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LA CORROSION DE MATERIALES COMPUESTOS AA5083-NANOTICN
FABRICADOS MEDIANTE FRICCION BATIDO

RESUMEN

En la presente investigacion se evalla el efecto de la incorporacion de
nanoparticulas de carbonitruro de titanio (TICN) en la aleacion AA5083
mediante la técnica de friccion batido (FSP) sobre las propiedades de resistencia

al desgaste y resistencia a la corrosion de los materiales compuestos resultantes.

Se elaboraron probetas de 150 mm de largo x 13 mm de ancho x 2.8 mm de
altura cada una, la cual se procesaron a diferentes porcentajes de nanoparticulas
de TiCN (0 %, 5 %, 10 % ,15 %). Se utiliz6 como parametros Optimos de
procesamiento de friccion batido: velocidad de rotacion 1000 RPM y velocidad
de avance 80 mm/min. La forma del pin para la presente investigacion fue
cilindrica roscada de 2.5 mm de altura y 4 mm de diametro.

Luego se realiz6 una inspeccion visual y caracterizacion microestructural de los
materiales compuestos AA5083-nanoTiCN resultantes, mediante microscopia
Optica y microscopia electronica de barrido. Se determind 2 tipos de fases
intermetalicas caracteristicas: Al (Mn, Mg/Si) y Al (Mn, Mg) o también llamado
B (AlsMgz). Asi mismo se evalud la distribucion de la nanoparticula de TiCN en
el material base AA5083 después de ser procesada mediante friccion batido y se
observo aglomeracion de la nanoparticula TiCN.

Se determind una disminucion en el tamafio de grano producto del procesamiento
por friccion batido pasando de 16.0983 + 6.9724 um en la zona del material base

a2.4871 + 0.7664 pum en la zona del nucleo central.

Por ultimo se evaluaron las propiedades mecanicas de dureza, la resistencia al

desgaste mediante la pérdida de peso y resistencia a la corrosion se evalu6 en un
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medio de agua de mar artificial. Se reporto una mejora en los valores de dureza
alcanzando un 30% de aumento en relacion al material base (110 HV frente a 84
HV) este aumento de la dureza se le atribuye al refinamiento de grano. La
resistencia al desgaste se mejord en las probetas procesadas mediante friccion
batido conforme se aumentd el porcentaje de nanoparticula de TiCN (2.0898
gramos de pérdida de peso en el material base frente a 1.1114 gramos de pérdida
de peso en la probeta AA5083-nanoTiCN 15%) y la resistencia a la corrosion
aumento en 26 % en relacion al material base producto del del afinamiento de
grano y la mayor distribucion del compuesto intermetalico B (AlsMg2) el cual

promoveria la repasivacion.
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INTRODUCCION

La fuerte demanda de reduccion de peso en la fabricacién de coches y aviones
insta a la optimizacion del disefio de los productos que emplean materiales de bajo
peso. Por lo tanto, la sustitucion de materiales convencionales por metales mas
ligeros tales como aleaciones de aluminio es altamente deseable. Sin embargo, las
aleaciones de aluminio no son suficientemente rigidas y fuertes para muchos

propdsitos y su refuerzo es necesario.

Los compuestos de aluminio (AI-MMC) son candidatos destacados para estas
aplicaciones, debido a la alta ductilidad de la matriz y la alta resistencia de la fase
de refuerzo duro. La atraccion de tales materiales es también por su muy alto

modulo especifico (resistencia/ peso), dureza y resistencia al desgaste [1].

El proceso de friccion batido (FSP), es una técnica que fue desarrollada por The
Welding Institute “TWI” en 1991[2]. Que permite fabricar superficies duras sobre
materiales metalicos como el aluminio a temperaturas considerablemente menores
a la de fusion; con el FSP se pueden mejorar propiedades del material, se puede
lograr un afinamiento del grano, homogenizar la superficie del material, Si bien es
cierto que se consigue mejorar las propiedades mecanicas es importante analizar
como varian las propiedades como la resistencia a la corrosion y la resistencia al

desgaste.

En la presente investigacion se emplea el procesamiento por Friccion Batido
(FSP) en combinacion con la incorporacion de nanoparticulas de TiCN para
fabricar materiales compuestos superficiales en la aleacion AA5083. Se investiga
el efecto del porcentaje en volumen de la nanoparticula de TiCN y su efecto en la
dureza, resistencia al desgaste y resistencia a la corrosién de los materiales

compuestos resultantes.
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OBJETIVO

¢ OBJETIVO PRINCIPAL

Evaluar las propiedades mecanicas (dureza, resistencia al desgaste) y resistencia a
la corrosion del material compuesto AA5083-nanoTiCN procesado mediante

friccion batido.
¢ OBJETIVOS ESPECIFICOS

1. Preparar las probetas del material compuesto AA5083-nanoTiCN mediante
friccion batido (FSP) y determinar los parametros optimos de velocidad de

rotacion y velocidad de avance.

2. Realizar la caracterizacion microestructural del material compuesto, aplicando
las siguientes técnicas instrumentales: microscopia Optica, microscopia

electrdnica de barrido y Espectroscopia por energia de dispersion.
3. Evaluar dureza del material compuesto AA5083-nanoTiCN.
4. Evaluar la resistencia al desgaste del material compuesto AA5083-nanoTiCN.

5. Evaluar la resistencia a la corrosion del material compuesto
AA5083-nanoTiCN.
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1.1.-Procesamiento por friccion batido

La soldadura por friccion convierte la energia mecéanica en calor y deforma el
material para poder crear una soldadura. La union se produce en estado solido,
por tanto el material base no llega a la temperatura de fusion, con lo cual se
evitan cambios microestructurales severos, porosidades, grietas o imperfecciones
caracteristicas en la unién soldada. La principal ventaja de la tecnologia basada
en la friccion, es la facilidad de unir combinaciones de materiales disimiles
(diferente composicion) cuyas dificultades son mucho mas complejas al
momento de unir materiales con métodos clasicos, la soldadura por friccion
produce poca o ninguna distorsién en el cordon de soldadura, cero porosidades,

no genera humos y sobretodo usa un electrodo no consumible [2,3].
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Figura 1. Procesos de soldadura por friccion: a) soldadura por friccion rotativa,

b) soldadura por friccion no-rotativa, c) soldadura por friccién batido [3].

1.2. Descripcion del proceso de soldadura por friccion batido

El proceso de soldadura por friccién batido (FSW), es un proceso combinado
entre el calor generado por la friccion y el flujo de material producto del aumento
de temperatura, que se produce cuando la herramienta entra en contacto con el
material a procesar y se desplazada a la largo de la linea de procesamiento
ver figura 2 [3,4].
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Figura 2. Esquema del proceso de soldadura por friccién batido (FSW) [2].

Shoulder

Para poder efectuar el procesamiento por friccion batido se utiliza una
herramienta cilindrica no consumible, la cual consta de un hombro “shoulder”, a
la cual se fija un pin sobre su cara inferior; y se definen dos lados, el primero
denominado lado de avance, este serd en donde la velocidad de rotacion de la
herramienta y la velocidad de avance tienen el mismo sentido y el lado de

retroceso [5,6].

El proceso de soldadura por friccién batido consta de tres fases para poder soldar
0 procesar un material, las cuales pueden ser apreciadas en la figura 3. La
primera fase inicia con la aproximacion de la herramienta hasta uno de los
extremos, luego la herramienta inicia con la velocidad de rotacién y se introduce
el pin de la herramienta a velocidad constante a la placa las cuales deben de estar
fijadas en un soporte, continua la insercion hasta que el hombro del pin entre en

contacto con la placa, la figura 3 (a) muestra la fase de inicio de penetracion del
pin [6].
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{a) Rotacion de la herramienta (b} Avance de la herramienta en
e insercion en la junta la junta a soldar

(c} Retire de la Herramienta

Figura 3. Descripcion de las fases del Proceso de soldadura por Friccion Batido
(FSP) [5].

La penetracion del pin ocurre por efecto de la rotacion que permite aumento de la
temperatura en la region por la friccion entre el pin y la placa, cuando el hombro
entra en contacto con la placa, se aplica una fuerza vertical sobre la placa para

evitar que el material fluya hacia arriba y permita el batido de la misma.

La segunda fase del proceso corresponde al avance de la herramienta. Debido a la
friccion entre la herramienta (el hombro y el pin) y la placa a procesar, se genera
en el material una elevacién de la temperatura, la cual no supera a la temperatura
de fusion, ademas durante esta fase la deformacidn plastica constituye otra fuente
de calor importante, en consecuencia el material entra en un estado plastico,
facilitando el movimiento de la herramienta a lo largo de toda el area procesada,
ver figura 3 (b) [5].

La tercera fase del proceso ocurre cuando la herramienta llega al final del area
procesada, ésta es retirada dejando un agujero, el cual posee la forma del pin, ver

figura 3 (c).
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egun Bastier el calor que generado en

durante este proceso alcanza
romedio una temperatura de , por lo tanto el material siempre se
d t t de 500 °C lo tanto el terial

encuentra en estado sélido.

Para procesar materiales compuestos mediante friccion batido existen diferentes
mecanismos de adicion de refuerzos duros en la superficie del metal base las

cuales se muestran en la figura 4.

fabricalaon
of surface
composita

Figura 4. Métodos usados para la colocacion de particulas en la fabricacion de
materiales compuestos: (a) ranura mecanizada, (b) agujeros perforados, (c) uso

de placa recubierta [7].

1.3. Descripcion de la herramienta

La forma de la herramienta es el pardmetro més importante a considerar en el
proceso de friccion batido (FSP), este juega un papel critico en el flujo de
material y regula la velocidad de desplazamiento del material. La herramienta
tiene dos funciones principales: producir un calentamiento localizado y permitir
un adecuado flujo de materiales [3].
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Generalmente la herramienta es fabricada en acero resistente con una dureza que
varia entre 55 y 60 HRC, de tal manera que pueda soportar los esfuerzos
generados por la durante el procesamiento por friccion batido, las dimensiones de
la herramienta varian dependiendo de la aplicacidn, existe un promedio clasico
de 3 entre estos radios “D/d” [12].

La herramienta consiste en un hombro y un pin como se muestran en la figura 5,
en la etapa inicial durante la insercion de la herramienta, se genera calor que
resulta de la friccion del pin y del material al inicio del proceso, luego se genera
calor adicional producto de la deformacion del material. Finalmente cuando el
hombro de la herramienta entra en contacto con el material a soldar, se genera el
mayor componente de calor de este proceso; ademas el hombro tiene como papel

fundamental el de bloquear el flujo de material evitando fugas [3,8].

Otra funcion de la herramienta es la de desplazar el material. Las propiedades
mecanicas y la microestructura dependen en gran medida de la velocidad de flujo

que se genere [3, 6].

El hombro de la herramienta es generalmente plano y perpendicular al eje de
rotacion, sus dimensiones deben ser lo suficientemente grande y alrededor de tres

veces el didmetro del pin para cubrir completamente el area afectada [5,9].

1.3.1. Geometria del pin y del hombro de la herramienta

La geometria del pin y del hombro son los parametros predominantes. Por tal
motivo existen diversas investigaciones evaluando la geometria del pin, lo
cual conllevan a crear multiples geometrias las cuales conducen a un mejor

rendimiento.

La geometria de la herramienta juega un rol importante en la generacion de
calor, distribucion del flujo en la zona procesada y por ende en la

microestructura resultante asi como en las propiedades mecanicas [6,10, 11].
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Actualmente se usan distintas geometrias de pin para procesar materiales

compuestos mediante friccion batido las cuales se observan en la figura5.

Probs

Wernuder damala

(a) (b) (e) (d) (e in

Figura 5. Diversas geometrias usadas en procesamiento por friccion batido:
(@) conica, (b) cilindrica, (c) cilindrica roscada, (d) cilindrica roscada con

ranuras laterales, (e) triangular, (f) cuadrada [11].

Cada geometria de pin posee caracteristicas particulares en el procesamiento
por friccion batido, investigadores como: Padmanaban y col [12], Azizieh y
col [13], Zhao y col [13]. Investigaron el efecto de los pines roscados
concluyendo que el efecto de la rosca mejora el flujo de calor, ejerce una
fuerza adicional perpendicular a la superficie del hombro y genera una zona

libre de defectos internos.

Padmanaban también investigo la relacion “D/d” (diametro del hombre entre
diametro del pin) con lo cual encontrd6 que la relacién optima de este
pardmetro es 3 para el cual no se presentan defectos en la zona procesada, si
este valor es mayor se produce una excesiva generacion de calor, en cambio
cuando este valor es menor se produce una insuficiente generacion de calor

por lo cual se producen defectos como se muestra en la figura 6.
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Figura 6. Relacidon entre el diametro del hombro y el diametro del pin (6 mm)
y su efecto en la generacidn de defectos para materiales procesados mediante
friccion batido [12].

1.3.2 Relacion entre la velocidad de rotacion y la velocidad de avance

Abbasi y col. [15], Estudiaron la relacion entre la velocidad de rotacion y
velocidad de avance (RPM * min / mm) en las propiedades mecéanicas de la
aleacion de magnesio AZ31 mediante soldadura por friccion batido,
encontrando que al aumentar el valor de esta relacion (RPM * min / mm), se
observa una ligera disminucion en las propiedades de resistencia a la traccion
en las diferentes zonas de la aleacion de magnesio AZ31. Ello se debe a un

aumento de calor y un ablandamiento del material en estas regiones.

Rajamanickam y col. [16] encontraron que un aumento en la velocidad de
avance aumenta la resistencia a la traccion, y el aumento de la velocidad de
rotacion disminuye la resistencia a la traccion. El aumento en la velocidad de
rotacion genera un incremento en el flujo de calor que, a su vez, aumenta la
zona afectada termomecanicamente (ZATM) y la zona afectada térmicamente
(ZAT) en consecuencia, los resultados de resistencia a la traccion decrecen.
Ademas, el aumento de la velocidad de avance reduce el flujo de calor
generado, lo cual reduce el tamafio de la ZATM y ZAT, que conduce a una

mayor fuerza de traccion.
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ang y col. determino el efecto de la velocidad de rotacion en los picos
de temperatura en relacion a la distancia de la linea central de soldadura (ver
figura 7) se puede observar como la temperatura disminuye conforme la
distancia se hace mas grande, asi mismo observamos que para una velocidad
de rotacion de 1000 RPM el pico méas alto de temperatura es 475 °C

aproximadamente.
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Figura 7. Efecto de la velocidad de rotacion en la variacion de latemperatura
en funcidn a la distancia del centro del area soldada para AA6061-T6,
Velocidad de avance 120 mm/min [17].

Liu y col. [18] y Abbasi y col. [15] Definen el término “revolutionary pitch”
como la relacién entre velocidad de avance y la velocidad de rotacion,
indicando ademas que la generacién de calor es inversamente proporcional al
valor de “revolutionary pitch”; en sus estudios se comprobd que para valores
altos de “revolutionary pitch” el calor generado fue bajo y que para valores
bajos de “revolutionary pitch” el calor generado fue alto, ver figura 8.
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Figura 8. Variacion de las propiedades de la junta en relacion al parametro
“revolutionary pitch” [18].

Cuando el proceso de friccion batido es realizado para este valor 6ptimo de
“revolutionary pitch”, el calor real generado es igual al calor necesario para

producir juntas solidas y libres de defectos.

Ademas cuando el valor de “revolutionary pitch” es mas elevado que el valor
optimo 0.20 mm/r, ocurren defectos de soldadura en el corddn, debido a la

deficiente aporte de calor en el procesamiento.

En las figura 9 se observan el efecto de la variacion del parametro de
revolutionary pitch en la calidad de junta soldada investigada por liu y col y

su efecto en la microdureza resultante (ver figura 10).
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Figura 9. Secciones de cordon de soldadura a diferentes valores de
“revolutionary pitch” AA2017-T351, (a) 0.02 mm/r, (b) 0.07 mm/r,
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Figura 10. Distribucion de microdureza de juntas AA2017-T351
soldadas a diferentes valores de revolutionary pitch [18].
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1.3.3 Aspectos microestructurales

de las aleaclones procesadas mediante

el proceso de friccion batido (FSP)

La microestructura generada mediante el proceso de friccion batido genera
zonas caracteristicas del proceso, las cuales presentan microestructura y
propiedades mecénicas caracteristicas. La variacion de la temperatura y los
esfuerzos a los cuales son sometidos durante el proceso influyen en la
microestructura resultante [19, 20].

Podemos distinguir 4 zonas caracteristicas: zonas nucleo central (NC), zona
afectada térmomecanicamente (ZATM), zona afectada térmicamente (ZAT) y

el material base (MB), como se muestra en la figura 11.

wickh of tool shoulder

Figura 11. Vista transversal de un cordon de soldadura realizada mediante el
Proceso de Friccion Batido, se muestran cuatro zonas: (A) metal base, (B)
ZAT, (C) ZATM, (D) Nucleo Central [21].

- Zona A: El metal base que se encuentra cerca de la zona de soldadura, no
sufre un aumento de temperatura importante ni altas deformaciones, con lo
cual conserva sus propiedades microestructurales originales.

- Zona B: zona afectada térmicamente (ZAT), La microestructura y las
propiedades mecanicas de esta zona son modificadas por el proceso de
friccion batido especificamente por el calor generado por el pin. Esta zona no
ha sufrido ninguna deformacion pléstica debido al paso de la herramienta [6].
Las temperaturas varian entre 250°C - 400°C. Segun Bastier [5].

- Zona C: zona afectada termo mecanicamente (ZATM), la microestructura y
las propiedades mecanicas sufren grandes cambios producto de la
temperatura y de las grandes deformaciones causadas por la velocidad de
rotacion de la herramienta. Las temperaturas a las cuales estan sometidas
varian entre 400°C y 450°C. En esta zona, los granos son extremadamente

deformados, la densidad de dislocaciones son relativamente bajas [5,6].
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ona D: zona nucleo centra , experimenta deformaciones todavia mas

importantes que la zona afectada termomecanicamente y las temperaturas se
encuentran entre 450°C - 500°C. La microestructura esta enteramente
recristalizada dindmicamente, la densidad de dislocaciones es muy baja en
esta zona y los precipitados inicialmente presentes se disuelven

completamente [5,17].

1.3.4 FSP en aleaciones de aluminio

La técnica FSP fue desarrollada por Mishra y col. [2], con el objetivo de
obtener microestructura fina con un tamario de grano de entre 0.1- 2.1 um que
es de 10 a 100 veces mas pequefias que el tamafio grano del material base sin
procesamiento por friccion batido. Esto se consigue por la temperatura

relativamente alta obtenida durante el proceso.

Las propiedades mecanicas estan intimamente relacionadas con el tamafio de
grano obtenido en la microestructura, y estos dependen de los parametros de
proceso como son la velocidad de avance (mm/min) y la velocidad de
rotacion (RPM) empleadas. Saito y col [23]. Investigaron el efecto de los
parametros de FSP y encontraron que el tamafio de grano se reduce con la
disminucion de la velocidad de rotacion manteniendo la velocidad de avance

constante. Esto se traduce en un aumento de las propiedades mecénicas.

Thangarasu y col. [24] estudiaron la superficie AA6082 / TiC AMC mediante
la técnica de FSP y evaluaron el efecto de la velocidad de desplazamiento en
la microestructura y las propiedades mecanicas. La velocidad de
desplazamiento se vari6 de 40 mm/min a 80 mm/min El resto de los
parametros del proceso tales como la anchura de la ranura, la velocidad de
rotacion de la herramienta y la fuerza axial se mantuvieron constantes Los
resultados en la Micrografia del compuesto AA6082 / TiC AMC se
obtuvieron usando un microscopio Optico y microscopio electronico de
barrido. Se analizé el comportamiento de microdureza y el desgaste de los

materiales compuestos. Los resultados revelaron que la velocidad de
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gesplazamiento INTiuyo Ssigniticativamente en la dispersion del tamano de

particula de TiC sobre la matriz, la microdureza, y la resistencia al desgaste.

Shafiei-Zarghani y col. [25] investigd el efecto del tamafio de la nanoparticula
Al203 en la microestructura, dureza y desgaste del compuesto AA6082, ellos
demostraron que un aumento en el nimero de pase FSP causé una dispersién
mas fina e uniforme del clister “Al203" especialmente las particulas de la
capa del compuesto producido por tres y cuatro pases. Ademas, la dureza y la
resistencia al desgaste de la capa de compuesto de superficie (SCL) producido

por cuatro pases se encontrd que era superior a las del sustrato de Al.

1.4 Resistencia a la corrosion de aleaciones de aluminio procesadas por FSP

Las propiedades de resistencia a la corrosion del aluminio estan
fundamentalmente ligadas a su microestructura. Como el procesamiento por
friccion batido generan un cambio de microestructura, la resistencia a la
corrosion puede variar, se crea un gradiente de temperatura, en la zona central del
proceso se da un pico de temperatura de aproximadamente 500°C [17] el cual
dura unos cuantos segundos para despues enfriarse en un periodo relativamente

rapido.

Surekha y col. [26]. Investigo la susceptibilidad a la corrosion intergranular de la
aleacion A2219 procesado por friccion batido, Se demostré que el nimero de
pases es el principal factor que influye en la velocidad de corrosion. La
resistencia a la corrosion de la AA 2219 procesada por friccion batido es mejor

gue el material base.

Mohiedin y col. [27]. Realizaron ensayos de corrosion en la aleacion AA5052,
que previamente habia sido procesada por FSW, usaron curvas de polarizacion
Tafel (ver figura 12) y ensayos de inmersion en las 3 zonas de la probeta. (SZ,
TMAZ, BM) inicialmente mantuvieron la velocidad de avance constante (50
mm/min) y variaron la velocidad de rotacion de 400 a 2500 RPM. Se aprecia que
conforme aumenta la velocidad de rotacion la velocidad de corrosion disminuye,

Luego se evalu6 a una la velocidad de rotacién constante 400 RPM variando la

17
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velocidad de avance . Concluye que la variacion con
respecto a la resistencia a la corrosion es baja, debido a que el tamafio de grano

no varia mucho al con el aumento de la velocidad de avance.
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Figura 12. Curvas de polarizacion potenciodinamicas de AA5052 procesadas por
FSW, en (a) Sz, (b) HAZ, (c) curva de polarizacién ciclica en SZ [27].

El aumento de la velocidad de avance en el proceso de friccion batido tiene como
consecuencia un afinamiento de grano en la zona del nugget. Se muestra en la figura
13 el efecto en relacion a la corrosion integranular y la pasivacion del aluminio
AA5052.

(a)

o Passivired areas
(m] Limpaassivaded arcas

- .l'frn'rgru.lun'ur ar j:rurlm'.u' COFTOasRT
Figura 13. Representacion esquematica de la corrosion intergranular y la pasivacion
en relacion a la velocidad de avance de la herramienta (a) 80 mm/min, (b) 200 mm/

min, (¢) 200 mm / min y (d) 250 mm / min; w = 400 rpm [28].
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2.1. Introduccién

En este capitulo se detallara el procedimiento experimental realizado en el proceso
de friccion batido, la seleccion de la maquina y el sistema de sujecion, asi como los
parametros del proceso. Ademas se menciona el criterio de seleccion del material de
la herramienta, la forma y los tratamientos térmicos para obtener una herramienta

con Optimas condiciones para el procesamiento de friccion batido.

Se evalud los parametros optimos de velocidad de avance y velocidad de rotacion.
Para la fabricacion se usé como refuerzo a la nanoparticula de TiCN la cual se

adiciono en diferentes porcentajes para luego ser procesada mediante friccion batido.

Se desarrollé una caracterizacion microestructural mediante: microscopia Optica,
microscopia electronica de barrido (SEM), Espectroscopia por energia de dispersion
(EDS) y la metodologia para poder realizar los ensayos mecanicos (dureza Vickers,
resistencia al desgaste) y el ensayo electroquimico (curvas de polarizacion) lo cual se

contrasto los resultados con el material base.

2.2. Caracteristicas nominales del Aluminio AA5083

El material escogido para poder realizar el proceso de friccion batido fueron planchas
de aluminio AA5083. Las tablas 1 y 2 muestran la composicion quimica y las
propiedades fisicas y mecanicas de aluminio AA5083 a temperatura ambiente
(24 °C).
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abla 1. Composicion quimica nominal del aluminio
Elemento Contenido (%)
Mg 4.0-4.9
Mn 0.4-1.0
Fe 0.0-0.40
Si 0.0-0.45
Cu 0.0-0.10
Al balance

Tabla 2. Propiedades fisicas y mecanicas de la aleacion de aluminio AA5083a
temperatura ambiente (24°C). [29].

Propiedades fisicas y mecanicas
Maodulo elastico ) Dureza Vickers
Densidad( gr/ cm3)
(GPa) (HV)
70 2.67 81

2.3. Equipos y herramientas de Friccion Batido (FSP)

2.3.1.-Maquina fresadora CNC

Se selecciond el centro de mecanizado vertical CNC del laboratorio de
manufactura de la Facultad de Ingenieria Mecanica, marca Mazak modelo VTC-
16B, por las propiedades del centro mecanizado los cuales son: velocidad de
avance de hasta 16m/min y velocidad de rotacion hasta 7000rpm, y sobre todo una
potencia de 15HP, adecuados para poder realizar el proceso de friccién batido,
Ver Figura 14.
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Figura 14. Fresadora CNC del Laboratorio de Manufactura de la Facultad de

Ingenieria Mecanica.

2.3.2 Sistema de sujecion

Para poder realizar el proceso de friccion batido, una de las primeras condiciones
es mantener firmemente sujetadas las probetas a la mesa del centro de mecanizado
vertical, por tanto el sistema de sujecion consta de las partes siguientes: mesa
soporte y placas de sujecion, ver Figura 15.

Figura 15. Sistema de sujecién de las placas de aluminio AA5083.

izacion del autor
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erramienta de friccion batido

2.3.3.1 Disefio de la herramienta

El disefio de la herramienta es un factor muy importante durante el proceso de
friccion batido, como se menciono anteriormente, la friccion que se da entre la
herramienta y las placas generan el calor necesario para poder plastificar el
material y poder realizar la unién. La herramienta usada para el proceso se

muestra en la figura 16.

i ES
912

0
N

Figura 16. Pin Cilindrico roscado con 4 mm de diametro y 2.5 mm de largo, el

hombro de 12 mm de diametro.

2.3.3.2 Seleccion del material de la herramienta

La seleccion del material de la herramienta se realiz6 siguiendo como

referencia los siguientes estudios:

Bastier y col [5]. Utilizo el acero AISI D2, el cual es un acero aleado con un
alto contenido de carbono, posee una alta resistencia al desgaste, alta

resistencia a la compresion, alta estabilidad en el endurecimiento, buena
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resistencia a temp ado, posee la S|gU|ente compaosicion quimica, ver fabla
[30].

Tomando como referencia el manual de aceros especiales BOHLER [31], se
escogid un acero cuya composicion quimica fuera similar al estudio de Bastier
[5], se selecciond el acero comercial K340 IMPACT EXTRA por sus
excelentes dimensional, alta tenacidad

propiedades (poca variacion

especialmente  muy buena resistencia al revenido. Posee la siguiente

composicién quimica, ver Tabla 3.

Tabla 3. Composicion quimica del acero AISI D2 comparado con el K340 [30]

Wt (%) C Si Mn Cr Mo \Y/
AISI D2 1.4-1.6 0.0-0.6 0.0-0.60 | 11.0-13.0 | 0.70-1.20 | 0.4-0.80
K340 1.10 0.9 0.60 8.30 2.10 0.50

2.3.4 Tratamiento térmico

La herramienta fue sometida a un tratamiento térmico de bonificado (temple +
revenido), para poder obtener la dureza deseada (55 — 60 HRC), para esto se

siguio el siguiente procedimiento.

2.3.4.1 Temple

El calentamiento a la temperatura de temple debe realizarse uniformemente en
superficie y en profundidad. Generalmente se introduce la pieza previamente
precalentada a un horno que se haya a la temperatura de temple. Todo
precalentamiento debe hacerse lentamente. El precalentamiento debe hacerse
en aceros cuya temperatura de temple se halla por encima de 900°C, en lo

posible en etapas.
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a herramienta fue precalentada en el horno de calcinacion
ubicado en el Laboratorio de Materiales de la Facultad de Ingenieria Mecanica,
ver Figura 17, a una temperatura de 500°C, durante un periodo de 20 minutos.
Ademas siguiendo las recomendaciones del manual de aceros especiales
BOHLER [31], el cual nos indica que la temperatura de temple debe estar entre
1020 - 1080 °C, se escogio 1050 °C como temperatura de temple, el tiempo de

permanencia dentro del horno fue de 45 minutos [31].

Figura 17. Horno de Calcinacion CARBOLITE 1100.

El medio de enfriamiento de este acero puede ser al aire libre, aceite o agua,
debido a la presencia de elementos aleantes presentes en la herramienta (lo cual
lo hace méas templable que los aceros al carbono), el medio de enfriamiento
seleccionado fue al aceite, de esta manera espera conseguir 100 % de

martensita. La dureza alcanzada después de realizar el temple fue de 62 HRC.

2.3.4.2 Revenido

La herramienta fue sometida a un doble revenido para poder garantizar un

valor 6ptimo de resistencia mecanica y evitar la presencia de austenita residual.
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egun el manual de aceros especiales a temperatura
recomendada para el revenido depende de la temperatura a la cual se realizo el
temple, segun la Figura 18, le corresponde una temperatura de 500°C

aproximadamente.

Dureté en HRC / Dureza en HRC

2

20 150 200 250 425 450 475 500 525 550 570

Température de revenu en °C / Temperatura de revenido en “C

1040°C ----1080°C

Température de trempe en “C / Temperatura de temple en °C

Figura 18. Curvas para el revenido para K340 [31].

Se realizaron dos revenidos, el primero a 500 °C y durante 1h 20min, la
herramienta se dejo enfriar al aire, y la dureza obtenida en este primer revenido
fue de 59 HRC; el segundo revenido se realizd a 500 °C durante 1 hora, la
herramienta fue enfriada en aceite, de esta manera la dureza final de la
herramienta fue de 55 HRC.

2.3.5 Fabricacién del material compuesto AA5083-nanoTiCN

Para la fabricacion del material compuesto (AA5083-nanoTiCN) se utiliz6 como
material base Aluminio AA5083 y como refuerzo la nanoparticula de TiCN (5%,
10%, 15% vol.) mediante el uso del pin cilindrico roscado procesado por friccion
batido.

En relacion a los porcentajes usados se tomd como referencia la informacion
tedrica de diversos libros en los cuales indican que el porcentaje de refuerzo

afecta significativamente a las propiedades mecanicas, ademas por la diferencia
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de densidades entre el material base se considera que el material ceramico (nano
particulas de TICN) no debe sobrepasar el 30%, pues se obtiene una disminucion
progresiva de las propiedades mecanicas. [32], concluyendo se usé los siguientes

porcentajes en volumen de nanoparticula de TiCN: 0%, 5%, 10%, 15%.

Para el calculo del volumen ocupado por la nanoparticula TICN en la matriz de
aluminio AA5083, se usd como referencia el area total a procesar por el pin que
estd determinada por el diametro y la altura con lo cual obtuvimos el valor del
area total de 10 mm? a partir de esta area se determin6 que las areas ocupadas por
el refuerzo son: 0 mm?, 0.5 mm?, 1.0 mm?, 1.5 mm? respectivamente, la cual se
puede observar en la figura 19. Antes de agregar la nanoparticula se realizo el

maquinado de la ranura las dimensiones que se muestra en la tabla 4.

Tabla 4. Dimensiones de las ranuras.

L (mm) H(mm)
AA5083-nanoTiCN 5% 1 0.5
AA5083-nanoTiCN 10% 1 1
AA5083-nanoTiCN 15% 1 15

(b)

Figura 19. Ranura para la adicién de nanoTiCN: (a) 5%, (b) dimensiones

generales de las ranuras.
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n la figura 20 se muestra las ranuras con el retfuerzo de nano l'ICN antes de ser

procesadas mediante friccion batido.

Figura 20. Ranuras con refuerzo de nano TiCN: (a) 15%, (b) 10%.

Bahemmat y col. [33] estudi6 el efecto de la velocidad de rotacion y disefio de la
herramienta en la aleacion de aluminio AA2024 soldadas mediante friccion batido
tomando constante la velocidad de avance en 50 mm/min y como velocidades de
rotacion 400 rpm, 600rpm, 800rpm y 1000rpm. Se tomaron estos datos de
velocidad de rotacion y velocidad de avance para determinar los parametros
optimos, siempre tomando como referencia el valor de revolutionary pitch
[13,19].

Se realizaron varias pruebas para obtener una calidad de procesamiento sin
defectos (ver anexos), la cual se baso en investigaciones que indican que el valor
de “revolutionary pitch” debe de ser 0.20 mm/rev o menor [18] Con lo cual nos
garantiza una junta libre de defectos. (Ver figura 21), cabe resaltar que todos estos
procesos fueron desarrollados en probetas sin la ranura en la cual se adicionara las

nanoparticulas de TiCN.
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Figura 21. Resultados de las primeras pruebas de friccion batido de AA5083

(vista transversal) *la geometria del pin usado sera discutido en anexos.

Después de realizar multiples pruebas se determiné los parametros 6ptimos en el

cual no se presentd defectos al interior de la zona procesada como se puede

apreciar en la figura 21 son:

VELOCIDAD DE AVANCE

VELOCIDAD DE ROTACION

80 mm/min

1000 RPM
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.6 Procesamiento de friccion batido
Para poder procesar mediante friccion batido se deberad seguir los siguientes

pasos:

» Se debe instalar la mesa soporte en las guias de la fresadora CNC, las probetas
deberan estar sujetadas en las placas de sujecion durante el procesamiento de
friccion batido. Cuando se haya introducido la herramienta contacto con las

probetas a procesar para marcar el punto de inicio.

» Posteriormente, se introducira los valores de velocidad de rotacion y de avance
(1000 RPM, 80 mm/ min), y también se definira el valor de penetracion del pin

de la herramienta en las probetas el cual tuvo un valor de 0.02 mm.

» Con los datos cargados en la fresadora CNC, se dio inicio al proceso con la
inmersion del pin en el aluminio AA5083 le cual se hizo lentamente, una vez
introducido todo el pin, este debe permanecer un tiempo de 10 segundos
aproximadamente para permitir que el material alcance un estado plastico

adecuado luego se procede a iniciar con la velocidad de avance (80 mm/min).

» Por ultimo, cuando la herramienta haya recorrido toda zona procesada se
procedié a retirarla manteniendo la velocidad de rotacion, hasta que ésta se
retir6 completamente de las probetas, esto permitio que no se aglomere

material en la herramienta.

Se puede observar en la figura 22 que existe una pequefia rebaba en las partes
laterales de la junta y eso se debe a que en el proceso se procedié a introducir

0.02 mm mas respecto a la superficie para garantizar un hermetismo en el total.
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Figura 22. Proceso de friccion batido para la probeta AA5083-nanoTiCN 0%.

2.4. Caracterizacion microestructural del material compuesto
AA5083-nanoTIiCN

Para el analisis metalografico se utiliz6 un microscopio Leica CTR4000 con una
camara digital Leica DFC320. Asimismo, se evalu6 la composicion de los
compuestos intermetalicos presentes en la aleacion mediante microscopia electronica
de barrido (SEM) y Espectroscopia por energia de dispersion (EDS). Empleando un
microscopio electrénico de barrido FEI modelo QUANTA 650.

Se debe tener una cuidadosa preparacion superficial de las muestras en los procesos
de desbaste, pulido y ataque quimico. Esta preparacion superficial influye en el

revelado de la microestructura.

Se cort6 una seccién transversal de la probeta aproximadamente de la mitad de esta,
debido a que es ahi donde la mezcla del material es mas uniforme y por tanto la
microestructura es mas homogenea. En la figura 23 se observan las probetas antes de

ser encapsuladas para su mejor manejo al momento de la preparacion superficial.

Las probetas fueron cortadas con disco abrasivo, utilizando refrigerante para evitar el

calentamiento de las muestras y de esta manera afectar su microestructura.

30
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Figura 23. Probetas para ensayo de dureza (a: 0%, b: 5%, c: 10%, d: 15%).

Posteriormente, se procedié al desbaste por via himeda de nuestras muestras
tratando de obtener una superficie sin rayas, en nuestro trabajo utilizamos el papel
abrasivo de carburo de silicio (SiC) de granulometrias de 150, 220, 360, 400, 600 y
1000 (se usé jabdn para evitar rayar la superficie y no se usé agua corriente solo se
humecto el papel abrasivo).

Para el pulido se hizo uso de una superficie giratoria con una solucién acuosa
cubierta de un pafio de particulas abrasivas, se utiliz alimina de 1 pm. Debido a que
el aluminio es un metal blando se tuvo que tener especial cuidado en el pulido para
que los rayones no se hicieran visibles en el microscopio electrénico de barrido.

Por Gltimo, las muestras pulidas fueron limpiadas con agua, detergente y alcohol; y
luego secadas para proceder a atacar al material con un reactivo para poder apreciar
los limites de grano y los precipitados que se formaron, para este caso se usé el
reactivo keller (5 ml HNOs , 3 HCL , 2 ml HF , 10 ml agua) durante 30segundos.
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aracterizacion mecanica del material compuesto AAS083-nano Tl

2.5.1. Ensayo de Dureza

Para determinar la dureza del material compuesto resultante se tomaron
muestras de seccion transversal, las probetas fueron cortadas con disco
abrasivo utilizando refrigerante para evitar cambios microestructurales por
efecto de la temperatura y fueron desbastadas con papel abrasivo de SiC (80,
120, 220, 400, 600) se empleo una carga de 1 kg para la toma de valores de
dureza. La separacion de las marcas fue de 1 mm para poder obtener un perfil

de dureza del material compuesto AA5083-nanoTiCN.
a) Equipo empleado:
Este ensayo se realizo en el laboratorio de Materiales de la PUCP y se utilizo

un microdurémetro Vickers de marca ZWICK ROEL como se muestra en la

figura 24.

Figura 24. Equipo de dureza ZWICK ROEL

Para el desarrollo del ensayo, se tom6 como referencia la norma ASTM E
384, que corresponde al método de ensayo de dureza Vickers para materiales
[34].
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.5.2. Evaluacion

de la resistencia al Desgaste

El ensayo para evaluar el desgaste utilizado en esta investigacion es el
“Método de Ensayo Estandarizado para la Medicién de Abrasion usando un
Equipo de Rueda de Caucho con Arena Seca” segun la norma ASTM G65-04
(2010) [35]. Este método de ensayo evalUa la resistencia al desgaste por
abrasion de materiales metalicos el cual nos brinda resultados cuantitativos

que permitan comparar diferentes materiales.

La norma ASTM G65-04 (2010) recomienda 5 tipos de procedimientos de
ensayo para materiales con diferentes grados de resistencia al desgaste o
espesor de la probeta. Los resultados del ensayo se presentan como una
pérdida de volumen, en milimetros cubicos, para el procedimiento de ensayo
elegido.

A continuacion se da una breve descripcion de los diferentes procedimientos

de la norma.

e Procedimiento A: Se emplea para materiales con una resistencia a la
abrasion que varia de media a extrema.

¢ Procedimiento B: Es una variacion del procedimiento A. Se usa para

materiales con una resistencia a la abrasion que varia entre baja y
media. Este procedimiento debe ser usado cuando la diferencia de
volumen excede los 100 mm?®,

e Procedimiento C: Es una variacion del procedimiento A de menor

tiempo. Se usa para recubrimientos delgados.

¢ Procedimiento D: Es una variacion del procedimiento A con menor

carga. Se usa para materiales de baja resistencia.

e Procedimiento E: Es una variacion del procedimiento B de menor

tiempo que se usa para materiales con una resistencia a la abrasion

mediana a baja.
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a labla o presenta 10S parametros

1€EMPO, Tuerza, revoluciones, distancia

recorrida) de los diferentes procedimientos.

Tabla 5. Parametros de los diferentes procedimientos del ensayo de desgaste [35].

TIEMPO | FUERZA | REVOLUCIONES DISTANCIA
PROCEDIMIENTO _
(min) (N) (RPM) RECORRIDA(m)

A 30 130 6000 4309

B 10 130 2000 1476

C 05 130 100 71.8

D 30 45 6000 4309

E 5 130 1000 718

La maquina para el ensayo de desgaste consiste en un equipo cuyo esquema
se muestra en la Figura 25.

o]}

PESOS

™~ PROBETA
1" ¥ 3" ¥(0.12 - 0.5)"

RUEDA DE CAUCHO

Figura 25. Esquema de la maquina de abrasion [35].

Como se puede apreciar en la figura 25, en la tolva se carga el material
abrasivo y se deja caer a través de un conducto entre la probeta y la rueda de
caucho giratoria. La probeta se presiona contra la rueda de caucho que esta
girando con la ayuda de un brazo de palanca para que el flujo controlado de
arena realice la abrasion en la superficie de la misma. El tiempo de ensayo y
la magnitud de la fuerza con que se presiona la probeta dependen del tipo de

procedimiento a usar. Sin embargo, para todos los procedimientos el principio
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0e manera

para medir el desgaste es la perdida de volumen, que se medira
indirecta empleando la densidad de la probeta y la pérdida en masa de la

misma.

Para fines del trabajo de investigacion se utilizé el método B para realizar las

pruebas correspondientes.

2.5.3. Evaluacién de la resistencia a la corrosiéon

2.5.3.1 Preparacion de muestras

Se cortd 1 muestra circular por probeta utilizando una maquina FANUC “a0-
800iA” de corte por hilo, estas muestras abarcan toda el area superficial de
procesamiento (NC, TMAZ y BM) . Las muestras circulares fueron de 15 mm
de diametro y de 2.9mm de espesor. Estas fueron cortadas de la parte

superficial de la probeta tal como se muestra en la Figura 26.

Figura 26. Esquema del corte de las probetas para ensayos electroquimicos.

Es muy importante la preparacion de la superficie de estas muestras debido a
que se quiere evaluar la resistencia a la corrosion. Ademas, se debe tener
especial cuidado en la superficie de la muestra a ensayar, pues esta no debe

tener defecto alguno o resquicios.

Se prepard estas superficies lijandolas con papel abrasivo de SiC de
granulometria de 80, 150, 220, 360, 400, 600 y 1000 sucesivamente.
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Inalmente, tueron limpilaaas con etanol para eliminar la impurezas que

pudieran haber quedado y luego secadas con aire caliente seco.

2.5.3.2. Equipo empleado:

Para el desarrollo de los ensayos de polarizacion se utilizo el Potenciostato

PGZ100 el cual se muestra esquematicamente en la Figura 27.

ELECTRODO AUXILIAR
DE PLATING
i
ELECTRODO DE REFERENCIA
_ DE Ag/AgCl

MUESTRA
Taron
1

CELDA TERMOESTATICA
o 120-50mi)

INSUFLADOR DE NITROGENO

VARILLA DE ACERG
WOXIDABLE PARA  ® ||
SOPORTE DE CELDA

CUBIERTA DE 5 CUELLOS.
ESMERILADOS

HORQUILLAPARA o .~ |
SOPORTE DECELDA & - {37~

471:?;

5 sz @ d o
g Qgég;ja/

POTENCIOSTATO PGZ100

Figura 27. Esquema del montaje de la celda béasica con el potenciostato.

Los datos importantes que se pueden medir en estos ensayos son la corriente

de corrosion (icorr), potencial de corrosion (Ecorr) Y la velocidad de corrosion

(um/afio) Asimismo, se pueden graficar las curvas de polarizacion

(E vs log i) todo el esanyo se hizo bajo la norma ASTM G 59-91 como

referencia.

2.5.3.3. Ensayo de potencial de circuito abierto

En este ensayo no se aplica un potencial exterior al sistema, solo se deja que
actué de forma natural y se mide cada cierto tiempo el valor de potencial que
registra el equipo durante un periodo de tiempo. Se utilizd el electrodo
saturado de Calomel (SCE) como el electrodo de referencia. El electrolito que
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utllizamos Tue e 3.0% NaCl. Este ensayo se realiza hasta que e

voltaje se estabilice para luego continuar con el ensayo potenciodinamico.

Se realizé el ensayo de potencial del circuito abierto (OCP) a todas las
probetas procesadas mediante FSP, adicionalmente al material base, estas
fueron sumergidas durante 1 hora a una solucion de 3.5% NacCl, el tiempo de
estabilizacion es aproximadamente 30 minutos dado que luego de eso la

variacion del potencial fue muy baja.

2.5.3.4. Curvas de polarizacién

Para este ensayo se impuso una variacién continua potenciales para poder
apreciar el comportamiento del material cuando esta protegido por la capa de
pasivacion y también analizar su comportamiento una vez que esta capa se

rompe en el potencial de corrosion.

En esta prueba se usaron platino como electrodo auxiliar y un electrodo
saturado de Calomel (SCE) como electrodo de referencia, el electrolito que
utilizamos fue 500 ml de 3.5% NaCl. El potencial inicial y final con respecto
a OCP fue de 250 mV y 500 mV, aproximadamente.
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3.1 Inspeccion Visual
En la figura 28 se muestran las probetas de AA5083-nanoTiCN Después de ser
procesadas mediante friccion batido como se observa todas poseen una buena calidad

superficial y que en las figuras 29-32 se muestra con mayor detalle.

Figura 28. Probetas luego del el proceso de FSP se observa la buena calidad
superficial: (a) AA5083-nanoTiCN 0%, (b) AA5083-TiCN 5%, (c) AA5083-TiCN
10%, (d) AA5083-TiCN 15%.
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Figura 29. Probeta de AA5083-nanoTiCN 0% luego de ser procesado mediante
friccion batido.
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Figura 30. Probeta de AA5083-nanoTiCN 5% luego de ser procesado mediante
friccion batido.
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Figura 31. Probeta de AA5083-nanoTiCN 10% luego de ser procesado mediante
friccion batido
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Figura 32. Probeta de AA5083-nanoTiCN 15% luego de ser procesado mediante
friccion batido
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3.2.1.-Microscopia éptica

En las figuras 33-46 se observan la microestructura del perfil procesado de AA5083-
nanoTiCN a 50X en la cual claramente se pueden identificar las  zonas
caracteristicas: metal base (MB), zona afectada térmicamente (ZAT), zona afectada
termomecanicamente (ZATM) y zona de nucleo central (NC) y las aglomeraciones
de la nanoparticula , asi como los defectos presentes en las probetas procesadas

mediante friccién batido.
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Figura 33. Probeta sin adicion del nanoTiCN.
En la Figura 33 Observamos la dimension del area procesada es aproximadamente igual a la del shoulder, esto nos indica que los parametros de

revolutionary pitch (0.08 mm/ rev) son los 6ptimos, también se puede apreciar defectos en la zona de retroceso procesada, estos defectos son

inherentes en casi todos los procesos de FSP.
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omo se aprecia en la figura 34 observamos las microestructuras del material base e
cual fue sometido a una laminado, en la figura 35 se puede observar la microestructura
del AA5083 luego de ser procesado mediante friccion batido el cual tiene un

afinamiento de grano producto del procesamiento por friccion batido del aluminio.

e eyt =ty Dl S Ty

Figura 35. Microestructura del NC a 50X
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Ademas Se puede observar las diterentes zonas caracteristicas del proceso de friccion

batido la cual se muestra en la figura 36. Y como la microestructura varia en cada zona.

Figura 36. Zonas caracteristicas del procesamiento por friccion batido AA5083sin
adicion de nano TiCN.

En la figura 37 se observa los defectos ocasionados por el procesamiento, se observa

que estos estan situados en la parte inferior de la zona de retroceso.

S

Figura 37. Defectos internos en la probeta AA5083 sin adicion de nano TiCN

Tesis publicada con autorizacion del autor
No olvide citar esta tesis




o . PONTIFICIA
TESIS PUCP gz_:_\g-:ﬁggmn

DEL PERU

Figura 38. Probeta de AA5083-nanoTiCN (5%)

En la Figura 38 En este caso observamos que la dimension del area procesada es un poco menor al area del shoulder, y se pueden definir
claramente las zonas del procesamiento (ver figura 39) también observamos un conglomerado de particulas en la parte central de la zona

procesada como se muestra en la figura 40 en este caso la zona procesada no presenta defectos.
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Figura 39. Zonas caracteristicas del procesamiento por friccion batido AA5083
-nanoTiCN (5%).

Ll T </ +4 ) ol VERs . o

Figura 40. Conglomerado de nano particulas de TiCN en la probeta de AA5083-
nanoTiCN (5%).
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Figura 41. Probeta de AA5083-nanoTiCN (10%)

En la Figura 41 se observa que el area procesada vuelve a tener aproximadamente la misma longitud que la del shoulder, adicionalmente
observamos una aglomeracion de particulas en la zona central y en la zona de avance ver figura 42, se definen claramente las zonas de

procesamiento ver Figura 43,
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Figura 42. Aglomeracion de nano particulas de TiCN en la zona central de

procesamiento.

Figura 43. Zonas caracteristicas del procesamiento por friccién batido de AA5083-nano
TIiCN (10 %).
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Figura 44. Probeta de AA5083-nanoTiCN (15%)

En la Figura 44 se observa que la zona procesada es casi del mismo tamafio que la longitud del shoulder, se observan aglomerados de nanoTiCN
en la parte central y también en la parte inferior izquierda de la probeta, se presenta un defecto en la parte interior de la zona de retroceso como se
muestra en la figura 45.
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También se observa las zonas caracteristicas obtenidas por el procesamiento por

friccion batido las cuales se muestran en la figura 46.

Figura 46. Zonas caracteristicas del procesamiento por friccion batido de laprobeta
AA5083-nanoTiCN (15%)
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.2. Microscopla electronica de barrido

Se realizé microscopia electronica de barrido a la probeta de AA5083-nanoTiCN
5%, tomando como referencia al proceso por la ausencia de defectos como se

observa en la figura 38.

En las figuras 47, 48 y 49 se observa la microestructura del material base, la zona de
nucleo central y la zona afectada termomecéanicamente en la cual se aprecia que

existe un afinamiento de grano significativo.

... - - v " 3 - % e
[ HV | det|mag | WD | —————q00ym—070oH—
30.00 kV|ETD| 800x [10.0 mm AAS083-TICN5%

Figura 47. Microscopia electronica de barrido del material base.
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30.00 kV|CBS| 400x [10.0 mm

Figura 49.Microscopia electrénica de barrido de ZATM y ZAT.
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Mlediante el uso del programa “imagej” se determino el tamano de grano de
aluminio AA5083 antes y después del procesamiento por friccion batido (ver figura
50). Cabe resaltar que para efectos comparativos se determino el area total de cada
grano (um?) y esta area se asumié como circular. De esta manera se determind un
diametro de grano promedio de las diferentes zonas caracteristicas. Los resultados se

observan en la tabla 6.

Tabla 6. Tamafio de grano de las diferentes zonas caracteristicas del procesamiento
por friccion batido AA5083-nanoTiCN.

Zona de procesamiento Tamafio de grano (pum)
Material Base 16.0983 + 6.9724
ZATM /| HAZ 10.1972 + 5.2556

Zona del ndcleo central 2.4871 + 0.7664

25 e
! Tamaiio de grano

AA5083-nanoTiCN (5%)

e 3 Tamario de grano
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Figura 50. Histogramas de resultados de medicion de tamafio de grano de las
diferentes zonas: a) material base; b) ZATM/ ZAT; ¢) Zona de nucleo central.
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Inado signiticativamente en la zona

e concluye que la microestructura se ha re
procesada en todas las muestras, pasando de un tamafio de grano de 16.0983 +
6.9724 um en la zona del material base a 2.4871 + 0.7664 um en la zona del ndcleo
central. EI procesamiento por friccion-batido altera la microestructura por la intensa
deformacion pléastica y la temperatura elevada [36], provocando la recristalizacion

dindmica, y como resultado produce microestructura mas fina. [37, 38, 39]

Se determino que existen 2 tipos de fases intermetalicas mediante analisis EDS las
cuales se muestran en la Figura 51. Las cuales fueron reportadas por; Morisada y col
[40] y Donatus y col [41].

El compuesto intermetalico mas brillante que se observan en la figura 51 es
denominado Al (Mn, Mg/Si). Este compuesto intermetalico es la fase de mayor

tamafo, con una composicion que se observa en la figura 52.

El compuesto denominado Al (Mn, Mg) o también conocido como fase B (AlsMg2),
la cual se observa en la figura 51, cuya composicion se muestra en la figura 53 es de
especial interés por el rol importante de este en relacion a la resistencia a la corrosion
y a los mecanismos de corrosion que puede presentar esta aleacion AA5083 [27, 28,
40,41].

No se detectd la presencia de los compuestos intermetalicos Al (Mg2Si) cuyos
compuestos son de gran tamafio y no constituyen obstaculos para las dislocaciones y
son los responsables de la disminucion de la resistencia mecanica en aleaciones
procesadas mediante friccion batido de AA5083 [20].
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Figura 51. Microscopia electronica de barrido de AA5083-nanoTiCN 5%

EDS Spot 4
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Lsec: 100.0 0 Cnts 0.000 keV Det: Octane Pro Det

eZAF Smart Quant Results

Element Weight % Atomic % NetInt. Ermor %

Mgk 27 300 17464 482
AlK 8961 9215 613755 293
SiK 183 18 3134 1337
Mnk 5.86 296 20288 284

Figura 52. Composicion quimica de la fase intermetalica Al (Mn, Mg/Si).

Tesis publicada con autorizacién del autor

No olvide citar esta tesis

PONTIFICIA
UNIVERSIDAD

CATOLICA
DEL PERU




\\xENE@?’

S PONTIFICIA
TESIS PUCP E UNIVERSIDAD
CATOLICA
DEL PERU
EDS Spot 3
Al K
585K
52.0K]
45.5K]
390K
325K
26.0K]
19.5K]
13.0K] ¥
Mgk
65K Mn KR
M L Mn Ko
i | - :
og 2.0 4.0 &0 8.0 10,0 120 14.0 160 130 200 |

Lsec: 100,00 Cnts 0.000 keV Det: Octane Pro Det

eZAF Smart Quant Results

Element Weight % Atomic % Netint.  Ermor %

Mgk 463 5.12 440.01 273
AIK 94.89 94,54 830524 238
MnK 0.48 0.24 199 15.49

Figura 53. Composicion quimica de la fase intermetalica Al (Mn, Mg).

En la figura 54 se observa un analisis SEM - EDS al material base AA5083 sin el
proceso de friccion batido se encontraron los mismos compuestos intermetalicos
cuya composicion quimica en relacion a la fase B (AlsMg2) no sufre variacion (ver
figura 54) pero si hay un efecto significativo en la distribucion en los limites de
grano. En relacion al compuesto intermetalico Al (Mn, Mg/Si) se puede observar que
esta fase después del procesamiento por friccion batido sufre una pérdida de Mg
(4.76 % en peso en metal base a 2.7 % en la zona del nacleo central (ver figura 55).
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Figura 54. Microscopia electronica de barrido de AA5083.

eZAF Smart Quant Results
eZAF Smart Quant Results

Element Weight % Atomic % NetInt.  Error % Element Weight % Atomic % Net Int.  Error %
MgK 481 519 539 26 Mgk 476 527 547.26 261
AlK 9429 94.02 9926.15 24
AK 9478 94 48 9625.1 241
SIK 0.52 05 1252 16.92
MnK 041 02 1963 185 MnK 042 021 2114 1544
(@) (b)

Figura 55. Composicion quimica de compuestos intermetalicos presentes en

AA5083 sin procesamiento de friccion batido.
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ambien se realizo un ensayo de composicion , a lo largo de una linea y se
determind que la nanoparticula de TiCN se aglomero en forma circular, en tal caso
no se registré una buena combinacion del refuerzo “nanoTiCN” con el material base

“AA5083” como se muestra en la Figura 56.

20 um

Distance (m)

Figura 56. Microscopias SEM-EDS a lo largo de una linea.

Por ultimo se realizé un mapeo de composicion a la probeta “AA5083-nanoTiCN
5%” como se muestra en la Figura 57, para determinar de manera cualitativa la
distribucion del refuerzo en el material base mediante el proceso de friccion batido.

Se ratificd que la distribucion de la nanoparticula en el metal base fue pobre y esto

60
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concuerda con Investigaciones que Indican que el numero de pases , la geometria
del pin y la velocidad de avance influye en la distribucion de el nano compuesto

cuando se procesan por FSP [24].

Figura 57. Mapeo de composicion la zona de aglomeracion de nanoparticulas de
TiCN en la muestra AA5083-nanoTiCN 5%.
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Como se dijo anteriormente las zonas caracteristicas producto del procesamiento por
friccion batido son: zona nucleo central (NC), zona afectada termomecanicamente
(ZATM), zona afectada térmicamente (ZAT) y material base (MB). La tabla 7

muestra los resultados de dureza Vickers a lo largo del area procesada.

Tabla 7. Resultados de dureza Vickers.

Material Base

Distancia del centro. (HV) 0% 5% 10% 15%
-7 84 83 110 99 100
-6 84 77 92 98 98
-5 85 74 92 89 95
-4 84 77 93 99 96
-3 84 81 91 97 88
-2 86 82 90 100 89
-1 84 89 91 101 85
0 83 82 90 95 84
1 84 83 88 89 86
2 84 78 92 88 85
3 84 85 89 87 87
4 84 91 88 88 85
5 84 92 87 83 86
6 81 91 90 85 84
7 81 90 89 86 85

Se tomaron valores de dureza en las probetas antes de ser procesadas, dando un valor
promedio de dureza de 84 HV. A partir de este valor se produce un crecimiento del
valor de dureza a lo largo de la seccion transversal luego de ser procesadas y este se
hace méas notorio conforme se aumenta el % de TiCN de refuerzo. En la probeta 0%
el valor minimo de dureza es 77 HV el cual es 91.5% de la dureza del material base,
en cambio en la probeta de 5% se obtiene el valor maximo de dureza 110 HV con lo

cual se alcanza un 130 % respecto al material base como se observa en la figura 58.
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N 10dos 10S Casos en la parte de nucleo central en promedio Se Obtuvo una aureza

mayor a la del material base.

110 —v— Material Base (HV) [

—+— 0% i
105 - oo 0
100 i

90

dureza (HV)
&
|

85

80 /
75- N Sz

BM , HAZ | TMAZ!
70 47— II L I| e e e NS B e
8 7 6 5 -4 3 2 1 0 1 2 3 4 5

o, T [

Distancia del centro.

Figura 58. Gréfico de barrido de dureza del material compuesto AA5083-nanoTiCN

En el ensayo de dureza Vickers se observo un aumento de la dureza en casi toda la
superficie procesada mediante friccion batido, el cual es producto del refinamiento
del tamarfio de grano encontrado, juega un rol importante los parametros de proceso.
Estos datos concuerdan con los obtenidos por Morishada y col. el cual utiliza el
procesamiento de friccion batido en la adicién de fulereno y con una velocidad de
rotacion de 1000 RPM encuentra que la dureza superficial después del procesamiento

aumenta debido al refinamiento de grano [25,40].
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Se realizo el ensayo de degaste el cual se realizd bajo los pardmetros de la norma
establecida ASTM G 65 [35]. Los datos obtenidos se muestran en la Tabla 8. Los
cuales muestran cuantitativamente el peso inicial (g), peso final (g) y la pérdida de

masa (Q).
Tabla 8. Resultados del ensayo de Desgaste.
AA5083-Material base |
1 2 3
Masa Inicial (g) 68.2481| 57.9563| 63.4511
Masa Final () 66.0540 | 55.9662| 61.3659
Pérdida de Masa (Q) 2.1941 1.9901 2.0852
Pérdida de Masa (%) 3.2149 3.4338 3.2863
Promedio (@) 2.0898
AA5083-nanoTiCN 0% |
1 2 3
Masa Inicial (g) 71.2245| 62.1459| 56.6683
Masa Final () 69.1698 | 60.3055| 55.0182
Pérdida de Masa (Q) 2.0547 1.8404 1.6501
Pérdida de Masa (%) 2.8848 2.9614 2.9119
Promedio (g) 1.8484
AA5083-nanoTiCN 5% |
1 2 3
Masa Inicial (g) 55.1412 | 61.0419 68.1521
Masa Final (g) 53.9298 | 59.6915| 66.6020
Pérdida de Masa (Q) 1.2114 1.3504 1.5501
Pérdida de Masa (%) 2.1969 2.2123 2.2745
Promedio () 1.3706
AA5083-nanoTiCN 10%
1 2 3
Masa Inicial (g) 70.241| 58.2315' 63.8145
Masa Final () 69.0296 | 57.0801| 62.5244
Pérdida de Masa (Q) 1.2114 1.1514 1.2901
Pérdida de Masa (%) 1.7246 1.9773 2.0216
Promedio (@) 1.2176
AA5083-nanoTiCN 15%
1 2 3
Masa Inicial (g) 68.2451| 62.7452| 59.7845
Masa Final (g) 67.1151| 61.6808 | 58.6446
Pérdida de Masa (Q) 1.13 1.0644 1.1399
Pérdida de Masa (%) 1.6558 1.6964 1.9067
Promedio () 1.1114
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omo se aprecia en los datos obtenidos en la Tabla 8, los valores de resistencia a
desgaste varian y estos aumentan conforme se aumenta el porcentaje de refuerzo de
la nanoparticula “TiCN” se tiene el efecto del porcentaje de la nanoparticula TiCN
como refuerzo muy duro (3000 HV). El material base tiene de pérdida de masa de
2.0898 gramos en cambio la probeta con 15 % de nanoTiCN obtuvo una pérdida de

masa de 1.1114 gramos.

El aumento de la dureza en el material tiene efecto significativo en la resistencia al

desgaste el cual esta enteramente relacionado como se observa en la figura 59,

22 I T I T I T I T I
e perdida de masa A | 9o
e —h—dureza A/
2.0 4 i
- 90
®
—_ 1.8 5
2 N R
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@ - 86
i) 1.4 S s
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0] \ i
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MB 0 5 10 15

% nano TICN

Figura 59. Relacion entre la dureza, pérdida de peso y porcentaje de nano TiCN.

En la figura 60 se puede observar el estado superficial de las probetas procesadas
mediante friccion batido después de ser ensayadas, las cuales presentan una ranuraen
la cual la nanoparticula de TiCN se aglomero en gran cantidad, la nanoparticula de
TiCN tuvo un efecto significativo en el aumento de la resistencia al desgaste

actuando como un refuerzo muy duro y resistente el cual dificulto el desprendimiento
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gel aluminio

[42,43].

. a0 G @

Figura 60. Probetas después de realizado el ensayo de desgaste
(@) AA5083-nanoTiCN 15%, (b) AA5083-nanoTiCN 10%, (c) AA5083-nanoTiCN
5%, (d) AA5083-FSP, () AA5083-FSP antes del ensayo de desgaste.
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El mecanismo de corrosion del aluminio en soluciones acuosas (agua de mar
artificial) tiene como principal factor al ClI" el cual ataca de forma localizada en las
zonas donde se presentan defectos (disminucion de espesor de pared, ausencia de
pelicula, segregaciones, etc) el mecanismo de corrosion localizada en aleaciones de
aluminio es un proceso complejo que comprende generalmente los siguientes pasos:
ruptura de la capa pasiva, crecimiento de la picadura y posteriormente la

repasivacion del metal .

En general el proceso de corrosion de aluminio en medios acuosos se da de la
siguiente forma.

Al AP+ 3 e i, (1)
3/4 02+ 32H0 +3€ —3 OH .oo(2)

La ecuacion anddica (1) representa la perdida de electrones por parte del aluminio y
la disociacion del aluminio en el medio y la ecuacion catddica (2) representa la
reduccion del oxigeno con el agua el cual nos da como resultado la produccion de

iones OH".

3.5.1 Ensayo de potencial de circuito abierto (OCP).

Se puede apreciar en la figura 61 una ligera variacion en el potencial OCP de las

probetas procesadas por friccion batido en relacion al material base.
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Figura 61. Resultados del ensayo de potencial de circuito abierto (OCP).

3.5.2 Curvas de polarizacion

En la figura 62 se muestra el comportamiento de la curva de polarizacion para todas
las probetas procesadas mediante friccion batido, se observa que en todos los casos
estas presentan una similitud en las zonas catodicas y anodicas caracteristicas del

material,

Como consecuencia de este afinamiento el compuesto intermetalico Al (Mn, Mg) o
tambien conocida como fase p (AlsMg2) segrega en los limites de grano, esta fase

posee un potencial mas activo y promoveria la corrosién localizada [27,45].
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gemas

del ensayo potenciodinamico se determinaron los valores de corr”, lcorr

Veorrosion” 1as cuales se muestran en la Tabla 9 se puede observar que el potencial mas
activo (potencial mas negativo) de las probetas procesadas mediante FSP, el cual
pertenece a la probeta de AA5083-TiCN 15% con un valor de -815 mV y velocidad
de corrosion de 2.43165 um/afio, y el potencial mas noble (potencial mas positivo)
pertenece a la probeta AA5083-TiCN 5% con un valor de 778 mV y con una
velocidad de corrosiéon 1.80525 um/afio. La nanoparticula de TiCN no tiene efecto
alguno en los valores de la resistencia a la corrosion porgue no existe presencia de

esta en la superficie procesada.

La velocidad de corrosion ha disminuido en relacion al material base al ser
procesadas mediante friccion batido como se muestra en la figura 63 la velocidad de
corrosion a disminuido un 26% en la probeta de AA5083-nano TiCN 5% (1.805
um/afio) en relacion al material base sin procesar AA5083 (2.4534 um/afio) lo cual
concuerda con G.R Argade y col[28] el cual indica que la resistencia a la corrosion
aumenta con el procesamiento de friccion batido y esto se debe al afinamiento de
grano que se ha producido, el cual promoveria la nucleacion de la pelicula protectora
pasiva.[37,38,39,44].
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Figura 62. Curvas de polarizacion de las probetas AA5083-nanoTiCN procesadas
mediante FSP.
Tabla 9. Valores de Ecorr, icorr, V corrosion

AA5083-nano TiCN
Ecorr (mV) Icorr (A/Cm2) VCorrosién(Um/aﬁO) VcOrmSmn(mdd)
MB -794 7.21x10-7 2.4534 0.564
AA5083-TiCN 0% -810 5.22x10-7 2.088 0.48
AA5083-TIiCN 5% -778 5.30x10-7 1.80525 0.415
AA5083-TiCN 10% -804 6.80x10-7 2.3142 0.532
AA5083-TiCN 15% -815 7.15x10-7 2.43165 0.559
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Figura 63. Representacion esquematica del efecto de la adicion del nano TiCN enla

velocidad de corrosion.

El efecto del aumento de la resistencia a la corrosion se debe exclusivamente a la
modificacion de tamafio de grano por el proceso de friccion batido, mas no por el efecto de
la adicion de la nanoparticula de TICN la cual no se ha distribuido homogéneamente en la

superficie como se observa en la figura 38.
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e Se determin6 como parametro optimo al valor de revolutionary pitch de 0.08 mm/
rev (80mm/min como velocidad de avance y 1000 RPM como velocidad de
rotacion). Se obtuvo un area procesada de muy buena calidad superficial pero con
algunos defectos internos inherentes del proceso, esto concuerda con
investigaciones que indica que el valor de revolutionary pitch deben de ser menor a

0.2 mm/rev.

e La microestructura presente en el material base después del procesamiento por
friccién batido corresponde a una composicion tipica de este tipo de metal. En este
caso se encontraron los compuestos caracteristicos del AA5083 tales como: Al
(Mn, Mg/Si) y Al (Mn, Mg) , el primer compuesto posee el mayor tamarfio de grano
y una forma no definida , el compuesto intermetalico Al (Mn, Mg) o también
llamado B (Al3Mg2) cuyo rol en las propiedades finales de las aleaciones de

aluminio es altamente estudiada en la actualidad.

e Se determino el efecto del procesamiento por friccién batido en el tamafio de grano,
pasando de un tamafio de grano de 16.0983 £ 6.9724 um en la zona del material
base a 2.4871 + 0.7664 um en la zona del ndcleo central, con lo cual las
propiedades finales del AA5083 luego del procesamiento se modificaron. La
distribucion de la nanoparticula de TiCN en el material base AA5083 mediante
friccion batido no fue la esperada, en este caso la nanoparticula se aglomero en
determinadas zonas pero a medida que se aumento el porcentaje de la nanoparticula
de TIiCN se obtuvo mé&s zonas con presencia de la nanoparticula en el éarea

procesada la cual tuvo una tendencia de distribucion hacia la zona de avance.

e En todas las probetas procesadas mediante friccion batido se obtuvo un aumento de
la dureza llegando a ser esta hasta 130% de la dureza del metal base, este aumento
en el perfil de la dureza se debe al afinamiento de grano. Se obtuvo una tendencia

de mayor dureza en la zona de avance del pin.
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e Se determind que a medida que se aumenta el porcentaje de la nanoparticula de

TiCN la propiedad de resistencia al desgaste del material compuesto AA5083-
TiCN mediante el procesamiento de friccion batido se mejoran notablemente
pasando de 2.0898 gramos de pérdida de peso en el material base frente a 1.1114

gramos de pérdida de peso en la probeta AA5083-nanoTiCN 15%.

e Las curvas potenciodindmicas exhiben una similitud en el comportamiento tanto en
la curva anoddica y catddica, en tanto los valores de velocidad de corrosion
disminuyeron en un 26% en relacion al metal base, producto del afinamiento de
grano y de la mayor distribucion del compuesto intermetélico B (AlsMg2) el cual
promoveria la repasivacion. La nanoparticula de TiCN no genera un cambio en los
valores de resistencia a la corrosion de material compuesto AA5083-nanoTiCN

procesadas mediante FSP por la pobre dispersion de la misma en el material base.
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e Al momento de realizar las pruebas de friccion batido es muy importante controlar
que el pin penetre unos milimetros sobre la superficie procesada para de esta
manera obtener un batido de buena calidad superficial para este caso se us6 0.02

mm de penetracion del hombro del pin sobre la superficie del aluminio.

e Se recomienda realizar el procesamiento de FSP evaluando el nimero de pases y

también la geometria del pin para mejorar la distribucion.

e Estudiar el efecto de la distribucién y la estructura final de la fase B (AlsMgz2) en las
propiedades mecanicas de aluminios procesados mediante friccion batido.
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