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RESUMEN: La síntesis de compósitos base Al reforzados con partículas intermetálicas nanocristalinas de 
Ni3Al se llevó a cabo mediante la técnica de Spark plasma Sintering (SPS). La mezcla de polvos Al-5%Ni3Al fue 
sinterizada por SPS a dos diferentes condiciones: (i) 450 °C, 47 MPa y 180 s (4M47) y (ii) 520 °C, 16 MPa y 600 s 
(5M16). Las partículas de Ni3Al fueron obtenidas mediante el proceso de aleado mecánico después de 1260 ks 
de molienda. Los compósitos muestran una parcial descomposición en la intercara Ni3Al-Al, formando las fases 
Al3Ni y Ni2Al3. El análisis por MET confirman las características nanométricas del Ni3Al en los compositos 
Al-5%Ni3Al. Los compósitos sinterizados 4M47 y 5M16 presentaron 95% y 87% de la densidad teórica y valores 
de microdureza Vickers de 62,3±7 y 55,3±5, respectivamente. Los ensayos de nanoindentación muestran que las 
propiedades mecánicas de los intermetálicos Al3Ni, Al3Ni2 y Ni3Al, son mayores en condiciones de sinterizado 
a alta presión. 
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ABSTRACT: Study of phase decomposition during spark plasma sintering of Al-5% Ni3Al composites. The syn-
thesis of Al-matrix composites reinforced with nanocrystalline intermetallic particles of Ni3Al was carried out 
with the Spark Plasma Sintering (SPS) technique. The Al-5%Ni3Al powder mixture was sintered by SPS at two 
different conditions: (i) 450 °C, 47 MPa and 180 s (4M47) and (ii) 520 °C, 16 MPa and 600 s (5M16). The Ni3Al 
particles were obtained by mechanical alloying after a milling time of 1260 ks. The composites show partial 
decomposition on the Ni3Al-Al interface, with the formation of the Al3Ni and Ni2Al3 phases. The analysis by 
TEM confirms the nanometric characteristics of the Ni3Al particles in the composites. The sintered composites 
4M47 and 5M16 presented 95% and 87% of the theoretical density and Vickers microhardness values of 62.3±7 
and 55.3±5 HV respectively. Nanoindentation tests show that the mechanical properties of the Al3Ni, Al3Ni2 
and Ni3Al intermetallics are higher in high-pressure sintering conditions.
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1. INTRODUCCIÓN

Los compósitos de matriz de aluminio (AMCs) 
reforzados con partículas intermetálicas son mate-
riales que cumplen ampliamente con las deman-
das de las industrias de automoción, aviación y 
aeroespacial ya que presentan de manera general 
baja densidad, alto módulo elástico, bajos coefi-
cientes de expansión térmica y buena resistencia 
al desgaste (Muñoz-Morris et al., 2005; Xue et al., 
2015; Sameezadeh et al., 2016). Particularmente los 
intermetálicos del sistema Ni-Al poseen excelentes 
propiedades mecánicas, dentro de los cuales des-
taca la fase Ni3Al, con estructura cristalográfica 
del tipo Ll2, que presenta alto punto de fusión, 
alta dureza, baja densidad y buena resistencia a la 
corrosión y oxidación a elevadas temperaturas (Cao 
et al., 2007; Antolak-Dudka et al., 2013). Además, 
la presencia de partículas de Ni3Al mejora la resis-
tencia al desgaste en aleaciones de aluminio y en 
aluminio puro (Díaz et al., 1996; Wang et al., 2001). 
Respecto al proceso de síntesis, el aleado mecánico 
es un método de estado sólido que permite la pro-
ducción de polvos metálicos compuestos con carac-
terísticas nanométricas. La reducción de tamaño de 
cristal a rango nanométrico mejora la ductilidad 
y aumenta la dureza de los polvos (Enayati et al., 
2004; Yu et al., 2010).

La ruta pulvimetalúrgica ha sido exitosa en la 
síntesis de los AMCs donde partículas reforzantes 
de Ni3Al con una estructura nanométrica son inte-
gradas a la matriz de Al y se dispersan uniformente 
en ella a través de un proceso de mezclado (Abbasi 
et al., 2010; Hernández et al., 2014). Esta mezcla de 
polvos Al/Ni3Al puede ser sinterizada por diferen-
tes técnicas: sinterizado convencional (O´Donell y 
Looney, 2001), onda de choque (Hernández et al., 
2014) prensado isostático en caliente (Antolak-
Dudka et  al., 2013), etc. Sin embargo, durante 
esta etapa es casi inevitable que ocurra crecimiento 
de grano debido al tiempo de permanencia, lo 
cual afecta las propiedades finales del producto 
terminado.

Un método que ha recibido mucha atención 
recientemente es la sinterización por chispa de plasma 
(SPS) la cual permite sinterizar polvos nanométricos 
con una densificación casi total y poco crecimiento 
de grano (Hungría et al., 2009). Este proceso permite 
controlar tanto la composición como el crecimiento 
del grano a través del cuidadoso control de los pará-
metros de consolidación, particularmente la tasa 
de calentamiento, la temperatura de sinterización y 
el tiempo de permanencia. El SPS combina simul-
táneamente la aplicación de presión uniaxial y una 
corriente directa a través de los polvos en un dado de 
grafito. Esta aplicación de corriente produce el efecto 
Joule a través de los polvos alcanzando altas tasas 
de calentamiento (1000 °C·min-1 o incluso mayores) 
permitiendo la completa densificación de los polvos 

en cortos periodos de tiempo (orden de minutos). 
Por su parte el uso de presión mecánica durante el 
sinterizado también contribuye a incrementar la 
densidad, eliminando la porosidad y mejorando la 
difusión (Munir et  al., 2006; Torralba y Campos, 
2014; Fang et al., 2015; Li et al., 2015). 

Diversos autores (Lieblich et  al., 1997; Torres 
et  al., 2006; Sajjadi et  al., 2011) han descrito la 
reacción entre las partículas reforzantes de Ni3Al 
y la matriz de aluminio durante la consolidación 
mediante la disolución de las partículas de Ni3Al en 
cuatro etapas: (1) nucleación y crecimiento de la fase 
Al3Ni envolviendo al núcleo de Ni3Al, (2) a tiempos 
más largos las fase Al3Ni2 nuclea y crece entre en 
núcleo disuelto Ni3Al y la creciente capa de Al3Ni (3) 
La fase Ni3Al se ha disuelto completamente y la par-
tícula está formada por un núcleo de Al3Ni2 rodeado 
de la creciente capa de Al3Ni, (4) finalmente la fase 
Al3Ni2 se ha disuelto completamente y únicamente 
permanece la fase de equilibrio Al3Ni. No obstante, 
no se encuentran reportes de los efectos de las condi-
ciones de sinterizado sobre las propiedades mecáni-
cas de estas fases (dureza, módulo elástico).

Las propiedades mecánicas de los compósitos de 
matriz de aluminio están fuertemente relacionadas 
con las propiedades de la interface matriz/refuerzo, 
sin embargo, el estudio de esta región se ve limitado 
por su estrecha dimensión lo cual es necesario utili-
zar técnicas que permitan evaluar las zonas de reac-
ción cuyo espesor puede ser inferior a 1 µm (Campo 
et  al., 2005). Una prueba adecuada es la nanoin-
dentación que consiste en penetrar una muestra 
en el rango de profundidad submicrométrico con 
una carga de resolución nanométrica usando un 
equipo de alta precisión, el cual registra la carga 
y el desplazamiento continuamente. La dureza, 
modulo elástico y rigidez pueden obtenerse del 
análisis de las curvas de carga-desplazamiento crea-
das (Mussert et al., 2002; Ureña et al., 2005; Meza 
et al., 2008). El objetivo de este trabajo es evaluar 
la influencia que tienen algunos de los parámetros 
de sinterización sobre las propiedades mecánicas 
de las fases intermetálicas formadas en la intercara 
matriz-refuerzo de un compósito Al-5%vol.Ni3Al 
consolidado por SPS. 

2. MATERIALES Y MÉTODOS

2.1. �Producción de las partículas de Ni3Al por aleado 
mecánico

La síntesis de partículas nanoestructuradas de 
Ni3Al se llevó a cabo mediante el proceso de AM en 
un molino de bolas horizontal de polvos de aluminio 
y níquel de alta pureza (99,98%) en la proporción 
estequiométrica Ni75Al25. Para el proceso se utilizó 
un molino de bolas bajo las siguientes condiciones: 
relación en de peso de 1:36 muestra/bolas, velocidad 
de 400 rpm, atmósfera de argón, bolas de molienda 
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de acero inoxidable de 12,6 mm de diámetro y 
metanol como agente de control. Los tiempos de 
molienda fueron de 360, 720 y 1260 ks (Hernández 
et  al., 2014). La mezcla de polvos de Al-5%vol de 
Ni3Al se llevó a cabo mecánicamente en un molino 
tipo Spex sin carga de bolas durante 1,8 ks; con el 
propósito de lograr una condición de mezclado simi-
lar de las partículas de Ni3Al en el polvo de Al para 
las diferentes condiciones de consolidación. 

2.2. �Consolidación de los polvos por 
Spark Plasma Sintering

En esta técnica de sinterizado la mezcla de polvos 
son colocados en un dado de grafito y el punzón 
dentro de una cámara de vacío y entre los electrodos 
a través del cual se hace pasar un pulso de corriente 
directa y se aplica presión constante. El paso de 
corriente directa a través de las partículas de pol-
vos genera un aumento instantáneo de temperatura 
1000~2500 °C que produce la evaporación y fusión 
en la superficie de las partículas formando cuellos 
alrededor de las áreas de contacto (Saheb et  al., 
2012). Por su parte la aplicación de presión ayuda 
al flujo plástico del material permitiendo obte-
ner materiales completamente densos en un corto 
tiempo de sinterizado. En este trabajo proponemos 
dos condiciones experimentales para obtener pasti-
llas de 20 mm de diámetro con 5 mm de altura en 
un dado de grafito. La temperatura se estableció en 
base a las condiciones de deformación en caliente 
del aluminio (~0,7–0,8 Tf), mientras que, la presión 
se determinó considerando las condiciones de carga 
máxima permitida por el dado. Todo ello con el pro-
pósito de estudiar su efecto en la microestructura y 
propiedades mecánicas de compósitos Al-5%vol.
Ni3Al. La designación de las muestras y las condi-
ciones de sinterizado se muestran en la (Tabla 1).

2.3. Caracterización mecánica y microestructural

Los compósitos obtenidos por SPS así como 
las partículas de Ni3Al obtenidas por AM fueron 
analizados por DRX con el propósito de identifi-
car las fases presentes en las muestras. Se empleó un 
difractómetro marca Bruker modelo D8 Focus, con 
radiación de Cu-Kα (λ = 1.54060 Å) y una velocidad 
de barrido de 2°/min. La distribución, morfología y 
composición de las partículas reforzantes de Ni3Al 

fueron analizadas mediante microscopia electrónica 
de barrido (MEB) usando un microscopio JEOL 
JSM 6701F equipado con un espectrómetro de ener-
gía dispersiva (EDS). A partir de las micrografías se 
determinó la fracción área de las fases y el tamaño 
de partícula empleando el software analizador de 
imágenes Sigma Scan Pro, que emplea un procedi-
miento sistemático de conteo puntual.

Los valores de densidad de las muestras con-
solidadas se determinaron usando el principio de 
Arquímedes. Se llevaron a cabo pruebas de micro-
dureza Vickers a las muestras consolidadas apli-
cando cargas de 50 gf. La dureza (H) y el módulo 
de Young (E) de las fases formadas en la intercara 
matriz-partícula ha sido determinada mediante 
la técnica de indentación instrumentada (nanoin-
dentación) empleando un equipo Nanovea NHT 
(California, EUA), con un indentador de diamante 
tipo Berkovich y cargas máximas de 5 mN. Se rea-
lizaron 10 mediciones de cada fase identificada. El 
módulo de Young se calculó empleando el método 
de Oliver y Pharr (2004) considerando un coefi-
ciente de Poisson de 0,3.

3. RESULTADOS Y DISCUSIÓN

3.1. Síntesis de Ni3Al por AM

En la Fig. 1 se presenta la evolución de los difrac-
togramas de RX de la mezcla de polvos Ni75Al25 
durante 320, 760 y 1260 ks de aleado mecánico. 
La mezcla inicial presenta los picos característicos 
de la fase FCC rica en Al y la fase FCC rica en Ni. 
Después 360 ks (100 h) de molienda, se aprecia la 
reducción en intensidad de los picos de aluminio 
acompañado con un desplazamiento hacia bajos 
ángulos de los picos característicos del níquel. Estos 
fenómenos son indicativos de la formación de una 
solución sólida de Ni con átomos de Al en su red. 
Esto implica que, durante el proceso de molienda, los 
átomos de Al con un radio atómico mayor que el del 
Ni se han sido disueltos en la red del Ni formando 
una solución solida Ni(Al)ss. Posterior a 720 ks de 
molienda, se observa un ensanchamiento de los picos 
como resultado del refinamiento del tamaño del cris-
tal y el aumento en la tensión interna producida por 
los impactos mecánicos (Suryanarayana y Norton, 
1998). Un incremento en el tiempo de molienda, 
hacia los 1260 ks, provoca la completa transforma-
ción de la solución solida Ni(Al)ss en intermetálico 
Ni3Al, con estructura desordenada debido a la ausen-
cia de las reflexiones de ángulo bajo. La formación 
del intermetálico Ni3Al puede atribuirse a un largo 
tiempo de molienda (350  h) y se puede explicar a 
través de la difusión del Ni a causa de la acumula-
ción de deformaciones internas y del refinamiento 
de grano asociado con la molienda prolongada. 
Estos resultados son acordes con lo observado 
por otros autores (Enayati et  al., 2004; Yu et  al., 

Tabla 1.  Designación de los compósitos y sus condiciones 
de sinterizado

Designación Composición
Temperatura 

(°C)
Presión 
(MPa)

Tiempo 
(s)

4M47 Al-5%Ni3Al 450 47 180

5M16 Al-5%Ni3Al 520 16 600

https://doi.org/10.3989/revmetalm.145�
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2010; Abbasi et al., 2010). Los patrones de XRD se 
analizaron utilizando el software de base de datos del 
centro internacional para datos de difracción: ICDD 
(2003). Mediante el uso de la ecuación de Scherrer y 
con base en las reflexiones de ángulo bajo del patrón 
de difracción se calculó el parámetro reticular y el 
tamaño de cristal para los diferentes tiempos de 
molienda. Estos resultados se resumen en la Tabla 2. 
Después de 1260 ks se obtuvieron partículas redon-
deadas de Ni3Al con un tamaño de aproximada-
mente 10±5 µm como se observan en la Fig. 2. 

3.2. �Caracterización física de los compósitos 
Al-5%Ni3Al

La Tabla 3 muestra los valores de densidad 
relativa y dureza Vickers de los compósitos 4M47 
y 5M16. La densidad del compósito 4M47 es de 
95%, mayor a la presentada por el compósito 5M16 
(87%). Esto se debe a las condiciones de consolida-
ción: en general, el aumento de la temperatura de 
sinterización es bueno para la difusión atómica y, 
por lo tanto, mejora la capacidad de sinterización 
en fase sólida y disminuye la fracción de volumen de 
los poros. La presión de compactación permite un 
fuerte contacto entre partículas lo que propicia la 

difusión entre ellas. Por otra parte, la distribución y 
fracción de la fase reforzante son los factores deter-
minantes en los resultados de microdureza. 

En el caso del compósito 4M47, la mayor pre-
sión de compactación 47 MPa permitió un fuerte 
contacto entre partículas y la temperatura de 450 °C 
fue suficiente para producir una fusión local en los 
límites de las partículas de Al reduciendo la poro-
sidad por lo que se obtuvieron mayores valores de 
densidad y dureza. Los valores de densidad y dureza 
del compósito 5M16 fueron menores a pesar de la 
mayor temperatura 520 °C y tiempo de permanencia 
bajo presión (600 s) utilizados en su consolidación. 
Estos factores no fueron suficientes para compen-
sar la falta de unión entre partículas necesaria para 
aumentar la densidad. El proceso de mezclado 
mecánico permitió distribuir homogéneamente las 
partículas de Ni3Al en la matriz de aluminio lo que 
permitió incrementar significativamente la dureza 

Figura 1.  Difractograma de RX de la evolución del aleado 
mecánico de los polvos de Ni75-Al25. 

Tabla 2.  Evolución del parámetro de red y del tamaño de 
cristal desde Ni(Al)SS hasta la formación del intermetálico 

Ni3Al

Tiempo de 
Molienda (ks)

Parámetro de Red 
(nm)

Tamaño de Cristal 
(nm)

360 3,5213 23,69

720 3,5248 13,93

1260 3,5812 10,32

Figura 2.  Morfología de los polvos de  
Ni-Al después de 1260 ks de AM.

Tabla 3.  Densidad Relativa y Dureza de los compósitos 
4M47 y 5M16

Muestra Densidad Relativa Dureza (HV 0.05)

4M47 95 62,3±7

5M16 87 55,3±5
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de los compósitos en comparación con el aluminio 
puro, cuya dureza en condiciones similares de sinte-
rizado (Saheb et al., 2015) se encuentra entre 326,3 
y 369,3 MPa, lo cual equivale a una dureza Vickers 
entre 33,2 y 37,6.

3.3. Caracterización estructural y microestructural

En la Fig. 3a se presenta difractograma de RX 
de la muestra 4M47, en el cual se identifican las 
reflexiones características del aluminio (PCPDWIN 
04-0787) y la fase reforzante Ni3Al (PCPDWIN 
09-0097). En la Fig. 3b se presenta una ampliación 
del rango 20–55°, en él se aprecian picos agudos 
a bajos ángulos que confirman la presencia de las 
fases intermetálicas Al3Ni (PCPDWIN 02-0416) y 
Al3Ni2 (PCPDWIN 14-0648). En la Fig. 4a se pre-
senta el difractograma de DRX de la muestra 5M16, 

en el cual se identifican las reflexiones características 
del aluminio y una disminución en la intensidad de 
los picos correspondientes a la fase reforzante Ni3Al 
y las fases intermetálicas Al3Ni y Al3Ni2, mostradas 
en la Fig. 4b. La menor intensidad en los picos de 
las fases intermetálicas Al3Ni y Al3Ni2 sugiere una 
menor fracción volumétrica de las mismas lo que 
implicaría un menor grado de descomposición de 
las partículas reforzantes originales.

En las Figs. 5a y 6a se muestran imágenes de 
MEB en modo de contraste composicional de la 
microestructura de los compósitos sinterizados 
en las condiciones 4M47 y 5M16 respectivamente. 
El compósito 4M47 presenta un menor grado de 
porosidad relacionado con la alta presión de com-
pactación empleada, 47 MPa, la cual condujo a 
un aumento en el número de puntos de contacto 
entre las partículas de polvos de Al y las partículas 

Figura 3.  Difractograma de RX del compósito 4M47: (a) rango (20-110°) y (b) rango (10-55°).

(a) (b)

Figura 4.  Difractograma de RX del compósito 5M16: (a) rango (20-110°) y (b) rango (10-55°).

(b)(a)
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reforzantes de Ni3Al acelerando los procesos de 
difusión y propiciando la transformación de la fase 
de refuerzo en la interfaz. En la Fig. 6a se observa 
un mayor grado de porosidad debido a que la mala 
unión matriz-partícula, inhibió la difusión entre las 
partículas a pesar de que se empleó una mayor tem-
peratura de consolidación 520° y un mayor tiempo 
de permanencia 600 s. 

En las imágenes 5a y 6a se identifican partícu-
las grandes de 142 µm2 y 158,37 µm2 en promedio, 
respectivamente en contraste claro embebidas en 
una matriz de contaste obscuro, así como partícu-
las de menor tamaño (1,2 µm2 en promedio) dis-
tribuidas uniformente en la matriz. Las partículas 
grandes en contraste claro se encuentran rodeadas 
de regiones color gris claro y obscuro producto de 
la reacción entre la matriz de Al y las partículas 
reforzantes de Ni3Al debido a las condiciones de 
sinterizado. El análisis por EDS de las regiones 
A1, A2 y B1, B2 de las Figs. 5b y 6b proporciona 

datos cuantitativos de la composición química de 
dichas regiones, los resultados se muestran en la 
Tabla 4. A partir de los resultados podemos esta-
blecer que la fase de la zona intermedia de color 
gris claro denominada A1 y A2 en las Figs. 5b y 
6b corresponde a la fase Al3Ni2 y la fase en color 
gris obscuro, denominada B1 y B2 en las Figs. 5b 
y 6b, más externa es Al3Ni con el mayor conte-
nido de Al. La descomposición de las partículas 
Ni3Al ocurre en la intercara con el Al por un pro-
ceso difusivo de Ni y Al formando las fases Al3Ni 

Figura 5.  (a) Imágenes de electrones retrodispersados del compósito 4M47; (b) Regiones A1 y B1 seleccionadas para su  
análisis por EDS. 

Figura 6.  (a) Imágenes de electrones retrodispersados del compósito 5M16; (b) Regiones A1 y B1 seleccionadas para  
su análisis por EDS. 

Tabla 4.  Composición Química de las regiones 
identificadas en las figuras 7(b) y 8(b) analizadas  

por EDS (at.%)

Elementos A1 A2 B1 B2

Al 61,43 62,48 76,8 75,58

Ni 38,57 37,52 23,2 24,42
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y Al3Ni2, ver regiones B y A en las Figs. 5a y 6b, 
respectivamente. Estos resultados son consisten-
tes con los obtenidos del análisis de las muestras 
por DRX, que también indican la presencia de las 
fases intermetálicas Al3Ni2 y Al3Ni.

3.4. Análisis por nanoindentación

En las Figs. 7 y 8 se presentan micrografías de 
las indentaciones realizadas en dos diferentes partí-
culas de interés. Las indentaciones se realizaron en 
la fase identificada como Ni3Al y en la región exte-
rior que corresponde a la fase Al3Ni. Las Figs. 9a 
y 9b muestran el promedio y barra de error de la 
dureza de las fases intermetálicas Ni3Al, Al3Ni2, 
Al3Ni y de la matriz de Al, en las condiciones de 
sinterizado 5M16 y 4M47, respectivamente. Si bien 

existe un traslapamiento de las barras de error entre 
ambas muestras, los valores promedio y los límites 
superiores de la condición 4M47 son ligeramente 
mayores que en la condición 5M16. Esto se atribuye 
a la mayor densificación obtenida en la condición 
4M47. El mismo fenómeno es apreciable de manera 
más clara en las Figs. 10a y 10b que muestran el pro-
medio del módulo de Young de las mismas fases. El 
método Oliver-Pharr (Oliver y Pharr, 2004) para el 
cálculo del módulo de Young se basa en la pendiente 
de la curva de descarga, que representa la rigidez al 
contacto del material. Un módulo de Young más 
elevado implica una mayor rigidez del material. 
Los valores más elevados de la condición 4M47 se 
pueden atribuir a la mejor consolidación debido 
a la presión de compactación, de manera similar 
a lo mencionado con los ensayos de microdureza 
Vickers.

En la Tabla 5 se presentan los valores de modulo 
elástico E y dureza H determinados por nanoin-
dentación en este experimento, así como los citados 
en la literatura. Torralba et  al. (2002) obtuvieron 
valores de dureza entre 11–12 GPa del intermetá-
lico Ni3Al medido por nanoindentación, el cual 
esta embebido en una matriz de una aleación de 
aluminio AA 2014??. El compósito fue fabricado 
por AM, extruido con una relación 25:1, 500 °C, 
presión de 350 MPa, y sometido a un tratamiento 
T6 (490 °C+ 160 °C durante 18 h). Estos resulta-
dos son cercanos pero menores a los obtenidos en 
el presente trabajo empleando la técnica de SPS. 
Un factor que puede influenciar la dureza de las 
partículas es el efecto Hall-Petch. Si bien las par-
tículas reforzantes son observables como aglome-
rados de varias micras cuadradas, la estructura de 
estas es nanocristalina como lo sugiere al análisis 
por MET. Por otro lado, el módulo de Young de 
la mayoría de los intermetálicos obtenidos es apa-
rentemente menor a los reportados en otros traba-
jos (Eskin y Toropova, 1994; Zhang, 2004; Liming 
et  al., 2010; Saheb et  al., 2012). Esto es también 
atribuido a la policristalinidad de las partículas 
reforzantes. Estudios recientes sobre nanoindenta-
ción simulada (Seymour et al., 2014) han estimado 
que algunos intermetálicos presentan direcciones 
cristalográficas más suaves que otras, lo que podría 
estar impactando los valores de módulo elástico. 
Una manera de comprobar la naturaleza nanocris-
talina de las partículas reforzantes es mediante el 
análisis por MET.

La Fig. 11a muestra una micrografía del compó-
sito 4M47 obtenida por MET empleando la técnica 
de campo claro en donde puede observarse partícu-
las nanométricas de la fase Ni3Al que presentan una 
forma irregular con radio equivalente de hasta 10 nm 
dentro de la matriz de aluminio. El patrón de difrac-
ción de área selecta (SADP) mostrado en la Fig. 11b 
correspondiente a una partícula de Ni3Al, sugiere un 
tamaño de cristal nanométrico en la estructura de 

Figura 7.  Micrografía de una nanoindentación en una 
partícula de Ni3Al. 

Figura 8.  Micrografía de una nanoindentación  
en la región Al3Ni.

https://doi.org/10.3989/revmetalm.145�


8 • N.V. De León-Murguía et al.

Revista de Metalurgia 55(2), Abril–Junio 2019, e145, ISSN-L: 0034-8570. https://doi.org/10.3989/revmetalm.145

Figura 10.  Valores de Modulo Elástico de las fases interfaciales producidas en los compósitos: (a) 5M16, y (b) 4M47. 

(b)(a)

Figura 9.  Valores de dureza de las fases interfaciales producidas en los compósitos: (a) 5M16 y (b) 4M47. 

(b)(a)

Tabla 5.  Comparación entre valores teóricos y experimentales de la dureza y módulo de elasticidad de las fases presentes en el 
compósito Al / Ni3Al bajos las condiciones 4M47 y 5M16

Fase

Otras investigaciones Resultados de esta Investigación

H (GPa) E(GPa)

4M47 5M16

H (GPa) E (GPa) H (GPa) E (GPa)

Ni3Al 9,5±0,6a

15d

9,88±0,3e

218,5±7,8a

240d

261,98±8,9e

15,72±4,6 201,07±18,0 13,65±1,3 132,32±23,3

Al3Ni2 10,45±0,76b 170,67±8,57b 18,2±5,9 212,72±24,2 18,55±2,3 182,66±20

Al3Ni 7,9c 185,4c 11,9±3,5 165,37±18,2 9,908±1,9 132,46±9,6

Al 7,02 145,55 4,04 92,48

aGan et al. (2012); bChen et al. (2010); cMiranda et al. (2017); dTorralba et al. (2002)
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Figura 11.  Micrografía de TEM del compósito 4M47: (a) Imagen de Campo Claro, y (b) Patrón de Difracción de Área Selecta de 
una partícula de Ni3Al. 

Figura 12.  Micrografía de TEM del compósito 4M47: (a) Imagen de Campo Claro, y (b) Patrón de Difracción de Área Selecta de 
la matriz de Al. 
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la partícula, soportada por los anillos de difracción 
bien definidos en la imagen. Estos resultados indi-
can que la fase Ni3Al fue retenida durante el proceso 
de consolidación de los compósitos y conservo sus 
características nanométricas obtenidas por el pro-
ceso de AM. La imagen de campo claro mostrada 
en la Fig. 12a pertenece al compósito 4M47 y la 
indexación del patrón de difracción de area selecta 
(SADP) mostrado en la Fig. 12b indican que perte-
nece a la matriz de aluminio.

4. CONCLUSIONES

-- La síntesis por SPS de compósitos base Al 
reforzados con 5% vol. de partículas de Ni3Al 
obtenidas por AM con características nano-
métricas presentaron altos valores de densidad 
(>87%) debido a las condiciones de sinterizado. 
La mayor presión de compactación aplicada al 
compósito 4M47 condujo a elevar su densidad 
y dureza. Esto se atribuye a la presencia de las 
partículas intermetálicas reforzantes. 

-- El sinterizado por SPS conservó las carac-
terísticas nanométricas de las partículas de 
Ni3Al debido a que la técnica permite reducir 
el tiempo de permanencia a alta temperatura 
la cual es la causa principal de crecimiento de 
grano. La microestructura del compósito 5M16 
sinterizado por SPS a 520 °C, 16 MPa por 600 s, 
indica que esta presión de sinterizado no es sufi-
ciente para reducir la porosidad a los niveles del 
compósito 4M47, a pesar de la mayor tempera-
tura (520 °C) empleada en sus síntesis. Ambos 
compósitos presentaron fases de reacción en la 
interfaz Al-Ni3Al debido a las altas temperatu-
ras de sinterización (450 °C y 520 °C). Los valo-
res de dureza y módulo elástico determinados 
por nanoindentación son mayores a los reporta-
dos en la literatura.
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