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RESUMEN

Polvos de aleacion de aluminio 6061 conteniendo diferentes fracciones volumétricas de particulas de B4C y SiC,
fueron molidos en un molino planetario usando una razén de carga bolas/polvo de 5:1, un tiempo de molienda de
10 horas y una velocidad de rotacion de las vasijas de 360 rpm. La caracterizacion de los polvos molidos fue llevada
a cabo mediante difraccion de rayos X y microscopia electronica de barrido (SEM). Mediante la compactacion de
estos polvos en una prensa uniaxial a 400 MPa, se obtuvieron compactos que luego fueron estampados en una prensa
de friccion. Los resultados de los ensayos mecanicos muestran un aumento en las caracteristicas mecanicas a medida
que aumenta la fraccion volumétrica del refuerzo, asimismo, se observa un mayor endurecimiento por precipitacion
en funcion del contenido de refuerzo. Por otro lado, la caracterizacidn microestructural, realizada mediante
microscopia dptica y microscopia electronica de barrido, permitié correlacionar la microestructura con las propiedades
mecanicas de estos materiales.
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ABSTRACT

MECHANICAL AND MICROSTRUCTURAL CARACTERIZATION OF ALUMINIUM MATRIX
COMPOSITES MATERIALS DEVELOPED BY HOT STAMPING

Using a 5:1 load ratio balls/powder, a milling times of 10 h, and vessel rotational velocity of 360 rpm, aluminium
powder alloy 6061 with different volumetric fractions of B«C and SiC, were milled in a planetary ball mill. X rays
diffraction and scanning electron microscopy were used for characterization of milled powders. Uniaxial compaction
of powders was carried out at 400 MPa to obtain compacts then stamped in a frictional press. Results from mechanical
testing show raising mechanical characteristics with increasing reinforcement volumetric fraction, in adition, upper
precipitation hardening with the reinforcement content was observed. In other aspect, the microstructural characteri-
zation by OM and SEM, allowed to establish these materials microstructure-properties relationship.

Keywords: Stamping, AMCs, Planetary Ball Mill, Mechanics Properties.

Articulo recibido el 14 de Noviembre de 2006 y aceptado en su forma final el 16 de Enero de 2007

CITEG Revista Arbitrada. Afo I. N° 1. Enero - Junio 2007, pp. 27 - 33

27



Caracterizacion de de matriz

i6n en call

snica y mi
L. Gémez, V. Amigo, M.D. Salvador, D. Busquets.

. INTRODUCCION

Los materiales compuestos de matriz aluminio
(AMC:s) reforzados con particulas, obtenidos por
via pulvimetaltirgica exhiben propiedades superiores
al material base o matriz independientemente de
la técnica utilizada para su obtencion [8]. Ejemplos
de estas técnicas son: el compactado isostatico en
caliente (HIP) y el compactado isostatico en frio
(CIP), generalmente seguidos de sinterizacion bajo
atmosferas controladas. Una técnica alternativa
es el compactado uniaxial seguido de procesos
secundarios de consolidacion de polvos como la
extrusion o la estampacion en caliente por medio
de los cuales se logra un endurecimiento por
deformacion y en algun grado, endurecimiento
por dispersion de oxidos sobre el material base,
debido a la gran cantidad de trabajo realizado sobre
el material. Si el proceso es llevado a cabo sobre
materiales compuestos de matriz aluminio AA6061
(AMCs), las piezas obtenidas pueden ser tratadas
térmicamente para obtener un endurecimiento por
envejecido y asi mejorar sus propiedades mecanicas.
Aunado a esto, el endurecimiento del material se
ve favorecido por la presencia de particulas de
refuerzo (ver [2, 4, 5, 7,12]), generalmente de
mayor dureza que la matriz, las cuales actian como
nucleos de formacion de nudos de dislocaciones.
Una caracteristica atractiva de la estampacion en
caliente frente a la extrusion es que mediante esta
técnica se pueden obtener piezas de geometrias y
complejidad variadas a partir de polvos compactados
en verde.

Previo a estos procesos, la manera como se
lleva a cabo la preparacion de la mezcla de los
polvos es de vital importancia para lograr una
distribuciéon homogénea de los refuerzos en la
matriz y por ende lograr un material con caracteris-
ticas deseables. Por ello, la molienda de alta energia
€s un proceso que permite obtener excelentes
prestaciones en materiales compuestos ya que
durante este se puede controlar eficientemente la
microestructura [1-11]. La aplicacion de esta técnica
en polvos como la aleacion AA6061 en los cuales
las particulas constituyentes contienen una capa
importante de dxido, permite obtener un material
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con una dispersion de 6xidos muy fina que a su vez
contribuye con el endurecimiento del material final.
Por otro lado, al ser la matriz de esta aleacion mas
ductil que las particulas de refuerzo, se puede
obtener un material con una union intima en la
interfase matriz/refuerzo, la cual es importante
consolidar en procesos subsiguientes.

Investigaciones realizadas sobre los AMCs,
demuestran que la resistencia a la rotura es
elevada por efecto de endurecimiento debido a
la formacion de precipitados coherentes aciculares
(b”) y aunque el proceso no estd completamente
explicado, describen el efecto del refuerzo como
nucleo de crecimiento de granos durante el
tratamiento térmico y sugieren que este proceso
esta influenciado por distintos parametros;
morfologia, tamafio, distribucion, coeficiente
de expansion térmica, mojabilidad mutua en la
interfase asi como la naturaleza quimica de los
refuerzos, entre otros. [6,10]

Estos hechos son determinantes para desarrollar
en el presente trabajo, materiales compuestos
con la aleaciéon AA6061 como matriz, reforzada
con particulas ceramicas de B4C y SiC, cuyas
propiedades de tenacidad a la fractura y bajos
coeficientes de expansion térmica pueden conferirle
a la matriz propiedades adicionales a las ya
mencionadas. Para ello se ha seleccionado la via
pulvimetalurgica seguida del proceso de consoli-
dacion de estampacion en caliente de los polvos
mezclados.

. DESARROLLO
1. Método experimental

La tabla I recoge las caracteristicas resaltantes de
los polvos utilizados en este trabajo, mientras que
en las figuras la a lc, se muestran las morfologias
de las particulas empleadas en el presente estudio.
La caracterizacion de estos polvos fue llevada a
cabo usando un equipo Mastersizer 2000 de
Malvern, para la determinacion de la distribucion
estadistica de la granulometria. La morfologia fue
estudiada mediante un microscopio electronico de
barrido Jeol JSM 6300 equipado con una microsonda
de anélisis por energias dispersivas de rayos X Link
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de Oxford Instruments. Mediante difraccion de
rayos X, empleando un difractometro Bruker AXS
D5005, se realizaron barridos en un amplio rango
a fin de observar las posibles formaciones de
nuevas fases durante la molienda y para la carac-
terizacion de la estructura cristalina del material.

Las mezclas de polvos de aleacion de aluminio
AA6061 y polvos ceramicos de carburo de boro
y carburo de silicio, en fracciones volumétricas
de 2.5; 5.0, 7.5 y 10% en volumen se llevaron a
cabo en un molino planetario Retsch PM 400/2.

Tabla 1. Polvos utilizados en esta investigacion

Tamaiio y morfologia: 50. 2 pm — esférico.

Densidad: 2.70 g/cm?

Red Cristalina: FCC

Pardmetro de red: a = 4.0494 A

Grupo espacial: Fm3m

Proveedor: Aluminium Powder Co. Inglaterra.

Meétodo de produccion: Atomizacion por gas.
%Mg | %Si | %Cu [ %Cr [ %Fe [ %Al

104 | 063 [ 023 | 021 [ 003 [ Bal

Tamaiio y morfologia: 1.9 pm — poligonal

Densidad 3.20 g/cm?

Red cristalina: Hexagonal

Parametros de red: a = 3.0730 A,

c=15.0790 A

Grupo espacial: P63mc

Proveedor: Alfa Aesar Company Alemania.

Meétodo de produccion: Sintesis por reaccion.

Tamano y morfologia: 12.3 wm — poligonal

Densidad 2.52 g/cm?

Red cristalina: Rombohédrica

Parametros de red: a = 5.06003 A,

¢=12.0860 A

Grupo espacial: R -3m

Proveedor: Alfa Aesar Company Alemania

Meétodo de Produccién: Sintesis por reaccion.

Aleacion AA6061 (matriz)

SiC (refuerzo)

B,C (refuerzo)

La velocidad de rotacion fue de 360 rpm, durante
10 horas con cambios de sentido de rotacion de
15 min, sin pausa entre paradas. En todos los
casos se utilizd una relacion masa de bolas/masa
de polvo de 5:1 y 1 % en peso de estearato de
aluminio como agente controlador del proceso
(ACP). Los polvos compuestos obtenidos fueron
compactados uniaxialmente en una prensa manual
Graseby/ Specac de 25 tons (~222 kN), hasta
una presion de 400 Mpa,en una matriz fija de
acero inoxidable, obteniendo compactos en verde
de 25 mm de diametro y entre 20 y 30 mm de
altura.

Los compactos fueron precalentados a 360 °C y
luego sometidos a estampacion en una prensa
de friccion Gamei de 300 tons (~2670 kN) con
una carga de impacto del 60% nominal. De los
materiales obtenidos se extrajeron probetas para
determinar las caracteristicas mecanicas mediante
ensayos de traccion. Aunque el material fue
sometido previamente a un calentamiento antes
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del proceso de estampacion, lo cual pudo haber
producido cierta solubilizacidon de la matriz, se ha
considerado el estado T1 como aquel en el cual
estd el material tras este proceso y luego enfriado
en aire quieto. Por otro lado, un conjunto de
muestras fue sometido a tratamiento térmico de
envejecimiento T6; mediante una solubilizacién a
530 °C durante 1 hora, temple en agua y posterior
envejecimiento durante 8 h a 175 °C.

c) Polvo de B4C

Figura 1. Micrografias SEM de los polvos empleados en la presente investigacion
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Aplicando la norma ASTM B328, se determind
la densidad real de las piezas estampadas. Se
reportan la densidad porcentual y la densidad
relativa en funcion del contenido de refuerzo y
del tipo de refuerzo.Las fracturas resultantes de
los ensayos de traccidn, se observaron mediante
microscopia electronica de barrido, con el objeto
de analizar su morfologia, mecanismos de
fractura presentes y las condiciones de las uniones
en las interfaces matriz-refuerzo.

2. Resultados y discusion

La distribucion granulométrica de los polvos
utilizados en esta investigacion muestra una
relacidon de tamafio de polvos matriz/refuerzo de
4:1 para el caso del B4C y de 27:1 para el SiC
con respecto a la aleacion AA6061, si se toma
en cuenta el tamafio promedio de las particulas
en cada caso.

o

Figura 2. Detalle geométrico de algunas de las piezas estampadas y
sefializacion de cortes practicados en algunas.
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Figura 3. Corte de un material compuesto obtenido por estampacién en
caliente e imagenes SEM correspondientes a las zonas sefialadas. El
material corresponde a un AMC reforzado con 7.5% en volumen de B4C.
Se puede observar la distribucién uniforme de las particulas de refuerzo.

Lo que verifica que junto a las caracteristicas descritas
en la tabla I, estos polvos cumplen con los criterios
de tamaiio, morfologia y caracteristicas mecéanicas
exigidos en el disefio de materiales compuestos.

Mediante la estampacion, se logrd la densificacion
y obtencion de formas geométricas con un moderado
grado de complejidad y alta precision, empleando
los compactos en verde de la aleacidon base y los
AMC:s reforzados con B4sC y SiC, tal como se
muestran en la figura 2. En general los AMCs
presentaron buen comportamiento plastico que
permitié su formabilidad, aun para aquellos con
contenidos de al menos un 91 % en peso de
aleacién de aluminio (correspondiente al AMC
con 10% vol de refuerzo).

En general, la estructura obtenida para los
materiales compuestos reforzados con B.C y
SiC, mostré una distribucion homogénea de las
particulas de refuerzo en la matriz, observandose
poca porosidad en estos materiales. En la figura 3,
se muestra un corte transversal de un AMC
reforzado con 7.5% de B4«C con geometria mas o
menos compleja. En ésta se puede observar un
detalle de dos zonas diferentes del material, inclu-
yendo zonas criticas concentradoras de esfuerzos.
En estas zonas criticas el material presenta flujo
uniforme que puede ser observado con detalle en
la imagen mediante microscopia Optica dada en la
figura 4.
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Figura 4. Micrografia mediante microscopia 6ptica de un corte
paralelo a la direccion de estampacion mostrando una zona

de alta deformacion o doblez en un material constituido por
la aleacion de aluminio sin reforzar.

Si se aplica la regla de las mezclas para la deter-
minacion de la densidad del compuesto en funcion
de las fracciones volumétricas de cada componente,
se encuentra que la densidad tedrica de los
compuestos de aluminio reforzados con SiC tiende
a aumentar con el contenido de refuerzo, debido
a la mayor densidad de este ultimo con respecto
a la matriz, mientras que la densidad de aquellos
compuestos reforzados con carburo de boro
disminuye.

Pero en general, se encuentra que la densidad
porcentual experimental de los materiales
obtenidos por estampacion disminuye a medida
que aumenta el contenido de refuerzo. Esta
disminucion es mas acusada en el caso de los
AMC reforzados con B4C, como se muestra en
la figura 5a. La morfologia y la relacion tamafio
de matriz/refuerzo parecieran ser la causa
principal de una menor compresibilidad de las
muestras en funcion del refuerzo. Mientras esto
sucede, la microdureza del material (medida sobre
la matriz), tiene un aumento significativo para
materiales con alto contenido de refuerzo
(figura 5b), siendo este incremento, mayor para
aquellos materiales en condicion T6.

La resistencia maxima exhibida por los AMCs, en
general aumenta con la fraccion de refuerzo, lo
que permite establecer una relacion intima entre
el endurecimiento mostrado en la grafica de la
figura 5b y los valores presentados en la grafica de
la figura 6. De acuerdo a esta ultima figura, se
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obtiene mayor endurecimiento durante la estampa-
cion con los AMCs reforzados con SiC, pero al
realizar tratamiento térmico T6 sobre todos estos
materiales, los AMCs reforzados con B4C presentan
una respuesta mas adecuada al endurecimiento
por precipitacion, produciéndose un aumento
sustancial de la resistencia maxima respecto a la
matriz. Esto como consecuencia posiblemente de
que la presencia de las particulas de refuerzo del
tipo SiC, de menor tamafio promedio, inhiben la
formacion de precipitados finos endurecedores
en la matriz de aluminio.

Densidad Porcentual
102

O Awmcrsic A AMC/B4AC

100 + - - = = - = - — e e — e — - -~

% D Teorica

94 T T T

2,5 5 7,5 10
% Vol de Refuerzo

Figura 5a. Densidad porcentual en funcién de la fraccion de refuerzo

Microdureza

180
H 160 0o Estampado en T1
""" m Estampado en T6
140 L _ _ _ _______

120 L - - - _ __
100 L — - _ _ _ __ __

80 L - - — - - - -

60 1 ] - - - -

20 4 1 - - - -

AA6061 10% B4C 10% SiC

Figura 5b. Microdureza para algunos materiales compuestos estampados
segun el estado o tratamiento térmico y su comparacion con la matriz de
aleacion de aluminio
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Figura 6. Resistencia maxima para los materiales compuestos reforzados con B4C y SiC, de los AMCs

obtenidos mediante estampacion.

En la estampacion se logra una rotura importante
de la capa de 6xido en las particulas de la matriz,
pero la dispersion de estos sigue direcciones
preferenciales (ver figura 4), formando zonas
laminares dentro del material estampado,
resultando en un material poco tenaz debido a
las tensiones internas y alta concentracion de
dislocaciones producidas durante la elevada
deformacion correspondiente al proceso de
estampacion. Los AMCs con mayor contenido
de refuerzo tendran proporcionalmente menor
presencia de estas zonas de 6xidos por existir
una mayor interfase relativa matriz/refuerzo que

representa un sumidero de vacantes, influyendo
durante el tratamiento térmico en la cinética de
envejecimiento.

El andlisis fractografico realizado mediante SEM,
revela la plasticidad de los materiales compuestos
aqui tratados. En la figura 7, se presentan vistas
de las superficies de rotura por traccion para
AMCs estampados en estado T6. En las fracturas
se revela el cardcter ductil en los materiales
obtenidos por estampacion y tratados térmicamente,
aunque mostrando algunas zonas de transicién
ductil-fragil al observar la existencia de las estructuras
laminares.

Figura 7. Detalle mediante SEM de la fractura de un material compuesto reforzado con 10% en volumen de B4C, estampado en estado T6. Se observa una
transicion ductil-fragil en estos materiales debido a la alta deformacién sufrida en el proceso de estampacion.
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1. CONCLUSIONES

Empleando condiciones controladas de fabricacion
es posible desarrollar materiales compuestos de
matriz de aluminio reforzados con particulas
ceramicas, mediante el proceso de estampacion
en caliente, lograndose obtener materiales con
geometrias y formas complejas y con posibilidades
de aplicarlos en la industria. Durante este proceso,
se realiza una gran cantidad de trabajo sobre el
material produciéndose un endurecimiento por
deformacion muy importante, obteniendo materiales

de matriz
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compuestos con elevadas resistencias y durezas al
compararse con la aleacion utilizada como matriz,
lo cual trae como consecuencia que estos materiales
exhiban una elevada resistencia especifica
(resistencia/densidad), cuyas aplicaciones en
materiales estructurales son deseables. Se
comprueba que el tamafio de particula de refuerzo
tiene una influencia importante en el endurecimiento
por precipitacion en materiales que han tenido gran
cantidad de deformacion.
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