los grupos III-V para generar luz coherente. Un diodo es 

pieza de cristal semiconductor dopado conectada a dos terminales eléctricos. Al estar 

dopado, se crea una región que contiene portadores de carga negativos (electrones), 

llamado semiconductor de tipo n, y una región en el otro lado que contiene portadores 

de carga positiva (huecos), llamado semiconductor tipo p. Cuando un diodo sufre 

polarización directa, los huecos de la zona p se mueven hacia la zona n y 

los electrones de la zona n hacia la zona p; ambos desplazamientos de cargas 

constituyen la corriente que circula por el diodo. Si los electrones y huecos están en la 

misma región, pueden recombinarse cayendo el electrón al hueco y emitiendo 

un fotón con la energía correspondiente a la banda prohibida (Figura 1.36)15,205,206. 

 
Figure 1. 36.  A schematic of a diode laser 15. 

La longitud de onda en la que emiten depende del semiconductor utilizado en su 

fabricación. De esta manera, los láseres fabricados con AlGaAs tienen longitudes de 

onda entre 720 y 880 nm, los fabricados con InGaAs tienen longitudes de onda entre 

940 y 990 nm, y los fabricados con AlGaInP entre 630 y 690 nm. Las ventajas de este 

tipo de láseres con respecto a otros se encuentran en términos de compactación, 

eficiencia energética, tiempo de vida y costes de mantenimiento. Algunos autores207 

indican que en el futuro los láseres HPLD sustituirán a los láseres de CO2 o de Nd:YAg 

http://es.wikipedia.org/wiki/Semiconductor
http://es.wikipedia.org/wiki/Hueco_de_electr%C3%B3n
http://es.wikipedia.org/wiki/Electr%C3%B3n
http://es.wikipedia.org/wiki/Fot%C3%B3n
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en las aplicaciones de procesado de materiales. Sin embargo, existen algunas 

dificultades que deben solucionarse y que tienen relación con la amplia divergencia del 

haz en los láseres de diodo y distribución no simétrica del haz láser (lo que dificulta 

enfocar en un tamaño de haz pequeño) absorción dependiente de la pieza de trabajo, y 

baja intensidad de energía por unidad de área207. 

 

1.8.1.2. Métodos de procesado superficial láser 

 

La radiación electromagnética de un haz de láser es absorbida por los electrones de 

la superficie del material, variando su energía interna y permitiéndoles saltar de un 

orbital a otro. Este salto produce un excedente de energía, que provoca un calentamiento 

del material, que puede llevar a ser muy alto en función de la irradiación emitida por el 

láser, y de la conductividad del material y su capacidad  para disipar ese calor174,205,206. 

Por tanto, el tiempo de interacción entre el láser y el material conduce a diferentes 

procesos, como los que se muestra en la Figura 1.37a. Por otro lado, diferentes 

combinaciones de absorción, conducción de calor, fusión, adición o no de polvo, y 

velocidad de enfriamiento, permiten el desarrollo de diferentes técnicas de procesado 

láser (Figura 1.37b)15,205,206.  

 
Figure 1. 37. (a) Physical and chemical process in function of the laser irradiation; (b) Physical 

phenomena during different laser material processing techniques15. 

Se distinguen tres técnicas principales de procesado de materiales mediante 

tecnología láser: (1) técnicas de transformación, endurecimiento y recocido 

Laser beam Laser beam Laser beam
Laser beam

(a)                                                                                             (b) 
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(Transformation, Hardening and Annealing), (2) modificación de la aleación por fusión 

(Melting) y (3) proyección de material de aporte (Adding Powder)15.  

Las técnicas de transformación, endurecimiento y recocido  permiten modificar 

superficialmente la aleación tratada sin fundir. El proceso se basa en que el haz láser es 

capaz de calentar y enfriar zonas muy concretas del material aplicando ciclos térmicos 

muy rápidos, por lo que se consiguen materiales con la microestructura superficial 

deseada, y con durezas muy elevadas, además de reducir considerablemente los tiempos 

de fabricación. En los últimos años, los tratamientos térmicos superficiales con láser 

para la industria de los aceros han recibido especial interés y es posible encontrar 

muchos avances tecnológicos en este campo208ï210. 

Las técnicas de modificación de la aleación por fusión  permiten fundir zonas 

muy concretas del material de manera que se modifique la microestructura de la zona 

debido a la rápida solidificación producida tras el tratamiento láser. También es posible 

la fusión y solidificación selectiva de fases concretas de aleación107,211ï213.  

Las técnicas de proyección de material de aport e permiten la fabricación 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 proyección de material de aporte: (1) aleación superficial (Laser Alloying), 

(2) vidriado láser (Laser Glazing) y (3) plaqueado láser (Laser Cladding). El fenómeno 

común de todos estos procesos es la rápida solidificación del material fundido, lo que 

origina la formación de una estructura metalúrgica más fina y con mejores propiedades 

a nivel local dentro del sustrato15. 

La técnica de Laser Alloying permite fundir simultáneamente el material de aporte 

y el sustrato, de manera que, se obtiene una mezcla homogénea y aleada, que al 

solidificar forma un recubrimiento, generalmente, de pequeño espesor ya que la 

cantidad de material de aporte proyectado es baja15. Es posible encontrar avances muy 

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 conseguía aumentar la dureza a la vez 

que disminuir la rigidez214. Otro ejemplo es la fabricación de capas de aleación de alta 

entropía de FeCoCrAlNi sobre acero inoxidable 304 para aumentar la resistencia a la 

erosión por cavitación y evitar la corrosión135,168. La técnica de Laser Glazing permite 

fundir una pequeña región del sustrato y posteriormente enfriarla a gran velocidad (del 

orden de 1010 -1012 K/s) lo que origina la formación de cristal amorfo. Esta técnica ha 

sido empleada con éxito en la fabricación de barreras térmicas de itria estabilizada con 

zirconia215ï217. La técnica de laser cladding permite fabricar recubrimientos de 

composición totalmente distinta a la del sustrato con una mínima dilución del sustrato 
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218ï220. Las características de esta técnica serán analizadas en profundidad en el 

apartado 1.9.  La Figura 1.38 esquematiza la diferencia entre las tres técnicas de 

fabricación de recubrimientos y muestra un ejemplo de microestructura obtenida en los 

recubrimientos. 

Figure 1. 38. Scheme of  laser alloying, glazing, and cladding 15 and different microstructures obtained (a) 

Ti alloyed with Cu 214; (b) glazed YSZ surface 217; (c) Al/SiC cladding 119.  

 

1.9. Laser cladding 

1.9.1. Aspectos generales 

 

El laser cladding presenta muchas ventajas sobre los procesos de recubrimiento 

convencionales de proyección térmica, que derivan fundamentalmente del empleo del 

láser como fuente de energía15. La técnica de laser cladding  utiliza un láser 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 propiedades deseadas después de su solidificación. 

Es posible el recubrimiento de áreas de grandes dimensiones mediante el solapamiento 

de deposiciones individuales. La dilución del sustrato y el recubrimiento es mínima, 

permitiendo que la nueva capa depositada conserve las propiedades y composición del 

material de aporte. La velocidad del proceso es muy rápida, de manera que la 

microestructura obtenida es muy fina, lo que conduce a la obtención de mejores 

propiedades mecánicas y tribológicas, buena resistencia a la corrosión, resistencia a la 

erosión, a la fatiga y a las altas temperaturas. En conclusión, la técnica de  laser cladding 
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puede utilizarse para producir recubrimientos de mejor calidad, con mínima dilución, 

una mínima distorsión térmica del sustrato, y una mejor calidad de la superficie. Esto 

da lugar a una serie de beneficios desde el punto de vista de la fabricación: (1) se reducen 

los tiempos de producción, (2) mejora del control de la temperatura. Es posible controlar 

la velocidad de solidificación, que es el parámetro principal en la formación de la 

microestructura y las propiedades mecánicas, (3) hace posible la  reparación de piezas 

que no podrían ser reparadas con otras tecnologías de reparación15,98,221.  

El primer trabajo de investigación que se llevó a cabo en el desarrollo de la 

tecnología de laser cladding fueron los trabajos desarrollados por Gnanamuthu en los 

años 1970 cuando los láseres de alta potencia de CO2 empezaron a estar disponibles a 

nivel industrial. Gnanamuthu y col.222 utilizaron un láser de CO2 de 15 kW para 

investigar los mecanismos de aleación por láser (laser alloying) y acabaron 

desarrollando la primera patente223 sobre la técnica de laser cladding, utili zando polvo 

predepositado en 1976. Sin embargo, los trabajos más relevantes que sirvieron para 

impulsar la técnica fueron los realizados por W. M. Steen en los años 1980, en los cuales 

se desarrolló la técnica de laser cladding utilizando material de aporte en forma de polvo 

proyectado224
,
225. Mazumder y col. también fueron  pioneros en el campo del laser 

cladding, centrándose en la investigación y análisis de los mecanismos que envuelven 

los procesos físicos que influyen en los parámetros de control de proceso98,226. Desde 

entonces, el número de publicaciones y patentes ha ido en aumento año tras año y 

actualmente se sobrepasa las 5000 publicaciones en este campo, de manera que las bases 

científicas y tecnológicas del proceso han sido bien establecidas (Figura 1.39).  

 

 
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 investigación en otros aspectos del proceso 

para poder introducir la técnica de una manera más generalizada a escala industrial, 

como por ejemplo el desarrollo de recubrimientos fabricados  a partir de nuevos 

materiales compuestos avanzados con mejores propiedades tribológicas y con mejor 

comportamiento a la corrosión. 

 

1.9.2. Equipamiento  

 

El equipo de laser cladding se encuentra formado por un láser, una fuente de 

alimentación de material de aporte y un equipo con dispositivo de posicionamiento 

(Figura 1.40).  

 

Figure 1. 40. Scheme of laser cladding station 227 

El dispositivo de posicionamiento puede ser mediante mesa de control numérico 

CNC o por robot de posicionamiento multi-DOF. En ambos casos, deben considerarse 

cuidadosamente las limitaciones dinámicas para llegar a velocidades y aceleraciones de 

la trayectoria adecuadas. En el caso del robot, sus articulaciones son una limitación 

añadida al desarrollo de la trayectoria deseada. En general, el número de grados de 

libertad del dispositivo de posicionamiento juega un papel importante en la fabricación 

de los recubrimientos15,221,227. Una etapa importante previa a la fabricación de 

recubrimientos mediante la técnica de laser cladding es la evaluación y optimización de 

los parámetros de control del proceso. 
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1.9.3. Parámetros de control del proceso de laser cladding 

 

El proceso de laser cladding se ve afectado por una gran variedad de parámetros 

diferentes. El estudio y análisis de estos parámetros es necesario ya que determina las 

características de los recubrimientos fabricados, siendo necesario, en muchas ocasiones, 

realizar un análisis exhaustivo de los parámetros de control de proceso para cada tipo 

de recubrimiento, cada tipo de sustrato y cada tipo de equipo de cladding utilizado. La 

Figura 1.41 muestra los parámetros más importantes que determinan la calidad del 

recubrimiento.  

 
Figure 1. 41.  Inputs, outputs and process parámeters of laser cladding 15. 

Existen diversos parámetros que determinan las características del haz láser y que 

pueden influir en el proceso de laser cladding. Algunos de los parámetros más 

importantes del haz láser son: (1) factor BPP, (2) modo electromagnético transversal, 

(3) distribución de energía por encima del área proyectada (spot), (4) polarización y (4) 

focabilidad15,205,228. 
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El factor BPP (beam parameter product) relaciona la profundidad focal y el tamaño 

del haz enfocado según la ecuación 1.33. 

ὄὖὖ          (1.33) 

Donde r0l es el radio del punto iluminado o proyección del haz láser (spot) en la zona 

más estrecha del haz, y ʃ es el ángulo de divergencia en el campo lejano, como se 

muestra en la Figura 1.42. A menor  ángulo de divergencia, menor tamaño del spot y 

mayor es la profundidad de foco.  

 
Figure 1. 42.  Laser beam geometry 205. 

El modo electromagnético transversal (transverse electromagnetic mode, TEM) 

describe la variación de la intensidad del haz láser con la posición en el plano 

perpendicular a la dirección de propagación del haz y depende, en gran medida, de la 

geometría del haz. Para cada geometría del haz láser, ya sea circular o rectangular, 

existen diferentes modos TEM. El modo se define con un subíndice, por ejemplo TEMpl, 

donde p y l representan el número de nodos de intensidad 0 en la dirección radial y 

tangencial, respectivamente. El modo TEM influye de manera determinante en la 

distribución de intensidad de potencia a lo largo de cada punto del haz láser, lo que a su 

vez influye en la temperatura alcanzada por el material de aporte, que por tanto, será 

diferente en cada punto del haz láser15,205,228. La Figura 1.43a muestra diferentes modos 

TEM para láseres de geometría circular y las diferentes distribuciones de intensidad 

obtenidas para cada modo. Los láseres más utilizados en la técnica de laser cladding son 

de tipo TEM00, sin embargo algunos autores indican que trabajar con láseres TEM01 

permite obtener una mejor distribución de la temperatura en el baño fundido. También 

es posible encontrar trabajos realizados con láseres de geometría rectangular15,205,228,229. 

La Figura 1.43b muestra como para un mismo TEM, la distribución de intensidad 

cambia con la distancia focal, es decir, a lo largo de la propagación en el espacio del haz 

láser. Por lo tanto, la distancia focal influye de manera determinante en la distribución 

de intensidades y por tanto a la temperatura alcanzada por el material de aporte en cada 

punto del haz láser para cada distancia focal230. En general, en los procesos de laser 

cladding se trabaja con un haz láser con distribución de intensidad Gaussiana, por debajo 
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del punto focal, ya que, trabajar a mayor distancia entre el punto de trabajo y el sistema 

óptico tiene la ventaja de disminuir los cambios en las características del haz láser 

debido al tamaño del spot, a la vez que se reduce el pico de potencia en el centro del 

spot, lo que evita la formación de plasma en la superficie del material sustrato15,205,228,231. 

 
Figure 1. 43. (a) Experimental near- and far-field intensity distributions of Nd:YAG Q-switched 

TEM00, TEM01, TEM02 and TEM03 modes. (a) Intensity distributions detected with a CCD camera. (b) 
Corresponding 3-D plots of the intensity distributions 229 (b) Intensity distributions of the SPP generated 

doughnut beam propagating in free space. (c) One-dimensional radial intensity distributions with 
measured (black) and calculated (red) intensity distributions230. 

(a)                                                                   (b) 

(c) 
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 La polarización del haz láser es función de la dirección y la oscilación sinusoidal 

a través del campo eléctrico que describe la onda de luz. Generalmente la polarización 

de los láseres es circular o elíptica (Figura 1.44)15,205,228.  

 
Figure 1. 44.  (a) Linear polarization (b) circular polarication15. 

La polarización afecta a la cantidad de energía absorbida por el material, y por tanto, en 

la eficiencia del proceso láser. La reflectividad obtenida para láseres de polarización 

circular, Rp, y elíptica, Rs, y la absortividad, A,  para materiales opacos con superficie 

perfectamente plana y limpia se define según las ecuaciones15: 

Ὑ
Ⱦ

Ⱦ
                                                    (1.34) 

Ὑ ^                                                          (1.35) 

ὃ ρ Ὑ                      (1.36) 

Donde n es el coeficiente de refracción, k es el coeficiente de extinción del material 

y ɟi es el ángulo de incidencia. 

La Figura 1.45 muestra las diferencias en la reflectividad obtenida en función del 

ángulo de incidencia para una superficie de aluminio utilizando un láser de polarización 

circular y elíptica. En general, los láseres con luz polarizada circular se absorben menos 

fácilmente por los materiales que los láseres con polarización elíptica232. Por otro lado, 

la reflectividad de los materiales depende en gran medida de la longitud de onda del haz 

que incide sobre ellos y de la temperatura. A menores longitudes de onda, el material es 

capaz de absorber mayor cantidad de fotones. Además, a elevadas temperaturas, 

aumenta la cantidad de fotones, aumentando la interacción entre los electrones y el 

material, debido a la disminución de la reflectividad y el aumento de la absortividad. La 

  

(a)                                                                   (b) 
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Figura 1.46 muestra la diferencia de reflectividad en función de la longitud de onda para 

diferentes materiales15,205,228. 

 
Figure 1. 45. Reflectivity as function of angle of incidence (AoI) for an aluminum surface at 0˂ = 650 

nm calculated for s-and p-polarized light. (c) Reflectivity for p-polarized light and (d) s-polarized light 232  

Es posible utilizar el haz láser en modo continuo o en modo pulsado. En modo 

continuo, la emisión de luz se mantiene constante en el tiempo, mientras que en modo 

pulsado se realiza en periodos o pulsos que pueden distar entre sí diferentes unidades de 

tiempo. El uso de un haz láser continuo o pulsado provoca cambios muy significativos 

en las características de los recubrimientos debido a que el calor aportado al sustrato 

durante el proceso de laser cladding es menor con un láser pulsado que con un láser 

continuo. El láser pulsado genera una zona afectada por el calor más 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 deposición del material de aporte. Por otro 

lado, picos de energía demasiado elevados, en láser pulsado, puede provocar la 

evaporación de parte del material de aporte15,205,207. 

 

Figure 1. 46. Correlation of reflectivity and beam wavelength for different materials in two different 
wavelength ranges, (a) from 200 to 1000 nm, (b) from 1000 to 9000 nm15. 

(a)                                                                                   (b) 

(a)                                                                           (b) 
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Existen  dos técnicas diferentes de laser cladding: En dos etapas o pre deposición y 

en una etapa o co-deposición (Figura 1.47).  

 
Figure 1. 47. Different methods of laser cladding: (a) two-step laser cladding, (b) one-step laser 

cladding, including b1: paste laser cladding, b2: powder injection laser cladding, b3: wire feeding laser 
cladding 15 

En el proceso en dos etapas, la primera etapa consiste en depositar, antes de la 

irradiación láser, una lámina del material de aporte  sobre el sustrato. En la segunda 

etapa, el haz láser funde el material de aporte ya depositado y parte del sustrato. En el 

proceso en una etapa, el material de aporte se añade directamente sobre el sustrato15,233. 

El método por co-deposición conlleva mayores ventajas desde el punto de vista 

industrial ya que se trata de un proceso en una única etapa y, además, puede ser utilizado 

para reparar piezas, así como para fabricarlas. Por otro lado, es un método más 

extendido que  los métodos con alimentación de alambre o pasta, ya que el haz láser 

puede pasar a través del flujo de partículas de polvo en vez de ser obstruido como en el 

caso de alambre o pasta15. 

La elección del equipo alimentador de polvo es un factor a tener en cuenta en el 

proceso de laser cladding y depende principalmente del tipo de material de aporte 

utilizado. Al disminuir el tamaño de partícula medio del polvo, la flotabilidad 

disminuye, lo que puede provocar problemas en el transporte del polvo. Además es 

necesario que el polvo sea aportado de manera homogénea, continua e uniforme, por lo 

que es necesario un sistema de control del flujo de alimentación de polvo15,234. Por otro 

(a)                                                                   (b) 
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lado,  existen dos tipos básicos de boquillas de inyección de polvo: boquillas coaxiales 

o laterales (Figura 1.48). Su uso determina el tipo de proceso de proyección de polvo: 

proyección coaxial o proyección lateral.  

  

Figure 1. 48. (a) Coaxial nozzle, (b) lateral nozzle. 

En los procesos de proyección lateral la boquilla de proyección se posiciona 

lateralmente al haz láser. El ángulo 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 deposición del 

polvo. Además la eficiencia en la deposición de polvo se ve muy influida por la 

dirección de la deposición (Figura 1.49), siendo mayor la eficiencia cuando el flujo de 

partículas sigue la misma dirección de movimiento que el sustrato (dragging 

injection)235.   

 

Figure 1. 49. Dependence of powder efficiency on the angle for dragging and stinging injection 235 
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En los procesos de proyección coaxial, el flujo de polvo se proyecta entorno al haz 

láser. La eficiencia en la deposición de polvo se ve determinada por la distancia entre la 

apunta del cabezal y el sustrato, lo que influye de manera determinante en la geometría 

del cono formado por el flujo de polvo236ï240.  

La Figura 1.50a y b muestra una simulación de la distribución del polvo a diferentes 

alturas de la distancia entre la punta de la boquilla de proyección y el sustrato. Por otro 

lado, la interacción entre las partículas de polvo y el haz laser influye de manera 

determinante en el proceso de proyección coaxial. La geometría del flujo de polvo, el 

tamaño de las partículas, y la geometría del haz provocan diferentes niveles de 

atenuación de la intensidad láser241. La Figura 1.50c muestra el porcentaje de atenuación 

sufrido por un haz Gausiano TEM01 con la interacción de partículas esféricas de radio 

30 µm240. En definitiva, la distribución del polvo y la intensidad de potencia alcanzada 

por el haz láser en cada punto desde la salida de la boquilla hasta la superficie del 

sustrato será clave para determinar la temperatura alcanzada por las partículas en cada 

punto. Para cada caso de estudio, las temperaturas alcanzadas varían. 

 

Figure 1. 50. (a). A comparison of (a) modelled powder concentration distributions in different transverse 

planes and (b) images of the powder flow, below a coaxial nozzle 241; (c) Gaussian distribution of the 

beam and beam attenuation240. 

(a)                                            (b)           (c)

 (c) 
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La Figura 1.51 muestra la distribución de temperaturas obtenida a lo largo del haz 

láser en los estudios de Pinkerton y col.242. 

 
Figure 1. 51. Modeled stream temperature, half cross section. Power: 1000 W, powder flow rate: 0.58 

g/s, substrate position: 60 mm (substrate is not perceptible on this figure), carrier gas: 5 dm3/min, inner 
gas: 4 dm3/min 242. 

Además, en función de las propiedades térmicas del tipo de polvo proyectado y de 

la velocidad de proyección fijada por la velocidad del gas portador, es posible que la 

temperatura alcanzada por las partículas en cada punto del haz láser varíe243. La Figura 

1.52 muestra la variación de temperatura de partículas de Al12Si y de partículas de SiC. 

Se observa que las partículas de Al12Si, con mayor conductividad térmica y mayor 

capacidad de disipación del calor, apenas sufren variación de la temperatura con la 

diminución de la velocidad de proyección. Sin embargo, las partículas cerámicas de SiC 

varían su temperatura en gran proporción en función de la velocidad de proyección119.  

 
Figure 1. 52. Maximum temperature attained by the particles as a function of their injection velocity. 

(b) Temperature distribution of SiC particles injected at 1 m/s along the X axis (y=0)119. 

(a)                                                                                  (b) 
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El polvo utilizado en el proceso de laser cladding debe tener una distribución de 

tamaños comprendida entre 20 y 200 µm, si bien estos valores pueden variar 

dependiendo del fabricante de la boquilla de proyección15. Por otro lado, las mejores 

propiedades de alimentación se obtienen con partículas totalmente esféricas, típicas de 

los polvos fabricados por atomización. Además, reducir el tamaño de partículas permite 

disminuir el tamaño del flujo de polvo en el punto focal, lo que podría mejorar la 

eficiencia del proceso221.   

Por otro lado, el tipo de boquilla, el ángulo de proyección, el diámetro de la corriente 

de proyección y el área del baño fundido influyen en la interacción de las partículas con 

la superficie del sustrato, lo que origina diferentes fenómenos de impacto:  (1) partículas 

sólidas que impactan contra la superficie solida originando rebotes, (2) partículas 

sólidas o liquidas se depositan en el baño fundido y forman parte de este, (3) partículas 

liquidas impactan contra la superficie sólida y forman parte de esta15.  

La técnica de laser cladding se basa en la interacción entre los materiales y el haz 

láser, dando como resultado un proceso metalúrgico y de solidificación muy complejo. 

El haz láser induce la formación de un baño fundido muy pequeño, fino (algunos mm o 

menos) y en movimiento cuya distribución de temperaturas y morfología son función 

de muchos de los parámetros de proceso simultáneamente (la velocidad de alimentación 

del polvo, el tamaño del spot, la velocidad de pasada, entre otros). La Figura 1.53 

muestra la variación en la profundidad y anchura del baño fundido en función de la 

velocidad de barrido244. La aportación de partículas fundidas alimentadas al baño 

fundido provoca cambios en las propiedades, químicas, físicas  y metalúrgicas del baño 

fundido, complicando aún más el proceso15,98. 

 

 

Figure 1. 53. (a) and (b) Simulated molten pool shape, (c) effect of scanning speed on molten pool 
dimensions244.  
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Debido a la distribución y gradiente de temperaturas en el baño fundido, se produce 

un fuerte fenómeno de convección, lo que provoca la transferencia de masa a lo largo 

de la intercara del sustrato y material de aporte (efecto Marangoni), resultando en una 

distribución de composiciones que depende de los parámetros de proceso utilizados. Las 

temperaturas alcanzadas en el baño fundido pueden llegar a ser mayores a 105 K, siendo 

la velocidad de calentamiento muy elevada, lo que puede provocar cambios en la 

estructura y propiedades del baño fundido. Algunos componentes estables pueden 

descomponerse e incluso reaccionar a tan elevadas temperaturas. Algunos autores 

indican que, debido al rápido calentamiento, las temperaturas de transformación de fase 

pueden aumentar considerablemente con respecto a los diagramas de fase en 

equilibrio245ï248. El proceso de enfriamiento se produce por conducción a través del 

metal sustrato a velocidades en torno a 103   K/s, dando lugar a un tamaño de grano muy 

fino, con un incremento en la densidad de dislocaciones y una distorsión del parámetro 

de red. Aumenta la solubilidad sólida de la solución solida sobresaturada. Es posible la 

aparición de nuevas fases, algunas de ellas metaestables o, incluso la formación de 

aleaciones amorfas. Algunos autores indican que la adición de tierras raras en el baño 

fundido puede afectar a los procesos de fusión-solidificación, debido a la activación de 

las mismas15,98. La Figura 1.54 muestra la evolución de la temperatura durante la 

fabricación de dos recubrimientos mediante laser cladding, el primer recubrimiento 

(Figuras 1.54a y c) está formado por una única pasada del láser mientras que el segundo 

recubrimiento (Figuras 1.54b y d) está formado por tres pasadas consecutivas con un 

solapamiento del 25%.   

 
Figure 1. 54. Comparison of the simulated results with experimental results: (a) temperature evolution 

in single-track laser cladding, (b) temperature evolution  of three-track laser cladding, (c) cross-section 
profile of single-track clad, (d) cross-section profile of three-track clad244. 

(a)                                                                                    (b) 
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Las medidas de temperatura fueron registradas por dos termopares conectados al 

sustrato. Se observa, como el enfriamiento de zona fundida se produce por conducción 

a través del sustrato, ya que las zonas de mayor temperatura se encuentran en el 

recubrimiento y va disminuyendo en la dirección del sustrato. Además puede apreciarse 

una diferencia entre la temperatura registrada por ambos termopares debido a la 

acumulación de calor, que aumenta gradualmente la temperara del sustrato. En el 

proceso con tres pasadas, la zona fundida no llega a solidificar, solapándose las zonas 

fundidas de cada pasada244.  Las tensiones residuales generadas en las piezas son 

inevitables debido a la alta cantidad de energía utilizada durante el proceso, que provoca 

un incremento en la densidad de dislocaciones y una distorsión del parámetro de red, si 

bien algunos autores indican que estas tensiones residuales podrían reducirse mediante 

el control de los parámetros de proceso (Figura 1.55)244. 

 

 

Figure 1. 55. Stress contours along the clad thickness in multi-track laser cladded coupon: (a) von 
Mises equivalent stress, (b) stress along the clad thickness 244. 

Por último, otro de los parámetros de fabricación  que se debe tener en cuenta es el 

diseño de la operación de aporte, es decir, la creación de las trayectorias que debe seguir 

la boquilla de proyección para generar la geometría deseada. Para ello, es necesario 

generar el programa de control numérico con los parámetros de proceso adecuados. La 

distancia entre pasadas del haz láser influirá significativamente en la disipación de calor 

en el material tanto en el recubrimiento generado como en el sustrato y afectará a sus 

propiedades microestructurales y mecánicas, así como a la morfología de las piezas 

fabricadas15.  

En conclusión, la evaluación, análisis y determinación de los parámetros de control 

de proceso es determinante para el control de la fabricación de recubrimientos mediante 

la técnica de laser cladding. Estos parámetros dependen fundamentalmente de la 

interacción entre el haz láser y los materiales, que puede ser considerada en tres niveles: 

(1) nivel atómico, (2) nivel microestructural y (3) nivel macroscópico. En el nivel 

atómico, los mecanismos de absorción y reflectividad del haz por la materia, los cuales 

se encuentran íntimamente relacionadas con las características del haz láser utilizado 

son los que mayor influencia tienen en el proceso. A nivel microestructural, los ciclos 

térmicos producidos durante el proceso de fabricación provocan 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 macroscópico se tienen 

en cuanta el cambio de propiedades que experimenta el material después de su 

conformado debido a su morfología, calidad de la intercara sustrato-recubrimiento, 

porosidad del recubrimiento, entre otros. Por tanto, es muy importante, el estudio de los 

tres niveles de interacción, con la finalidad de conocer los mecanismos que controlan el 

proceso y optimizar los parámetros de control de proceso para obtener recubrimientos 

con las características deseadas. 

 

1.10. Fabricación aditiva  

 

Las técnicas de fabricación aditiva han ido ganando protagonismo en los últimos 

años. Poder fabricar componentes directamente con la forma deseada, con las 

propiedades requeridas, con la mínima perdida de material y de forma rápida son 

algunos de los atractivos que han impulsado el desarrollo de estas técnicas. La Figura 

1.56 muestra la evolución en el número de publicaciones sobre fabricación aditiva en 

los últimos años. Las técnicas de fabricación aditiva de materiales poliméricos se 

encuentran muy desarrolladas, sin embargo estas técnicas para la fabricación de 

componentes metálicos necesitan ser más investigadas, debido a que el procesado de 

materiales metálicos es muy complicado debido a las elevadas temperaturas que es 

preciso alcanzar y a los complicados mecanismos de fusión-solidificación249ï251. 

 

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 fabricación aditiva (additive manufacturing, AM) para componentes 

metálicos pueden clasificarse según sus características en 4 niveles. El primer nivel 

identifica la manera en la que se encuentra el material que se conforma pudiendo tener 

métodos de manufactura laminar, de cama de polvo y de deposición. Los siguientes 

niveles están relacionados con el material de aporte, que puede ser en forma de polvo o 

alambre (nivel 2), los métodos de procesado, que pueden ser fundición o sinterizado 

(nivel 3) y la fuente de energía utilizada, que puede ser un láser, un arco eléctrico o un 

haz de electrones (nivel 4). La Figura 1.57 muestra las posibles combinaciones para 

cada método de fabricación aditiva249ï251.  

 

Figure 1. 57. Additive manufacturing methods. 

Los métodos de fabricación aditiva por láser más estudiados son: el método SLS 

(selective laser sintering) realizado mediante sinterizado y cama de polvo, el método 

SLM (selective laser melting) realizado mediante fusión y cama de polvo y el método 

DLD (direct laser deposition) realizado mediante fusión e proyección de polvo252.  

La Figura 1.58 muestra esquemáticamente el funcionamiento del método SLS. Este 

proceso consiste en que le haz láser escanea la superficie de un lecho de polvo situado 

en el interior de un contenedor cilíndrico de manera que se sinterizan capas del material 

de manera consecutiva hasta completar la forma de un componente 3D. Cada capa tiene 

un espesor, típicamente, de entre 0.05-0.1 mm. El polvo de las áreas no sinterizadas 

actúa como las paredes de un molde. Todo el proceso se realiza en una cámara cerrada 

en atmosfera inerte con el fin de evitar la oxidación. Las piezas obtenidas pueden llegar 

a tener densidades superiores al 60 %, aunque en la mayoría de los casos son necesarias 
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etapas de post-sinterizado o infiltración para aumentar  la densidad y la maquinabilidad 

de la pieza final253,254. 

 

Figure 1. 58.  (a) A layered manufacturing (LM) paradigm (b) generic fixturing253 

El proceso de SLM es muy similar al proceso de SLS en términos de  equipamiento, 

la diferencia principal entre ambos es que en el SLM se produce fusión y por tanto se 

obtienen piezas finales con una densidad superior. Las principales máquinas de 

procesado SLM que existen en el mercado son la Trumaform LM 250, la MCP Realizer 

y  la LUMEX 25C, pero todas ellas se basan en los mismos mecanismos. La Figura 

1.59a muestra un esquema general del proceso. El material en forma de polvo se 

deposita en una plataforma retráctil. A medida que el haz láser escanea la superficie del 

lecho de material, la plataforma retráctil 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 material. Al igual que en el método de SLS, el polvo no 

fundido actúa de soporte para la pieza fabricada254,255.  
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El proceso DLD, es un proceso de deposición directa con láser, también llamado 3D 

cladding, ya que es posible su realización mediante un equipo de laser cladding. El 

proceso consiste en proyectar polvo a través de un cabezal coaxial (aunque también 

puede realizarse en forma de alambre) sobre un sustrato. Un haz láser funde dicho 

material de aporte sobre la superficie formando una capa de material. El dispositivo 

suele estar conectado a un sistema robotizado que permita el movimiento de manera que 

sea posible la deposición 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 oxidación255ï258. 

La Figura 1.59b muestra un esquema del proceso.  

  

Figure 1. 59.  (a) SLM building252; (b) Blown powder Direct Laser Deposition (DLD) with thermal 
monitoring259 

Los procesos DLD están controlados por un gran número de fenómenos físicos 

interconectados que ocurren conjuntamente en un espacio de tiempo muy corto, de 

manera que para un mismo  instante de tiempo, puede haber varios mecanismos y 

caminos de transferencia de energía. La Figura 1.60 muestra algunos de los parámetros 

de control y fenómenos físicos que controlan el proceso de fabricación DLD, entre los 

que se encuentran las propiedades del haz láser, las del material de aporte, las 

interacciones laser, polvo, gas portador,  energía, estabilidad y morfología del baño 

fundido, perdida de calor por radiación y convección, solidificación, conducción entre 

capas, ciclo térmico y conducción hacia el sustrato. Todos estos parámetros de proceso 

tendrán influencia en la morfología de las piezas fabricadas, su microestructura, dureza, 

y demás propiedades259,260. Muchos de los parámetros de control para DLD son los 

mismos que para los procesos de laser cladding. Por ejemplo, todos los parámetros 

relacionados con la interacción polvo-laser-gas, como son la atenuación del haz láser en 

función del tamaño de partícula, del flujo proyectado y de la posición radial en el haz 

láser. Sin embargo, los parámetros relacionados con los ciclos térmicos y los fenómenos 

(a)                                                                                   (b) 
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de transmisión de calor y transferencia de masa se complican, ya que no solo se debe 

tener en cuenta la interacción del polvo con el sustrato, sino las capas previas de material 

aportado, de manera que una misma capa soportara varios ciclos térmicos consecutivos 

diferentes259,261.  

  
Figure 1. 60.  Physical events occurring during DLD for given instant in time261. 
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La Figura 1.61 muestra un esquema de la zona afectada por el calor y el baño fundido 

durante el proceso de DLD. El baño fundido se sitúa sobre la zona afectada por el calor 

y se encuentra rodeado de zonas de transferencia de  calor e interacciones liquido/sólido 

(por las capas previamente depositadas y el polvo aportado) por lo que es 

termodinámicamente muy inestable. La morfología y profundidad del baño fundido así 

como su velocidad de solidificación son determinantes en el control de la 

microestructura y propiedades de las piezas fabricadas261.  

 

Figure 1. 61. Heat affected zone (HAZ) with melt pool during DLD261. 

Aunque el concento de baño fundido es similar al de los procesos de laser cladding, 

la continua adición de polvo capa sobre capa complica el control del proceso. Los 

parámetros de control de proceso óptimos se encuentran para aquellos valores de 

potencia y velocidad del haz láser para los cuales el baño fundido tiene un gradiente de 

temperaturas y morfología constantes. Cuando la potencia del haz láser se mantiene 

constante y se tiene una baja velocidad de barrido entre capas, se puede producir 

acumulación de calor en el baño fundido, formando un baño fundido de mayor 

profundidad, lo cual puede evitarse variando la potencia y/o la velocidad de barrido 

entre capas261. La Figura 1.62 muestra una simulación del tamaño y forma del baño 

fundido a lo largo del tiempo para un proceso DLD en el que se utiliza polvo de acero 

H13. Se observa como disminuyendo progresivamente la potencia del haz láser, la 

morfología del baño fundido se mantiene constante262. Por otro lado, al igual que ocurría 

en los procesos de laser cladding, durante el proceso de DLD, en el baño fundido tiene 

lugar fenómenos de convección de tipo Marangoni. En función de la relación entre la 

tensión térmica superficial y la viscosidad es posible tener dos tipos de comportamiento 

para los flujos de Marangoni, los cuales vienen determinados por el número de 

Marangoni que sigue la ecuación 1.37. 
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ὓὥ
Ў

         (1.37) 

Donde  ɘ es la tensión superficial, L es la longitud del baño fundido, Ŭ es la 

difusividad térmica, ɖ la viscosidad dinámica y åT la diferencia de temperaturas. 

 

Figure 1. 62. Simulation results for building one layer by closed-loop controlled LBAM 262. 

Cuando el número de Marangoni es negativo, el flujo tiene lugar del centro al borde, 

obteniéndose un baño fundido poco profundo. Las microestructuras obtenidas son más 

finas en la zona superior que en la zona inferior del baño fundido. Por el contrario, 

cuando el número de Marangoni es positivo, el flujo tiene lugar del borde al centro y el 

baño fundido adquiere una profundidad elevada. Las microestructuras obtenidas son 

más finas en la zona inferior del baño fundido que en su zona superior. Por otro lado, 

en la fabricación de materiales compuestos, las partículas de refuerzo también provocan 
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fuerzas en el baño fundido de manera que el mecanismo de proceso se complica (Figura 

1.63)253,254.  

 

Figure 1. 63. (a) Schematic representation of Marangoni convection in a melt pool showing 
occurrence of (A) negative surface tension gradient and (B) positive surface tension gradient 

schematic254; (b) illustration of Marangoni flow as applied to the direct SLS of WïCu253. 

El control de la etapa de solidificación es muy importante para evitar porosidad en 

las piezas sobre todo en las primeras capas depositadas donde la temperatura es menor. 

Por otro lado, velocidades de enfriamiento elevado producen la formación de 

microestructuras más finas lo que mejora las propiedades del material y por otro lado, 

disminuye el calentamiento global de la pieza259,261.  

La zona afectada por el calor, que es la zona directamente situada bajo la zona de 

baño fundido, influye en el grado de re-fusión de las capas previamente depositadas. 

Por un lado, los ciclos térmicos producidos a lo largo de las capas solidificadas debido 

a las múltiples pasadas del haz láser para la deposición de capas sucesivas, influyen en 

la evolución microestructural de la pieza fabricada. Por otro lado, los gradientes 

térmicos entre capas adyacentes pueden provocar la aparición de tensiones residuales.  

Por lo tanto, el control de la temperatura en la zona afectada por el calor es 

extremadamente importante para las propiedades de la pieza final261. La Figura 1.64 

muestra la variación de la microestructura en las capas inferiores y superiores para una 

pieza de Ti-6Al-4V fabricada por DLD263.  

El diseño de la operación de aporte y la creación de las trayectorias que debe seguir 

la boquilla para la generar la geometría deseada, es muy importante e influye en la 

microestructura y propiedades de la pieza fabricada. Generalmente, se requiere el 

empleo de un software CAD/CAM que divide la geometría 3D de la pieza en capas y 

posteriormente, mediante algoritmos de planificación de trayectorias, calcula las 

direcciones en las que se generan los cordones259,261.  

Es necesario aún un mayor análisis y comprensión de los fenómenos que controlan 

la técnica de fabricación aditiva de metales mediante laser metal deposition. En cuanto 

(a)                                                                                       (b) 
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a la fabricación aditiva de materiales compuestos de matriz metálica, el comportamiento 

térmico tan diferente entre la matriz metálica y el refuerzo, generalmente cerámico, 

hacen muy complicado el control del proceso de fabricación, por lo que, su desarrollo 

se encuentra en las etapas iniciales habiendo muy poca bibliografía disponible.  

 

Figure 1. 64.  Microstructure of a direct laser-deposited Ti-6Al-4V part in YïZ plane at (a) the top 
region and (b) the bottom region263 
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2 
PROCEDIMIENTO 

EXPERIMENTAL Y 

METODOLOGÍA  

 

 

En este capítulo se realiza una 

descripción de los materiales utilizados, 

así como de los procesos de fabricación 

desarrollados, que incluyen equipos de 

laser cladding, laser metal deposition  

(LMD)  y pulvimetalurgia, haciendo 

hincapié en los parámetros de proceso 

analizados, el diseño de experimentos y 

la organización del trabajo a realizar.  

Se detallan las técnicas de 

caracterización utilizadas que incluyen 

técnicas de caracterización 

microestructural y mecánica y técnicas 

de evaluación del comportamiento a 

corrosión de los materiales. 
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CAPÍTULO 2 

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL Y METODOLOGÍA  

 

 

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 aleación de aluminio AA6082 y la aleación de magnesio ZE41. 

La aleación de aluminio AA6082, suministrada por Fundiciones Gómez, se recibió 

en forma de perfiles extruidos con tratamiento térmico T6. La composición nominal y 

las propiedades físicas de la aleación se muestran en la Tabla 2.1 y 2.2, respectivamente. 

Los perfiles tenían dimensiones de 4.8 ± 0.3 mm de espesor, 30 ± 0.1 mm de ancho y 1 

m de longitud. Fueron cortados en chapas de 40 ± 0.5 mm de longitud.  

La aleación de magnesio ZE41, suministrada por Magnesium Elektron, se recibió en 

forma de barras fabricadas por colada y con tratamiento térmico T5. La composición 

nominal y las propiedades físicas de la aleación se muestran en la Tabla 2.1 y 2.2, 

respectivamente. Las barras tenían unas dimensiones de 60 ± 0.01 mm de diámetro y 1 

m de longitud. Fueron cortados en chapas de 10 ± 0.5 mm de espesor. 

 Table 2. 1. Substrates chemical compositions 

Alloy  Composition (wt.%)  

AA6082 1.05Si; 0.23Fe; 0.03Cu; 0.57Mg, 0.57Mn; 0.02Zn; 0.02Ti, balance 
Al  

ZE41 4.09Zn; 1.68 rare earths (Pr + Nd + L + Ce); 0.68 Zr; 0,6 O; 0.03 
Mn and balance Mg 
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 Table 2.2. Substrates physical properties (values supported by the manufacturer)  

Alloy  AA6082  ZE41 

 ́(g·cm-3 ) 2.71 1.84 
Specific heat (J/(KgÅk)) 897 960 

Thermal conductivity (W/(mÅK)) 180 109 

Fusion point (ºC) 580-650 510-640 
Poisson ratio 0.33 0.35 

 

2.1.2. Materiales de aporte  

Para la fabricación de los diferentes recubrimientos mediante la técnica de laser 

cladding se utilizaron materiales de aporte en forma de polvo, los cuales forman la 

matriz y el refuerzo del material compuesto fabricado.  

Las matrices metálicas de los materiales compuestos fabricados en la presente tesis 

fueron diferentes aleaciones de aluminio en polvo fabricadas mediante atomización. La 

densidad de las aleaciones es 2.7 g·cm-3. Las empresas suministradoras y las 

características técnicas de detalladas por el fabricante se muestran en la Tabla 2.3.  

Table 2.3. Additive material to the composite matrix. 

Product  
Manufacturer  D50 

(µm) 

Composition (wt.%) 

Al  Oerlikon Metco 75 99.74 Al 
Al12Si Oerlikon Metco  71 12 Si; 88 Al. 
AA6061 ALPOCO 

(Aluminum Powder Company) 
75 0.8-1.2 Mg, 0.4-0.8 Si, 0.15-

0.4 Cu, 0.04-0.35Cr, <0.7Fe, 
<0.15 Mn, <0.15Ti, balance Al. 

 

Los materiales compuestos de matriz metálica fabricados constan de refuerzos 

discontinuos que se incorporaron a la matriz de dos maneras diferentes: en primer lugar, 

se utilizaron como refuerzo discontinuo partículas de SiC que fueron mezcladas en un 

molino de bolas antes de su deposición mediante laser cladding. Las características 

técnicas detalladas por el fabricante se muestran en la Tabla 2.4. Por otro lado, se 

utilizaron como refuerzo partículas de AlN generadas in situ durante el proceso de 

fabricación del recubrimiento mediante tecnología láser.  

La conocida reactividad que tiene lugar a elevadas temperaturas entre la matriz de 

Al  y el refuerzo de SiC y que tiene como resultado la disolución de parte del refuerzo y 

la formación de Al 4C3 y Si se afrontó mediante dos estrategias diferentes. 
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En primer lugar la adición de aleantes a la matriz del material compuesto con el fin 

de cambiar la cinética de la reacción o bien para que se produzca la generación de fases 

o compuestos menos perjudiciales que la generación del Al 4C3. Para ello se utiliza Si y 

Ti en forma de polvo cuyas características se muestran en la Tabla 2.4. 

Table 2.4. Composite reinforcements particles and composite matrix additive powders. 

Product  Manufacturer  D50 (µm)   ́(g·cm-3) 

SiC Navarro S.A  26.2 2-2.25 
Si Alfa Aesar 44 2.33 
Ti Alsa Aesar 74 1.6-2.1 

 

La segunda estrategia utilizada para evitar la formación de carburo de aluminio en 

los recubrimientos de material compuesto Al12Si/SiC es la fabricación de 

recubrimientos protectores sobre las partículas de SiC de manera que se evite el contacto 

directo entre el aluminio y el SiC. Se trata de recubrimientos de SiO2 que se generan 

mediante diferentes técnicas: (1) la técnica de sol-gel, (2) la técnica de oxidación y (3) 

la técnica dúplex en la cual se combinan las dos anteriores. Los recubrimientos de sílice 

además de evitar el contacto directo entre el aluminio y el SiC mejoran la mojabilidad 

del refuerzo por la matriz142. 

La técnica de sol gel ha sido realizada siguiendo el procedimiento desarrollado en la 

Universidad Rey Juan Carlos, en el Área de Ciencia e Ingeniería de los Materiales y 

cuya eficacia ha sido demostrada en trabajos previos a la presente tesis140,264,265. El 

proceso consta de 4 etapas: (1) preparación y acondicionamiento de las partículas a 

recubrir, (2) preparación de la disolución sol, (3) aplicación del recubrimiento sobre las 

partículas, y (4) secado y consolidación del recubrimiento de sílice. 

La primera etapa de preparación y acondicionamiento de las partículas de SiC tiene 

el doble objetivo de (1) limpiar la superficie de las partículas librándolas de posibles 

impurezas que pudieran quedar atrapadas entre su superficie y la capa de recubrimiento 

y (2) mejorar la adhesión y mojabilidad del recubrimiento a la superficie de las 

partículas. Esta etapa se lleva a cabo mediante el lavado de las partículas mediante 

inmersión en etanol puro en ultrasonidos durante 5 min. A continuación, se eliminan los 

restos de etanol e impurezas mediante filtración a vacío y  se procede al secado de las 

partículas en estufa a 100 ºC durante 30 min.  

 La segunda etapa de preparación de la disolución sol se produce por la 

polimerización que ocurre tras la condensación entre un precursor y el agua, 

previamente hidrolizados y en condiciones de catálisis ácida. Los reactivos empleados 
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en la preparación del sol son tetraortosilicato (TEOS), agua, etanol y ácido clorhídrico 

y sus características se muestran en la Tabla 2.5.  

 

Table 2.5. Characteristics of used reagents. 

Reagent Molecular 

weight (g/mol)  

Density (g/cm3)  Purity (%wt.)  

TEOS 208.3 0.93 98 
H2O 18 1 - 
Ethanol 46.1 0.79 99.9 
HCl 36.5 1.2 37 

 

La formación de la disolución sol se consigue mezclando el disolvente etanol y el 

precursor TEOS en una relación molar EtOH/TEOS de 1:1, bajo agitación. 

Transcurridos 5 minutos en los cuales se consigue la estabilización la mezcla, se añade 

gota a gota a la mezcla una disolución de agua acidulada (disolución de ácido clohídrico 

en agua (0,1 M) en relación molar H2O/TEOS 1:5. Se mantiene la mezcla en agitación 

durante 2 horas de manera que tengan lugar las reacciones de hidrólisis y condensación 

para la formación del gel a partir del sol. La tercera etapa consiste en la aplicación del 

recubrimiento de sílice sobre las partículas de SiC. Para ello, dichas partículas se añaden 

a la disolución gel y se mantienen en agitación con el fin de conseguir un total 

recubrimiento sobre la superficie de las partículas. Transcurridas 2 horas en agitación, 

las partículas se dejan reposar 5 minutos y posteriormente se lavan en etanol y se filtran 

para eliminar los restos de gel no depositados con el fin de evitar la formación de 

agregados de partículas en la siguiente etapa del proceso. La cuarta y última etapa del 

proceso consiste en el secado y consolidación de la capa de sílice. En la fase de secado 

se evaporan los restos de etanol y agua. Se realiza en una estufa a 120 ºC durante 30 

min. La fase de consolidación permite la eliminación de los componentes volátiles y 

reduce la porosidad del recubrimiento generado. Esta fase de consolidación se lleva a 

cabo a dos temperaturas diferentes (500 y 750 ºC) con el fin de evaluar el efecto en la 

reducción de la porosidad en la capacidad protectora del recubrimiento frente al 

aluminio fundido y por tanto en la capacidad de evitar la reactividad entre la matriz y el 

refuerzo. 

La técnica de oxidación directa es tratamiento térmico de oxidación que permite la 

generación de recubrimientos protectores sobre las partículas de SiC. Al igual que la 

técnica de sol-gel, la técnica de oxidación directa ha sido realizada siguiendo el 

procedimiento desarrollado en la Universidad Rey Juan Carlos, en el Área de Ciencia e 

Ingeniería de los Materiales cuya eficacia ha sido demostrada en trabajos previos a la 

presente tesis142,143. La técnica de oxidación directa se llevó a cabo introduciendo las 
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partículas de SiC en estado de recepción en bandejas de alúmina en un horno tubular 

Carbolite modelo STF 15/75/160, el cual dispone de un controlador de temperatura 

Eurotherm modelo 2216 y de un sistema de vacío Pfeier TSH 017E. La secuencia de 

oxidación es: (1) calentamiento a una velocidad constante de 5 ºC/min hasta alcanzar 

1200ºC de temperatura, (2) mantenimiento de la temperatura a 1200 ºC durante 8 horas, 

y (3) enfriamiento a una velocidad constante de 5 ºC/min hasta temperatura ambiente.  

 

La técnica dúplex es una técnica de generación de recubrimientos sobre las partículas 

de refuerzo que combina las dos técnicas anteriores (técnica de sol-gel y técnica de 

oxidación directa). Otros autores266 han demostrado que la combinación de las dos 

técnicas da lugar a la formación de una estructura multicapa con características 

mejoradas con respecto a los recubrimientos monocapa obtenidos con las otras dos 

técnicas. La técnica dúplex se llevó a cabo mediante la oxidación directa de las 

partículas de refuerzo en estado de recepción en las condiciones ya desritas. 

Posteriormente, se genera una segunda capa de sílice mediante la técnica de sol-gel de 

la misma manera explicada anteriormente. 

 Los materiales de aporte se mezclaron en las proporciones deseadas en un molino 

de bolas (durante 5 horas utilizando bolas de sílice) para la posterior fabricación de los 

recubrimientos de material compuesto. Las proporciones utilizadas y los nombres 

abreviados con los que serán designados los recubrimientos a lo largo de la presente 

tesis, se muestran en la Tabla 2.6. Nótese que se incluyen los materiales compuestos de 

matriz de aluminio y refuerzo AlN generado in situ, si bien no se incluyen sus 

porcentajes de refuerzo.  

 

Table 2.6. List of composite coatings fabricated. Composition and abbreviated name. 

Powder initial c omposition  Abbreviated name  

Al12wt.%Si ï 30wt.% SiC Al12Si/SiC 
Al12wt.%Si ï 30wt.% Oxidized SiC Al12Si/oxidized SiC 
Al12wt.%Si ï 30wt.% sol-gel SiC Al12Si/sol-gel SiC 
Al12wt.%Si ï 30wt.% duplex SiC Al12Si/duplex SiC 
Al25wt.%Si ï 30wt.% SiC Al25Si/SiC 
Al40wt.%Si ï 30wt.% SiC Al40Si/SiC 
Al12Siwt.% 2wt.% Ti - 30wt.%SiC Al12Si 2Ti / SiC 
Al12Siwt.% 10wt.% Ti - 30wt.%SiC Al12Si 10Ti / SiC 
Al12Siwt.% 20wt.% Ti - 30wt.%SiC  Al12Si 20Ti / SiC 
Al pure Al pure/ AlN 
Al12Siwt.% Al12Si/AlN 
AA6061 AA6061/AlN 
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2.2. Procesos de fabricación 

2.2.1.  Laser cladding 

La técnica de laser cladding permite realizar recubrimientos por proyección y fusión 

del material de aporte, mediante láser, sobre el material base o sustrato15. El láser 

empleado es un láser de diodo de alta potencia modelo Rofin DL013S, con un rango de 

potencia del haz láser entre 100 y 1300 W, con longitud de onda de 940  ± 10 nm que 

presenta configuración de pulso continuo. El foco óptico del haz láser puede alcanzar 

un tamaño de spot mínimo de 0.75 mm2 (0.6 x 1.3 mm) lo que permite alcanzar 

densidades de potencia de hasta 187 kW/cm2.  El láser está acoplado a un sistema de 

refrigeración (sistema de agua a presión de 500 a 520 kPa) que permite mantener la 

temperatura de la matriz de diodos y el sistema de lentes a 22 ºC. La Tabla 2.7 muestra 

las características técnicas básicas del láser utilizado. 

Table 2.7. Rofin DL013S Diode laser technical characteristics 

Wavelenght (nm)  940 ± 10 

Laser beam power range (W) 100 ï 1300 

Stability (% ɲT Ò Ñ 1 K) ± 2 

Spot size at nominal power (86%) (mm) 0.6 x 1.3 

Polarization  orthogonal 

Laser dimensions (mm) 488 x 180 x 155 

 

El láser se encuentra acoplado a un sistema de brazo robotizado de seis ejes ABB 

IRB 2400/16, que cuenta con sistemas de extracción, gas de protección y seguridad 

automáticas. El sistema de brazo robotizado puede ser regulado de forma automática o 

manual permitiendo el movimiento en tres grados de libertad en tres direcciones (x, y, 

z) simultáneamente. En todo caso, se trabaja con una inclinación de 1,5º para impedir 

que el reflejo del haz sobre el material incida sobre el propio láser. La velocidad máxima 

alcanzada por el brazo robotizado es de 250 mm/s.  

La alimentación del material de aporte se realiza a través de un alimentador GTV ï

Powder  feeder PF 2/2 y es proyectado coaxialmente al haz láser a través de un cabezal 

coaxial Fraunhofer IWS COAX 8 (Figura 2.1). La boquilla de alimentación del material 

de aporte está diseñada para una distancia focal mínima del foco óptico de 70 mm y 

preferiblemente para una  distribución simétrica de la densidad de potencia. El  foco del 

flujo de polvo se encuentra a 13 mm por debajo de la boquilla. Según el fabricante, para 

incrementar la eficiencia y la calidad del recubrimiento, la alimentación del polvo debe 

estar centrada con el haz láser. 
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Figure 2. 1. Cladding coaxial nozzle Fraunhofer IWS COAX 8. 

La boquilla está refrigerada con agua. Para obtener una distribución homogénea de 

polvo, coaxial con el láser, el polvo se transporta a través de cuatro mangueras a una 

cámara de turbulencia donde 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 dirección del flujo se orienta paralelamente al eje del haz láser. Finalmente 

una hendidura en forma de anillo focaliza el flujo mezcla de polvo y gas sobre la zona 

de foco del láser en la pieza de trabajo. El sistema está diseñado para proporcionar 

resultados óptimos para diámetros de baños fundidos de 0.5 a 5 mm. Debido a las cuatro 

entradas de polvo, la boquilla también actúa como mezclador de polvos, de manera que 

la composición del polvo puede ser alterada continuamente durante el proceso de 

trabajo. Pueden usarse las cuatro entradas de polvo o solo dos de ellas. La Tabla 2.8 

muestra los datos técnicos 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 ( µm) 20-63 

Powder feed rates (g/min) 2-50 

Distance nozzle surface (mm) 13 

Minimun powder focus (mm)  1.5-2 

Nozzle tip angle (º)  0-30 

 

Lens

Powder
focus

(a)                                          (b)                               
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Las características de los recubrimientos obtenidos mediante la técnica de laser 

cladding vienen determinados por un gran número de parámetros de control del láser y 

fenómenos físicos. Durante el proceso de fabricación es posible controlar el dispositivo 

de posicionamiento, la tolva de alimentación del material de aporte, las condiciones del 

medio (precalentamiento de los materiales, flujo del gas portador, entre otros) y los 

parámetros básicos de control del láser: la potencia del haz láser, la velocidad de barrido 

del haz láser, la posición focal y la distancia entre barridos del láser. La modificación 

de los parámetros de control produce importantes cambios en los fenómenos físicos que 

controlan el proceso de laser cladding como los fenómenos de transferencia de calor, el 

movimiento del fluido en el baño fundido, la atenuación de la potencia del haz  laser 

por el polvo proyectado, entre otros. Además, la mayor parte de las características del 

recubrimiento como el espesor y la longitud, el porcentaje de dilución o la 

microestructura dependen de los parámetros de control de proceso utilizados15,221,267.  

 El control de la tolva de alimentación del polvo permite, por un lado, controlar 

la cantidad de material aportado durante el proceso de fabricación y, por otro, controlar 

el grado de mezcla del material evitando que se aglomeren las partículas y favoreciendo 

su fluidez. Este parámetro se mide en tanto por cierto con respecto a la velocidad de 

alimentación del polvo y se mantuvo contante en todos los experimentos con un valor 

del 75 %. 

 El control del dispositivo de posicionamiento permite controlar la disipación 

de calor entre barridos del láser y la distancia entre barridos de manera que se controle 

el solapamiento entre barridos consecutivos. La Figura 2.2 muestra el patrón seguido en 

la fabricación de los recubrimientos y una macrografía de un recubrimiento Al/SiC 

sobre AA6082. 

 
Figure 2.2.  (a) Trajectory pattern for fabrication of a coating; (b) Coating on AA6082 by laser 

cladding. 

Asimismo, el control del dispositivo de posicionamiento permite el control de la 

posición focal, lo cual determina el tamaño del spot láser sobre el sustrato. A la posición 

focal 0 (en foco), el spot del haz láser tiene un tamaño mínimo y se encuentra enfocado 

junto con el flujo de material de aporte.  A posiciones focales negativas, el brazo robot 

del láser se encontrará más cerca de la muestra y a posiciones focales positivas el brazo 

1º Track

Χ ¢ǊŀŎƪǎ
Last Track
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robot del láser se encuentra más alejado del sustrato. La posición focal influye en el 

tamaño del spot del láser y por tanto, en la densidad de potencia concentrada en la 

superficie de la pieza en el tiempo de interacción entre el haz láser y la superficie y la 

relación angular entre el haz láser y la superficie de la pieza. Además, la posición focal 

influye en la distribución de temperaturas del material de aporte en ese punto del haz 

láser, que varía a lo largo del eje z en toda la trayectoria del haz239,268ï270 (Figura 2.3).  

 

 
Figure 2.3. Schematic of laser cladding in different focus planes (distances in mm): (a on focus 

plane); (b) positive defocus, (c) negative defocus. 

El control de la potencia del láser influye en la cantidad de energía por unidad de 

tiempo que transmite el láser. La velocidad de barrido controla la velocidad a la que se 

mueve el brazo robot respecto a la muestra. Cuanto mayor sea este parámetro existe 

menos tiempo de interacción entre el haz laser y la muestra por lo que la concentración 

de densidad de energía permanece menos tiempo en un mismo punto, permitiendo una 

mejor disipación del calor. La potencia y la velocidad de barrido están íntimamente 

relacionadas15,268,269 ya que la potencia del láser está directamente relacionada con la 

concentración de la energía específica; mientras que la velocidad de barrido está 

inversamente relacionada con dicha concentración de energía específica. La energía 

bruta aportada (EBA) (ecuación 2.1)  relaciona ambos parámetros y proporciona valores 

de la concentración de energía aportada durante el proceso de fabricación. 

EBAὑὐ Ⱦά
 

    Ⱦ 
        (2.1) 
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El control del tipo de gas portador utilizado en el proceso es de gran importancia ya 

que dependiendo del gas elegido este tendrá (1) carácter portador y protector para evitar 

la oxidación y contaminación de las diferentes partes y de los componentes ópticos, o 

bien tendrá (2) carácter portador y reactivo, lo cual permitirá la generación del refuerzo 

del material compuesto in situ durante el proceso de fabricación. En el presente trabajo 

de investigación se utilizaron dos gases portadores distintos. Para el primer objetivo se 

utilizó gas argón y para el segundo objetivo se utilizó gas nitrógeno. 

Uno de los principales parámetros de control de proceso es temperatura alcanzada 

por las partículas proyectadas en el gas portador a lo largo del haz láser, que dependerá 

de la distribución del polvo en la corriente de gas portador, la velocidad de dicho gas, 

la morfología, tamaño y propiedades de los materiales proyectados, y de la potencia del 

haz láser. El cálculo de la temperatura alcanzada por las partículas se obtiene mediante 

el cálculo de un modelo analítico que permite obtener la atenuación láser y la 

temperatura del polvo en cada punto del haz láser desde la salida del cabezal usando el 

software de análisis matemático Matlab 7.0. Las ecuaciones introducidas son las 

desarrolladas por Pinkerton239 para un láser de diodo válido para longitudes de onda 

entre 808 y 940 nm y cualquier tipo de distribución de intensidades iniciales. Se 

calcularon la atenuación de la potencia y la temperatura del polvo en cada punto del haz 

láser por debajo de la salida del cabezal coaxial, para ello, cada punto por debajo de la 

salida del cabezal es dividido en dos regiones: (1) la región por encima del plano focal, 

dónde la corriente de polvo tiene geometría anular y (2) la región por debajo del plano 

focal, dónde la corriente de polvo sigue una distribución Gaussiana (Figura 2.4). 

  
Figure 2.4. Schematic diagram of the powder stream from a coaxial laser deposition nozzle239. 
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La temperatura del polvo en cada punto en el plano focal y por debajo de este 

(0 < z Ò sn), se describe por la ecuación 2.2. 

ὝὤȟὙ Ὕ ᷿ Ὅᾀȟὶᾀ Ὠᾀ ᷿ Ὅᾀȟὶᴂᾀ Ὠᾀ     (2.2) 

Donde T(Z,R) es la temperatura en cada punto entre la salida del cabezal y el plano 

de consolidación; T0 es la temperatura inicial, hes la absortividad de las partículas de 

polvo, ɟ es la densidad de las partículas, c es el calor específico, rp es el radio de las 

partículas de polvo, PA y PB son la proporción de polvo recibido desde las trayectorias 1 

y 2, respectivamente, vôpz y vòpz son los componentes de la velocidad del polvo desde 

las trayectorias 1 y 2 en la dirección axial (z), respectivamente, y finalmente z y r son la 

posición axial y radial, respectivamente. 

La temperatura por encima del plano de consolidación del polvo (z Ó sn) se describe 

por las ecuaciones 2.3-2.5. 

Para (r Ò L): 

Ὕᾀȟὶ ὝίȟὙ
 
᷿ Ὅᾀȟὶᾀ Ὠᾀ           (2.3) 

Para (R0 < L < r): 

Ὕᾀȟὶ ὝίȟὙ
 
᷿ Ὅᾀȟὶᾀ Ὠᾀ        (2.4) 

Para (R0 > L)  

Ὕᾀȟὶ ὝίȟὙ            (2.5) 

Dónde, sn es la distancia desde el plano de consolidación hasta la salida del cabezal; 

L es el radio del haz láser, y R0 viene dado por la ecuación 2.6. 

Ὑ            (2.6) 

Dónde r0 es el radio la boquilla de salida del cabezal; y s0 es la distancia desde el 

plano de consolidación hasta el origen del polvo. 

La validación del modelo se realiza utilizando los datos proporcionados por 

Pinkerton239 de manera que se obtienen idénticos valores de distribución de la intensidad 

y la distribución de temperaturas de las partículas a lo largo del haz láser.  Varios 
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estudios, entre los que se encuentran las investigaciones de Pinkerton239 indican que 

existen pequeñas desviaciones de los valores modelados con respecto a los valores 

medidos experimentalmente. De esta manera la temperatura real alcanzada por las 

partículas es mayor que la temperatura modelada en los extremos del haz láser  y menor 

en el interior del haz. La Figura 2.5 muestra la diferencia entre los datos de temperatura 

medidos y modelados.  

 
Figure 2.5. Measured temperature distribution vs modeled temperature distribution239. 

Existen diversas razones que explican las desviaciones del modelo. En primer lugar, 

el valor de la emisividad se considera constante ya que ha sido tomado a partir del 

material en bloque (bulk) y no en forma de polvo271. En segundo lugar, para la 

realización del modelo se ha considerado que la morfología de las partículas es esférica 

y que su tamaño es homogéneo y constante. Sin embargo el polvo proyectado puede 

tener desviaciones de la esfericidad y además no tiene un tamaño único, sino que 

presenta una distribución gaussiana de tamaños en torno a un rango específico. Las 

partículas con menor radio pueden calentarse más rápido. Además, el modelo asume 

que la trayectoria de las partículas es recta, sin embargo, es posible que algunas 

partículas puedan ser desviadas por la corriente de gas y polvo y exista mezcla de 

partículas con diferente temperatura, de manera que los valores de temperatura 

obtenidos experimentalmente son más homogéneos a lo largo del haz láser. Por otro 

lado, la concentración de polvo es menor en los extremos del  haz, por lo que, es posible 

que los sistemas de medición de temperaturas no registren correctamente la temperatura 

en esa zona en concreto239. 

El control de la temperatura inicial del material base permite influye en la adhesión 

del recubrimiento al sustrato y la calidad de la intercara. Es importante evitar el choque 

térmico entre el material de aporte que se encuentra a elevadas temperaturas al pasar 
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por el haz láser y el material base, por tanto se analizó el efecto del precalentamiento 

del sustrato y sus consecuencias al realizar los recubrimientos mediante laser cladding. 

La secuencia de experimentos realizada se muestra en la Tabla 2.9. En todos los casos, 

el material de aporte utilizado fue Al12Si/SiC, la posición focal y el ratio de 

alimentación del material de aporte se mantuvieron constantes, en foco y a 5.8 g/min, 

respectivamente. 

Table 2. 9. Pre-heating 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 realizarán los recubrimientos. La 

temperatura de precalentamiento no excede los 300 ± 10 °C para evitar la 

recristalización de los materiales base. La preparación superficial de los materiales base 

que se van a recubrir es determinante para conseguir recubrimientos con alta adhesión 

al sustrato. Los materiales metálicos reflejan la luz que incide sobre su superficie por 

tanto para la fabricación de recubrimientos mediante láser es necesario modificar la 

superficie metálica de manera que se minimicen las reflexiones o se aumente la 

absortividad del material. El aluminio además es un material con una soldabilidad muy 

baja y una alta reflectividad por lo que elegir un correcto método de preparación 

superficial es clave para la técnica de laser cladding272. Se evaluó la influencia de 

diferentes preparaciones superficiales sobre los sustratos de la aleación de aluminio 

AA6082: (1) granallado, (2) granallado y ataque químico en disolución de 

NaOH 10 p. % a 25 ºC, (3) ataque químico en disolución de NaOH 10 p. % a 25 ºC, y 

(4) granallado y aplicación de pintura de grafito. Se analizó la geometría superficial de 

los materiales base tras las diferentes preparaciones superficiales utilizando un 

perfilómetro confocal Zeta-20 con una resolución vertical de 0,01 m˃. Además se 

evaluó el efecto de dichas preparaciones superficiales en la fabricación del 

recubrimiento mediante el estudio por microscopía óptica de los cortes transversales de 

recubrimientos fabricados con las condiciones que se muestran en la Tabla 2.10. La 

preparación del sustrato de magnesio ZE41, se llevó a cabo mediante inmersión en 
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H2SO4 al 10 vol. % durante 5 min a temperatura ambiente. Este método ya había sido 

validado en estudios previos273. 

Table 2. 10. Laser cladding parameters for preheating evaluation effect tests. 

 

La gran cantidad de parámetros que afectan a la calidad y reproducibilidad del 

proceso de laser cladding hace que sea difícil y costosa la optimización de los 

parámetros de control del proceso y la viabilidad de la técnica para la deposición de 

ciertos materiales. Por tanto, una organización óptima de la experimentación debe tener 

el menor número de experimentos que permita obtener la información buscada. Por 

consiguiente, la utilización de un método de diseño de experimentos (DOE) puede ser 

muy útil en la optimización de los parámetros de proceso ya que permite una drástica 

reducción en el tiempo y los costes de diseño del proceso269,274. El método de Taguchi 

utiliza un sistema de matrices ortogonales que permite estudiar todo el intervalo de 

parámetros con el menor número de experimentos. Las principales ventajas del método 

de Taguchi es que permite ahorrar tiempo de experimentación, reducir costes y 

determinar los parámetros de control o factores significativos rápidamente y por tanto, 

es un método de diseño de experimentos que resulta una poderosa herramienta para el 

diseño de sistemas de alta calidad72,275ï277. Por ello, este método ha sido seleccionado 

para el análisis y determinación de los parámetros de control de proceso óptimos.  

Se evaluó el rol de los parámetros de control de proceso para los recubrimientos de 

Al12Si/SiC sobre la aleación de aluminio AA6082. En primer lugar se evaluaron los 

parámetros de control de proceso límites para los cuales no es posible la fabricación de 

los recubrimientos de manera que se acotara el espacio de trabajo. A continuación se 

realizó un diseño de Taguchi utilizando un software específico de análisis estadístico 

MINITAB16.  

El método de Taguchi hace una división de los factores que controlan el proceso2en 

factores controlables y factores ruido. Los factores controlables, también llamados 

factores de entrada o parámetros de control de proceso, son aquellas variables que 

pueden ser fijadas a los niveles (valores) deseados durante el proceso y que pueden ser 

elegidos libremente por el diseñador. Los factores ruido son aquellos que influyen en el 

proceso pero que, por ser muy costoso o difícil, no se pueden controlar y producen 

variabilidad. El método de Taguchi consigue encontrar los niveles de los factores 

controlables para reducir la variabilidad aportada por las variables ruido278ï280. Se 

seleccionaron 4 factores de entrada (factores controlables): (1) la potencia del haz láser, 

Laser power (W)  Scanning speed 

(mm/s) 

Focal condition 

(mm)  

Powder feed ratio 

(g/min)  

1000 10 0 (on focus) 5 
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(2) La velocidad de barrido del haz láser, (3) la posición focal del haz láser y (4) el ratio 

de alimentación del material de aporte269. Cada parámetro fue evaluado 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 
Focal condition (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 índice, 

llamado relación señal-ruido (S/N)278ï280. La relación S/N tiene en cuenta tanto la media 

(señal) como la variabilidad de la respuesta obtenida (la desviación estándar o ruido) y 

es calculado de manera diferente en función del objetivo que se quiere obtener con la 

respuesta (minimizarla, maximizarla, u obtener un valor nominal). En este caso, todas 

las respuestas (par§metros de salida) fueron analizados de acuerdo a la caracter²stica ñEl 

Mayor es El Mejorò (es decir se pretende maximizar el valor de la respuesta obtenida), 

salvo en el caso de la profundidad de la zona fundida que fue analizada bajo la 

caracter²stica de ñEl Menor es El Mejorò. Estos par§metros fueron calculados por las 

ecuaciones 2.7 y 2.8, respectivamente278ï280. 

 

ὶὥὸὭέὨὄ ρπὰέὫВ       (2.7) 

 

 ὶὥὸὭέὨὄ ρπὰέὫВ       (2.8)

       

 

Donde yi  son los diferentes parámetros de salida y n es el número de medidas por 

ensayo. 

El diseño de experimentos de Taguchi se resolvió como una matriz ortogonal, L18, 

lo cual supone la realización de 18 experimentos diferentes, los cuales se muestran en 

la Tabla 2.12. Los efectos de interacción fueron ignorados debido a que el efecto de la 

interacción entre dos columnas de nivel 3 se distribuye de manera uniforme sobre todas 

las columnas278ï280. Cada conjunto de experimentos se realizó por duplicado para reducir 

los posibles errores experimentales. 
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Table 2. 12. Taguchi design of experiments. 

  

Para evaluar la influencia de los parámetros de control de proceso de laser cladding 

se realizaron deposiciones de material compuesto con único barrido haz láser del láser, 

de manera que se simplificaran los efectos de los fenómenos de transmisión de calor y 

movimiento del fluido sobre el material base.  Se evaluaron diferentes parámetros de 

salida que servirán para analizar el rol de los parámetros de control de proceso: (1) la 

relación de aspecto entre el espesor y el ancho del material depositado, (2) la 

profundidad de la zona fundida (longitud desde la intercara sustrato-recubrimiento 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 partículas de SiC y el aluminio fundido (porcentaje de Al4C3 en 

relación al total del área que conforma el recubrimiento) y (5) porcentaje de dilución 

del recubrimiento en el sustrato269. 

La relación de aspecto y el porcentaje de dilución fueron calculados a partir de las 

ecuaciones 2.9 y 2.10, respectivamente. 

Aspect ratio =L1/L2         (2.9)  

%Dilution= A2/(A1+A2)·100       (2.10) 

Condition  Laser power 

(W)  

Scanning speed 

(mm/s) 

Focal condition 

(mm)  

Powder feed 

ratio (g/min)  

C1 800 10 0 3 

C2 800 15 5 5 

C3 800 20 -5 7 

C4 900 10 0 5 

C5 900 15 5 7 

C6 900 20 -5 3 

C7 1000 10 5 3 

C8 1000 15 -5 5 

C9 1000 20 0 7 

C10 800 10 -5 7 

C11 800 15 0 3 

C12 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 
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Los parámetros relacionados con la profundidad de la zona fundida, la calidad 

de la intercara sustrato-recubrimiento y la reactividad entre la matriz y el refuerzo, 

fueron evaluados utilizando un software de análisis de imagen  (Leica Application Suite) 

sobre las imágenes de los cortes transversales de las piezas fabricadas obtenidas 

mediante microscopía óptica y electrónica de barrido. Además, la información sobre la 

calidad de la intercara sustrato-recubrimiento fue dividida en una escala proporcional 

del 1 al 5. Un valor de 5 se corresponde con una buena calidad de la intercara sustrato-

recubrimiento, sin poros ni grietas (porcentaje de unión del recubrimiento al sustrato 

mayor del 90 %). Un valor de 1 se correlaciona con un recubrimiento no adherido al 

sustrato o con muchas grietas y poros (porcentaje de unión menor al 10 %)269. 

Un segundo conjunto de experimentos se llevó a cabo con el fin de validar el modelo 

y evaluar los parámetros de salida (datos obtenidos experimentalmente) para otras 

combinaciones de niveles de cada factor en el rango de parámetros evaluado. Los 

parámetros de control seleccionados para este conjunto de experimentos se muestran en 

la Tabla 2.13.  

Se verificaron los resultados obtenidos con el método de Taguchi mediante un 

análisis ANOVA274,275,281. El análisis ANOVA permite obtener el nivel de significancia 

de los factores principales y evaluar sus interacciones comparando la media cuadrática 

con una estimación del error experimental para un nivel de confianza específico. Los 

datos obtenidos se usaron para estimar el valor del test de Fisher (F- test) y el p-valor. 

El F-test es un test estadístico que aporta información acerca de la variabilidad entre 

grupos y la variabilidad intra-grupos, es decir, el F-test es utilizado para determinar si 

existen patrones asociados entre dos variables categóricas. Cuanto mayor es el valor del 

F-test, mayor es la influencia de los parámetros de control. Por otro lado, el p-valor 

aporta información acerca de la significancia de la información del F-test, esto es, 

valores de p-valor mayores que h (1-nivel de confianza) corroboran la hipótesis de que 

el parámetro de control evaluado para dicho F-test es no estadísticamente significativo. 

En la presente tesis, el nivel de confianza seguido fue del 95%269. 

 

Table 2. 13. Laser cladding control parameters used for the validation of the model. 

 

Condition  Laser power 

(W)  

Scanning speed 

(mm/s) 

Focal 

condition (mm)  

Powder feed 

ratio (g/min)  

C19 800 10 0 7 

C20 1000 10 0 7 

C21 1000 17 0 7 

C22 1000 10 -5 7 
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A partir de los datos obtenidos mediante el método de Taguchi y utilizando el 

software estadístico MINITAB16  se realiza una predicción de los valores de los 

parámetros de salida y relación S/N que se deberían obtener con la elección de los 

parámetros óptimos de control de proceso obtenido mediante el análisis del diseño de 

experimentos. Se realiza una serie de experimentos manteniendo constantes dichos 

parámetros de control con el fin de validar el proceso269. 

Una vez conocido el rol de los diferentes parámetros de control en el proceso de laser 

cladding, se pueden evaluar de manera más sencilla los parámetros de control y 

optimizar los niveles de dichos parámetros para la fabricación de recubrimientos sobre 

otras aleaciones268. La evaluación de los parámetros de control de proceso es necesaria 

ya que las conclusiones obtenidas para cada sistema pueden ser diferentes debido a que 

la absorción láser y la disipación de calor son diferentes para cada material268.  

En este caso, se utilizó una aleación de magnesio ZE41. Se realizaron deposiciones 

de material compuesto Al12Si/SiC sobre sustrato ZE41 mediante un único barrido del 

haz láser con el fin de simplificar los efectos asociados a los fenómenos de solidificación 

y determinar los parámetros de procesos óptimos para obtener un recubrimiento con las 

características deseadas. Los parámetros de control de proceso analizados fueron la 

potencia del haz láser y la velocidad de barrido. Tras determinar los niveles límite para 

los diferentes parámetros de control a los cuales no se pueden fabricar los 

recubrimientos, se seleccionó el rango de valores a los cuales se analizaron los diferentes 

parámetros, como se muestra en la Tabla 2.14. La Tabla 2.15 muestra los parámetros de 

control utilizados en los diferentes experimentos. Los parámetros de salida evaluados 

fueron: (1) la relación de aspecto entre el espesor y el ancho del material depositado, (2) 

la profundidad de la zona fundida, (3) calidad de la intercara sustrato-recubrimiento, (4) 

la reactividad entre las partículas de SiC y el aluminio fundido, (5) porcentaje de 

dilución 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 parámetros óptimos de control de proceso para la realización 

de recubrimientos de material compuesto Al12Si/SiC con las características deseadas, 

se realizaron recubrimientos completos tanto sobre la superficie de la aleación AA6082 

como de la superficie ZE41, mediante barridos consecutivos del haz láser a lo largo del 

material. En estos ensayos se analizó el efecto en la geometría del recubrimiento de la 

distancia entre barridos consecutivos. Además, se analizó la temperatura alcanzada por 

los sustratos de aluminio y magnesio en función de la velocidad de barrido y la potencia 
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del haz laser utilizando un termómetro infrarrojo digital y un termopar. La Tabla 2.16 

muestra los parámetros de control utilizados. Por último, se evaluó el efecto de la 

posición focal del haz láser en los recubrimientos completos fabricados sobre las dos 

aleaciones sustrato. La Tabla 2.17 muestra los parámetros de control utilizados. 

Table 2. 15. Design of experiments. In all cases the focal condition and the powder feed ratio were 
kept constant (on focal condition and 5g/min, respectively) 

Condition  Laser 

power 

(W)  

Scanning 

speed 

(mm/s) 

Condition  Laser 

power (W)  

Scanning 

speed 

(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 temperature and grain size analysis in multi-tracks coatings 

Coatings on AA6082.  
 In all cases the focal condition (on focus) and the powder feed ratio (5 g/min)were kept constant  

Condition  Laser 

power 

(W)  

Scanning 

speed 

(mm/s) 

Condition  Laser 

power (W)  

Scanning 

speed 

(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 

C47 1000 5 C57 1200 15 

C48 1000 10 C58 1200 20 

Coatings on ZE41.  
In all cases the focal condition (on focus) and the powder feed ratio (5 g/min)were kept constant 

Condition  Laser 

power 

(W)  

Scanning 

speed 

(mm/s) 

Condition  Laser 

power (W)  

Scanning 

speed 

(mm/s) 

C59 500 3 C67 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 

C64 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 in multi-tracks 

coatings 

 

Se llevarón a cabo dos estrategias diferentes con el fin de evitar la disolución del 

refuerzo de SiC producida por la reactividad a elevadas temperaturas entre el aluminio 

y el SiC, por un lado la adición de aleantes a la matriz del refuerzo y por otro lado la 

formación de una capa de sílice protectora sobre las partículas de SiC. Las 

características técnicas y los métodos de preparación los materiales fueron explicadas 

en el apartado 2.1.2 de la presente tesis. Tanto la incorporación de aleantes a la matriz 

del recubrimiento como la generación de un recubrimiento sobre las partículas de SiC 

provoca cambios en la absorción de la radiación del haz láser, lo que afecta a las 

características finales del recubrimiento fabricado y por tanto, es necesario modificar 

los parámetros de control de proceso, los cuales fueron evaluados así como la cantidad 

de aleantes necesaria para la inhibición de la reactividad. 

La fabricación de material compuesto con generación in situ del refuerzo durante el 

propio proceso de fabricación podría ser un gran avance en la fabricación de este tipo 

de materiales ya que además de las obvias ventajas económicas, también tiene la ventaja 

de mejorar la mojabilidad y distribución del refuerzo dentro de la matriz75. Por este 

motivo, se fabricó material compuesto de matriz de aluminio y refuerzo de nitruro de 

aluminio generado in situ por la reacción a elevadas temperaturas entre el aluminio 

proyectado y el gas portador de nitrógeno durante el proceso de fabricación. Esta técnica 

tiene dos vertientes de aplicación. Por un lado, es posible la recogida del polvo de 

material compuesto fabricado y su posterior uso en otros procesos de fabricación, y por 

otro lado, se puede realizar la fabricación directa de recubrimientos de material 

compuesto. Los parámetros de control de proceso utilizados en ambas aplicaciones se 

muestran en la Tabla 2.18. El material compuesto en forma de polvo recogido 

directamente tras la proyección láser es analizado mediante técnicas de resonancia 

Coatings on AA6082  

Condition  Laser power 

(W)  

Scanning speed 

(mm/s) 

Focal 

condition 

(mm)  

Powder feed 

ratio (g/min)  

C75 1000 10 -5 5 

C76 1000 10 0 5 

C77 1000 10 5 5 

Coatings on ZE41  

Condition  Laser power 

(W)  

Scanning speed 

(mm/s) 

Focal 

condition 

(mm)  

Powder feed 

ratio (g/min)  

C78 650 17 -5 5 

C79 650 17 0 5 

C80 650 17 5 5 
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magnética, difracción de rayos x, microscopía electrónica de barrido y de transmisión. 

Así mismo, se evalúa la microestructura y el comportamiento mecánico y a corrosión 

de los recubrimientos fabricados. 

Table 2.18. Al/AlN in situ particles and coatings control parameters 

 

 

2.2.2. Pulvimetalurgia  

Se  llevó a cabo la fabricación de piezas metálicas y de material compuesto de matriz 

metálica mediante pulvimetalurgia por compactación en frio en prensa uniaxial y 

posterior sinterización en horno. Los materiales de partida fueron los metales y 

cerámicos, en forma de polvo, utilizados en la fabricación de los recubrimientos de 

material compuesto mediante laser cladding y en fabricación aditiva, así como el polvo 

de material compuesto de matriz de aluminio y refuerzo generado in situ de AlN 

fabricado mediante tecnología láser. Por otro lado, se fabricaron piezas a partir de polvo 

de aluminio sin reforzar con AlN con el fin de evaluar el efecto del refuerzo. La Tabla 

2.19 resume las composiciones y materiales de partida utilizados. 

Table 2. 19. Powder metallurgy samples. Composition and abbreviated name. 

Composition  Abbreviated name  

Al12wt.%Si ï 30wt.% SiC Al12Si/SiC 
Al pure Al pure/ AlN 
Al  pure Al pure 
Al  12 wt.% Si  Al12Si/AlN 
Al  12 wt.% Si Al12Si 
AA6061 AA6061/AlN 
AA6061 AA6061 

 

La etapa de mezclado tuvo lugar en molino de bolas durante 5 h utilizándose bolas 

de sílice. El polvo de material compuesto Al/AlN no necesita pasar por esta primera 

Condition  Laser 

power 

(W)  

Scanning speed 

(mm/s) 

Focal 

condition 

(mm)  

Powder feed 

ratio 

(g/min)  

Composite powder 

fabrication  

1200 - - 1 

Al/AlN coatings 

on AA6082  

1200 15 0 3 

Al/AlN coatings 

on ZE41 

650 17 0 3 
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etapa. A continuación se llevó a cabo la etapa de prensado se realiza en una prensa 

uniaxial. Se aplicó una carga de 10 T/m3 con la cual se obtuvieron las piezas en verde 

cilíndricas de 13.05 mm de diámetro y 5.5 ± 0.1 mm de altura. La etapa de prensado es 

seguida de una última etapa de sinterizado, durante la cual disminuye la porosidad de la 

pieza en verde y mejora la unión matriz refuerzo, así como la distribución del refuerzo70. 

El sinterizado se realizó en un horno de laboratorio a 500 ºC durante 2 h. Se caracterizó 

tanto la microestructura, como la dureza y el comportamiento a degaste de los materiales 

fabricados mediante esta técnica. En la Figura 2.6 se muestra una pieza de Al/SiC 

fabricada mediante pulvimetalurgia.  

   
Figure 2. 6. Al/SiC powder metallurgy sample. 

 

2.2.3. Fabricación ad itiva mediante tecnología láser 

La técnica de fabricación aditiva seleccionada fue la técnica de  deposición de metal 

por láser, LMD del inglés Laser Metal Deposition, ya que esta técnica permite utilizar 

el mismo equipamiento que el utilizado en la técnica de laser cladding255. Se fabricaron 

piezas cilíndricas (20 mm de diámetro por 20 mm de altura) de material compuesto de 

matriz metálica mediante tecnología láser de fabricación aditiva. Los materiales de 

partida fueron los mismos metales y cerámicos, en forma de polvo, utilizados en la 

fabricación de los recubrimientos de material compuesto mediante laser cladding. La 

Tabla 2.20  resume las piezas fabricadas mediante esta técnica. 

Table 2.20. Laser metal deposition samples. Composition and abbreviated name. 

Composition  Abbreviated name  

Al12wt.%Si ï 30wt.% SiC Al12Si/SiC 
Al12wt.%Si20%wt.Ti ï 30wt.% SiC Al12Si20Ti/SiC 

  

Los parámetros de control del equipo son similares a los ya mencionados para el 

equipo de laser cladding, sin embargo, el control del robot es más complicado ya que se 

debe tener en cuenta que se trabaja en un sistema de 3 dimensiones. El diseño de la pieza 

y sus dimensiones serán factores muy importantes que tendrán su repercusión en la 
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elección de los parámetros de control del láser ya que afectará a los procesos de fusión 

y solidificación del material de aporte y en la disipación de calor de la pieza durante el 

proceso de fabricación. Por otro lado, el control de los parámetros de control del láser 

también es más complicado que en el caso de la fabricación de recubrimientos, dado 

que la geometría es más complicada será necesario variar tanto la velocidad de barrido 

del haz láser como la potencia a lo largo del proceso de fabricación. Los parámetros de 

control de proceso evaluados se muestran en la Tabla 2.21. Se utilizó una placa de acero 

AISI 316L de 10 x 15 cm como base para la fabricación. Se caracterizó tanto la 

microestructura, como la dureza y el comportamiento a degaste de los materiales 

fabricados mediante esta técnica. En la Figura 2.7 se muestra una pieza de Al/SiC 

fabricada mediante fabricación 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 caracterización instrumental  

2.3.1. Difracción de Rayos X  

La difracción de rayos X se basa en la interacción de los rayos X con la materia. El 

equipo utilizado fue un difractómetro Panalytical XôPert PRO, con geometría ̒ /2 ,̒ 

que utiliza un ánodo de Cu, detector XôCelerator y monocromador secundario, el cual 

proporciona una radiación monocromática (línea K)h con longitud de onda 1.5406 Å. 

La difracción de rayos-X se realizó sobre los recubrimientos fabricados mediante laser 

cladding con el fin de identificar sus diferentes fases e intermetálicos, sobre las muestras 

de corrosión para identificar los productos de corrosión y sobre las muestras de polvo 

de material compuesto de matriz de aluminio y refuerzo generado in situ mediante 

tecnología láser. Los espectros de difracción se analizaron mediante el software 

específico de análisis XôPert highScore Plus  que permite identificar las diferentes fases.  
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2.3.2. Espectroscopía Raman 

La espectroscopía Raman se basa en la aplicación de un haz de luz monocromático 

sobre una un material de manera que el análisis de los cambios de frecuencia en la luz 

dispersada permite obtener información química y estructural de la muestra, sin 

necesitar ningún tipo de preparación especial282. Los análisis realizados mediante esta 

técnica fue realizadados en la Universidad de La Rochelle (Francia) en el Laboratoire 

des Sciences de lôIng®nieur pour lôEnvironnement. El equipo utilizado era de la marca 

Horiba modelo Olympus BX41. El láser utilizado era de He-Ne y se utilizó una longitud 

de onda de excitación de 632.82 nm y filtro al 10 %. El barrido se realiza entre 100 y 

1000 nm y entre 1000 y 2000 nm empleando un tiempo de adquisición de 30 y 5 

segundos respectivamente. La espectrometría Raman se ha utilizado en el análisis de los 

productos de corrosión. 

 

2.3.3. Resonancia magnética (RMN)  

La técnica de resonancia magnética se basa en la aplicación de un campo magnético 

externo sobre la muestra de manera que se produce el desdoblamiento de los niveles de 

energía del spin nuclear, obteniéndose señales cuya intensidad, forma y posición 

proporciona información acerca de la estructura molecular de la muestra282. Se utilizó 

un espectrómetro de RMN de 400MHz modelo Varian Infinity AS400, 9.4 Teslas que 

permite analizar muestras sólidas y que está provisto de una sonda T3 HX (4 mm), una 

sonda T3 HX (7.5 mm) y una unidad neumática de giro en ángulo mágico (14KHz). La 

técnica de resonancia magnética se utilizó para el análisis de polvo de material 

compuesto de matriz de aluminio y refuerzo generado in situ mediante tecnología láser. 

Se utilizó la técnica  RMN de la rotación en el ángulo mágico (Magic Angle Spinning) 

desarrollada por R. Andrew, que permite incrementar la resolución de los espectros de 

las muestras sólidas en varios órdenes de magnitud. La técnica permite confirmar la 

existencia de enlaces Al-N en el material. Estas muestras se prepararon disolviendo el 

polvo en un disolvente de deuterado, de manera que se evita el solapamiento de las 

señales. 

 

2.4. Técnicas de caracterización por  microscopía 

Se realizó el estudio microestructural de los materiales base, así como de los 

recubrimientos fabricados mediante laser cladding, el material compuesto en forma de 
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polvo de matriz metálica y refuerzo AlN in situ fabricado mediante tecnología láser, las 

piezas obtenidas mediante fabricación aditiva y pulvimetalurgia, así como de todas las 

piezas ensayadas durante la caracterización mecánica. En ciertos casos como, por 

ejemplo, el estudio microestructural las piezas fabricadas es necesario la preparación 

metalográfica de las muestras. La preparación metalográfica comprende las etapas de 

corte, embutición, desbaste,  pulido y ataque metalográfico. No siempre es necesario 

realizar todas las etapas.  

El corte de las muestras se realizó en una cortadora Struers Accutom-5 cuando no es 

necesario realizar cortes muy precisos y una cortadora  Buehler Isomet 4000, más 

precisa que la primera. Ambos equipos constan de sistema de refrigeración que impide 

el sobrecalentamiento de la muestra evitando la modificación de sus condiciones 

microestructurales. Al cortar una aleación no férrea, se utilizan sendos discos de corte 

por abrasión de carburo de silicio y baquelita, Struers 10S25 de 1.5 mm de espesor y 

Buehler Isocut de 0.08 mm de espesor, para cada cortadora respectivamente.  

La embutición de las muestras facilita su manejo. Se siguen dos métodos de 

embutición según las características de las muestras. Se utilizó una embutidora Struers 

Labopress-1 para embutir muestras que puedan soportar presiones de 15 kN y 

temperaturas de 180 ºC con resina acrílica conductora con polvo de grafito Stuers 

Polyfast o resina fenólica no conductora Struers Multifast, según necesidad. En 

muestras con zonas que pueden ser alteradas al aumentar la temperatura o la presión, 

por ejemplo en el caso de las pistas de desgaste, la embutición se realiza en frío con 

resina epoxy de baja contracción Struers Epofix. 

 El desbaste tiene el objetivo principal de eliminar las deformaciones introducidas 

en el material durante la etapa de corte. Se utilizaron papeles de desbaste, disminuyendo 

progresivamente el tamaño de grano, según la secuencia: P120 (127 µm), 

P320 (46.2 µm), P600 (25.8 µm), P1000 (18.3 µm), P1500 (12.6 µm) y P4000 (5 µm).  

El pulido realizado es de tipo mecánico mediante paños de pulido con abrasivo de 

diamante en grano 3 µm y 1 µm, lubricando en ambos casos con etilenglicol. Las etapas 

de desgaste y pulido se realizaron en una pulidora Buehler EcoMet AutoMet 250.  

Se realizaron dos métodos de ataque metalográfico en función del material base 

utilizado. Los recubrimientos fabricados sobre material base de aluminio AA6082 se 

preparan mediante ataque Weckôs modificado4, que consiste en una etapa de pre-ataque 

en disolución de 1 g de NaCl en 50 mL de H3PO4 (40 %) a 70ºC, seguida de ataque 

Weckôs (100 mL H2O + 1 g NaOH + 4 g KMnO4). Los recubrimientos fabricados sobre 

material base de magnesio ZE41 se preparan mediante ataque con ácido oxálico al 10 

% en peso.  
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2.4.1. Microscopía óptica  

El microscopio óptico se utilizó para el estudio microestructural del sustrato y los 

recubrimientos. En este estudio se usó un microscopio óptico Leica DMR que 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 multiplicador del 

tamaño de imagen de x1, x1.25 y x1.6. Además, el sistema tiene acoplado una cámara 

fotográfica Leica DFC 320 conectada a un sistema informático que permite obtener 

imágenes para su posterior análisis mediante el software de análisis de imagen Laica 

Application Suite.  

 

2.4.2. Microscopía electrónica de barrido  

Se utilizó un Microscopio Electrónico de Barrido Hitachi S3400N que permite 

obtener imágenes de hasta 300000 aumentos con una resolución de 3 nm para voltajes 

de aceleración de 30 kV. Este microscopio esta acoplado a una microsonda de barrido 

de electrones Brucker AXS X flash Detector 5010. Se tiene una fuente y un sistema de 

focalización de electrones común pero el microscopio utiliza un detector de electrones, 

mientras que la microsonda utiliza un detector de energía dispersiva de  rayos X (EDX), 

con una resolución de 127 eV, que permite realizar análisis químicos puntuales y en 

línea, cualitativos y semicuantitativos. El sistema dispone un sistema EDS-map, el cual 

realiza un análisis sobre un área previamente seleccionada, elaborando un mapa de 

composición de hasta 16 elementos. Los microanálisis han sido realizados con 

potenciales de 10 kV para afectar al mínimo volumen de material. Es necesario que las 

muestras sean conductoras, por lo que las muestras son metalizadas mediante sputtering 

aplicando una fina película de oro (~100 Å) sobre la superficie y además se aplica 

pintura de grafito entre la superficie de la muestra y el portamuestras de manera que se 

facilite la circulación de la carga.  

La microscopía electrónica de barrido hace posible el estudio de (1) la morfología 

del material de aporte en estado de recepción y tras los procesos de mezcla y, en el caso 

de generación de polvo de material compuesto in situ, tras su fabricación con tecnología 

láser, (2) microestructura de los materiales base en estado de recepción y tras ser 

recubiertos mediante tecnología láser, (3) microestructura de los recubrimientos y 

piezas fabricadas, (4) estudio de las superficies de desgaste y partículas procedentes del 

desgaste, (5) estudio de los productos de corrosión y el efecto de la corrosión en los 

recubrimientos, y (6) observación de la evolución de la grieta en los ensayos de flexión 

en tres puntos y determinación de los mecanismos de rotura. 
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2.4.3. Análisis de imagen para microscopía óptica y electrónica de 

barrido  

Se utilizó un software de análisis de imagen Leica Application Suite  que permite la 

evaluación cuantitativa sobre las imágenes tomadas por microscopía. De esta manera es 

posible determinar: (1) el tamaño de grano, (2) la geometría del recubrimiento, (3) 

porcentaje de refuerzo en la matriz del material compuesto (4) porcentaje de reactividad 

entre la matriz y el refuerzo, (5) porcentaje de poros y grietas, y (6) distribución de 

tamaños de partículas en los materiales de partida y en el polvo de material compuesto 

Al/AlN in situ como en las partículas obtenidas durante los ensayos de desgaste. 

El tamaño de grano se determina mediante la aplicación de la norma Standard Test 

Methods for Determining Average Grain Size que corresponde con la ASTM E112-96. 

Dicha norma es aplicable a materiales metálicos y no metálicos. En ella se describen 

varios procedimientos para la determinaci·n del tama¶o de grano medio metalogr§üco. 

En este estudio se utiliza el método de intersección, el cual consiste en contar el número 

de granos que intersectan con una línea, trazada según la norma. Se deben realizar 

mediciones de al menos cinco imágenes 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 estadística del tamaño de grano. Se realizó la medición del tamaño del grano 

tanto en dirección horizontal como vertical. 

El tamaño medio de las partículas proyectadas se determina para obtener un análisis 

estadístico de su distribución de tamaños. Para ello, se seleccionaron imágenes de polvo 

en las que se observan un número elevado de partículas (más de 50 partículas) y se 

determina el diámetro individual de cada una (Figura 2.8), realizando después, un 

análisis estadístico de los resultados.  

 
Figure 2.8. Particle size measurements 
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Mediante análisis de imagen también se determinaron los parámetros de 

caracterización de los recubrimientos: el espesor y longitud del recubrimiento, la 

profundidad de la zona fundida y la zona afectada por el calor. La Figura 2.9a muestra 

un esquema del corte transversal de un recubrimiento realizado con un único barrido del 

haz láser. La Figura 2.9b muestra una micrografía obtenida mediante microscopio 

electrónico de barrido.  

 

Figure 2. 9. Cross-section 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 substrate melted zone; A1: Cross-section area of the 
tracks; A2: cross-section area of the dilution substrate; A3: cross-section area of the melted substrate. 

El porcentaje de refuerzo en la matriz del material compuesto, el porcentaje de 

reactividad entre la matriz y el refuerzo, y el porcentaje de poros y grietas se también 

evalúan mediante el análisis de imagen utilizando el módulo phase expert, el cual 

permite seleccionar fases diferentes dentro de una misma imagen y calcular el 

porcentaje de cada fase. 

 

2.4.4. Microscopía  electrónica de transmisión  

El microscopio electrónico de transmisión (TEM, Transmission Electron 

microscopy) utilizado es un microscopio con filamento de diboruro de lantano Philips 

Tecnai 200 kV con una resolución de 0.27 nm. El equipo consta de un analizador por 

energía dispersiva de rayos X, EDS (marca EDAX)  que permite realizar microanálisis 

cuantitativos. Además, se puede realizar difracción de electrones que permite estudiar 

la estructura cristalina de los sólidos. El equipo tiene acoplado un sistema de cámara 

CCD que permite capturar tanto los patrones de difracción como las imágenes. La 

microscopía electrónica de transmisión se utilizó para detectar la presencia de refuerzo 

de nitruro de aluminio generado in situ a partir de diferentes aleaciones de aluminio 

 (a)                                                  (b) 
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mediante tecnología láser. 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 gota 

en una rejilla de cobre con el fin de estudiar las partículas individuales en las que sea 

posible realizar difracción de electrones. Sin embargo no todas las partículas tienen el 

tamaño adecuado para su observación en el TEM, por lo que es necesario otro método 

de preparación. Este segundo método consiste en la embutición de las partículas en una 

resina utilizando un molde 3 mm de diámetro, posteriormente se la muestra se corta 

mediante una cortadora de hilo de diamante.  

 

2.4.5. Microscopía de fuerzas atómicas 

Se utilizó un equipo microscopio de fuerzas atómicas o AFM (Atomic Force 

Microscopy) modelo Nanoscope III de Digital Instrumens (Veeco). Se tomaron 

imágenes en modo contacto usando y en modo tapping. Las características de las puntas 

utilizadas en cada caso se muestran en la Tabla 2.22.  

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 (µm) 1 ± 0.05 2 ± 0.05 

Cantilever width (µm)  35 ± 3 35 ± 3 

Cantilever length (µm)  300 ± 5 125 ± 5 

Resonant frequency (kHz)  160 20 

Force constant (N/m)  5 0.008 

 

El modo contacto permite analizar la topografía de la muestra deslizando la punta 

sobre la superficie de la muestra, mientras que, el modo tapping proporciona 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 presión sobre las muestras. 

Además el modo tapping permite obtener imágenes de fase cuyo contraste es debido a 

diferencias en las propiedades de adhesión y viscoelasticidad de diferentes fases 

presentes en la superficie de la muestra, lo cual permite correlacionar las propiedades 

mecánicas con las diferentes fases de la superficie de la muestra. Las imágenes 

obtenidas son tratadas mediante en software de análisis de imagen WSxM5.0, específico 

para imágenes de AFM.  
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2.4.6. Perfilometría confocal  

La perfilometría óptica confocal permite realizar medidas de perfiles superficiales 

sin contacto. Se utilizó un perfilómetro óptico confocal Zeta 20 3D Optical Profiler que 

permitió analizar en 3 dimensiones la superficie de los materiales base, los 

recubrimientos, las pistas de desgaste y las superficies afectadas por corrosión. El 

objetivo utilizado fue de 20 aumentos lo que aportaba una resolución óptica vertical de 

0.75 µm. Las imágenes obtenidas fueron tratadas mediante el software de análisis de 

imagen Mountains Map Imaging Topography 7.2 

 

2.5. Caracterización mecánica 

La caracterización mecánica y tribológica de los recubrimientos de material 

compuesto de matriz metálica fabricados mediante laser cladding se evaluó a escala 

macro, micro y nano mediante diferentes ensayos. Se evaluó la dureza tanto del material 

base como de los recubrimientos mediante ensayos de microdureza y nanoindentación. 

Así mismo, se analizó la adhesión de los recubrimientos y el comportamiento a desgaste 

mediante ensayos pin on disk  y nanoscracht. Por último se evaluó el mecanismo de 

avance de grieta mediante ensayos de flexión en tres puntos. Por otro lado, las piezas 

obtenidas mediante fabricación aditiva por tecnología láser y pulvimetalurgia se 

caracterizaron mecánicamente mediante ensayos de dureza y se evaluó su 

comportamiento frente al desgaste mediante ensayos pin on disk. 

 

2.5.1. Ensayos de dureza 

Se realizaron ensayos de microdureza según la norma ASTM E92-82 (2003) 

(Standard Test Method for Vivkers Hardness of Metallic Materials). Los ensayos se 

realizaron sobre superficies pulidas y plano-paralelas de manera que se evitaron posibles 

efectos debidos a la rugosidad superficial y para permitir el ensayo de la microdureza 

en áreas seleccionadas de la microestructura o microconstituyentes específicos. Los 

ensayos de microdureza fueron realizados en un microdurómetro Buehler Micromet 

2100. Se utilizó una carga de 980.7 mN durante 15 s (ensayo HV0.1). Se realizaron 

medidas de dureza en los cortes transversales de los recubrimientos fabricados mediante 

laser cladding, en los que se evaluó no solo la medida de dureza del recubrimiento sino 

del sustrato y la zona de transición de la zona no afectada por el calor hasta la intercara 
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sustrato-recubrimiento. También se ensayó la dureza de las piezas obtenidas mediante 

fabricación aditiva obteniendo medidas de dureza a lo largo de toda la pieza y en varios 

cortes transversales. Y por último se obtuvo la dureza de las piezas fabricadas mediante 

pulvimetalurgia (corte transversal y superficie). En todos los casos se realizaron al 

menos 10 medidas de cada zona. La Figura 2.10 muestra un esquema de las zonas 

ensayadas para cada tipo de pieza. 

 

Figure 2.10. Cross-section of a laser cladding coating; (a) scheme of the indentations for a Vickersô 
microhardness test;(b) Vickersôs indent obtained in a microhardness test. 

 

2.5.2. Ensayos de nanoindentación 

Los ensayos de nanoindentación son ensayos de dureza llevados a cabo a escala 

nanométrica. El nanoindentador utilizado, de geometría y dimensiones conocidas, 

penetra en la superficie de la muestra profundidades del orden de nanómetros o muy 

pocas micras. Las cargas utilizadas oscilan entre 1 µN y varios Newtons. El equipo es 

capaz de registrar curvas de carga-desplazamiento permitiendo calcular la dureza y el 

módulo de Young del material ensayado a partir del método de Oliver y Pharr283. Este 

método relaciona la carga máxima (Pmax) con la  profundidad máxima de penetración 

(hmax) según la ecuación 2.11. 

Ὤ Ὤ ‐           (2.11) 

Donde ʁ  es una constante que depende de la geometría de la punta y S es la 

pendiente de la rama de descarga (S) en la curva de carga-desplazamiento. 

La dureza (H) es función del área de contacto proyectada a carga máxima (A(hc)) y 

se define según la ecuación 2.12. 
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Ὄ   (2.12) 

 

En el cálculo del módulo elástico, el método de Oliver y Pharr consideran la 

influencia del módulo elástico del material ensayado y del indentador según la ecuación 

2.13. 

  (2.13) 

 

Los ensayos de nanoindentación fueron realizados en un nanoindentador MTS marca 

MTS modelo Nanoindenter XP, el cual utiliza una punta Berkovich. Se realizaron 

matrices de indentaciones de 10 x 10, 15 x 15 ó 20 x 20 según el tamaño de la zona a 

analizar a diferentes cargas (5, 1 y 0.5 gf). La separación entre las indentaciones varió 

en función de la carga utilizada y de la dureza del material analizado de manera que la 

distancia entre huellas de nanoindentación fuera siempre superior la medida de 2 

huellas. Se evaluó la nanodureza de los diferentes recubrimientos fabricados así como 

de los materiales base.  

 

2.5.3.  Ensayos de adhesión 

Se realizaron ensayos de adhesión que permiten determinar calidad de la  unión 

sustrato recubrimiento en los recubrimientos fabricados mediante laser cladding. El 

ensayo mide la presión necesaria para separar una sección del recubrimiento de 

dimensiones conocidas por lo que es posible calcular la fuerza de tracción que puede 

soportar el recubrimiento.  Los ensayos son realizados mediante un equipo medidor de 

adhesión PosiTest AT-A. La superficie de adhesión ensayada es de 10mm2 de diámetro 

y el adhesivo utilizado entre la pieza sufridera y el recubrimiento es un adhesivo epoxi 

bicomponente Loctite® Hysol® 907 con una resistencia a la tracción 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 




