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Resumen

Se estudid el proceso de obtencidon de la aleacidn mecanica Al - 5% SiC mediante la técnica de molienda de ele'
energia, utilizando polvo de aluminio con forma de hojuelas y carburo de silicio con forma angular. Se emple:
molino de bolas de acero con una relacion de pesos de bolas a peso de polvo (BPR) entre 10 y 38, bajo atmos
inerte de argéon. En cada caso la molienda se efectué durante 16 horas efectivas, con paradas cada ho
enfriamiento de 30 minutos para el retiro de muestras de estudio. Se utilizaron las técnicas de microscopia 6pti
electronica de barrido, espectroscopia de rayos X de energia dispersiva y analisis digital de imagenes,
caracterizar el proceso de aleado mecanico, particularmente para la evaluacién del tiempo requerido para logri
estado estable con BPR nominal entre 20 y 10, obteniéndose en el primer caso 13 horas mientras que en el segt
no se logré alcanzar dentro del lapso de las 16 horas preestablecidas. El tamafio de particula del polvo ali
mecanicamente no se incrementa uniformemente con el tiempo de molienda, pudiendo existir intervalos de tan
considerablemente amplios, incluso una vez alcanzado el estado estable.

Palabras claves: aleado mecanico, aluminio, carburo de silicio, pulvimetalurgia, compuesto.

Morphological evolution of a mechanically alloyed Al-SiC composite

Abstract

The process to obtain the mechanical alloy Al-5%SiC was studied by mean of the high-energy mill technique, L
flakeshaped aluminum powder and angular-shaped silicon carbide. We used a mill with steel balls setting the bz
powder relation (BPR) between 10 and 38, in an inert atmosphere of argon gas. In each case, the effective mi
time was 16 hours, with a stop each hour and cooling for 30 minutes to take samples. We used optical micros
and scanning electron microscopy, dispersive energy X-ray spectroscopy and digital image analysis to n
characterization of the mechanical alloying process, particularly for the evaluation of the time needed to achieve
steady state with the nominal BPR between 20 and 10, getting 13 hours in the first case while the second case d
show the steady state inside the 16 hours period set. The size of the mechanically alloyed powder doesn’t incr
uniformly with the process time. Considerable big ranges of size could exist, whether it achieves the steady stat
not.

Key words: mechanical alloying, aluminum, silicon carbide, powder metallurgy, composite
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1. Introduccién

El notorio avance en el desarrollo de nuevos materiales se evidencia en los denominados materiales compuestc
matriz metalica (MMCs, por sus siglas en inglés). Entre estos, un grupo importante son los de matriz de alumini
MMCs), usados en la industria aeroespacial, automotriz, deportes y transporte maritimo debido su ele
resistencia especifica (resistencia en relacion a su peso), por lo que son considerados como materiales avanz
(Zhong et al., 2002), la presencia del aluminio en dicho material compuesto le confiere una gran resistencia
corrosién, y el hecho de reforzar el aluminio con particulas cerdmicas mejora su resistencia al desgaste (Somi
al., 2003).

Los Al MMCs son un ejemplo de materiales que podrian ser fabricados en Venezuela, como parte del desar
industrial aguas abajo del proceso de obtencion de aluminio. Uno de los métodos para su fabricacidn es la metalt
de polvos o pulvimetalurgia, a partir de la cual ha surgido la técnica del aleado mecanico mediante la cual pc
distintos son sometidos a elevada absorcion de energia mecanica dentro de molinos especiales. La aleacion mecz
implica mecanismos consecutivos y solapados de deformacion, fractura y soldadura (Gilman. y. Benjamin, 19
Cuando la energia de forja por impacto dentro del molino es suficientemente elevada, las particulas de polv
deforman plasticamente, se fracturan y se sueldan en frio (Zhang., 2004), de esta manera se pueden obt
aleaciones que pueden estar o no en equilibrio termodinamico, debido a una combinacion a escala atdomica de
elementos constitutivos de las particulas. El polvo aleado mecanicamente, puede entonces ser moldeado y tra
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termiCamente para proaucir piezas uties, 0 Dien, puedae ser usaao Como recuprimiento, Catalizaaor o conat
(Suryanarayana,. 2001).

Cuando se logra un balance de los mecanismos antes citados, es decir, ninguno cambia significativamente cc
tiempo de exposicién a los impactos repetidos, se dice que se ha llegado al “estado estable” (Zebarjad. y Saj
2005; Fogagnolo. et al, 2003). Este se puede determinar observando los cambios en los tamafios y distribucid
las particulas, pues estos se detienen o casi se detienen al llegar a dicha condicién, por ejemplo, exi
investigaciones para el caso de una aleacién de Al y Al;03 donde se logré dicho estado estable a las 7,5 hora
proceso (Zebarjad y. Sajjadi, 2005).

El tiempo de consecucion del estado estable es un factor clave en la produccion de este tipo de aleaciones, pues
parte del costo estd representado por la energia requerida para hacer funcionar el molino. Esta caracterizacio
importante porque cualquiera sea el método usado para producir polvo aleado mecanicamente, los proc
siguientes y el resultado final en el producto tratado térmicamente, es influenciado por las caracteristicas fisica:
polvo, que incluyen la distribucién del tamafio de particulas, su forma, estructura y condiciones superficiales (Cre
2001). El proceso de aleacion mecanica es de naturaleza estadistica (Fogagnolo. et al., 2003), encontrandose p
articulos en la bibliografia especializada que traten el efecto de la molienda sobre la microestructura del compue:s
hay pocos datos confiables (Zebarjad. y. Sajjadi, 2005; Gir, 2003).

En este trabajo se plantea el estudio microestructural y morfolégico del aleado mecanico entre polvo de alun
(matriz metalica) y carburo de silicio (refuerzo), con el fin de obtener un Al MMC y determinar el tiempo en el qL
logra alcanzar el denominado estado estable de la aleacion.

2. Procedimiento experimental
Se utilizaron polvos de aluminio (Al) y carburo de silicio (SiC) con formas de hojuelas y angulares respectivame

Dichas formas fueron determinadas mediante microscopia electrénica de barrido (SEM) y usando descript
cualitativos de la forma de las particulas (German, 1994). La Fig. 1 muestra el polvo de Al utilizado.

Fig 1. Purtionlas del palve de aluminio en foema dehojuela de ones 5 mioones
(umy de espesory antne 8y 130 micrones de longitd.

La Fig. 2 muestra el polvo de SiC, determinandose que el tamafio de sus particulas se encuentra entre 10 y 35
El aleado mecanico de los polvos de Al y SiC se realizd en un molino de bolas, marca Retsch, con movimi
oscilatorio simple de dos vasos de acero de 26 ml de capacidad, con sendas bolas también de acero de 32 g cada

Fig 2. Particulas del polvo de carburo de silicio con fommas angulimes enine
10y 35 micrones.

Los polvos fueron mezclados en proporciones tales que la aleacion a obtener fuese Al con 5% en peso de SiC,
combinacion tipica para estas aleaciones (Boey et al., 1998; Mishnaevsky et al., 2004y Lu. et al., 1998).
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Para lograr esto se midio la densidad aparente de todos los componentes y se calculd la cantidad en peso a agrec
los vasos en cada experimento. La relacion de peso de las bolas a peso del polvo (BPR) fue mantenida entre 10
para una de los vasos y entre 20 y 38 para el otro. Esta variacion del BPR es producto de la extraccion de mues
consecuencia inevitable aun cuando estas eran bastante pequefnas (0,05 g cada una). La mezcla también cont
1% en peso de acido estedrico (CgH2602) como agente de control de proceso (PCA)(Shoshin, et al., 2002)
manera de controlar el balance entre soldadura en frio y fractura (Gilman. y. Benjamin, 1983; Shoenitz. y. Dre
2003). El volumen de PCA se asume nulo en el producto de aleacion.

El llenado de los vasos fue realizado en atmdsfera inerte con gas argon, para evitar en lo posible la oxidaciéon di
particulas de aluminio una vez iniciada la aleacion mecanica. La frecuencia relativa de oscilacién de los vasos ¢
maquina se fijé en 1300 ciclos por minuto medidos con una lampara estroboscdpica. Una vez comenzado el pro
de molienda el equipo se detuvo cada 60 minutos para tomar una muestra, no sin antes dejar enfriar los vasos
30 minutos en la atmodsfera inerte, continuando asi hasta alcanzar las dieciséis horas efectivas de molienda dt
polvos.

Las muestras retiradas durante el proceso de molienda se caracterizaron mediante varias técnicas: a) microsc
Optica, utilizando el microscopio metalografico marca Zeiss, modelo Axiotech, usando el método de contr
diferencial de interferencias (DIC); b) analisis digital de imagenes, empleando el equipo marca Leco, model
3001; c) microscopia electrdnica de barrido (SEM) con un microscopio electrénico marca Hitachi modelo S 2500;
espectroscopia de rayos X de energia dispersiva (EDX/EDS) con el equipo marca Noran System Six. Estas técr
permiten realizar el seguimiento del proceso de molienda para poder determinar la condicion de estado estable.

3. Discusion de resultados

El estado estable puede identificarse en el momento en que las particulas del material compuesto mantiene
tamafo, luego de aumentar sensiblemente durante el proceso de molienda. Durante este proceso, las particula
refuerzo se han redondeado, producto de las sucesivas fracturas de los bordes expuestos, y finalmente se encuen
embutidas en la matriz de manera homogénea. En la Fig. 3 se muestra una particula de SiC incrustada en la m
metalica y cuyos bordes forman angulos menores de 90°.

La Fig. 4 muestra una particula de refuerzo a las 13 horas de molienda, cuyos bordes forman angulos mayore
90° y es mas pequena que la de la Fig. 3 (que tenia sélo una hora de molienda), lo que es indicativo del fenén
de fractura y redondeo de las particulas.

Es importante indicar que el uso de la atmdsfera inerte mejora la calidad de la imagen obtenida en el microsc
electrénico, posiblemente por la menor cantidad de éxido superficial no conductor. Esto se deduce de la observe
de muestras previamente expuestas al aire donde se notaba menos definicion de imagen.

Fig 3. Fotomicrografia SEM. mostrando una pardicula de 5iC incrostada en
la matriz metdlica de la muestra con [hora de molienda, se ohsenean sus
bordies agudos.
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Fig 4. Folomicrogratin SEM, mostrando una particula de 5iC de menos de
diex micrones incrustada en la matriz metilica de la muoestra con 130 de
proceso.

La Fig. 5 muestra los resultados de EDX/EDS evaluando la presencia de Si, indirectamente el SiC, para la secue
de 1, 6, 10 y 16 horas de molienda y BPR 20, se observa la dispersidon de carburos aproximadamente homogé
con un tamano menor al que tenian en las primeras etapas del proceso.

Se puede observar también la dispersidon creciente del SiC con el tiempo de aleaciéon, ademas de una progre
disminucién de su tamafio. Esto es debido a la imposibilidad de que dichas particulas absorban toda la ene¢
cinética transmitida por las bolas y los vasos de acero, lo que las mueve de sus posiciones originales a nu
posiciones aleatorias. La disminucion del tamafio de particula es debida a la transformacion de energia cinétic
bola y vaso en energia que se concentra en grietas que fracturan las particulas en una primera fase, en la qu
existe recubrimiento suficiente de la matriz metalica sobre la particula de refuerzo para absorber dicha energi
impacto y evitar la propagacién de grieta.

La Fig. 6 muestra que la cantidad de SiC esta alrededor de la seleccionada y calculada inicialmente (5%), valor
tiende a uniformizarse con el incremento del tiempo de molienda. Esto ultimo puede inferirse por el hecho que
la primera muestra (una hora de proceso) se obtuvo una lectura mucho mayor que para las otras muestras, debi
que, probablemente el sector que se estudid tenia alta concentracion de SiC, situacidon que no se repite con may
tiempos del proceso debido a la distribucion mas uniforme de dichas particulas, como se observa en la Fig. 5.
respecto a la composicién en peso del 5%, la primera muestra arroja un error importante, sin embargo al consic
todo el proceso de molienda se obtiene un error promedio menor al 10%, el cual pudiera disminuir si se increm
el tiempo de proceso.
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Fig 5. Distribucion del *.5i de algunas muesiras correspondientas a RBP 20 a 1, 6, 10y 20 horas de proceso.
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Mediante microscopia déptica junto con el analisis digital de imagenes se evaluaron varios parametros caracteris
de las particulas, tales como: area, perimetro, relacion de aspecto, diametro equivalente, ancho, largo, rugosid
redondez. Para cada BPR se evaludé una muestra de alrededor de 2000 particulas. Se utilizara el progreso del are
particula promedio y del didametro equivalente promedio para caracterizar el proceso, tal como han hecho ¢
autores (Mishnaevsky et al., 2004). El tiempo requerido para alcanzar un tamafio de particula de material compu
tal que no se reduce apreciablemente alin cuando aumente el tiempo de proceso estaria alrededor de las 13 h
(ver maximo en las Figs. 7 y 8) para un BPR de 20.

Las Figs. 9 y 10 muestran el comportamiento de los parametros Area promedio y Diametro equivalente para un
de 10. En este caso tanto el area promedio como el didmetro equivalente se ajustan a una funcién cubica
constata que no se logré obtener la condicion de estado estable (no muestran un maximo dentro de las 16 ho
sin embargo en la Fig. 9 se observa la tendencia a que esta condicion aparentemente pudiera lograrse en tier
mayores a las 16 horas preestablecidas en este estudio. Esto confirma que un mayor BPR disminuye el tie
requerido para alcanzar el estado estable, tal como se reporta en la bibliografia.
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Fig 7. Area promedio de particula {en micrones cuadrados) segtin el
tiempo de proceso. BPR=20. Se ajusta a una cibica con un maximo en
unas 13 horas.
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Fig 8. Didmetro equivalente promedio de particula en micrones) segin el
tiempo de proceso, BPR=20. Se ajusta a una cuadritica con un miximo en
unas 1 3 horas.
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Fig 9. Area promedio de particula (en micrones cuadrados) sagin el tiem-
po de proceso. BPR =10. Se ajusta a una clibica que no muestra un maéxi-
mo dentro de las primeras dieciséis horas.
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Fig: 10, Didmetro equivalente promedio de particula {en micrones cuadra-
dos) segln el tiempo de proceso. BPR=10. Se ajusta a una cibica que no
muestra un maximo dentro de las primeras 16 horas.

Dada la dispersion de los tamafios de particula para este sistema, no desaparecen en ningln tiempo de proces:
particulas de menor tamafio, siempre estan presentes particulas de unos pocos micrones hasta los tamafio
particulas caracteristicos de un tiempo de proceso en particular.

Conclusiones

Se fabricé un material compuesto de aluminio y 5% en peso de carburo de silicio (SiC) a través de la técnic
aleacidon mecanica, usando un molino de bolas.

Los calculos hechos para la determinacidn de la mezcla que produciria la aleacidon esperada con este proceso fu
correctos con error promedio menor al 10%.

El tamafio de particula no crece sostenidamente con el tiempo de proceso, sino que crece y decrece aun habit
alcanzado el tiempo del llamado estado estable. En otras palabras, el estado estable no parece indicar el mom
desde el cual las particulas mantendran un tamano “estable” sino mas bien, un rango de tamafios que puede
bastante amplio. Esto no habia sido reportado antes en la bibliografia consultada.

La condicion de estado estable se logré en 13 horas para un BPR de 20. Sin embargo, ésta condicion no
alcanzada aun después de 16 horas de proceso para un BPR de 10. En consecuencia, una mayor relacion pes
bola a peso de polvo (BPR) disminuiria el tiempo requerido para alcanzar el estado estable, tal y como se sugier
la bibliografia.

Las particulas de refuerzo (SiC) se fracturan mas, habrd mayor dispersion de éstas y sus extremos se hacen m
agudos, cuanto mayor sea el tiempo de molienda, tal como se reporta en la bibliografia.
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