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Resumen

Palabras clave

Partiendo de polvos de aleacién de aluminio AA6061 empleada como matriz y de polvos
cerdmicos de carburo de boro, carburo de silicio y nitruro de boro, utilizados como refuerzo
en fracciones volumétricas de 2,5, 5,0, 7,5 y 10 %, se han desarrollado materiales
compuestos, mediante la mezcla y molienda mecénica de estos polvos, en molino planetario
a 360 rpm durante 4 h y posterior estampacién y extrusién en caliente de compactos en
verde. Las propiedades mecédnicas se determinaron mediante ensayos de traccién,
observandose gran influencia del tratamiento térmico, contenido y naturaleza del refuerzo,
sobre estas propiedades. Por otro lado, se encontré que estas caracteristicas son igualmente
dependientes de la ruta de produccién de estos materiales. Los andlisis llevados a cabo
mediante microscopfa ptica y microscopia electrénica de barrido, permitieron describir la
relacién tripartita, estructura—procesamiento—propiedades, de los materiales aquf
desarrollados. ‘

Pulvimetalurgia. Estampacién en caliente. Extrusién. AMCs. Aleacién
mecdnica. Propiedades mecénicas.

Study of mechanical properties on powdermetalurgy aluminium matrix composites
fabricated by stamping or extrusion

Abstract

Keywords

We have developed composite materials from AA6061 aluminium alloy powders used as
matrix and ceramics powders of boron carbide, silicon carbide and boron nitride, used as
reinforcements in 2.5, 5.0, 7.5 and 10 % vol. by mechanical mixing and milling in
planetary mill at 360 rpm vial velocity for 4 h followed of hot stamping and extrusion
process on green compacts. Mechanical properties obtained from tensile tests are
influenced by the heat treatment, reinforcement fractions and nature. Moreover, these
mechanical characteristics are dependent from the processing route. Optical and Scanning
Electron Microscopy analysis revealed the microstructure of materials and let describe the
tripartite relation; structure—processing—properties, of the developed materials.

Powder metallurgy. Hot stamping. Extrusion. AMCs. Mechanical alloy.
Mechanical properties.

1. INTRODUCCION

Las propiedades mecdnicas de las aleaciones de
aluminio para forja pueden ser mejoradas si estas
aleaciones son sometidas a procesos de endureci-
miento como, por ejemplo, el envejecido. Tam-
bién, se puede lograr un aumento sustancial de es-
tas propiedades, si se le agregan a aquellas otros

materiales de refuerzo, mediante el uso de la pulvi-
metalurgial ¥, conformando un material compues-
to de matriz aluminio, AMC, de acuerdo a ciertos
criterios de seleccién de los materiales constitu-
yentes?). Por otro lado, puede conseguirse mejoras
apreciables sobre las propiedades de estos mate-
riales, principalmente la rigidez y dureza, mediante
la aplicacién de diversas técnicas de producciéon
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como es el caso de las técnicas de squeeze casting,
infiltracién, moldeado por inyeccién o incluso co-
lada convencional!®®!. La aplicacién de procesos
de endurecimiento por dispersién de 6xidos, me-
diante la molienda de alta energfa o aleacién me-
cénica de los polvos constituyentes % ha permi-
tido obtener excelentes prestaciones en materiales
compuestos de matriz metélica. Esta técnica de
procesado de no equilibrio en estado sélido, permi-
te la obtencién de fases metaestables constituidas
por soluciones sélidas supersaturadas y amorfas, las
cuales no pueden obtenerse mediante técnicas
convencionales, a excepcién del procesado por so-
lidificacién répida.

Por otra parte, los materiales compuestos de
matriz aluminio presentan un amplio margen de
posibilidades de procesado, con una amplia lista
de composiciones y de potenciales aplicaciones en
la industria aeroespacial, automotriz y electréni-
call3-16]

Investigaciones realizadas sobre los AMCs se
orientan al estudio de los efectos de los refuerzos,
sobre las propiedades de la matriz!!7?%. Estos estu-
dios demuestran que, la resistencia a la rotura es
elevada por el endurecimiento debido a la forma-
cién de precipitados coherentes aciculares (f”) vy,
aunque el mecanismo no estd completamente ex-
plicado, describen el efecto del refuerzo en la nu-
cleacién y crecimiento de granos durante el trata-
miento térmico. Los estudios sugieren que este
proceso estd influenciado por distintos pardmetros;
morfologia, tamafio, distribucién, coeficiente de
expansion térmica, mojabilidad mutua en la inter-
cara, asi como la naturaleza quimica de los refuer-
208, entre Otros.

La consideracién de estos pardmetros de in-
fluencia ha llevado a utilizar la aleacién AA6061
como matriz de material compuesto, debido a su
excelente relacién resistencia/peso o resistencia es-
pecifica, y buena resistencia a la corrosién. En rela-

cién con sus propiedades mecénicas es de esperar
una dispersién de 6xidos procedentes de la superfi-
cie oxidada de los polvos aleados mecdnicamente
y, consecuentemente, un endurecimiento del ma-
terial debido a los procesos de consolidacién, como
son el estampado y la extrusién, que es uno de los
objetivos prioritarios de este trabajo.

2. EXPERIMENTAL

El esquema experimental seguido en esta investiga-
cién consistid, en primer lugar, en la determina-
cién de las fracciones volumétricas a utilizar de los
polvos constituyentes, seguido de una mezcla de
éstos y su compactacién uniaxial. Una segunda
etapa consistié en utilizar procesos de consolida-
cién secundaria mediante estampacién y extrusion
en caliente.

Se llevé a cabo la mezcla de polvos de aleacién
de aluminio AA6061 y polvos cerdmicos de carbu-
ro de boro, carburo de silicio y nitruro de boro, en
fracciones volumétricas crecientes en 2,5 % en vo-
lumen, en un molino planetario Retsch PM 400/2.
En la tabla I se muestra la composicién de la alea-
ciéon base y en la tabla II se describen las caracte-
risticas de estos polvos. Las figuras 1 a 4 muestran
la morfologia de los mismos.

La velocidad de giro del molino fue de 360 rpm,
durante una hora, con cambios de sentido de

Tabla I. Composicién en peso de la aleacién utilizada
como matriz en esta investigacién

Table I. Weight composition of the matrix alloy used in this
research

Aleacién de Mg Si Cu Cr Fe Al
aluminio
% 1,04 063 023 021 0,03 Bal

Tabla II. Caracteristicas fisicas de los polvos

Table Il. Physical characteristic of powders

Material Tamafo Morfologia Densidad Suministrador Método de production
AA6061 <75 um esférica 2,70 g/cm? Aluminium Powder Co. England Atomizacién por gas
SiC <4 um poligonal 3,20 g/cm? Alfa Aesar Company Germany Sintesis reactiva
B,C 12,3 um poligonal 2,52 g/cm3 Alfa Aesar Company Germany Sintesis reactiva
BN <10 um escamas 2,13 g/cm? Alfa Aesar Company Germany Sintesis reactiva
366 Rev. Metal. Madrid 41 (2005) 365-373

(c) Consejo Superior de Investigaciones Cientificas
Licencia Creative Commons 3.0 Espafia (by-nc)

http://revistademetalurgia.revistas.csic.es



Estudio de las propiedades mecdnicas en materiales compuestos de matriz aluminio pulvimetaliirgicos conformados mediante forja o extrusion
D. BUSQUETS, L. GOMEZ, V. AMIGO Y M.D. SALVADOR-MOYA

Figura 1. Imagen de electrones secundarios mostrando la
morfologia del polvo de aleacién 6061.

Figure 1. Secondary electrons SEM micrograph of alloy
6061 powder.

Figura 2. Polvo de SiC.
Figure 2. SiC Powder.

Figura 3. Polvo de B,C.

Figure 3. B,C powder.
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Figura 4. Polvo de BN hexagonal.

Figure 4. BN hexagonal powder.

rotacién cada 15 min, sin pausa entre paradas.
Este proceso se repitié hasta completar 4 h de
molienda. En todos los casos se utilizé una rela-
cién masa de bolas/masa de polvo de 5:1 y 1 %
en peso de estearato de aluminio como ACP
(Agente Controlador del Proceso). Con el pro-
posito de evitar una descompensacién de la carga,
la muestra de control recogida cada hora, con-
sistié en una pequefia cantidad de polvo compues-
to, <0,3 g. Los polvos compuestos obtenidos fue-
ron compactados uniaxialmente en una prensa
manual Graseby/Specac de 225 kN, hasta una
presiéon de 400 MPa, en una matriz fija de ace-
ro inoxidable, obteniendo compactos en verde
de 25 mm de didmetro y entre 20 y 30 mm de altu-
ra.

El proceso de estampacion se llevé a cabo sobre
compactos de AMCs correspondientes a las frac-
ciones volumétricas de 2,5, 5, 7,5y 10 % de B,C y
BN, ademds de compactos de la aleacién de alumi-
nio como referencia. Estos se precalentaron a 360
°C y luego se sometieron a estampacién en una
prensa de friccién Gamei de 2670 kN con una car-
ga de impacto del 60 % nominal. De los materiales
obtenidos se extrajeron probetas para los ensayos
mecanicos correspondientes. En el proceso de ex-
trusién se utilizaron compactos de AMCs con las
mismas fracciones de 2,5, 5, 7,5y 10 % de B,C y
SiC, asi como compactos con fracciones de 10 %
en volumen de BN . También fueron extruidos
compactos de la matriz de aluminio. En este caso,
fueron precalentados a 530 °C durante media hora
y luego extruidos en una prensa universal Instron
con cabezal de 500 kN, a una velocidad de

1 mm/s, en una matriz que permitié obtener una
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relacion de extrusién de 25:1. Aunque el material
ha sido sometido a un calentamiento antes de los
procesos de estampacién y de extrusién, lo cual
puede producir cierta solubilizacién de la matriz, se
ha considerado el estado T1 como el correspon-
diente al material procesado, seguido de un enfria-
miento al aire. Por otro lado, un conjunto de
muestras fue sometido a tratamiento térmico de
envejecimiento T6 mediante una solubilizacién a
530 °C durante 1 h, temple en agua y posterior en-
vejecimiento durante 8 h a 175 °C.

Los ensayos de traccién se realizaron en una
méquina universal de ensayos INSTRON 4204, a
una velocidad de cruceta de 2,5 mm/min, sobre
probetas obtenidas a tal fin. Las cargas aplicadas y
los desplazamientos fueron registrados mediante
ordenador, obteniéndose tres pardmetros funda-
mentales: resistencia a la traccién, tensién a la ro-
tura y el alargamiento.

La caracterizacién microestructural se realizé
mediante microscopia éptica con un microscopio
Nikon Microphot FX y mediante microscopia
electrénica de barrido (MEB) en un microscopio
JEOL JSM 6300 equipado con sistema de microa-
nalisis por energias dispersivas de rayos X, Link, de
Oxford Instruments. Las fracturas resultantes de
los ensayos de traccién, se observaron mediante
microscopfa electrénica de barrido, con el objeto
de analizar su morfologfa, mecanismos de fractura
presentes y las condiciones de las uniones en las
intercaras matriz-refuerzo.

\\‘\\

L

3. RESULTADOS Y DISCUSION
3.1. Sobre los procesos
3.1.1. Estampacion

Mediante la estampacion, se logré la densificacion
y obtencién de formas geométricas con un mode-
rado grado de complejidad y alta precisién, emple-
ando los compactos en verde de la aleacién base y
los AMC:s reforzados con B4C (Fig. 5a). Se dedu-
ce que este proceso fue llevado a cabo con éxito, si
se toma en cuenta la plasticidad que presenta la
aleacién 6061 durante la alta deformacién sufrida.
De igual manera, los AMCs reforzados con B4C,
también presentaron buen comportamiento plésti-
co que permitié su formabilidad, atn para aquellos
con contenidos de al menos un 91 % en masa de
aleacién de aluminio (correspondiente al AMC
con 10 % vol. de B4,C).

Sin embargo, los AMCs reforzados con BN no
presentaron el mismo comportamiento pléstico,
resultando en piezas estampadas con irregularida-
des y baja resistencia al manejo en funcién del
contenido de refuerzo, tal como puede observarse
en la figura 5 b), lo que impidié la obtencién de
probetas para posteriores ensayos mecdnicos. La
razén principal podria estar en la naturaleza y mor-
fologia del material de refuerzo utilizado (véase la
figura 4 y su descripcién en la tabla II), al tratarse
de un material cuya estructura hexagonal contiene

Figura 5. Materiales forjados mediante estampacion. a) De izquierda a derecha: AA6061, AMC/10% vol. B,C y
AMC/5% vol. B,C. b) De izquierda a derecha: AMC/5% vol. BN, AA6061 and AMC/10% vol. BN.

Figure 5. Forged materials by stamping. a) left to right: AA6061, AMC/10% vol. B,C and AMC/5% vol. B,C. b) left to

right: AMC/5% vol. BN, AA6061 and AMC/10% vol. BN.
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planos de de fécil deslizamiento dandole un cardc-
ter lubricante en vez de material reforzador. En la
imagen, obtenida mediante SEM, de la figura 6, se
muestran las superficies de los compactos en verde
de algunos AMC:s fabricados en esta investigacién,
todos con un 5% en volumen de refuerzo. Mien-
tras que los correspondientes a los reforzados con
B,C y SiC muestran sus particulas constituyentes
relativamente cohesionadas, los AMCs reforzados
con BN muestran baja cohesién resultando en una
estructura débil cuyas partes son facilmente des-
plazadas incluso durante la preparacién metalogra-
fica.

Por otro lado, la estructura obtenida para los
materiales compuestos reforzados con B4C mostré
una distribucién homogénea de las particulas de

D. BUSQUETS, L. GOMEz, V. AMIGO Y M.D. SAIVADOR-MOYA

refuerzo en la matriz, no observandose porosidad
en estos materiales. En la figura 7 se muestra un
corte transversal de un AMC reforzado con 7,5%
de B4C. En ésta, puede observarse un detalle de
una de las zonas criticas que actia como concen-
trador de tensiones. La distribucién de particulas
indica un flujo uniforme del material durante el
estampado, con lo cual se concluye que el material
obtenido puede cumplir con ciertas caracteristicas
mecdanicas adecuadas, tal como se verd mas ade-
lante.

3.1.2. Extrusion

Mediante la extrusién de los compactos en verde,
las barras cilindricas obtenidas, con dimensiones

Figura 6. Superficies de compactos en verde reforzados con 5% vol de a) SiC, b) B4C y c) BN. En todos los casos, las

flechas blancas sefialan las particulas usadas como refuerzo.

Figure 6. Green compact surfaces of AMCs reinforced with 5% vol of a) SiC, b) B,C and c) BN. In all cases, white arrows

show reinforcement particles.

Figura 7. Distribucién de las particulas de refuerzo en un perfil del AMC/7,5 % en volumen de
B,C obtenido mediante estampacién.

Figure 7. Reinforcement particles distribution in the AMC/7.5 % vol B,C obtained by stamping

process.
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de 400 mm de longitud y 5 mm de didmetro, mos-
traron, en general, un buen acabado superficial vy,
desde el punto de vista microestructural, exhibie-
ron una distribucién homogénea de las particulas
cerdmicas en la matriz de aluminio asi como un ni-
vel de porosidad despreciable, a excepcién de las
correspondientes al 10 % en volumen de BN, tal
como puede observarse en las micrografias obteni-
das mediante SEM y dadas en la figura 8.

3.2. Sobre las propiedades mecanicas y analisis
fractografico

En la figura 9 se presentan los resultados para los
ensayos de traccién realizados sobre la aleacién ba-
se 6061 vy sobre los materiales compuestos reforza-
dos con 10 % de particulas cerdmicas de B,C, SiC
y BN obtenidos por extrusién y sometidos a trata-
miento térmico T6. Estos resultados demuestran
que los AMC:s reforzados con 10 % en volumen de
SiC y B,4C, en estado T6, alcanzan alto valor de
resistencia respecto a la matriz y respecto a los mis-
mos en estado T1. Por otro lado, los AMCs re-
forzados con BN, tienen menor resistencia, inclu-
s0, que la misma matriz, debido principalmente a
la naturaleza hexagonal de su estructura, la cual,
tal como se discutié anteriormente, presenta pla-
nos de facil deslizamiento que acaban convirtién-
dolo en un lubricante en vez de un refuerzo. Por
esta razén sélo se ensayaron algunos materiales.

La figura 10 muestra la evolucién de la resisten-
cia mAaxima registrada para los materiales com-
puestos reforzados con SiC y B,4C, tal como son
obtenidos mediante los dos procesos de produc-
cién empleados y con tratamiento térmico T6. De
ésta, se desprende que para los materiales, tal co-
mo son obtenidos de cada proceso, el aumento en
la resistencia maxima estd gobernado por el incre-
mento en la cantidad de refuerzo en la matriz,
siendo aquellos materiales compuestos reforzados
con B4C obtenidos por extrusién los que registran
mayor valor de la resistencia, llegando a alcanzar
un aumento del 24 % en aquellos reforzados con
10 % en volumen de estas particulas, medido res-
pecto al valor correspondiente a la elacién sin re-
forzar. En todo caso, atin cuando los materiales ob-
tenidos por estampacién exhiben resistencias
menores, el aumento en funcién del contenido de
refuerzo es de niveles comparables a los extrudidos

Este hecho permite asegurar que la resistencia
mecénica asociada a la concentracién volumétrica
de refuerzo en la matriz es dependiente del proceso
seguido, obteniéndose mejores propiedades en los
materiales fabricados mediante extrusién aunque
el cambio en la resistencia por adicién de refuerzo
y por la ruta de procesamiento ocurre a niveles
comparables, en cada caso.

El efecto de endurecimiento o porcentaje de
endurecimiento por precipitacién, definido como
la relacién entre la diferencia de resistencias de los

Figura 8. Micrografias de las secciones transversales de las barras obtenidas por extrusién; en sentido horario (o de
arriba a abajo en la figura central): AA6061, AMC/10% B,C, AMC/10% BN y AMC/10% SiC.

Figure 8. Micrographs of transversal sections of extrusion bars; in counter clockwise (top to bottom): AA6061, AMC/10%

B,C, AMC/10% BN and AMC/10% SiC.
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AMCs extruidos
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Figura 9. Resistencia méxima para la aleacién base y los
AMCs en condiciones de tratamiento térmico T6 y tal como
fueron obtenidos por extrusién.

Figure 9. Tensile strength for AA6061 aluminium alloy and
AMCs in Té and as extruded conditions.
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Figura 10. Resistencia maxima para AMCs reforzados con
distintas fracciones volumétricas de B4C y SiC, obtenidos
mediante a) estampacién y b) extrusién.

Figure 10. Tensile strength for several fractions of B,C and
SiC reinforced AMCs obtained by a) stamping and
b) extrusion.

materiales con tratamiento T6 menos la resisten-
cia del mismo material tal como es obtenido en ca-
da proceso (T1) y el valor correspondiente de re-
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sistencia en este dltimo estado, es estudiado una
vez que se toma en cuenta el efecto del tratamien-
to térmico de solubilizacién, temple y envejeci-
miento (tratamiento térmico T6) y sus valores se
muestran en la figura 11. La resistencia mdxima
para la matriz estampada alcanza un 32 %, compa-
rada con el estado T1, mientras que para la extrui-
da este valor es de un 62 %. Por otro lado, el por-
centaje de endurecimiento en los materiales
compuestos extruidos se mantiene mas o menos
constante, en funcién del contenido de refuerzo,
indicando que, a medida que aumenta la resisten-
cia en los materiales tal como son extruidos, en esa
proporcién aumentardn los valores de resistencia
en el material tratado térmicamente, produciéndo-
se cierto paralelismo en ambas curvas. Este hecho
permite suponer que, para todos los materiales
compuestos obtenidos por extrusién, las particulas
de refuerzo parecen no tener una influencia impor-
tante en la formacién o no de precipitados endure-
cedores en la matriz. En el caso de los materiales
obtenidos por estampacién, se producen cambios
drasticos en el crecimiento de la resistencia. Mien-
tras esta caracteristica sufre un mayor aumento en
los AMC:s reforzados con B4C, en aquellos reforza-
dos con SiC este aumento se hace, cada vez, me-
nos importante.

En este caso se plantean dos situaciones: a) el
efecto de endurecimiento por tratamiento térmi-
co es mayor en los AMCs reforzados con B,C,
debido a que durante la estampacién se generan
mayores tensiones en la matriz por la gran canti-
dad de trabajo empleado para la deformacién, ac-
tuando las particulas de refuerzo como obst4culos

Xtd SiC
Xtd B4C
Stp B4C
Stpsic

0 2.5 5 7.5 10
% Refuerzo

Figura 11. Porcentaje de endurecimiento por tratamiento
térmico en los AMCs extruidos y estampados.

Figure 11. Heat treatment strengthening in extruded and
stamping AMCs.
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de dislocaciones que se generan por la relajacién
del material durante el tratamiento térmico. Este
efecto, aunque también se produce en los materia-
les obtenidos por extrusién, no es predominante.
b) en los AMCs reforzados con SiC, la disminu-
cién del porcentaje de endurecimiento puede estar
ligada a la obtencién de un material altamente
poroso, debido a variables no controladas en el
proceso mds que a la ausencia de un endureci-
miento por precipitacion.

Como comentario adicional, durante el proceso
de extrusién, se logra la destruccién de la capa de
6xido alrededor de las particulas de la matriz, se
produce un endurecimiento inherente a la disper-
sién de 6xidos, sumdndose al efecto de endureci-
miento por precipitacién en la matriz. En la estam-
pacién, también se logra una rotura importante de
esta capa de éxido, pero no alcanzando a distri-
buirse de manera uniforme como en el caso de los
materiales extruidos, debido, probablemente, a la
rapidez con que se lleva a cabo el proceso de defor-
macién. El endurecimiento de estos materiales
también estd ligado al nivel de acritud que se al-
canza, pero estas circunstancias pueden llegar a
producir zonas localizadas con baja cohesién, dan-

do como resultado una disminucién en la resisten-
cia de la unién. Los AMCs con mayor contenido
de refuerzo tendrdn, proporcionalmente, menor
presencia de estas zonas localizadas por existir una
mayor intercara relativa matriz/refuerzo, que repre-
senta un sumidero de vacantes, influyendo durante
el tratamiento térmico en la cinética de envejeci-
miento.

El anilisis fractografico realizado mediante
MEB revela la plasticidad de los materiales com-
puestos aqui tratados. En la figura 12 se presentan,
como ejemplo, vistas de las superficies de rotu-
ra por traccién para AMCs extruidos y estampa-
dos, en estado T6. En las fracturas de ambos mate-
riales se revela el cardcter evidentemente ductil de
la matriz con formacién de cavidades profundas.
En el caso de los materiales obtenidos por estam-
pacién, la pérdida de las propiedades mecdnicas
pudiera estar relacionada con la formacién de mi-
crofisuras en direccién normal al eje de traccién,
que han crecido durante la aplicacién de la carga
formando, a su vez, estructuras laminares relacio-
nadas, probablemente, con las zonas de acritud lo-
calizadas y las cuales fueron discutidas previamen-

te.

Figura 12. Micrografias de: a) AMC/10% vol B,C extruido, b) AMC/5% vol SiC extruido y
¢) AMC/10% vol B,C estampado. Ambos materiales en estado Té.

Figure 12. Micrographs of: a) extruded AMC/10% vol B4C, b) extruded AMC/5% vol SiC, and
c) Stamped AMC/10% vol B,C. Both materials in Té condition.
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