PRODUCCION Y CARACTERIZACION DE VIDRIOS META,LICOS A PARTIR
DE ALEACIONES Alg7Cus3 Y Algz.4Si126 POR EL METODO DE
SOLIDIFICACION SOBRE DISCO ROTATORIO (MELT SPINNING)

CLAUDIA VANESSA ROA SANMARTIN
JONATHAN VALENCIA HURTADO

niverzidad del % alle

UNIVERSIDAD DEL VALLE
FACULTAD DE INGENIERIA
ESCUELA DE INGENIERIA DE MATERIALES
SANTIAGO DE CALI
2011



PRODUCCION Y CARACTERIZACION DE VIDRIOS METALICOS A PARTIR
DE ALEACIONES Al/Cuss Y Algr.4Siz2s POR EL METODO DE
SOLIDIFICACION SOBRE DISCO ROTATORIO (MELT SPINNING)

CLAUDIA VANESSA ROA SANMARTIN
JONATHAN VALENCIA HURTADO

Trabajo de Grado Presentado
Para Optar Por el titulo de Ingeniero (a) de Materiales

Director:
IRVIN JADWAY CASTRO NAVAS

riverzidad del Valle

UNIVERSIDAD DEL VALLE
FACULTAD DE INGENIERIA
ESCUELA DE INGENIERIA DE MATERIALES
SANTIAGO DE CALI
2011



Nota de aceptacion

IRVIN JADWAY CASTRO NAVAS
Director del trabajo de Grado
Ingeniero de Materiales

) ) Jurado 1
HECTOR SANCHEZ STEPHA
Ph.D Fisica

Jurado 2
WILLIAM APERADOR
Ph.D Ingenieria de Materiales



AGRADECIMIENTOS

Los autores expresan sus agradecimientos a:

Dios en primer lugar, por ser el autor de nuestras vidas, por acompafarnos a lo
largo de este recorrido e iluminarnos en cada una de las dificultades presentes.
A nuestros padres por brindarnos la oportunidad de prepararnos, por estar a
nuestro lado acompafiandonos, aconsejandonos y restaurando nuestro animo en
cada momento dificil.

En especial agradecemos al profesor Irvin Castro, por aceptarnos con un
proyecto nuevo y ambicioso, por brindarnos su apoyo, consejos, motivacion y
ofrecernos todo su conocimiento. Agradecemos también a todo el personal tanto
de la universidad como externo, que colaboraron e hicieron posible la realizacion
de este proyecto, entre ellos estan Ernesto, Edison, Mario, Constanza, Carlos,
Joseé Luis, Carolina, Josefina, Victor y Jimmy.

A los profesores Oscar Vanegas, Fernando Franco, Héctor Sanchez, Germéan
Pérez y Rubi Mejia porque con sus consejos, ayudas o aportes se logro dar
termino a este proyecto. A la compafia Cobres de Colombia por su aporte de
material.

Igualmente existe un sentimiento de gratitud hacia nuestro compafieros, quienes
vivieron con nosotros esta linda experiencia y nos animaron durante todo el
proceso.



TABLA DE CONTENIDO

RESUMEN ..ottt ettt b e s s e s s e nnns 10
1. INTRODUCCION ....oviiriiiirierinsississisesisssssesss sttt asssesssns 11
2. OBUIETIVOS ...ttt ettt 12
2.1.1  ODbBJetiVO gENETAL .......ccoeieeeeeee e 12
2.1.2  ODbjetivOS ESPECITICOS. ....ccuiiiiriiiiiice s 12
3. ANTECEDENTES. ..ottt st n s 13
A, JUSTIFICACION ..ottt sttt 16
5. MARCO TEORICO ...ttt 17
5.1 Formacion de un vidrio MetaliCO .........ccvveviriniiiiisenseee s 17
5.2 Sistemas de formacion empleados...........cccoveriieiiiiieicisiere e 23
5.3  MEtodos de ODLENCION .......cccceiiiiiiiiiicie s 25
L e 0] T[T = To [T 29
5.4.1 PropiedadeS MECANICAS .....ccccevvriririiriirinesieese et sseeas 29
5.4.2 Propiedades QUIMICAS. ...ttt 30
5.4.3 Comportamiento tEIMICO .........oeirvrieirieieirieeres et 31
5.4.4 Propiedades fiSICAS ........cccceiiveiiiiiieiiceie s 32
5.4.5 Comportamiento ElECLIHCO ......cccevveiieici e 32
5.4.6 Propiedades MagnEtiCas .........ccceorrerirrieririeenisiee s 33

5.5 APCACIONES ...ttt bbbttt 34
5.6 Aleaciones de trabajo ........ccocoiiiniiiiii s 35
5.6.1 Aleaciones aluminio CODIE .........coviiiiiiiieiiie e 35
5.6.2 Aleaciones aluminio SIlICIO .........coeiiiiiiiiiniine e 36

5.7 Teécnicas de CaraCterizacCion ..........ccoocueireerinieieniseesesee s es 37
6. DESARROLLO EXPERIMENTAL ...ootiiiiieit et 39
6.1 Construccién del equipo de solidificacién sobre disco rotatorio ............... 39
6.2  Pruebas preliminares ... 43
6.3 Produccion de aleaciones de trabajo .......cc.coveveiinineininnieneeseee e, 44
6.3.1 Seleccion del tipo de aleacion..........ccccovvereierenneneisee e 44
6.3.2 Preparacion de las aleaciones ............cccoeveivierieeseiisie s 45
6.3.3 Caracterizacion de las aleacCiones...........cccovieierneiinneiennee e 46

6.4 Obtencion de vidrioS MEetAlICOS ..o s 46
6.5 Caracterizacion del material obtenido..........ccccccoeivveiciiiicc e, 49
6.5.1 Evaluacion estruCtural............cccccviiiiiiiiiiiie e 49
6.5.2 CaracterizaCion tErMICA .........ccccevevieieie i 50

6.5.3 Identificacion de la morfolégica y analisis quimico.........c...cccccevevennee. 50



7. PRESENTACION Y ANALISIS DE RESULTADOS ......cooooeereeeereeeee e 51

7.1 Espectrofotometria de absorcién atdmica .........cc.cceeevvevveieiicnseseiesereeee, 51
7.2  ANnalisis MetalografiCO........ccoviiiiiiieiiiiee e 51
7.3 Difraccion de rayos X (DRX) ..o s 54
7.5 Calorimetria diferencial de barrido (DSC) .......ccocovirieieinienrereesees 62
7.7  ESTErEOMICIOSCOPIA . ....cuiiiveieririeieisieie sttt sttt 65
7.8 Microscopia electronica de barrido (MEB) y espectrometria de energia
dispersiva de rayos X (EDS) ... 67
8. CONCLUSIONES ..ottt ettt ne e nnenas 72
9. RECOMENDACIONES ..ottt 73

10.

BIBLIOGRAFIA ...ttt 74



LISTA DE TABLAS

Tabla 1. Aleaciones amorfas macizas y fecha de publicacion ............cccccceevnnnns 15
Tabla 2. Habilidad de formacion de vidrios para diferentes aleaciones (Extraida
de Bulk Metallic glasses AN OVEIVIEW) ........ccoiriiirieinnieinesiee e 22
Tabla 3. Sistemas que forman vidrios metalicos (Extraida de "Metallic Glass -
AMETICAN SOCIELY™) .ottt ettt bbbttt es 23
Tabla 4. Variables de operacion para el proceso de Melt Spinning...........ccccco....... 27

Tabla 5. Propiedades mecanicas (Extraida de "Metallic Glass - American

Y0 Tox 1] YA IR OSSPSR 30
Tabla 6. Secciones del equipo - Figura 14 D. ..., 43
Tabla 7. Caracteristicas de elementos y aleaciones seleccionados..............c........ 44
Tabla 8. Composicion quimica de materias Prima ........c.ccoceeveereierereneseresiessesenens 45
Tabla 9. Composicion quimica de aleaciones producidas ...........c.ccoceeevervrernnnenns 51
Tabla 10. Porcentaje de amorfiCidad ... 60
Tabla 11. Calculo de estabilidad tErmiCa.......ccococuieriiiiiriieierireieree e 64
Tabla 12. Dimensiones de las cintas producidas ...........cccocvivieiininisisisie s 65
Tabla 13. Resultados EDS para la aleacion 1-AlCU........cccccovvreivrniinienniseneeneens 68

Tabla 14. Resultados EDS para cintas de la aleacion 3-AlSi........cccccocevvvienceniennns 70



LISTA DE FIGURAS

Figura 1. Variacion en el espesor de fundicion critico y su respectivo afio de
descubrimiento (Extraido de the case for bulk metallic glasses by Mark Telford)15
Figura 2 . Variacion del volumen con la temperatura para un vidrio, liquido y
cristal (Extraida de Www.mty.iteSM.MXI) ..o 18
Figura 3. Variacion del volumen con la temperatura para vidrios formados a
velocidades de enfriamiento R3>R2>R1 (Extraida de Metallic Glasses —
American SocCiety fOr MELAIS) ......ccccvvviiiieieee s 19

Figura 4. Diagrama TTT para una aleacion hipotética (Extraida de Bulk Metallic

GIASSES) .ttt Rttt b et Re bRttt n e e neene s 20
Figura 5. Posicion de la curva TTT con adicion de elementos de aleacion
(Extraida de Bulk Metallic GIaSSES) .......cccvvviirieiiiici et 21

Figura 6. llustracion esquematica del proceso de solidificacidon sobre disco
rotatorio (Extraida de Bulk Metallic GIaSes).........cccccvvviiieiciiic i 26
Figura 7. Representacion esquematica de la relacion entre C, de un solido
cristal, C, de un solido amorfo y C,, de un liquido. (Extraida de Metallic Glasses -
AMETICAN SOCIELY™) woiiiiiiiiiieieieie et b e bbb bbb ereereens 31
Figura 8. Densidad en funcion de la velocidad de enfriamiento para
Pd40Cu30Nil10P20. (Extraida del Bulk Metallic GIasSes) .........ccccvrerirreierneneninnes 32
Figura 9. Resistividad eléctrica vs temperatura para la aleacién Pdg;Siig Yy
Pd;7 sCuesSiie 5 €n estado vitreo, cristalino y liquido (Extraida de Metallic Glasses
= AMEIICAN SOCIELY") ..ttt st et et be e eneneene 33
Figura 10. Curva de histéresis para la aleacion FesSiz 3Ps7C7BsCox, X= % 1, 3,
5, 7y 9. (Extraida de Effects of alloying elements on glass formation, mechanical
and soft-magnetic properties of Fe-based metallic glasses).........c.ccoovvviiiiiiennnn. 33

Figura 11. Diagrama de fase Al-Cu (Extraida de Asm Metals Handbook Volume 3

- AllOY Phase diAgramS) ......ccueiiiieiiiieeriree et 36
Figura 12. Diagrama de fase Al-Si (Extraida de Asm Metals Handbook Volume 3
- Alloy Phase diagramS) .....ccieieiiiiee e bbb ere s 37
Figura 13. Sistema de fusion CONSIIUIAO .........ccccvvieiiiiriciicee e 40

Figura 14. Equipo de solidificacién sobre disco rotatorio construido a). Modelo 3D

b).Esquema completo del sistema empleado ..........ccocoovveveiiieiiccneieccese e 42



Figura 15. Imagenes de cintas producidas durante las pruebas preliminares .....44
Figura 16. Microfotografias aleacion 1-AlCu a).50x, b) y ¢).100X, d).500X.......... 52
Figura 17. Microfotografias aleacion 2-AlCu a).50x, b).100X ¢).200X d).500X.53
Figura 18. Microfotografias aleacion 3-AlSi a).50x, b).100X ¢).200X d).500X...54
Figura 19. Difractograma para la aleacion 1-AlCu, en condicion de aleacion
madre, cintas producidas con (CR) y sin refrigeracion (SR)......cccococevvviiiivicninne. 55
Figura 20. Difractograma comparativo de las condiciones con (CR) vy sin
refrigeracion (SR) para la aleacion 1-AlCU ..o 56

Figura 21. Difractograma para la aleacion 2-AICu, en condicién de aleacion

madre y cintas producidas sin refrigeracion. ..., 57
Figura 22. Difractograma refinado para la aleacion 1-AlCU-CR..........cccccceevvrennnne. 58
Figura 23. Difractograma refinado para la aleacion 2-AlCU-SR..........ccccccoveevviennne. 58
Figura 24. Difractograma highScore para la aleacion 1-AlCU-CR...........ccccceeuenee. 59
Figura 25. Difractograma highScore para la aleacion 2-AlCu-SR...........cccoceccevnnnnee. 59
Figura 26. Difractograma para la aleacion 3-AlSi, en condicion de aleacién
madre, cintas producidas con y sin refrigeracion ............cccovvveivcvcisesece s 61
Figura 27. Grafico de interaccion del disefio experimental .............ccccecevevvvcvvereenene. 61
Figura 28. Curva DSC para las cintas 1-AlCU.......ccccoeiiiiiiieieie e 63
Figura 29. Curva DSC para las Cintas 2-AlCU.........cccccrreiiiniiinneieeeseeeseeee 63
Figura 30. Imagen de las cintas 1-AlCu a).2.8X, b).16.8X, €).50X......ccccccevirvrunen. 66
Figura 31. Imagen de las cintas 3-AlSi a).3X, b).17,5X, €).90X.......ccccevvvvvererrennn. 66
Figura 32. Imdgenes MEB para la aleacién 1-AlCu en Lado disco............ccceunee... 68
Figura 33. Espectro EDS para cintas 1-AlCu (PUNtO 3) .....ccccoiviiniininnc e 69
Figura 34. Imdgenes MEB para aleacion 3-AlSi en Lado diSCO..........ccccecervevriennne. 70

Figura 35. Espectro EDS para cintas 3-AlSi (PuNnto 3)........ccccvcviviiiinenenenesesene, 71



RESUMEN

Con el proposito de obtener vidrios metalicos, se disefio y construyo un equipo
para aplicar el método de solidificacion rapida sobre disco rotatorio (Melt
Spinning). El equipo esta constituido por un sistema de fusién que consta de un
horno de resistencias y un crisol de cuarzo, un sistema de enfriamiento basado
en un disco macizo de cobre y un mecanismo de refrigeracion con nitrogeno
liquido, todo esto contenido en una camara de proteccion.

Se utilizaron los criterios de Inoue (2011) para seleccionar dos aleaciones de
estudio, las cuales se fundieron a través de métodos convencionales, con el fin
de evaluar la influencia de la composicion quimica en la formacion de vidrios
metalicos. Las aleaciones escogidas fueron AICu y AISi, en composiciones
cercanas a la eutéctica.

Posteriormente dichas aleaciones fueron refundidas en el equipo construido y se
obtuvieron cintas metdalicas delgadas y continuas, las cuales se caracterizaron a
través de técnicas como DRX y DSC para identificar la formacion de una
estructura amorfa. A partir de estos analisis se encontr6 que las aleaciones AICu
formaron aproximadamente un 46% de fase amorfa, mientras que para las AlSi
no hubo variacion, este hecho se explica por la diferencia entre la velocidad de
enfriamiento critica requerida para cada aleacion.

Se evalué la morfologia y topologia de las cintas producidas a través de MEB,
de donde se dedujo que la calidad y homogeneidad del material generado
depende directamente de la composicion quimica de la aleacién empleada y por
ende de sus propiedades reologicas (fluidez) con la temperatura.

Palabras Calves: solido amorfo, estructura cristalina, difraccion de rayos x,
estabilidad térmica, transicion térmica.
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1. INTRODUCCION

Los vidrios metéalicos son aleaciones que carecen de ordenamiento periodico de
largo alcance, es decir son materiales amorfos o no cristalinos, se producen bajo
técnicas que garantizan una alta velocidad de enfriamiento durante la
solidificacion desde el estado liquido.

La ausencia de estructura cristalina esta dada por el desorden vy la aleatoriedad
en la que se encuentran dispuestos los atomos en estas aleaciones, semejante
al estado liquido o a los vidrios convencionales, esta falta de orden, es lo que les
confiere propiedades diferentes e interesantes en el campo de nuevos
materiales, ya que no tienen ninguna frontera de grano son mucho mas fuertes y
resistentes tanto al impacto como a la corrosion.

Por sus propiedades estos materiales encuentran mdultiples aplicaciones, como
en transformadores de energia, sensores magnéticos y cabezas de grabacion,
piezas para la industria aeronautica, implementos deportivos y carcasas para
dispositivos portatiles.

Existen diversos métodos que permiten la fabricaciéon de estos materiales, uno
de ellos es la técnica de solidificacion rapida sobre disco rotatorio “Melt
Spinning”, en este se funde el metal alojado en un crisol, con un espiral
calentador y mediante un sistema de presion de gas, el metal fundido es
proyectado contra la superficie de un cilindro de cobre que se encuentra en
rotacion provocando asi un enfriamiento rapido, en este proceso el metal liquido
se convierte en una delgada cinta con una estructura amorfa.

El propésito de esta investigacion fue producir vidrios metalicos, a partir de las
aleaciones Alg7Cuss v Alg7.4Si126, empleando la técnica de solidificacion sobre
disco rotatorio y efectuar la caracterizacion correspondiente, verificando su
condicion estructural, evaluando su morfologia y estabilidad térmica a partir de
técnicas avanzadas de caracterizacion como DRX, MEB/EDS y DSC.
Finalmente, se logra generar conocimiento en el campo de nuevos materiales.
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2. OBJETIVOS

2.1.1 Objetivo general

Producir vidrios metalicos a partir de las aleaciones Alg7Cuss v Alg7.4Si12.6,
empleando la técnica de solidificacion sobre disco rotatorio y caracterizar su
estructura, morfologia, estabilidad térmica y composicion quimica.

2.1.2 Objetivos especificos.

e Disefiar y construir el sistema requerido para la aplicacién del método de
solidificacion sobre disco rotatorio.

e Adaptar al sistema construido y establecer los parametros para la produccion
de los vidrios metalicos, todo esto considerando las variables reportadas en
la literatura, como velocidad de rotacion, flujo de gas, temperatura del metal
fundido entre otros.

e Generar a través de metodos convencionales de fundicion las aleaciones
Alg;Cusz y Alg7.4Siio6, para posteriormente obtener los vidrios metdlicos,
garantizando su composicion quimica.

e Producir cintas metalicas de las aleaciones en estudio por el método de
solidificacion sobre disco rotatorio empleando el sistema construido.

e Utilizar técnicas avanzadas de caracterizacion, como microscopia electrénica
de barrido (MEB), calorimetria diferencial de barrido (DSC), y difraccion de
rayos X (DRX), para evaluar la amorficidad de las cintas metalicas
producidas.

e Evaluar las caracteristicas generales del material producido como
apariencia, morfologia y dimensiones.

12



3. ANTECEDENTES

A través de los afios los estudios referentes a las aleaciones amorfas buscan
aumentar el volumen, o lo que se conoce como espesor de fundicion critico,
disminuyendo la tasa de enfriamiento y logrando asi alcanzar una estructura
donde sus atomos no obedezcan a una periodicidad, todo esto guiado por la
potencial aplicabilidad de este tipo de materiales que se ha visto restringida por
SuU espesor.

Duwez, P. (1960), obtuvo el primer vidrio metalico (Metal Glass) AusSizs, en el
Institute of Technology Pasadena California, el cual presentaba modificacion de
la estructura, (estado de congelamiento liquido). Para su obtencion el desarrollo
una técnica de enfriamiento rapido que permitié alcanzar altas velocidades de
solidificacién, entre 10° y 10° °C/s, motivo por el cual esta aleacion y las primeras
aleaciones amorfas presentaban limitaciones en su geometria, fomentando asi
el estudio, desarrollo y produccion de gran numero de aleaciones en los afos
posteriores.

Chen, H.S., y Turnbull, D. (1969), proporcionaron los primeros estudios
minuciosos acerca de la cristalizacion de vidrios metalicos obteniendo esferas
amorfas de 0,5 mm de didmetro de Pd;75CusSii65, Pd-Ag-Si, Pd-Cu-Si con una
velocidad critica de enfriamiento entre 10? y 103 °C/s.

Chen, H.S. (1974), continuando con sus estudios logro ampliar el espesor
logrado anteriormente, consiguiendo un espesor de fundicion critico de 1 mm
para aleaciones Pd-Fe-P, Pd-Ni-P y Pd-Co-P.

Liebermann, H., y Graham, C. (1976), desarrollaron un nuevo método de
produccion de vidrios metdlicos (melt spinning), que consistio en fundir un metal
y proyectérlo en una rueda superenfriada para obtener cintas de Fe, Ni, P y B.

Turnbull, D. (1980), obtuvo el primer el vidrio metalico macizo (Bulk Metallic
Glass), el cual presentaba una tasa de enfriamiento critica lo suficientemente
baja que permitio la produccion de lingotes vidriosos de Pd4oNis P20 en los que
se aumento el espesor de fundicion critica a 1 cm.

Inoue, A., y Johnson, W. (1980), en el Instituto de la Universidad de Tohoku y
Caltech respectivamente han descubierto aleaciones multicomponentes basadas
en Mg, Zr, Pd, Fe, Cu y Ti, aleaciones que presentaban bajas tasas de
enfriamiento entre 1 a 100 °C/s, lo que permitio aumentar el tiempo antes de la
cristalizacion, por ende el espesor. Adicionalmente fueron ellos quienes
comercializaron el Metglas, una aleacion amorfa de Fe,Ni,P,B, que se utilizé en
transformadores por sus propiedades magnéticas (materiales magnéticos
blandos).
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Chen, H.S. (1980), siguiendo con sus investigaciones logro aumentar un poco
mas el espesor de fundicion critico a valores ligeramente superiores a 1 mm con
la aleacion AU55Pb22_5Sb22_5.

Inoue, A. (1988), descubri6 la alta habilidad de formacién de vidrio de las
aleaciones La-Al- Ni, La-Al Cu obteniendo la aleacion LassAl;sNixp con 5 mm de
espesor critico.

Inoue, A. (1991), obtuvo aleaciones vidriosas de LassAl2sNijoCuig con un espesor
hasta de 9 mm y demostro la alta habilidad de formacion de vidrio de las
aleaciones Mg-Ni-Y, Mg-Cu-Y ademas de obtener aleaciones de MgesCuzsY10 Y
Zr-Al-Ni-Cu con espesor critico de 15 mm.

Johnson, W.L., y Peker, A. (1992) del departamento de investigacion de
materiales de la Universidad de Caltech, junto con la NASA y el Departamento
de Energia de los EEUU desarrollaron la primera aleacion amorfa comercial
Vitreloy 1, la cual corresponde a Zr41,Ti138CU125NijoBe225 COn un espesor critico
hasta de 10 cm.

Inoue, A. (1995), desarrollo un sistema macizo correspondiente a la aleacion
amorfa Fe-Al-Ga-P-C-B con espesores maximos de 1 mm.

Poon, J., y Shiflet, G. (2003) de la Universidad de Virginia desarrollaron el primer
vidrio de acero, aleacion compuesta de Fe-Mn-Cr-Mo-C-B, el cual es mucho
mas fuerte que el acero convencional y no magnético a temperatura ambiente
con espesor critico de de 4 mm.

Poon, J., y Shiflet, G., (2004) establecié que al adicionar tierras raras como Y,
Er, Yb, Gd o Dy en la aleacibn de Fe-Mn-Cr-Mo-C-B, incrementaba
drasticamente el espesor critico a 12 y 16 mm.

Del 2003 en adelante instituciones y universidades europeas crean grupos de
investigacion para el desarrollo de nuevos vidrios metélicos macizos a partir de
Zr, Mg, Fe, Al, Pd, Hf y aleaciones a base de Nd, Ti, Al y Mg.

Durante los ultimos afios Thompson, C.V., y Kalb, J.A del Massachusetts
Institute of Technology, y Li, Y. y Guo, Q., de la Universidad Nacional de
Singapur realizaron estudios variando las proporcion de los elementos y
analizando los cambios de la densidad de las mezclas de ciertas aleaciones
contribuyendo significativamente a la comprension de los vidrios metélicos, ya
que encontraron relacion entre las densidades especificas superiores y la
habilidad de formacion de vidrios.

En la Tabla 1, se listan algunas aleaciones amorfas trabajadas y su respectivo

afo de publicacion, en la Figura 1 se muestra la variacion en el espesor critico
de fundicion trabajado con el tiempo.
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Tabla 1. Aleaciones amorfas macizas y fecha de publicacion
(Extraida de metallic glasses on the threshold)

Diametro ,
Metal Composicion (% atémico) Critico Metodo.c!e ARo
Base produccion
(mm)
Pd40'Ni40-P20 10 Fluxado 1984
Pd Pdo-Cusp-Niqg-P2o 72 Templado en agua | 1997
Zres —A|7_5'Ni10 —CU17.5 16 Molde de cobre 1993
Zr Zr41_2-Ti13_8'CU12_5—Nilo—Bezz_5 25 Molde de cobre 1996
CuUys-Zrip-Alz-Ys 10 Molde de cobre 2004
Cu Cuyg-Hf42,4,-Alg 10 Molde de cobre 2006
Tierras | Y3s-SCa0-Alay-C029 25 Templado en agua | 2003
raras | Lag,-Ali57-CuUy1.15-Niig 15 11 Molde de cobre 2003
Mg M0s4-ClUzs.5-A0s 5-Gd1g 25 Molde de cobre 2005
MgG5-CU7_5-Ni7.5'Zn5'Ag5-Y5-Gd11 14 Molde de cobre 2005
Fe48-Cr15-M014-Er2-C15'Bs 12 Molde de cobre 2004
Fe (Fe44_3-Cr5-CO5-MOlz_g-Mnll_z-Cl5_8-B5_9)98_5Y1_5 12 Molde de cobre 2004
Fe 1-C0o7-Cri5-M014-C155-Bs-Y >, 16 Molde de cobre 2005
Co Co045-Cri5 -M014 -Er,-C15-Bg 10 Molde de cobre 2006
Ti Tiso-Zr25 -Cuy, -Niz-Beyg 14 Molde de cobre 2005
Ca | Cass -Mgis -Znyo 15 Molde de cobre 2004
PT Pt425 -CUz7—Nig.5-P2y 20 Templado en agua | 2004
100
£
~g 10 Pd-Cu-Ni-P
= Zr-Ti-Cu-Ni-Be
} S
= 1 , m Zr-AlNi-Cu
:9 = Pd"N|“P = .. Mg_Cu_Y
(&) 2
5 La-Al-Ni
= W Au-Pb-Sb
5 oFr Pd-Fe-P
T Pd-Cu-Sim
1 S
o
()]
O
Q. 0.01—
73]
(]
Au-Si
1E-3 | | I | |
1960 1970 1980 1980 2000 2010

Ano

Figura 1. Variacion en el espesor de fundicion critico y su respectivo afo de
descubrimiento (Extraido de the case for bulk metallic glasses by Mark Telford)
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4. JUSTIFICACION

En el campo de los nuevos materiales estan presentes los vidrios metalicos,
cuya innovacioén radica en el revolucionario concepto de metales amorfos y una
sinergia excepcional de propiedades (mecanicas, eléctricas, magnéticas,
térmicas y quimicas). Bajo estas caracteristicas aparece entonces a nivel global
un alto grado de interés en la investigacion de estos materiales, que podrian
concluir en multiples aplicaciones y grandes desarrollos tecnologicos.

Con este trabajo se busca producir vidrios metélicos con los elementos y
recursos que se tienen a nuestro alcance. Por lo tanto el valor agregado de este
proyecto es pretender incursionar en una tematica novedosa, ya que
generalmente en nuestro entorno académico y mas en nuestro pais, se investiga
y trabaja con materiales tradicionales.

Es también significativo, el hecho de que para cumplir con los objetivos
planteados, se deben poner a prueba habilidades en el disefio de equipos,
seleccidn y obtencién de materiales ademas de caracterizacion de propiedades,
aplicando y profundizando los conocimientos adquiridos durante la formacion
como ingenieros.

Como resultado de este trabajo se pretende dar un aporte en la investigacion

gue motive e impulse el desarrollo de estudios en el campo de nuevos
materiales y genere conocimiento a nuestra region.
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5. MARCO TEORICO

Los vidrios metalicos son sodlidos amorfos, aleaciones que no presentan
estructura cristalina, por el contrario sus atomos se encuentran dispuestos de
forma desordenada o aleatoriamente. Esta estructura es producto de un
enfriamiento lo suficientemente rapido desde el estado liquido, para evitar la
formacion de cristales durante la solidificacion.

Los sodlidos amorfos son materiales isotropicos, siendo equivalentes sus
propiedades en todas las direcciones, esto es debido a la falta de regularidad en
Su estructura, y lo que es una diferencia significativa respecto a los materiales
metalicos tradicionales que conocemos como cristalinos.

Aunque se ha citado que los vidrios metélicos poseen una estructura
desordenada, es necesario aclarar que no se trata de un desorden total, si no
que a diferencia de los solidos cristalinos, los vidrios metalicos solo presentan
orden de corto alcance, es decir, el ordenamiento atomico esta restringido a los
vecinos mas proximos.

5.1 Formacién de un vidrio metélico

Producir un material cristalino demanda tiempo ya que las posiciones de
equilibrio en una red cristalina se alcanzan a través de fenomenos difusivos, por
lo tanto para obtener un material amorfo se debe garantizar velocidades de
enfriamiento elevadas, con el fin de evitar los movimientos difusivos.

La Figura 2, ilustra el cambio de volumen especifico en funcién de la temperatura
para un liquido, un vidrio y un material cristalino. En esta figura se muestra que
para un cristal, un enfriamiento del liquido desde altas temperaturas genera un
cambio abrupto en el volumen a la temperatura de fusion (Tn,). Ocurre lo
contrario cuando el material no cristaliza, no hay un cambio completo en las
propiedades del liquido enfriado en T, por lo que el volumen decrece con la
temperatura a la misma razon que en la regién anterior a T, el decrecimiento del
volumen especifico depende del coeficiente térmico de expansion.

Si se continta con el enfriamiento, la relacion volumen especifico - temperatura
presenta un cambio de pendiente, lo que indica que estamos en la region de
transicion vitrea. En esta region la viscosidad del material se ha incrementado a
un valor lo suficientemente alto, generalmente entre 10*-10* Ns/m? y se tiene el
comportamiento de un salido ideal.

La temperatura de transicion vitrea (Tg) es aquella en la que el liquido
subenfriado se vuelve un vidrio solido, esta no es una transicion de fase
termodinamica, su origen es netamente cinético, ya que T4 depende de la
velocidad de enfriamiento y del material vitreo fabricado. La temperatura de
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transicion vitrea esta por debajo del punto de fusién y en ella las entropias de las
fases liquida y solida son iguales.

A altas temperaturas la fase liquida se caracteriza por una estructura amorfa en
equilibrio, la cual puede ser meta-estable con respecto a la estructura cristalina,
mientras a temperaturas por debajo de la transicion vitrea la estructura es la de
un liquido congelado.

Transformacion vitrea
bo quuldo
. (b .
<
c @Q
w &
£ ,
= |
© .
> vidie_ 111"
e L -
M“Cr'\s\a\ Tq

Figura 2 . Variacion del volumen con la temperatura para un vidrio, liquido y cristal
(Extraida de www.mty.itesm.mxl)

Los materiales vitreos pueden producirse a diferentes velocidades de
enfriamiento, como se ilustra en la Figura 3, donde se exponen las curvas de
enfriamiento para vidrios generados en varias condiciones. Se nota en esta
grafica que la temperatura de transicion vitrea (Ty) incrementa cuando se
aumenta la velocidad de enfriamiento, lo mismo ocurre con el volumen
especifico.

También se observa, que el volumen especifico de un vidrio a una temperatura
dada, por ejemplo Ty, puede variar dependiendo de la velocidad de enfriamiento
usada para su produccion, por lo que en funcién de la velocidad de enfriamiento
se afectan directamente las propiedades.

En conclusion, el valor de T4 no es uUnico de cada material, depende
directamente de la velocidad de enfriamiento, por ejemplo de dos aleaciones
producidas con la misma composicion, la de mayor velocidad de enfriamiento
tendra un mayor valor de T,.
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Figura 3. Variacion del volumen con la temperatura para vidrios formados a velocidades
de enfriamiento R3>R2>R1 (Extraida de Metallic Glasses — American Society for
Metals)

A partir de las descripciones anteriores, se dira, que la transformacion solido—
liquido de un metal amorfo es diferente a la de un cristalino. Un vidrio metalico
primero se transforma en un liquido subenfriado a la temperatura de transicion
vitrea Ty y luego cristaliza a la temperatura de cristalizacion Ty. EI metal cristalino
en cambio solamente se transforma en liquido a la temperatura de fusion Tp,.
Estos materiales no se encuentran en un estado termodindmicamente estable,
estan en un estado excitado y con el tiempo su estructura puede relajarse y
convertirse en cristalina, aunque para esto debe pasar mucho tiempo.

Para fabricar vidrios metélicos se requiere una velocidad de enfriamiento lo
suficientemente rapida como para esquivar la formacion de cristales, esto es
aproximadamente una velocidad de 10° K/s, pero adicionalmente a esto se
requiere una tendencia por parte del material para formar un vidrio. La habilidad
de formar un vidrio (GFA), se define como la capacidad de un metal en estado
liguido para conformar una estructura amorfa al momento de la solidificacion,
esta capacidad depende de la naturaleza de la aleacion, la composicién quimica,
el numero de componentes y la velocidad critica de enfriamiento, determinada
por el proceso de produccion.

A una temperatura Ty mayor que Ty, el liquido subenfriado se transforma en una
fase cristalina, el intervalo entre estas temperaturas se conoce como la region
del liquido subenfriado, dada por la expresion:

ATy =T, — T, €))
El valor de ATy es diferente para cada vidrio y es una indicaciéon de la estabilidad
térmica del material, un alto valor de AT indica que la fase vidriosa producida es

muy estable y que resiste la cristalizacion, por lo que se considera como un
indicador del GFA.
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Un parametro importante que permite discutir sobre la habilidad de formacion
vitrea es la temperatura de transicion vitrea reducida, la cual esta dada por la
relacion entre la temperatura de transicion vitrea y la temperatura de liquidus (no
debe emplearse la temperatura de solidus o Tn) tal como se expresa en la

ecuacion 2.
Ty
Tgr = Fl (2)

Altos valores de Tg favorecen la formacion de vidrios, valores de Ty > 0.45 han
sido empleados en la formacion de vidrios metalicos. Los valores mas altos
observados para Ty estan alrededor de 0.65. (American Society for Metals,
1976).

Otra forma de explicar la formacion de los vidrios metdlicos es a traves de los
diagramas de temperatura, tiempo y transformacion (curvas TTT) estos a su vez
contienen toda la informacion que se necesita para predecir la capacidad de
formacion de los solidos amorfos.

Cada aleaciéon posee su curva de transformaciéon caracteristica en forma de C,
como se ilustra en la Figura 4, la cual representa el principio de la formacion de
una estructura cristalina. Si la aleacién se enfria desde el estado liquido en
condiciones de equilibrio es decir lentamente, se obtiene un sdlido cristalino
(curva 1). Al aumentar la velocidad de enfriamiento por encima de la velocidad
critica, el liquido conservara su estructura desordenada, evitando la
cristalizacion, debido a que se evade la nariz de la curva de transformacion, por
lo tanto el liquido debe ser enfriado rapidamente desde la temperatura de liquido
(T) hasta la temperatura de transicion vitrea (Tg) sin interceptar la curva TTT
para obtener un material vitreo (curva 2).

Liquido

Temperatura (K)

Tiempo (s)———

Figura 4. Diagrama TTT para una aleacion hipotética (Extraida de Bulk Metallic
Glasses)
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La adicion de elementos aleantes de distinto radio atomico desplaza hacia la
derecha la curva TTT, lo cual hace que el valor de velocidad critica disminuya y
se beneficie la facilidad de formacion vitrea, tal como se puede apreciar en la
Figura 5.

|

Enfriaf

o
miento ( [
=N L

.....................................................

1 wvidrio

Temperatura (K) — o

1076 10t 1077 0 10? 1ot
Tiempo (s) ———=

Figura 5. Posicion de la curva TTT con adicién de elementos de aleacion (Extraida de
Bulk Metallic Glasses)

La velocidad critica de enfriamiento (Rc), esta en funcion de la composicion de
la aleacion, y corresponde a la velocidad minima de enfriamiento que se debe
alcanzar para que ocurra la formacién de un vidrio. Durante la solidificacién se
debe garantizar una alta velocidad por encima dela velocidad critica de
enfriamiento. Dicho parametro se expresa en la literatura como aparece en la
ecuacion 3, donde AT es el subenfriamiento y t, el tiempo en la nariz de una
curva TTT:

AT T, -T,
oty ty

(3)

4

Si un material inicialmente no esta equilibrio, caso de los vidrios metalicos y es
puesto a una temperatura en la regién de transicion vitrea, su estructura se
relajara hacia el equilibrio, este proceso de relajacion estructural es un periodo
de estabilizacion.

La estructura de un material vitreo depende de la extension de la relajacion
estructural que ocurre durante el calentamiento a altas temperaturas, antes de
llegar a la temperatura de cristalizacion Ty, una alta relajacion estructural
promueve facilmente la formacion de un vidrio metdlico. La forma de cuantificar
esta influencia, estd dada por el parametro de la ecuacién 4, con el cual
podemos relacionar directamente la velocidad de enfriamiento critico y el
diametro maximo de espesor que se puede obtener (Suryanarayana e Inoue,
2011).
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Ty

=~ 4
A )
R, = 2.1x10*! exp(—114.8y) (5)

Dyox = 2.80x1077 exp(41.7y) (6)

Todos los parametros anteriormente descriptos, temperatura de transicion vitrea
reducida (Tg), el factor y, y la velocidad critica de enfriamiento (R.), establecen la
habilidad de formacion de los vidrios metalicos (GFA), brindando informacién
acerca de que aleaciones son mas probables convertir al estado vitreo. En la
Tabla 2 se citan ejemplos de estos parametros para diferentes aleaciones.

Tabla 2. Habilidad de formacién de vidrios para diferentes
aleaciones (Extraida de Bulk Metallic glasses An Overview)

Aleacién ATX W Y R. Dinax
TizsZr11Cus7Nig 28.8 |0.597 | 0.389 | 100 4.5
MgsoNiioNd;o 16.3 | 0.517]0.353|1,251.4| 0.6
Mg7sNiisNdio 20.4 |0.570| 0.379 46.1 2.8
Mg7oNiisNd;s 22.3 |10.553]0.373| 1782 | 1.5
MgesNizoNd1s 42.1 | 0.571| 0.397 30.0 3.5
MgesCUzsY 10 54,9 |0.551| 0.401 50.0 7.0
ZrgsAl; 5CU175Nigg 79.1 |0.562 | 0.403 1.5 16.0
Zrs7TisAl1oCuyoNig 43.3 ]0.591|0.395| 10.0 | 10.0
Zr415Ti138CU125Ni0Bess 5 49.0 | 0.626| 0.415 1.4 50.0
LassAlosNio 64.3 |0.521|0.388| 67.5 3.0
LassAlsNioCuig 79.8 |0.560| 0.420 | 22.5 5.0
LassAlosCuyg 38.9 | 0.509| 0.366 | 72.3 3.0
LassAlsNisCu;oCos 76.6 |0.566 | 0.421 | 18.8 9.0
LagsAl14Cuyg 54.0 /0.540| 0.399 | 37.5 2.0
Pd4oCusoNiioP2o 74.0 | 0.685 | 0.458 0.1 72.0
Pd;95CU,sSises 40.0 |0.585| 0.392 | 500.0 | 0.75
Pd;75CUgSiies 41.0 |0.602| 0.400 | 100.0 | 15
Pd;;CueSii7 44.0 1 0.569|0.388 | 125.0 | 2.0
Pd4oNigP2 63.0 [0.585|0.409 | 1.57 | 25.0
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5.2 Sistemas de formacién empleados

Las composiciones y sistemas de aleacion que se ha estudiado por diferentes
técnicas para producir metales amorfos son:

e Metal — metal (metales de transicién y metales alcalino térreos)
¢ Metal — metaloide (metal de transicion)
e Metales de transicion - aleaciones de tierras raras

En la Tabla 3, se citan ejemplos de algunas de estas composiciones y las
técnicas por las cuales fueron obtenidos los materiales amorfos.

Tabla 3. Sistemas que forman vidrios metélicos (Extraida de "Metallic Glass -
American Society")

Sistemas Composicion Método de
Sistemas Grupo representativos Tipica Preparacion
T2 0 metal noble + Pd-Si, Co-P, 15-25 X Enfriamiento Liquido
metaloide (x) Fe-P-C, Ni-P-B Electrodeposicion
o Enfriamiento Liquido,
Principales T metal + T2 metal (o Zr- Cu 30-65 Cu Sputtering
cu) Y-Cu, 30-40 T, Cu Enfriamiento Liquido
Enfriamiento Liquido,
Nb-Ni, Ta-Ni 40 — 64 Ni Sputtering
A metal + B metal Mg - Zn 25-3527n Enfriamiento Liquido
Miscelaneos T' metal + A metal (Ti-Zr)-Be 20-60 Be Enfriamiento Liquido
Actinido + T metal U-V, U-Cr 20-40 T* Enfriamiento Liquido
Estables T? + metal de tierras
térmicamente raras Co - Gd — (Mo) ~20 Gd Sputtering
A metal : Li, Mg

B metal: Cu, Zn, Al
T" metal: Primeros metales de transicion (Sc, Ti, grupo V)
T2 metal: Ultimos metales de transicién (Mn, Fe, Co, Ni)

Metaloides: B, C, Si, Ge, P

Inoue ha establecido parametros o reglas empiricas en cuanto a la formacion de

vidrios metdlicos,

relacionados directamente con

la composicién de los

elementos de aleacion, (Suryanarayana e Inoue, 2011). Tal cdmo se enuncian a

continuacion:

e Sistemas multi-componentes: La aleacion empleada en la obtencion de
la fase vitrea debe contener al menos tres componentes. La formacion de
un vidrio es mas facil con el aumento de componentes en el sistema de
aleacién debido a que se prolonga el tiempo requerido para la
cristalizacion, ademas de que se disminuye la velocidad de enfriamiento

critica requerida.
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e Diferencia de radio atémico entre los elementos constituyentes: La
diferencia de radio atomico de los elementos constituyentes tiene que ser
representativa, superior al 12%, para que dificulte la preferencia a la
formacion de redes cristalinas. La diferencia de tamafio en los atomos
desestabiliza la estructura cristalina y genera tensiones volumétricas en la
red ademas de restringir la solubilidad.

e Calores de mezcla negativos entre los elementos: la formacién de una
fase vidriosa requiere que su energia libre sea minima, menor que la de la
fase cristalina, para competir en la formacion. Esto se logra
incrementando la entropia de fusion (ASf) o disminuyendo la entalpia de
fusion (AHy). La entropia puede aumentarse con un mayor nimero de
componentes en la aleacion, lo que provoca un incremento en el grado de
empaguetamiento al azar de los atomos y resulta en un decrecimiento de
la entalpia, promoviendo la formacion de una fase vidriosa.

En sistemas de aleaciones binarias simples, existe un criterio empirico pero de
gran utilidad, se debe garantizar la composicion de la aleacion en el eutéctico,
con el fin de tener el punto de fusibn mas bajo para la aleacién y obtener
facilmente vidrios metalicos.

La explicacion termodinamica a este hecho, es que el estado liquido es preferido
enérgicamente frente a las fases cristalinas solidas, en la composicion eutéctica
(en aquellas donde Ty aumenta con la concentracion del soluto), esto se
evidencia a través de la desestabilizacion de las fases cristalinas o a través de la
estabilizacion del estado liquido.

Por otra parte, la fuerza impulsora de la nucleacion y el crecimiento de las fases
cristalinas bajo la temperatura eutéctica es relativamente pequefia a la
composicion eutéctica, esto en comparacion con las aleaciones fuera del
eutéctico, que presentan mayor tendencia a la cristalizacion, por lo tanto
cinéticamente también la formacion de la fase vitrea es preferida en la
composicién eutéctica.

Empleando la técnica de solidificacién sobre disco rotatorio se ha producido
vidrios metalicos en forma de cintas, a partir de varios sistemas de aleacion
binarios cercanos a la composicién eutéctica, entre ellos encontramos los
sistemas Fe-B, Pd-Si, Cu-Zr, Ni-Nb, Ni-Ta, incluso se ha reportado la obtencion
de vidrios metélicos macizos de sistemas binarios como Ca-Al, Cu-Hf, Cu-Zr, Ni-
Nb y Pd-Si, algunas de estas aleaciones contenian particulas nanocristalinas
embebidas en una matriz vitrea.
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5.3 Métodos de obtencién

Existen varias técnicas para la obtencion de aleaciones amorfas a partir de los
diferentes estados de la materia, liquido, solido y vapor. A continuacion se
describe brevemente cada uno de ellos.

Proceso en estado soélido: Es una forma ampliamente utilizada para la
obtencion aleaciones amorfas, se basa en fendmenos de interdifusién por
aleacion mecanica, donde se realiza molienda, combinacién y agitacion de
polvos en un recipiente con bolas de acero, logrando asi la obtencion de una
estructura amorfa, dependiente de las condiciones de molienda y composicion
del polvo. En este proceso se puede emplear una amplia variedad de
composiciones para obtener una estructura amorfa, se destaca la produccion de
las aleaciones amorfas de Y-Co, y Ni-Nb.

Proceso en estado vapor: Este proceso a partir del estado vapor es utilizado
para obtener material amorfo en pequefia cantidad. Se basa en principios de
cambio estado, destacandose el método de pulverizacion catédica, donde ocurre
evaporacion de los atomos de la superficie del material por el bombardeo de
iones de alta energia y deposicion sobre el sustrato enfriado. Este encuentra una
aplicabilidad mas estrecha con relacion a los demas métodos, debido a la
pequefia cantidad de estructura amorfa que se genera y el mayor costo que
implica su produccion. Bajo esta técnica se ha trabajado la formacion de
fase amorfa Sb en peliculas delgadas de Bi, Ga, y las aleaciones de Sn-Bi.

Proceso en estado liquido: En este proceso se aplica el principio de
solidificacion rapida, consiste en alcanzar altas velocidades de enfriamiento para
solidificar un liqguido en pocos segundos, por el excelente contacto con un
sustrato de buena conductividad térmica, en esta categoria se destaca la técnica
de solidificacién sobre disco rotatorio.

A continuacién se describen las principales técnicas empleadas en la obtencion
de metales amorfos en estado liquido.

5.3.1 Solidificacién sobre disco rotatorio

Esta técnica denominada también “Melt-spinning” ha sido ampliamente usada en
la produccion de vidrios metalicos. Permite alcanzar velocidades de
solidificacién, entre 10° - 10° °C/s, debido a esto es posible producir la mayoria
de aleaciones de composicion apropiada al estado vitreo. El producto final son
cintas largas y continuas, expulsadas a velocidades que exceden los 25 m/s y
con dimensiones entre 2 - 5 mm de ancho y 20 - 50 micras de espesor.

La Figura 6 ilustra esquematicamente este proceso, una porcion de la aleacién
prepara previamente, se funde en el interior de un crisol, generalmente por
induccion electromagnética, luego el metal liquido es expulsado a presion a
través de una fina boquilla ubicada en un extremo del crisol, hacia una rueda de
cobre que se encuentra girando rapidamente, lo que provoca una extraccion
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rapida del calor, una alta velocidad de solidificacién y la transformacion del metal
liquido en una cinta delgada de estructura vidriosa.

El proceso de produccion se debe hacer al vacio o en una atmosfera inerte,
garantizado la proteccion del material frente a la oxidacion. Cada uno de estos
parametros debe ser controlado cuidadosamente para obtener el material
deseado.

Argon: Gas de

presion
F i
>
Atmosfera de L__ﬁr‘:l' Calentamiento
. - "'} por Induccion
Proteccion: Ar g
_J

Cinta Preducida

|;"' Disco de Cobre

Figura 6. llustracion esquematica del proceso de solidificacion sobre disco rotatorio
(Extraida de Bulk Metallic Glases)

El crisol usado para aplicar esta técnica generalmente es de Alimina o cuarzo,
por su comportamiento térmico y quimico, la boquilla de salida es circular con
diametro entre 50 - 1250 um, en casos pueden emplearse una boquilla con
multiples salidas, existe una variacion que usa una boquilla rectangular
denominada: “planar flow casting”. La presion de expulsion del metal esta entre
5-70 KPa dependiendo de la velocidad de expulsion deseada, para menores
diametros de la boquilla se requiere una presiébn de expulsién mayor.
(Suryanarayana e Inoue, 2011).

La rueda o disco habitualmente es de cobre, por su alta conductividad térmica
logra una rapida extraccion de calor. Para procesos continuos es recomendable
que la rueda se encuentre refrigerada. El acabado superficial de la rueda, es un
aspecto importante en el proceso, ya que el producto final es una réplica de esta,
por lo tanto puede influir defectos superficiales o interferir en la continuidad de
las cintas. La velocidad a la cual gira el disco y sus dimensiones son también un
factor determinante del espesor de las cintas.
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Una limitacién que encuentra esta técnica de produccién, es el tamafio de las
cintas producidas, tanto el ancho como el espesor son muy reducidos, lo que
restringe su aplicabilidad.

Posteriormente han aparecido técnicas que permiten producir vidrios metéalicos
macizos conocidos como “bulk metallic glasses”, estas seran brevemente
descriptas en la seccion 5.3.3.

En la Tabla 4, podemos encontrar las implicaciones que tienen sobre la calidad
de las cintas las variables de operacion en la técnica de solidificacion sobre disco
rotatorio.

Tabla 4. Variables de operacién para el proceso de Melt Spinning

Parametro Variable Explicacion
Velocidad de rotacion | Mayor velocidad de rotacion implica un menor espesor,
del disco pero aumenta la probabilidad de obtener amorficidad.
» El diametro de la boquilla varia el flujo de metal fundido
Diametro de la hacia el disco, por lo tanto influye en el espesor de las
boquilla cintas
Espesor de '
las Cintas Presioén del gas La presion del gas afecta el flujo de metal fundido,
eyeccion variando asi el espesor de las cintas.
La temperatura afecta la viscosidad del metal fundido y
Temperatura del Metal : . S
: esta a su vez afecta el flujo de material lo que implica
Fundido . , )
variaciones en el espesor final de las cintas.
o La superficie del disco debe estar finamente pulida,
Acabado superficial | narg eliminar la presencia de rugosidad y defectos en
del disco las cintas.
(I::_l,l(i?nq[;se Distancia rueda - crisol Influye en la adhesion y calidad de las cintas.
Angulo de salida del Un an_gulo Optimo permite que todo el ch_orro de metal
metal fundido fundido pegue dwectame_nte sobr_e el discoy no se
desperdicie material.

5.3.2 Temple en agua rotatorio

Esta es una técnica de solidificacion rapida denominada también “Quenching into
rotating water”, ha sido utilizada para formar vidrios metélicos ya que permite
producir aleaciones de composicién apropiada en estado vidrioso. El producto
final son hilos amorfos, con dimensiones entre 80 - 160 micras de diametro. La
aleacion es expulsada a presion a traves de la boquilla situada en un extremo del
crisol de cuarzo, hacia el agua que se encuentra rotando por fuerza centripeta
dentro de un toroide hueco.
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Las variables de operacion en el proceso son las mismas que se emplean en la
técnica de rotacion sobre disco rotatorio, anexando un parametro primordial que
corresponde a la relacion de la velocidad tangencial del agua en movimiento y
la velocidad de eyeccion de la aleacion, donde se debe garantizar igualdad de
velocidades para obtener homogeneidad de los hilos producidos (Torrején,
2008).

5.3.3 Métodos para obtener vidrios metélicos macizos

Los vidrios metalicos macizos “Bulk Metallic Glass —-BMG” son so6lidos amorfos
obtenidos por enfriamiento continuo desde el estado liquido con un espesor de
unos cuantos milimetros. Se consideran macizos lo vidrios metélicos a partir de 1
mm de espesor aunque en la actualidad se busca que para usar este término se
tenga como minimo 10 mm de espesor. Entre los métodos mas empleados para
producir BMG se encuentran:

Método de enfriamiento por agua: Técnica sencilla que consiste en enfriar
rdpidamente el material fundido en agua, permitiendo alcanzar tasas de
solidificacion alrededor de 10-100 °C/s, y la produccion de un pequefio volumen
de estructura amorfa. Debido a la tasa de solidificacién alcanzada, esta técnica
es utilizada solo en sistemas con alto GFA (habilidad para formacion de vidrio),
es decir aleaciones que poseen baja tasa de enfriamiento critico. En esta técnica
se destacan la produccion de aleaciones de Al-Au y Pd-Ni-P.

Fundicion en molde de cobre: Es una técnica muy utilizada ya que permite
producir vidrios metalicos macizos de diferentes formas y tamafos, en esta el
material se funde vy sevierte enun molde de cobre, donde por su alta
conductividad se genera una extraccion rapida de calor y por ende una veloz
solidificacion. En esta técnica se han trabajadolos vidrios metalicos
macizos ZrgoAlipoNio Y CuisPds.

Fundicion a alta presiéonen molde de cobre: En esta técnica se
producen diferentes tipos de piezas moldeadas, permite alcanzar tasas de
solidificacién alrededor de 10° °C/s. El material se funde y luego es expulsada
por un embolo (movimiento hidraulico) hacia el molde, elliquido fundido
solidifica cuando entra en contacto con el molde de cobre, cumpliendo los
requisitos del proceso de solidificacion rapida. Cabe mencionar que esta técnica
permite producir aleaciones de mayores dimensiones que los otros procesos de
solidificacion rapiday por lo tanto es muy adecuada para producir metales
amorfos. En esta técnica se destaca la produccion vidrios metalicos
macizos Mg-Ni-Ln y La-Al-TM (TM = metales de transicion).

Colado por succién en molde de cobre: Esta técnica es conocida también
como "gota de fundicién a presién”, el metal es fundido por un electrodo o arco
eléctrico y forzado a pasar al molde de cobre a través de un pequeiio orificio por
medio de un proceso de succion. El metal se solidifica rapidamente al entrar en
contacto con dicho molde. En esta técnica se ha trabajo el vidrio metalico macizo
Fe 1C07;Cri5M014C15B6Y5.
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5.4 Propiedades

La estructura amorfa de los vidrios metélicos, les confiere divergencias de
propiedades en comparacion con sus homélogos de estructura cristalina, entre
sus propiedades se resalta la dureza, resistencia mecanica y comportamiento
frente a la corrosién, en cuanto a sus propiedades fisicas se destacan la
densidad y resistencia eléctrica.

5.4.1 Propiedades mecanicas

El punto de partida para describir el comportamiento mecéanico de los vidrios
metalicos, es que estos tienen un comportamiento isotropico, por su estructura
aleatoria y desordenada, aunque pueden tenerse propiedades anisotrépicas
presentes, debido a que bajo tratamientos se imprima un caracter direccional a la
estructura.

Normalmente los vidrios metalicos exhiben alta resistencia mecéanica, al no
presentar dislocaciones en su estructura, por lo tanto son muy fuertes y muestran
un alto limite elastico. La temperatura de transicion vitrea no es el Unico factor
atriblyente a la resistencia mecanica de estos materiales, pero se tiene que en
general se presenta una disposicion a aumentar la resistencia a medida que Ty
aumenta.

Los vidrios metdlicos presentan dos mecanismos de deformacion, uno
homogéneo y otro no homogéneo. La deformacion homogénea se presenta a
altas temperaturas donde muestran un flujo newtoniano, y no newtoniano
dependiendo de la magnitud del esfuerzo aplicado. EI no homogéneo se
presenta a bajas temperaturas y consiste en un aumento de la resistencia por la
disminucién de la densidad, al disminuir la viscosidad en las bandas de
cizalladura. Los vidrios metalicos presentan mayor deformacion frente a una
misma magnitud de fuerza que un material cristalino, debido a la estructura
amorfa que los caracteriza.

Estos metales amorfos carecen de ductilidad dada la ausencia de
dislocaciones, presentan deformacion plastica practicamente nula, es decir son
rigidos y se rompen inesperadamente, por lo tanto son fragiles.

La ausencia de limites de granos en la estructura de los vidrios metalicos hace
que estos no presenten un sitio de creacion o de iniciacion de grietas definido, lo
que implica que laresistencia a la fatiga sea baja, debido a que dicha ausencia
no frena el crecimiento de bandas de cizalladura (grietas), no obstante presentan
propagaciones de grietas similares a sus homdélogos cristalinos. Sin embargo la
resistencia a la fatiga no se ve afectada por el cambio de temperatura, lo que si
sucede en la mayoria de los metales cristalinos, en los cuales la resistencia a la
fatiga disminuye con el aumento de la temperatura.
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En cuanto a la resistencia al impacto, para estos materiales se tiene que es
alta, debido a que los atomos de su estructura se encuentran robustamente
empaquetados y regresan facilmente a su forma original después de un golpe,
sin absorber parte de la energia, por no presentar fronteras de granos.

En la Tabla 5, se listan propiedades mecdanicas para algunas aleaciones
amorfas, donde ogr es el esfuerzo de fractura, E el modulo de Young's y v el

modulo de Poisson’s.

Tabla 5. Propiedades mecanicas (Extraida de
"Metallic Glass - American Society")
., () E
Aleacion (Kg/r{1m2) MNiem?) | Y
Pd7z7CueSii7 160 10.29 0.411
(Pd2Nig)goP20 180 10.58 0.396
(PtgNi2)soP20 190 9.61 0.421
CU57Zf43 200 760 | --—---
FegoP13c7 310 12.40 |  --—---
Fe;>CrgP13C+ 385 | - | -
FegoBzo 370 169 | -

5.4.2 Propiedades quimicas

Los vidrios metalicos al ser producidos por rapido enfriamiento, se encuentran en
un estado de alta energia, por lo que se espera que ellos muestren altas
velocidades de corrosién, pero contradictoriamente su resistencia a la corrosion
es superior que la de los materiales cristalinos de composicion quimica similar.

Dicho comportamiento se atribuye a varios factores, entre ellos, la
homogeneidad quimica, al ser producidos por métodos de rapida solidificacion
no se tiene el tiempo suficiente para que ocurra difusion en estado solido y el
soluto se divida. Ademas estas aleaciones no contienen ningun defecto
cristalino, como limites de grano donde pueda precipitar alguna fase y actuar
como celda galvanica para iniciar una corrosion localizada. Por ultimo se tiene la
formacion de peliculas pasivas uniformes. Todo esto les confiere la estabilidad
guimica mencionada anteriormente.

Dicho comportamiento frente a los fendmenos corrosivos, al igual que para los

cristalinos depende principalmente de la composicion quimica y el medio de
exposicion.
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5.4.3 Comportamiento térmico

Los vidrios metalicos poseen una alta estabilidad térmica, dada por la
presencia de la regidén del liquido subenfriado (ecuacion 1), por lo tanto sus
propiedades o caracteristicas se mantienen estables con el cambio de
temperatura.

La estabilidad térmica de las aleaciones amorfas varia extensamente con la
composicion, cuando son producidas por enfriamiento desde el estado liquido
son mas estables a tn y generalmente la temperatura de cristalizacion se
encuentra entre 40 y 60% del valor de tp,

En cuanto al calor especifico diremos que puede proveer informacion acerca de
la relajacion estructural de estos materiales. En la Figura 7, se encuentra la
relacion entre el calor especifico (C,) de un solido cristalino, uno amorfo y el
liquido, se puede evidenciar claramente el incremento en C, del vidrio durante el
calentamiento, este cambio (ACp) es la manifestacion térmica de la transicion
vitrea, comportamiento tipico de todo vidrio, en esta region el material comienza
a ablandarse mecanicamente es decir ocurre un cambio en su viscosidad. Este
es un fendbmeno completamente cinético.

Por encima de la region de transicién vitrea, el material es un liquido subenfriado
metaestable respecto a la cristalizacion pero en equilibrio interno, debajo de esta
region es un vidrio que no esta en equilibrio, ambos materiales son amorfos.
Como se ha citado anteriormente, la temperatura de transicion vitrea no es un
constante del material, es funcion de las condiciones experimentales. Todo lo
contrario ocurre con el C, del solido cristalino, este no presenta un cambio
abrupto mientras alcanza la temperatura de fusion.

T

Figura 7. Representacion esquematica de la relacion entre C, de un solido cristal, C, de
un solido amorfo y C, de un liquido. (Extraida de Metallic Glasses - American Society")
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5.4.4 Propiedades fisicas

Los vidrios metalicos son menos densos que los solidos cristalinos, para estos
se obtienen reducciones de densidad entre 0.5 y 3%, este porcentaje de
reduccion depende del tipo de proceso de solidificacion ya que al variar el
proceso cambia la velocidad de enfriamiento y se modifica el volumen libre del
material amorfo. En la Figura 8 se muestra el decremento de la densidad como
funcion de la velocidad de enfriamiento para un vidrio metalico de
Pd40CusoNi1oP20.
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Figura 8. Densidad en funcién de la velocidad de enfriamiento para Pd4oCuzoNi1oP 2.
(Extraida del Bulk Metallic Glasses)

5.4.5 Comportamiento eléctrico

La estructura desordenada de los vidrios metélicos hace que presenten mayor
resistencia eléctrica que los sdélidos cristalinos, ya que el desorden estructural
impide el movimiento de los electrones, por lo que no son especialmente buenos
conductores.

Para este tipo de materiales, se resalta su alta resistividad eléctricay su
pequerio coeficiente térmico de resistencia (TRC) que incluso puede ser negativo
dependiendo el tipo de aleacién, lo que es muy similar al comportamiento del
estado liquido. Esto puede apreciarse en la Figura 9, donde se compara la
resistividad eléctrica de las aleaciones Pdg;Siig ¥ Pd;75CusSiiss €n estado vitreo,
cristalino y liquido en funcion de la temperatura.
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Figura 9. Resistividad eléctrica vs temperatura para la aleacion Pds;Si;e Y Pd775CUeSis6 5
en estado vitreo, cristalino y liquido (Extraida de Metallic Glasses - American Society")

5.4.6 Propiedades magnéticas

Las propiedades magnéticas de los vidrios metdlicos son excelentes y de ellas
depende la mayoria de sus aplicaciones. Dichas aleaciones, principalmente
basadas en hierro, niquel y cobalto, son blandas magnéticamente, al no
presentar limites de grano ni anisotropia cristalina de largo alcance, las paredes
de los dominios se desplazan con facilidad, por lo tanto presentan baja
coercitividad y alta magnetizacion de saturacion.

La energia de anisotropia es practicamente cero, presentan una alta
permeabilidad, baja pérdida por histéresis y pérdidas por corrientes parasitas
muy pequefias, dado que su resistividad es alta. En la Figura 10 puede
evidenciarse un ejemplo de este comportamiento para la aleacion
Fe;6Siz3Ps7C7BsCox donde se varia la cantidad de cobalto.
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Figura 10. Curva de histéresis para la aleacion FeSis 3Ps7C7BsCox, X=%1 1, 3,
5, 7y 9. (Extraida de Effects of alloying elements on glass formation, mechanical
and soft-magnetic properties of Fe-based metallic glasses)
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5.5 Aplicaciones

La estructura amorfa caracteristica de estos materiales permite lograr una optima
combinacion de propiedades, sobresaliendo frente a los metales metalicos
tradicionales en diversas aplicaciones.

Dado que se comportan como materiales magnéticos blandos, encuentra
aplicacion en sensores magnéticos y transformadores de energia. En los
sensores magnéticos se aprovechan sus propiedades de baja pérdida tanto
como por histéresis como por corrientes parasitas y alta resistividad,
empleandose cuando se requiere alta estabilidad de la resistividad frente al
cambio de temperatura. La aleacién empleada en esta aplicaciéon ha sido el
Metglas (FegoB2o Metglas 2605).

En cuanto a los transformadores de energia, los vidrios metélicos son aplicados
en sus nucleos, remplazando las ferritas convencionales, gracias a sus bajas
pérdidas y mayor eficiencia, como son magnéticamente isétropos no hay un eje
preferencial de imanacion, por lo cual se requiere menor cantidad de energia
para cambiar la direccion (menores perdidas energéticas por imanacion-
desimanacion). La aleacion empleada en esta aplicacién ha sido Fe-B-Si.

La aplicacion de los vidrios metalicos también incluye el campo de los
dispositivos electronicos, utilizados en carcasa de celulares y carcasas de
computadores portatiles por su gran relacion resistencia/peso, su alto modulo de
elasticidad, y su gran resistencia al impacto. Incluso formaran parte de los
dispositivos de la marca Apple, recientemente esta firma ha adquiri6 las patentes
de una aleacion desarrollada por la empresa Liquid Metals technologies (2010),
después de dejarse cautivar por sus excelentes caracteristicas, mayor
resistencia a la deformacion que los materiales convencionales, excelente
resistente a la corrosion y rayados, también su alta conductividad eléctrica y
térmica.

Estan presentes ademas en el campo de la joyeria, destacandose por su alta
dureza, resistencia a los rasgufios, excelente acabado, resistencia a la corrosion
y alta capacidad de procesamiento, lo que reduce costos de acabado final.

Los vidrios metalicos son aplicados en piezas de automéviles y alas de aviones
remplazando incluso el uso del titanio, debido a que combinan resistencia, fuerza
y son ligeros, ademas de su resistencia al desgaste mecanico y a la corrosion.

Estos materiales abarcan también elementos deportivos, por ejemplo palos de
golf y raquetas de tenis, en ellos se aprovecha la alta resistencia frente a la
deformacién permanente, su alta capacidad de transferencia de energia, toda la
energia se refleja directamente en la pelota generando un golpe con mayor
potencia y precision, ademas de su densidad intermedia en comparacion con el
titanio y el acero que son los metales convencionalmente utilizados en la
fabricacion de estos elementos.
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Encuentran aplicacion también como biomateriales, son usados en implantes
0seos, como implantes espinales, tornillos y placas para fijar fracturas,
remplazando en ocasiones el uso del titanio, por su alta relacion
resistencia/peso, flexibilidad, durabilidad y biocompatibilidad.

5.6 Aleaciones de trabajo

La materia prima en la fabricacion de vidrios metalicos son las aleacion de
partida, en este caso denominadas aleaciones de trabajo, para esta investigacion
se seleccionaron aleaciones binarias de aluminio (ver seccién 6.3), estas
abarcan un gran campo de aplicacion dadas sus propiedades.

5.6.1 Aleaciones aluminio cobre

Corresponden a la serie 2000 de las aleaciones de aluminio, en ellas se adiciona
cobre al aluminio para incrementar la dureza, resistencia y maquinabilidad pero
manteniendo la ligereza del aluminio, generalmente tienden a ser fragiles, debido
a la formacion de compuestos intermetélicos.

Esta serie de aleaciones presentan alta resistencia mecanica, buena resistencia
al calor, menor resistencia a los agentes atmosféricos que las aleaciones sin
cobre y baja soldabilidad, para mejorar las propiedades mecéanicas se realiza
tratamiento térmico de solubilidad.

Encuentran aplicacion en piezas de alta resistencia, generalmente en forma de
barras para mecanizar o para forjar, ademas en suspension y ruedas de
camiones. Se conocen también como Cobral. A nivel industrial las aleaciones
mas empleadas son las que contiene entre un 4 y 6% de cobre, puesto que son
las de mejor comportamiento frente a tratamientos térmicos de endurecimiento.

El diagrama de fases para aleaciones aluminio cobre aparece en la Figura 11, alli
se evidencia la formacion de un eutéctico a una temperatura de 547° C y una
composicion del 33% de cobre. En este punto estan en equilibrio dos fases, una
solucion solida de aluminio (fase a) que cristaliza en una estructura FCC y un
compuesto intermetalico denominado aluminuro de cobre (CuAl,) de estructura
cristalina tetragonal centrada. La solubilidad del cobre en la fase a varia con la
temperatura, su valor maximo es de 5,7% a la temperatura eutéctica y se reduce
a valores entre 0,1 - 0,2% a 250° C
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Figura 11. Diagrama de fase Al-Cu (Extraida de Asm Metals Handbook Volume 3 - Alloy
phase diagrams)

5.6.2 Aleaciones aluminio silicio

Corresponden a las aleaciones de la serie 4000, donde se adiciona silicio para
dar mayor resistencia al aluminio y aumentar su fluidez, presentan buenas
propiedades de moldeo, soldabilidad y resistencia a la corrosion, para mejorar la
resistencia y choque térmico se realiza tratamiento térmico con precipitacion a
alta temperatura. La aleaciones AlSi-12, (12.5% Si) presenta gran capacidad de
forjado y bajo coeficiente de expansién térmica.

Este tipo de aleaciones encuentra aplicacion generalmente en pistones de
motores, turbinas de aviacion, produccion de piezas industriales y automotrices
de formas complejas con paredes delgadas.

El silicio forma un eutéctico con el aluminio, el diagrama para esta aleacion se
muestra en la Figura 12, en él estan presentes la fase a que es una solucion
sélida de aluminio, y la fase eutéctica que estd formada por precipitados de
silicio. La temperatura eutéctica es 577° C, que corresponde a una concentracion
del 12,6% de Silicio. La solubilidad del silicio en el aluminio es practicamente
nula a bajas temperaturas y de 1,65% a latemperatura eutéctica.
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Figura 12. Diagrama de fase Al-Si (Extraida de Asm Metals Handbook Volume 3 - Alloy
phase diagrams)

5.7 Técnicas de caracterizacion

Los vidrios metalicos se pueden caracterizar a través de diferentes técnicas de
acuerdo a los requerimientos, en este caso para dar cumplimiento a los objetivos
planteados se realizara: difraccion de rayos X (DRX) para evaluar la estructura
del material, calorimetria diferencial de barrido (DSC) que permite cuantificar la
estabilidad térmica, microscopia Optica para determinar la apariencia general, a
través de microscopia electrénica de barrido (MEB) se evaluara la morfologia y
mediante espectrometria de energia dispersiva de rayos X (EDS) se determina la
composicién quimica final.

Al analizar materiales cristalinos por DRX se producen espectros de difraccion
claros y precisos, lo que indica una orientacién definida de los &tomos, mientras
gue para solidos amorfos se dan espectros indefinidos, lo que indica una
distribucion desorganizada, en casos algunos casos se evidencia un arreglo
parcial, segun sea el alcance del ordenamiento. Por lo tanto para esta
investigacion resulta necesario el uso de DRX para evaluar el material obtenido,
ya que de esta forma se identifica el grado de amorficidad inducido.

El analisis DSC se fundamenta en la medicion del flujo de calor que se
suministra a una muestra para que se caliente a una velocidad determinada.
Esta técnica permite analizar las transiciones térmicas de un material (fusion,
cristalizacion y transicion vitrea), dado que cada una de ellas tiene su propia
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sefial térmica. La cristalizacibn necesita energia por lo que su sefal es
endotérmica y la transicion vitrea libera energia, es exotérmica. A través de una
curva DSC se puede identificar en un material una fase amorfa por la presencia
de una region de transicion vitrea, en el caso de materiales cristalinos
Unicamente se evidencian cambios de fase y la fusion.

En microscopia electrénica (MED) se recorre la muestra con un haz muy
concentrado de electrones, a lo largo del recorrido se tienen imagenes de la
superficie de la muestra las cuales brindan informacion sobre la composicion y
estructura, por lo tanto es una herramienta idénea en este estudio para
caracterizar las cintas metalicas ademas de permitir analizar la morfologia del
material. El EDS se usa en conjunto con el microscopio electrénico y permite
determinar la composicion quimica de aéreas puntuales (microandlisis) por
interaccion entre la radiacion electromagnética y la muestra, lo que resulta
apropiado para las cintas por tratarse de un muestra homogénea.
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6. DESARROLLO EXPERIMENTAL

Para aplicar el método de solidificacion sobre disco rotatorio fue necesario
disefiar y construir un sistema que permitiera aplicar a las aleaciones de trabajo
esta técnica, considerando cada uno de los parametros fundamentales del
proceso. Una vez acoplado el sistema se selecciono las aleaciones de trabajo de
acuerdo a los criterios de formacion vitrea y las cualidades del equipo, se
prepararon dichas aleaciones y se continuo con la produccion del material, por
ultimo fueron aplicadas técnicas de caracterizacion para evaluar su estructura y
propiedades.

6.1 Construccién del equipo de solidificacién sobre disco rotatorio

El equipo de solidificacion sobre disco rotatorio en general cuenta con un sistema
de fusion, un sistema de enfriamiento y un sistema de atmosfera controlada. En
este trabajo los sistemas fueron construidos de forma independiente y en el
orden que se describe a continuacion.

6.1.1 Sistemade fusion

Habitualmente se emplea para el sistema de fusion una bobina de induccién
electromagnética, porque los tiempos invertidos en el calentamiento de la
muestra son minimos y se facilita el proceso, este mecanismo resulta altamente
costoso y de dificil adquisicion, por lo que en este caso el sistema de fusion
consta de un horno de resistencias, en el cual una estructura ceramica hueca
permite alojar las resistencias y mantenerlas en su posicion durante el
calentamiento, seguido a dicha estructura se tiene manta de fibra ceramica que
garantiza el aislamiento térmico y todo esto se encuentra contenido en un
recipiente cilindrico de acero inoxidable con dos tapas, que le darigidez y facilita
su movimiento. Este sistema de fusion construido permite alcanzar una
temperatura maxima de 950° C en aproximadamente 15 minutos y tiene una
capacidad de 12 a 15 gramos.

La estructura ceramica fue fabricada en cemento refractario, Concrax 1500-3
clase D, cuya temperatura maxima de servicio es de 1540° C, el proceso seguido
para su fabricacion fue pasar el cemento por el tamiz numero 20 (tamafio
maximo de particula 0.850 mm), mezclarlo con agua en una proporcion de 1 a 3,
verterlo en un molde previamente fabricado con tubos y mangueras plasticas que
da la forma deseada a la estructura (cilindro hueco con ranuras en su interior).
Después de llenado, el molde se deja secar a temperatura ambiente
aproximadamente por 12 horas, pasado este tiempo y estando la pieza mas seca
se llevo a un horno de recirculaciéon de aire (Termolab D53) a una temperatura
de 80° C por aproximadamente 72 horas. Terminado este proceso el molde se
encuentra totalmente seco y para extraer la pieza se llevo a un horno
convencional (Terrigeno D-8) hasta 1000° C, con un incremento gradual para no
afectar el material ceramico, de esta forma por combustion se elimina el molde y
gueda Unicamente la estructura.
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Una vez construida la estructura refractaria, se introdujo en ella las resistencias,
fabricadas de alambre de Kanthal Calibre 21, con un diametro exterior de las
espiras de 7 mm y una longitud total de 100 cm. Seguida a la estructura
refractaria se dispuso una capa de 3 cm de manta de fibra ceramica tipo Z, la
cual tiene una densidad de 128 Kg/m® y su temperatura maxima de servicio es
de 1427° C. Todo este sistema, se introdujo en un cilindro de acero inoxidable de
12 cm de alto por 12 cm de didmetro, construido por soldadura de una lamina
rolada.

Un elemento obligatorio en todo proceso de fusion es el crisol, se selecciono el
cuarzo por su resistencia térmica y quimica ademas de su disponibilidad. Para
su fabricacion se utilizo un tubo de cuarzo de 20 cm de largo por 12 mm de
diametro, el cual se sello en un extremo, en el taller de soplado de vidrio de la
Universidad del Valle. Posteriormente en el fondo se le realizo una perforacion
de alrededor de 0.8 mm que actué como boquilla, la cual se hizo con un mototool
(generalmente se emplea entre 0.05 y 1.25 mm).

Para causar la proyeccion del metal fundido desde el crisol hacia el disco se
debe emplear la presion de un gas inerte, en este caso se uso nitrégeno, para
ello se realizo una conexion entre el cilindro del gas y el crisol. La naturaleza del
gas se seleccion6 por criterios econémicos.

Para el control del sistema de fusion, se adapto un dispositivo constituido por un
relé de estado solido, un controlador de temperatura KT4 y una termocupla tipo
K. Todo esto se dispuso en una caja metalica conectado directamente al horno
pero aislado de forma que permite la programacion y lectura de la temperatura
durante el proceso.

Figura 13. Sistema de fusion construido

6.1.2 Sistemade enfriamiento

Como se ha indicado anteriormente el sistema de enfriamiento, generalmente
consiste en un disco metalico girando a altas revoluciones, en este caso el
sistema es similar aunque cuenta con una caracteristica adicional que es la
refrigeracion del disco con nitroégeno liquido.
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Se opto por utilizar un disco de cobre por su elevada conductividad térmica
400 W/(m-K), ademas de que es el material mas ampliamente usado en esta
seccion. Para la construccion de este disco, se emplearon dos laminas de cobre
con una pureza del 99.99% y dimensiones 12 por 25 cm y un espesor de 1 cm,
estas fueron soldadas a tope y en posicién (1G) por el procedimiento de
soldadura por friccién- agitacion (SFA), a 1120 rpm, una velocidad de avance de
3,42 pulg/min y una inclinacion de un grado, empleando la fresadora del
laboratorio de procesos de manufactura de la Universidad Autébnoma de
Occidente. Con el fin de dar la forma cilindrica, la pieza se mecanizo en el torno
del taller de maquinas de la Escuela de Ingenieria Mecanica en la Universidad
del Valle.

Finalmente se obtuvo un disco de cobre de 24 cm de didmetro y 1 cm de
espesor, el diametro esta cercano a lo reportado por la literatura (25 cm) y el
espesor obedece a la disponibilidad del material porque generalmente se
emplean espesores mucho mas amplios. Dicho disco, se instalo en un motor de
1 % HP y 3500 rpm. El sistema alcanza una velocidad angular (w) de 366.52
rad/s y una velocidad tangencial (V;) de 43.98 m/s. Las caracteristicas del motor
fueron seleccionadas en funcion de la velocidad tangencial reportada en la
literatura, generalmente se emplea 26,6 o 46,5 m/s.

Para refrigerar el disco se implemento un sistema sencillo, constituido por un
recipiente plastico aislante, una valvula de acero inoxidable y una manguera
resistente a bajas temperaturas, en este se almacenaba y suministraba nitrégeno
liquido por accion de la valvula en el momento y cantidad requerida.

6.1.3 Sistema contenedor y de atmosfera controlada

Para aislar todo el sistema del medio, se construyo una camara en
polimetilmetacrilato (PMMA o acrilico) con perfiles metalicos en los que se
incorporan las laminas y se aprisionan con un empaqgue (caucho), creando cierto
grado de hermeticidad, esto facilita el ensamble y desmontaje de la camara en
cualquier momento. Este disefio ademas incluye un accesorio en forma de
paralelepipedo donde se alojan las cintas producidas.

En cuanto al sistema de atmosfera controlada, se tiene una conexion directa de
la cAmara a una bomba de vacio GAST DOA-P704-AA, la cual se emplea para
succionar el aire contenido en la cAmara antes de iniciar el proceso (ejerciendo
un vacio positivo parcial a una presion de 2 Bar). También existe una conexion a
un cilindro de gas argon que se inyecta a la camara para tener una atmosfera
inerte después de realizar el vacio y durante el resto del proceso.

Enla

Figura 14 se expone una representacion del equipo de solidificacién sobre disco
rotatorio construido para el presente proyecto. En la seccion a) se aprecia el
acople de los sistemas de fusién y enfriamiento con la camara, en la seccioén b)
se tiene la representacion esquematica de todos los componentes de cada
sistema.
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Figura 14. Equipo de solidificacion sobre disco rotatorio construido a). Modelo 3D
b).Esquema completo del sistema empleado
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En la Tabla 6, se especifica cada una de las partes rotuladas en la figura 14b.

Tabla 6. Secciones del equipo - Figura 14 b.

1 Disco de Cobre 7 Controlador de Temperatura

2 Manta ceramica- Horno 8 Bomba de vacio

3 | Resistencias y Concrax -Horno | 9 Sistema de inyeccion N, gaseoso
4 Crisol de cuarzo 10 Sistema de suministro de Ar

5 Cintas producidas 11 Sistema de refrigeracion N liquido
6 Camara de Acrilico

6.2 Pruebas preliminares

Con el propésito de verificar el correcto funcionamiento del equipo de
solidificacion sobre disco rotatorio, una vez finalizada su construccion, se
realizaron unas pruebas preliminares. Estas consistieron en introducir al equipo
pequefias fracciones de materiales metalicos y observar la calidad, cantidad y
forma del producto final (cintas). Para estas pruebas no se ensamblo la camara,
es decir se realizaron expuestas al medio.

Inicialmente se efectuaron pruebas con laminas muy pequefias de Zinc, estas se
introdujeron al interior del crisol, se encendié el horno programando una
temperatura de 750° C, y el flujo de gas empleado fue de 5 Cfh, la distancia entre
el horno y el disco fue de 1 cm, cerca a los 730° C se presento la proyeccion del
material sobre el disco y produjeron las cintas. Estas presentaban una apariencia
un poco rugosa y practicamente todas tenian un tamafio similar (entre 30 y 35
cm de longitud), su tonalidad era bastante grisacea indicando oxidacién pero en
general se cumplié con el objetivo inicial de producir cintas metélicas con el
sistema disefiado.

Posteriormente se realizaron pruebas con pequefios trozos de aluminio
reciclado, estos se introdujeron al interior del crisol, se encendié el horno
programando una temperatura de 850° C, y el flujo de gas empleado fue de 5
Cfh, la distancia entre el horno y el disco fue de 1 cm, cerca a los 800° C se
presento la proyeccién de una parte del material, a 830° C se proyecto el
material remanente. En este caso se aprecio que las cintas eran mucho mas
rigidas, la tonalidad se torno plateada y se obtuvieron longitudes cercanas a los
30 cm.

Estos procedimientos fueron realizados en diferentes ocasiones con el fin de
garantizar la reproducibilidad del experimento y la homogeneidad en los
resultados para posteriormente centrarse en la produccién de cintas metélicas
amorfas.
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Figura 15. Imagenes de cintas producidas durante las pruebas preliminares
a). Aluminio b). Zinc

6.3 Produccion de aleaciones de trabajo

Para obtener un metal amorfo es indispensable seleccionar una aleacion de
composicion quimica adecuada, que cumpla los parametros de Inoue y presente
habilidad de formacion vitrea, durante su obtencion se debe garantizar
homogeneidad en la composicion quimica.

6.3.1 Seleccion del tipo de aleacidn

Partiendo de los requisitos para formar vidrios metalicos relacionados con la
limitacion de composiciones, el tipo de calentamiento, es decir las temperaturas
que se alcanzan en el horno de resistencias, la facilidad adquisicion de
elementos con alto grado de pureza, se selecciono los elementos Aluminio,
Cobre y Silicio para formar las aleaciones de trabajo (sus caracteristicas
generales se exponen en la Tabla 7), ambas aleaciones corresponden a
eutécticos poco profundos.

Tabla 7. Caracteristicas de elementos y aleaciones seleccionados

Grupo | Radio Atomico (A) Tipo
Elementos Al A 1,43 Metal
Cu IB 1,28 Metal de transicion
Si IVA 1,18 Metaloide
Diferencia de .
Aleaciones Radio Atomico (%) e
Alg7Cuss 10.48 Metal —Metal de transicion
Alg7 4Sii2 6 17.48 Metal- metaloide
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6.3.2 Preparacion de las aleaciones

Para preparar las aleaciones seleccionadas se empleo aluminio y cobre en
lingote de pureza comercial (la composicién quimica se reporta en la Tabla 8),
los cuales fueron seccionados en pequefios trozos con ayuda de una segueta
automatica y una cortadora manual. El silicio que inicialmente era una roca
grande (pureza del 100%) fue triturado en la trituradora de mandibulas Massco
Crusher C-2, de la escuela de Ingenieria de Materiales.

Tabla 8. Composicion quimica de
materias prima
Aluminio Cobre

Elemento | Cantidad | Elemento | Cantidad
Al 99.8061 Cu 99.980
Si 0.04701 Pb <0.0015
Fe 0.12027 Zn <0.0025
Cu 0.00026 Fe 0.0029
Mn 0.00103 Ni <0.0015
Mg 0.00007 As <0.0035

Zn 0.00030 Bi 0.0047
Ti 0.00429 Sb 0.0015
Cr <0.00013 Te <0.0020
Ni 0.00231 Al <0.0050

Pb 0.00041 Sn 0.0023
Sn 0.00078 p <0.0010
Na 0.00082 S 0.0024
Ca 0.00007 Si <0.0015
B 0.00021 Cr <0.0010
Bi <0.00020 Mn <0.0050

Zr 0.00117
Vv 0.00280
Be 0.00001

Cd <0.00036
Ga 0.01323

Li <0.00001
As <0.00039

El procedimiento seguido para la obtencion de la aleacidén Alg;Cuss, consistio en
depositar trozos de los dos elementos en las proporciones indicadas, estimadas
mediante una balanza digital, en el interior de un crisol de carburo de silicio, el
cual se sello con ayuda de una adaptacion en ladrillo refractario, este fue puesto
en un horno de resistencias Terrigeno D-8, adicionalmente se introdujo un
dispositivo constituido de un tubo ceramico, un tubo de acero inoxidable y una
conexién por mangueras a un cilindro de nitrégeno gaseoso, con el fin de poder
agitar durante la fusion de los materiales e inyectar nitrdgeno para tener un
control de la atmosfera circundante. Esto se llevo hasta una temperatura de 850°
C y se aplico un flujo de nitrégeno de 5 Cfh, a esta temperatura se realizo la
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agitacion de la mezcla por 20 minutos de forma constante, para finalizar se
realizo un recocido con el proposito de garantizar mayor homogeneidad en la
aleacion, para lo cual se descendio la temperatura a 600° C y se sostuvo por
espacio de dos horas, por ultimo a temperatura ambiente se extrajo del crisol el
blogue de aleacion producido.

Un proceso similar se sigui6é para la producciéon de la aleacidén Alg;4Siize, las
secciones de aluminio fueron depositadas en el crisol de carburo de silicio, que
luego fue llevado al horno a una temperatura de 800° C, con ayuda de la lanza
ceramica se agito y verifico la fluidez del fundido, luego se adiciono la cantidad
de silicio pesada previamente y se agito rapidamente con la lanza. Se dejo
enfriar en el interior del horno y por ultimo se extrajo del crisol el bloque de la
aleacion preparada.

6.3.3 Caracterizacion de las aleaciones

Se ha expuesto que la composicion quimica de las aleaciones empleadas en la
formacion de vidrios metalicos es un parametro importante y significativamente
influyente, por lo que resulta idoneo verificar la composicion quimica de las
aleaciones preparadas, para esto se realizo un analisis por absorcion atomica
empleando el espectrometro de absorcion atémica Varian Spectra 220 FS, en la
compafia PM. Group S.A. El ensayo consistié en realizar un ataque con acidos
oxidantes fuertes concentrados, como HF, HCl y HNO3, presentando disolucion
total de las muestras.

Adicionalmente se realizo una evaluacion microestructural, para ello se tomo un
fragmento de las aleaciones, el cual se embebié en baquelita para su féacil
manipulaciéon y se les realizo una preparacion superficial empleando papel
abrasivo desde 320 hasta 1200, posteriormente se realizo el pulido fino con
alimina de 1 y 0.3 micras. Para el ataque quimico se utilizo reactivo de Keller’s.
La observacion microestructural se realizo con el microscopio éptico Olympus
GX41F y se tomo microfotografias a 50X, 100X, 200X y 500X.

6.4 Obtencién de vidrios metalicos

Para garantizar la validez del proceso y obtener un analisis objetivo con
deducciones validas, se aplico un disefio de experimentos a la producciéon de
material en el equipo construido. Después de establecer las condiciones del
disefio se inicio la fabricacién de cintas metdlicas.

6.4.1 Disefo experimental
A través del disefio de experimentos se pretende estudiar el grado de
amorficidad de las cintas producidas para las aleaciones base AICu y AISi, en

funcién de la composicién quimica y el sistema de enfriamiento empleado, para
lo cual se utilizo la metodologia descrita a continuacion:
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Unidad experimental: Lingote de las aleaciones Alg;Cuss Yy Alg7.4Siize
preparadas por fundicion de acuerdo a lo establecido en la seccion 6.3.2, se
tiene homogeneidad por la forma de obtencion. Para aplicar los tratamientos se
uso una cantidad de 10 gramos de cada muestra.

Factores de estudio y niveles:

e Composicion quimica de la aleacion de trabajo: Alg7Cuss y Alg7.4Si126
e Sistema de refrigeracion: aplicando refrigeracion, sin refrigeracion.

Tratamientos: Se requiere aplicar cuatro tratamientos de acuerdo a la
combinacion de factores y niveles:

Tratamiento Composicion Sistemade
guimica refrigeracion

1 Als7Cuss Con refrigeracion

2 Alg7Cus; Sin refrigeracion

3 Alg74Siize Con refrigeracion

4 Alg7.4Siz6 Sin refrigeracion

Cada tratamiento se realizara una sola vez debido a los costos de los ensayos
gue determinan el grado de amorficidad.

Variable de respuesta: Grado de amorficidad (%), es una medida de la
proporcion de fase amorfa formada en el material producido.

Disefio: El modelo a aplicar para este experimento es un disefio completamente

al azar con estructura factorial 2°. El modelo estadistico para este disefio se
expone en la ecuacion 7.

yi=u+ta+p +(@p) +e& ()

i=1,2 j=1,2
Donde:
Yii Es el grado de amorficidad (%)
L Parametro de centralidad o efecto medio general
o Efecto del i-eximo nivel del factor composicién quimica
Bi Efecto del j-eximo nivel del factor sistema de refrigeracion

(aB)ij Efecto debido a la interaccion entre los factores composicién quimica
y sistema de refrigeracion
&ii: Efecto debido al error experimental
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Las hipétesis asociadas al experimento factorial 22 son:
A. Hipotesis de interaccion: la primera que se bebe probar.

Hipotesis Nula: Ho: (af); = 0, no hay interaccion entre la composicion quimica y
el sistema de refrigeracion

Hipotesis Alterna: Ha: (aB);; # 0, hay interaccion entre la composicion quimica y
el sistema de refrigeracion

B. Hipotesis de efectos principales: Solo se prueban si la hipotesis de
interaccion no ha sido rechazada.

Hipotesis nula: Ho: (a); = 0, no hay efecto del factor composicién quimica en el
grado de amorficidad

Hipotesis alterna: Ha: (a); # 0, hay efecto del factor composicién quimica en el
grado de amorficidad

Hipotesis nula: Ho: (B); = 0, no hay efecto del factor sistema de refrigeracion en
el grado de amorficidad

Hipotesis alterna: Ha: (B); # 0, hay efecto del factor sistema de refrigeracion en
el grado de amorficidad

Establecido el disefio experimental se continto con la produccion de las cintas
metalicas a partir de las aleaciones de trabajo.

6.4.2 Produccion de cintas de Alg;Cuss y Alg74Siine sin refrigeracion

Inicialmente se realizo una preparacioén en la superficie del disco del equipo, para
ello se efectiia un pulido con papel abrasivo 180, 400, 600 y 1200, las lijas se
ponen en contacto con el disco mientras este se encuentra girando.

Luego se deposito fragmentos de la aleacion de trabajo para cada caso, en el
interior del crisol de cuarzo, se realizo la conexion de este al cilindro de
nitrégeno, se verificaron las condiciones de operacion: posicion y conexion
correcta de los sistemas y posteriormente se sello el equipo. Seguidamente se
encendio la bomba de vacio por espacio de seis minutos, pasado esto se apaga
la bomba y enciende el motor eléctrico, el horno y se abren las valvulas que
controlan el flujo de los gases (Ar y N), el proceso se mantuvo en estas
condiciones hasta alcanzar una temperatura de 750° C, donde se apagan los
equipos, se destapa la camara y extrae el material producido.
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En el caso de la aleacidon Alg;Cuss se observa que la proyeccion de material inicia
cerca a los 618° C, para la aleacion Alg74Sii26 esto ocurre alrrededor de los 700°
C. En general transcurren entre 25 y 30 minutos desde que se enciende el
equipo hasta el final del proceso. La temperatura del disco al final del proceso es
en promedio es de 26° C, esta se determino con un termometro infrarojo E.B.C.
94926.

6.4.3 Produccion de cintas de Alg;Cuss y Alg;4Siins cON refrigeracion

Igual que en el procedimiento sin refrigeracion, se inicia con una preparacion de
la superficie del disco de cobre. El siguiente paso fue disponer secciones de las
aleaciones de trabajo para cada caso en el interior del crisol de cuarzo y efectuar
la conexion de este al resto del equipo, se verifican las condiciones de operacion
y sella la cdmara. Se aplico vacio igualmente por espacio de 6 minutos, y
seguido a esto se tiene el suministro de nitrégeno liquido, se vierte 2 litros de
este sobre la superficie del disco de cobre. Realizado esto, se encienden el
motor, el horno y se abre uUnicamente la valvula que suministra nitrogeno
gaseoso al sistema, (el sistema de argdn no se empleo en este caso dado que el
nitrogeno liquido al entrar en contacto con el disco generaba una atmosfera
inerte en el interior de la camara).

El proceso se mantuvo en estas condiciones hasta alcanzar una temperatura de
750° C, donde se apagan los equipos, se destapa la camara y extrae el material
producido. Para la aleacion Alg;Cuss se observo que la proyeccion de material
inicia cerca a los 550° C, para la aleacion Alg;4Sii26 esto ocurre alrrededor de
los 600° C. Desde que se encienden los sistemas hasta el final del proceso
transcurre aproximadamente 25 minutos. La temperatura del disco al final del
proceso es en promedio de 10° C, esta se determino con un termometro infrarojo
E.B.C. 94926.

6.5 Caracterizacion del material obtenido

Una vez producidas las cintas metéalicas es necesario evaluar su comportamiento
y determinar sus propiedades, en el presente trabajo se evalla la estructura,
morfologia y compaosicion quimica.

6.5.1 Evaluacion estructural

Se efectud analisis por difraccion de rayos x (DRX), dada la geometria del
material para practicar este ensayo fue necesario macerar las cintas, esto se
realizo de forma manual, con todas las precauciones para evitar su
contaminacion y posteriormente los fragmentos fueron pasados por un tamiz
100, que garantiza un tamafio de particula inferior a 0,149 mm. Las muestras
fueron analizadas en el difractometro PANalytical’'s X’Pert Pro, de la Universidad
del Valle.

En andlisis cualitativo de los patrones de difraccion de las distintas muestras, se

encontré que el mejor comportamiento lo exhibe la aleacion aluminio cobre, por
lo que se opto por preparar otra aleacién aluminio cobre, en menor proporcion,
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pero tratando de ajustar mejor su composicién y evaluar nuevamente por
difraccion de rayos X las cintas provenientes de esta, verificando asi la
sensibilidad del proceso frente a la composicion quimica.

En las mediciones de DRX se realizo identificacion y cuantificacion de fases,
determinacion de la linea de fondo y calculo el porcentaje de amorficidad con el
programa X'pert HighScore Plus v2.2e. También se utilizo GSAS v1.75 para
efectuar refinamiento Rietveld, donde se elimina el error experimental en las
mediciones, una vez refinados los difractogramas se calculo el porcentaje de
amorficidad con ayuda de Origin Pro v8.0724.

6.5.2 Caracterizacion térmica

Se realiz6 andlisis por calorimetria diferencial de barrido (DSC), empleando el
equipo Instrumes SDT Q600 V20.5. Las graficas se analizaron con el programa
TA Instruments Uiversal Analysis 2000 v4.4A. La velocidad de calentamiento
empleada fue de 10° C/min, generalmente se realiza entre 10 y 40° C/min
(Perepezko y Rainer, 2002), este pardmetro es muy importante ya que las
temperaturas T4y Tx Se determinan en funcion de esta, no se establecio ningun
valor para la velocidad de enfriamiento, ya que esta no tiene incidencia sobre
nuestro estudio, la temperatura maxima a la que se llevo las muestras fue de
500° C, que representa aproximadamente el 86 y 89 % del punto de fusién de las
aleaciones AISi y AICu respectivamente.

6.5.3 Identificacion de la morfolégicay analisis quimico

Para determinar caracteristicas generales se observo fragmentos de las cintas
bajo el estereomicroscopio Nikon SMZ1000, donde se tomaron fotografias a
diferentes aumentos. Se efectuaron mediciones de longitud en las cintas
manualmente con un flexdmetro, usando un micrometro Fowler se determino el
espesor de estas, en ambos casos para tener una apreciacion general se realizo
varias mediciones a distintas cintas de cada aleacion.

También se observo la superficie del material con el Microscopio de barrido
electronico (MEB) Jeol JSM — 6490LV de la Universidad del Valle, donde se
tomaron registros a 40X, 100X, 200X y 400X, ademas de efectuar algunas
mediciones respecto a el ancho de las cintas.

Por ultimo se hizo andlisis por espectrometria de energia dispersiva de rayos x
(EDS) con la finalidad de conocer la composicion quimica en areas puntuales (1
pm x 1 pm) de las muestras estudiadas, para ello se hizo un barrido de tres
puntos en cada una de las muestras, empleando el equipo EDS INCAPentaFET
X3 OXFORD INSTRUMENTS Modelo 7573.
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7. PRESENTACION Y ANALISIS DE RESULTADOS

En esta seccion se exponen los resultados experimentales, inicialmente se efectud
la caracterizacion de las aleaciones de trabajo por absorcion atdbmica y metalografia,
seguido se aplico técnicas avanzadas de caracterizacion como DRX, DSC vy
MEB/EDS para evaluar el material producido, por ultimo se exponen
observaciones y mediciones generales.

7.1 Espectrofotometria de absorcion atdmica

Los datos de composicién quimica obtenidos en el ensayo de absorcién atomica
son presentados en la Tabla 9. Para la aleacion aluminio silicio la composicién
obtenida corresponde a la esperada inicialmente, es decir se encuentra en el
eutéctico, a diferencia de los resultados de la aleacién aluminio cobre, donde su
composicion difiere estrechamente de la regidén eutéctica, situandose por debajo
de ella. Estos resultados pueden atribuirse a que en el proceso de produccion se
presentaron pérdidas durante la fusion y agitacion.

Este ensayo solo permitié identificar dos componentes y cuantificarlos por
dilucion, por lo que se deberia complementar con otra técnica que permita
identificar mas componentes y realizar lecturas mas precisas como por ejemplo
fluorescencia de rayos X.

Tabla 9. Composicion quimica de aleaciones producidas
Aleacion %Aluminio | %Cobre | %Silicio Total
1-AlCu 63,56 31,04 N.A. 94,6%
3-AlSi 88,43 N.A. 11,57 100%

7.2 Analisis metalografico

Con el andlisis metalografico se pretende identificar los microconstituyentes
estructurales de las aleaciones producidas, determinar su distribucion, identificar
la presencia de inclusiones, segregaciones o0 heterogeneidades y correlacionar
las caracteristicas encontradas para verificar la composicion quimica.

7.2.1 Aleaciones aluminio cobre

Segun el diagrama de equilibrio (Figura 11) para una aleacion aluminio cobre
hipoeutéctica las fases presentes deben ser la solucién sdlida a rica en aluminio
y la fase eutéctica, formada por el compuesto intermetalico aluminuro de cobre
(CuAl,) y la solucién solida a. En el caso de aleaciones eutécticas Unicamente
esta presente el componente eutéctico (a + CuAl,).
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En la Figura 16 se exponen las microfotografias de la aleacion 1-AlCu, la
microestructura esta preferencialmente constituida por el eutéctico (a + CuAly),
sin embargo se aprecia en ciertas posiciones segregacion, evidenciada por el
aumento de la solucion solida a (areas claras).

Aunque se aplico tratamiento térmico de recocido por dos horas, en la muestra
no se tiene una completa homogeneidad microestructural, en general la
composicion de aleacidn esta muy cercana a la region eutéctica. Dado esto se
espera una variacion en los resultados experimentales.

Figura 16. Microfotografias aleacion 1-AlCu a).50x, b) y ¢).100X, d).500X

En la Figura 17 se exponen las microfotografias de la aleacion 2-AlCu, los
constituyentes microestructurales presentes son una pequefa fraccion de a y en
mayor proporcion la fase eutéctica (a + CuAl,), en escasas regiones se evidencio
segregacion de CuAl,, se infiere que la composicion quimica es mucho mas
cercana a la composicion eutéctica con relacién a la aleacion 1-AlCu evaluada
anteriormente.

Durante la observacion microestructural se encontré una amplia homogeneidad
de los constituyentes a lo largo de la muestra, para esta aleacion se aplico

52



igualmente tratamiento térmico de recocido por espacio de dos horas después
del proceso de fundicion.
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Figura 17. Microfotografias aleacion 2-AlCu a).50x, b).100X ¢).200X d).500X

7.2.2 Aleacion aluminio silicio

De acuerdo al diagrama de fase (Figura 12) la microestructura de una aleacion
aluminio silicio eutéctica esta constituida por una matriz de solucion sélida a rica
en aluminio y precipitados de silicio eutéctico dispersos sobre la matriz.

Los constituyentes evidenciados en las microfotografias de la Figura 18
corresponden a una matriz a (fondo claro) y silicio eutéctico disperso en forma de
laminas largas (aéreas grisaceas), por estas observaciones se dira que la
composicién quimica estd muy ajustada a lo esperado y se trata de una aleacion
eutéctica. En la evaluacion general se aprecia una total homogeneidad en la
distribucion de los constituyentes, aunque en este caso no se aplico tratamiento
térmico.
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Figura 18. Microfotografias aleacion 3-AlSi a).50x, b).100X ¢).200X d).500X

7.3 Difraccién de rayos X (DRX)

El analisis por DRX permite evaluar la estructura de los sdlidos. En el caso de los
vidrios metalicos por su ausencia de cristalinidad los patrones de difraccion
deben contener series muy anchas en contraste con los picos agudos de los
materiales cristalinos. Otra consideracidon importante es que la intensidad de los
picos es proporcional al grado de cristalizacion.

7.3.1 Aleaciones aluminio cobre

En la Figura 19 se expone el patron de difraccion para la aleacion 1-AlCu,
producida en condiciones normales (aleacion madre), bajo enfriamiento rapido
con y sin sistema de refrigeracion.

Es evidentemente que las cintas producidas presentan una disminucién drastica
en el pico de mayor intensidad presente en la aleacion madre, ubicado a un
angulo 26=47.82°, bajo ambos parametros, este corresponde a la fase CuAl, de
estructura tetragonal en el plano (022). También se nota un ensanchamiento en
los otros picos, lo que implica disminucién en el tamafio de cristalito y un
aumento de microtensiones respecto a la aleacion de referencia.
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El cambio generado en los patrones de difraccion se interpreta como la aparicion
de cierto grado de amorficidad en el material, inducido por el proceso de
enfriamiento rapido.

—— Aleacion Madre
— SR
——ICR

L

T T T T T T T
20 40 60

2 Theta

Figura 19. Difractograma para la aleacién 1-AlCu, en condicion de aleacion
madre, cintas producidas con (CR) y sin refrigeracion (SR)

En la Figura 20 es importante resaltar que aunque existe variacion entre los
patrones de difraccion en las condiciones con y sin refrigeracibn como
discontinuidades en la linea de fondo (areas sombreadas en la grafica), esta no
es muy significativa, se esperaba que las muestras enfriadas usando nitrégeno
liguido mostraran una mayor atenuacion.

Se dira entonces que el enfriamiento con nitrégeno liquido no genera un efecto
adicional en la estructura, en comparacion con el enfriamiento sin refrigeracion,
esto se atribuye al hecho de que en ambas condiciones se obtiene velocidades
de enfriamiento similares y estas resultan inferiores a la velocidad critica de
enfriamiento requerida. Este analisis permite inferir que para esta composicion
(1-AICu) se requiere un grado de subenfriamiento mayor para garantizar la
formacion de una mayor proporcion de fase amorfa.
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Figura 20. Difractograma comparativo de las condiciones con (CR) y sin
refrigeracion (SR) para la aleacion 1-AlCu

Dado que no existe un efecto marcado del nitrégeno liquido en la estructura de la
aleacioén 1-AlCu, para la aleacién 2-AlCu donde se ajusto la composicion quimica
para acercarse mas a la region eutéctica, solamente se produjo cintas metdlicas
en la condicion sin refrigeracion.

En la Figura 21 se expone el patron de difraccion para la aleacién 2-AlCu,
producida en condiciones normales (aleacion madre) y bajo enfriamiento rapido
sin refrigeracion. Existe una disminucién notoria en el pico de la aleacion de
referencia situado a un angulo 26=42,61° que corresponde a la fase CuAl, en el
plano (112), otros picos de menor intensidad ubicados en 206=20,7 y 26=47,8
también presentan atenuacion. Adicionalmente se observa la aparicion de
discontinuidades en la linea de fondo de la grafica para las cintas metalicas.
Estos resultados permiten inferir que se formo una porciéon de fase amorfa,
disminuyendo el grado de cristalinidad en la aleacion.
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Figura 21. Difractograma para la aleacion 2-AlCu, en condicion de aleacion
madre y cintas producidas sin refrigeracion.

7.3.2 Estimacion del porcentaje de amorficidad

La fraccion de fase amorfa obtenida en las aleaciones de cobre, se calculo por
dos métodos. Primero se realizo el proceso de refinamiento Rietveld con Gsas,
las curvas producto de este se ilustran en las Figura 22 y 23, el porcentaje de
amorficidad se calculo empleando las areas bajo la curva experimental y de la
linea de fondo, de acuerdo con la ecuacion 7.

AFondo
%Amorfo = (8)
AExp + AFondo

Para corroborar los resultados obtenidos se efectud el calculo de porcentaje de
amorficidad en X'Pert HighScore Plus, las curvas que arroja el programa se
ilustran en las Figura 24 y 25. Los resultados obtenidos por ambos
procedimientos se reportan en la Tabla 10.
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Figura 22. Difractograma refinado para la aleacion 1-AlCu-CR
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Figura 23. Difractograma refinado para la aleacion 2-AlCu-SR
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Figura 24. Difractograma highScore para la aleacion 1-AlCu-CR
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Figura 25. Difractograma highScore para la aleacion 2-AlCu-SR
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Tabla 10. Porcentaje de amorficidad
Método 1-AlICu-CR 1-AlCu-SR | 2-AlCu
Refinamiento Gsas 46,1% 45,5% 45,6%
X'Pert HighScore Plus 26,5% 26,9% 45,3%

De acuerdo a los resultados obtenidos con Gsas se indujo mayor cantidad de
fase amorfa en la aleacion 1-AICu con refrigeracion en una proporcion del 0.5%
respecto a la aleacion 2-AlCu, graficamente esto se evidencia en la Figura 22
como la presencia de una regién montafiosa en la linea de fondo, lo que se
conoce como contribucién amorfa, tendencia que no tiene la aleacién 2-AlCu,
siendo menor su porcentaje de fase amorfa.

Los calculos con el High Score resultan diferentes respecto a los reportados por
Gsas para la aleacion 1-AICu en ambas condiciones, esta diferencia se atribuye
a que durante el refinamiento automatico que realiza el programa excluye una
region al inicio de la curva que aporta amorficidad para esta aleacion tal como se
resalta en la grafica de la Figura 24. Los valores obtenidos por ambos métodos
para la aleacion 2-AlCu resultan muy similares lo que permite corroborar la
validez de la informacion.

Existe una contribucion por parte de la radiacion de interferencia en la linea base
para cada aleacion, lo que afecta el porcentaje de amorficidad, aunque se haya
efectuado procesos de refinamiento que ajustan y eliminan errores
experimentales.

7.3.3 Aleaciéon aluminio silicio

El difractograma de las muestras aluminio silicio se presenta en la Figura 26,
comparando la aleacion de referencia (aleacién madre) con las cintas producidas
con y sin refrigeracion. Los picos permiten identificar la presencia de las fases
aluminio y silicio eutéctico.

En general, el grafico muestra que para las cintas no hay un cambio significativo
en las intensidades de los picos cristalograficos, no hay presencia de
ensanchamiento, caracteristicas que son definidas para una fase amorfa, por lo
gue se considera que para esta aleacién no se indujo un cambio en la estructura
con el proceso de enfriamiento rapido, es decir no se promovié la formacion de
una fase amorfa.

Este resultado se explica a partir de la afirmacion de que esta aleacién bajo la
composicién empleada no tiene una tendencia marcada para la formacion de
fase vitrea por lo que requiere de un grado de enfriamiento mucho mayor (>10°)
para lograr formar un vidrio. Dado esto no se efectuo calculos de porcentaje de
amorficidad para esta aleacion.
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Figura 26. Difractograma para la aleaciéon 3-AlSi, en condicion de aleacion
madre, cintas producidas con y sin refrigeracion

7.4 Andlisis del disefio experimental

Dado que no se hizo repeticion a los tratamientos, se realiza un grafico de
interaccion o perfil para estudiar las hipétesis de interaccion planteadas.

Grafico de Interaccidn
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% Amorficidad
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0%
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Figura 27. Grafico de interaccion del disefio experimental
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A partir del analisis grafico de la Figura 27 se deduce que hay una diferencia
significativa entre los niveles del factor composicidon quimica, es decir las
aleaciones AICu y AISi generan una respuesta diferente frente al grado de
amorficidad, lo que se explica porque el subenfriamiento que requiere cada una
de las aleaciones para formar una fase amorfa es diferente, mayor en el caso de
la aleacién AlSi por lo que no se logro formacion.

En cuanto al factor sistema de refrigeracion, no existe una diferencia entre usar o
no refrigeracion, porque para estas aleaciones no se induce un cambio en la
estructura adicional al usar refrigeracion. Esta condicion es propia de las
aleaciones estudiadas y no puede generalizarse para otro tipo de aleaciones.

Indudablemente el mejor comportamiento lo exhibe la aleacién AlCu, donde se
obtuvo un grado de amorficidad de 46.14% y 45.65% para las condiciones con y
sin refrigeracién respectivamente.

No existe interaccion entre los factores composicion quimica y sistema de
refrigeracion en este caso, por lo que se acepta la hipoétesis nula, adicionalmente
es evidente que el Unico factor que aporta al experimento es la composicion
guimica.

7.5 Calorimetria diferencial de barrido (DSC)

El analisis por DSC permite estudiar la estabilidad térmica del material a partir de
las transiciones térmicas, este estudio se centra principalmente en las
temperaturas de transicion vitrea y cristalizacion, ya que de estos parametros
depende fundamentalmente la habilidad de formacion vitrea, solamente se
realizo para las aleaciones aluminio cobre, los resultados obtenidos se reportan
en la Tabla 11.

Figura 28 corresponde a la curva DSC para la aleacion 1-AlCu, en ella se puede
reconocer la presencia de una temperatura de transicion vitrea de 253.27° C,
identificada como el cambio de pendiente en la curva o un descenso
pronunciado, lo que representa un cambio endotérmico y que genera un
aumento en la capacidad calorifica de material.

También existe una temperatura de cristalizacion, 328.20° C, que se aprecia en
la grafica como un pico exotérmico y se debe a la presencia de una fase
metaestable, ambas secciones (Tg y Tx) Son muy pequefias pero corroboran la
existencia de una porcion de fase amorfa en la muestra. Continuando el recorrido
de la curva se tiene el inicio de un pico endotérmico que representa la fusion de
todo el material en estudio (Tn).
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Figura 28. Curva DSC para las cintas 1-AlCu
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Figura 29. Curva DSC para las cintas 2-AlCu
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La Figura 29, ilustra la curva DSC para la aleacién 2-AlCu, al igual que en la
grafica anterior, en ella existe una region de transicion vitrea, iniciada con la
temperatura de transicion vitrea, para este caso 275.64° C y que se extiende
hasta la temperatura de cristalizacion, 347.30° C.

Se puede apreciar en las curvas DSC que el cambio de pendiente que
representa a Tq4, €s menor para la aleacion 2-AICu, lo que significa la presencia
de menor cantidad de fase amorfa en comparacion con la aleacion 1-AlCu,
hecho que corroborando la informacion obtenida de los difractogramas que
indican una porcion menor en un 0.5% de fase amorfa para esta aleacion.

Tabla 11. Calculo de estabilidad térmica
Aleacién Tg(°C) | Tx(°C) AT, (°C) | T, Tedrica (°C)
1-AICu 253.27 | 328.20 74,93 547
2-AlCu 275.64 | 347.30 71,66 547

La aleacion 1-AlCu presenta una estabilidad térmica mayor 74,93° C, frente a la
aleacion 2-AlCu con tan solo 71,66° C, resultados que son directamente
proporcionales al grado de amorficidad inducido en cada aleacion, por lo tanto
se dira que esta aleacion presenta mayor habilidad de formacion vitrea y que su
fase amorfa es mas estable y resistente a la cristalizacion, en comparacion con
la de 2-AlCu.

La estabilidad térmica de las aleaciones producidas se encuentran dentro de lo
reportado en la literatura, en la Tabla 2 se describe un rango de 16.3 a 79.8° C
de estabilidad para diferentes aleaciones.

Para tener una mejor apreciacion de la habilidad de formacion vitrea es
necesario calcular otros parametros como la temperatura de transicion vitrea
reducida, el factor y y la velocidad critica de enfriamiento, anteriormente
descriptos (seccién 5.1), por lo que se requiere durante el andlisis DSC llevar las
muestras hasta una temperatura superior a la temperatura de fusion.

7.6 Caracterizacion dimensional

En la Tabla 12 se presentan los resultados de las mediciones efectuadas a las
citas metalicas y se compara con los valores reportados en la literatura
(Suryanarayana e Inoue, 2011), los espesores obtenidos en ambas muestras se
encuentran dentro del rango esperado, indicando un manejo adecuado en las
variables flujo de gas y temperatura. Para la aleacion 3-AlSi los datos resultan
superiores en comparacion con la aleacion 2-AlCu, esto es producto de la
viscosidad del metal fundido, la adicioén de silicio proporciona mayor fluidez lo
que facilita y aumenta la proyeccion de material en el disco, generando cintas
mas continuas y de mayores espesores.
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En cuanto al ancho de las muestras se tiene dimensiones inferiores en un 16% al
valor minimo esperado, efecto que induce emplear una distancia amplia entre el
crisol y el disco, lo que genera salpicaduras evitando que todo el liquido se
esparza y solidifique a lo ancho del disco. También se debe considerar que la
inclinacién del crisol es poco controlada, lo que puede provocar perdida de
material por impactos fuera del disco.

La mayoria de las cintas producidas son continuas aunque difieren en su
longitud. En los reportes tedricos no se documenta un valor preciso en cuanto a
la extension de las cintas, pero se establece que después de su produccion son
enrolladas en carretes por lo que se infiere longitudes superiores a 50 cm.

Para las muestras de AlSi las dimensiones oscilan entre 22 y 32 cm, mientras
qgue para las cintas de AICu solo se tiene entre 12 y 15 cm de largo. La variacién
en la longitud del material también se atribuye a la viscosidad, como la aleacion
aluminio silicio presenta menor viscosidad a la temperatura del fundido se
proporciona un flujo continuo de material, lo que genera cintas de mayor longitud.
En el caso de la aleacion aluminio cobre el flujo es mas restringido y se requiere
modificar los demas parametros (temperatura o flujo de gas) para lograr la
misma extension.

Debe aclarase que la comparacion de dimensiones se hace respecto a cintas
producidas para diferentes aleaciones, principalmente ferrosas, (Suryanarayana
e Inoue, 2011), porque hasta el momento no existen estudios donde se reporte
cintas de las aleaciones empleadas en esta investigacion.

Tabla 12. Dimensiones de las cintas producidas
Dimension 1-AlCu 3-AlSi Repqrtes
tedricos
Espesor (u) 23-52 41 - 57 20 - 50
Ancho (mm) 1.67-1.71 | 1.03-1.04 2-5
Longitud (cm) 12-15 22-32 | -

7.7 Estereomicroscopia

La apariencia y la forma general de las cintas se pueden determinar por la
observacion en estereomicroscopio, donde se tomo fotografias para cada
aleacion a diferentes aumentos, estas se exponen en las Figura 30 y 31.

En cuanto a la apariencia, las cintas presentan el brillo caracteristico de todos los
metales, se observo diferencias en la tonalidad, las cintas de AICu son
completamente plateadas mientras las de AlSi son grises con secciones rojizas,
esta diferencia en la tonalidad es producto de la composicion quimica, los
elementos aleantes infieren sobre ella, por ejemplo el silicio aporta el aspecto
gris a la aleacion.
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Figura 30. Imagen de las cintas 1-AlCu a).2.8X, b).16.8X, c¢).50X

Figura 31. Imagen de las cintas 3-AlSi a).3X, b).17,5X, ¢).90X
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En cuanto a la condicion superficial, es un poco irregular, es decir las cintas no
son completamente lisas, aunque se efectué un proceso de pulido en la
superficie del disco para evitar que copiaran sus imperfecciones. Esta condicion
también se ve influenciada por la inclinacion del crisol, la falta de control sobre
este parametro afecta la calidad de las cintas y genera distorsiones superficiales.

Se observa la presencia de algunas discontinuidades en los bordes de las cintas,
esto puede ser ocasionado por que durante la proyeccion parte del material
fundido no cae en el centro del disco sino en sus extremos generandose
irregularidades en el producto final, por lo que se debe considerar el uso de un
disco de cobre mas ancho y un estricto control en la posicién del crisol.

7.8 Microscopia electronicade barrido (MEB) y espectrometria de
energia dispersiva de rayos X (EDS)

La técnica de microscopia electrénica de barrido permite observar la morfologia y
topologia de las cintas metdlicas y a partir de ello explicar algunos
comportamientos del material. El andlisis EDS permitio verificar los elementos
presentes en areas puntuales seleccionadas para cada muestra.

7.6.1. Cintas de aluminio cobre

Las imagenes MEB de las cintas producidas para la aleacion 1-AlCu, mostradas
en la Figura 32, permiten identificar en su topologia una textura rugosa por la
presencia de abultamientos, esto se debe principalmente a la composicion
qguimica y el tipo de aleacién, esta en particular presenta alta viscosidad a la
temperatura de colado, lo que dificulta que el fundido se adapte a la forma del
disco. Ademéas de que la contraccion térmica que experimenta esta aleacion
durante la solidificacion es mayor que para la aleacion de silicio.

Por otra parte, en la zona de inspeccion no se distingue segregacion de
compuestos, al contrario se evidencia una completa homogeneidad. En cuanto al
aspecto, ambas caras lucen un acabado superficial completamente brillante.

La morfologia en general es bastante continua, hay presencia de minimas
interrupciones en algunas zonas al interior de las cintas, identificadas como
microporosidades, esto se atribuye a que el flujo de material fundido durante el
proceso no es continuo, también puede considerarse la formacion de pequefias
burbujas de gas durante la solidificacion del metal fundido. En secciones de los
bordes se tiene leves interrupciones atribuidas a que la inclinacion del crisol no
es la apropiada, pequefias variaciones pueden ocasionar discontinuidades en las
cintas.
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Se observa la presencia de algunas grietas de mayor tamafio en zonas
apartadas de las cintas, esto se atribuye principalmente al desgarro de estas en
el momento de desprenderse de la superficie del disco, ocasionado por la

fragilidad de la aleacion.
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Figura 32. Imagenes MEB para la aleacion 1-AlCu en Lado disco

Los resultados del analisis EDS se reportan en la Tabla 13. Resultados EDS
para la aleacion 1-AlCu, en ellos se refleja la uniformidad en la composicion
quimica a lo largo de los diferentes puntos inspeccionados, composicion que
resulta muy similar a la de la aleacién de trabajo empleada en su produccion, por
lo que se estima que los porcentajes de perdida durante la refusién son minimos.

Tabla 13. Resultados EDS para la

aleacion 1-AlCu

% Peso
Elemento
1 2 3
Al 60.38 60.87 61.60
Cu 39.62 39.13 38.40
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Figura 33. Espectro EDS para cintas 1-AlCu (Punto 3)

En la Figura 33 se expone el espectro EDS emitido para el tercer punto de
inspeccion, se denota que no existe la presencia de impurezas o elementos
ajenos a la composicion inicial de la aleacién.

7.6.2. Cintas de aluminio silicio

Las imagenes MEB de las cintas producidas para la aleacién 3-AlSi, se exponen
en la Figura 34, en la topologia del material se observa una textura lisa con
presencia de solapamiento o superposicion en las cintas, ocasionado por el alto
suministro de material, dado por la fluidez de la aleacion que genera un exceso
de material durante la solidificacion.

En el area de inspeccién no existe segregacion de compuestos, al contrario se
evidencia homogeneidad a lo largo de la muestra.

La morfologia de las cintas es bastante continua, se manifiestan minimas
interrupciones en algunas zonas al interior y bordes de las cintas, pero en menor
cantidad que para las muestras de 1-AlCu, esto se le atribuye al silicio, este
proporciona mayor fluidez a la colada generando un flujo mas constante de
material en el proceso y por ende unas cintas de mejor calidad. Adicionalmente
se resalta que esta aleacion cuenta con un comportamiento mecanico superior,
es decir menor fragilidad por lo que al desprenderse del disco las cintas no se
fracturan con facilidad.

69



UNIVALLE

15kV X40  500pm UNIVALLE X40

15kV X100  100pm =

Figura 34. Imadgenes MEB para aleacién 3-AlSi en Lado disco

Los resultados del analisis EDS se exponen en la Tabla 14, donde al igual que
para las muestras de 1-AICu existe completa uniformidad en la composicion
quimica a lo largo de los diferentes puntos de medicidn, estos resultados son aun
mas ajustados a la composicién de la aleacién de trabajo empleada.

Tabla 14. Resultados EDS para cintas de
la aleacién 3-AlSi

% Peso
Elemento
1 2 3
Al 88.00 88.39 87.79
Si 12.00 11.61 12.21
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Figura 35. Espectro EDS para cintas 3-AlSi (Punto 3)

La Figura 35 corresponde al espectro EDS para las cintas producidas en el tercer
punto de inspeccion, no existe presencia de elementos ajenos a la composicion
inicial de la aleacion, Unicamente se evidencia aluminio y silicio.
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8. CONCLUSIONES

Empleando el método de solidificacion sobre disco rotatorio se fabrico cintas
metalicas con un grado de amorficidad 46.1% para 1-AlCu y 45.3% para 2-AlCu,
el cual se determino a través del analisis de los patrones de difraccién de rayos x
y se evidencia como cambio en la estructura por ensanchamiento de los
principales picos cristalograficos, disminucién de la intensidad y presencia de
discontinuidades en la linea de fondo.

Para formar una fase amorfa en la aleacion AlSi se requiere una velocidad de
enfriamiento superior a la aportada por la técnica de solidificacion sobre disco
rotatorio, expresada en la literatura como 10°°C/s aproximadamente, ya que con
esta no se inducen cambios en la estructura, es decir no existe una variacion
apreciable en los patrones de difraccion, por lo que se dird que esta aleacion
tiene una baja habilidad de formacion vitrea.

A través de las curvas DSC se confirmo la presencia de una fase amorfa
detectada por DRX en las aleaciones de aluminio cobre, encontrandose una
temperatura de transicion vitrea (Tg) de 253.27° C y 275.64 ° C, una temperatura
de cristalizacion (Tx) de 328.20° C y 347.30 ° C para las aleaciones 1-AICu y 2-
AICu respectivamente.

Las aleaciones aluminio cobre evaluadas, presentan habilidad de formacion
vitrea considerable, destacandose la aleacion 1-AlCu con una estabilidad térmica
de 74.93° C con respecto a los 71.66° C reportados por la aleacion 2-AlCu.
Dichos valores de estabilidad térmica resultan apreciables respecto a los
reportados en la literatura que se sitian entre 16.3 y 79.8° C para diversas
aleaciones.

Las cintas producidas tienen caracteristicas fisicas y espesores dentro de los
rangos expuestos en la literatura, de 20 a 50 um, lograndose en promedio 32.8
pm para 1-AlCu y 47,2 um para 3-AlSi, lo que indica un control optimo de las
variables de produccion, como flujo de gas, temperatura y velocidad de giro.
Respecto al ancho, las cintas obtenidas son un 16% inferior en tamafio a lo
reportado por la teoria (2 a 5 mm). Indicando que se requiere modificar la
boquilla de expulsién y el ancho del disco de cobre.

La morfologia de las cintas metalicas, es un factor dependiente de la
composicion quimica de la aleacion y los parametros de produccion. Para una
aleacion con elevada fluidez como es la AlSi se aprecio una superficie lisa y con
menor cantidad de defectos que para la aleacion AlCu, que es viscosa y posee
propiedades mecanicas inferiores. En cuanto a los pardmetros de produccion
resulta indispensable controlar el flujo de material fundido y el angulo con que
este se proyecta sobre el disco para obtener la calidad deseada en las cintas.
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9. RECOMENDACIONES

El sistema de fusion del equipo de solidificacion sobre disco rotatorio, debe estar
constituido por un horno de induccion electromagnética, esto facilita
substancialmente la obtencién de metales amorfos, dado que disminuyen los
tiempos de fusién, se evita el calentamiento innecesario del disco de cobre, se
amplia la gama de aleaciones que se pueden investigar y se tiene un mejor
control en cuanto a la composicion quimica.

La probabilidad de obtener vidrios metédlicos se incrementa con el uso de
alecciones ferrosas, porque al presentar puntos de fusion elevados en el
momento de la solidificacion rapida el grado de subenfriamiento generado es
muy alto evadiendo con facilidad la formacion de fases cristalinas.

La composicion quimica es un factor determinante en la formacién de un vidrio
metalico, que debe controlarse durante todo el proceso de produccion, tanto en
la aleacion madre como en las cintas, por lo que se recomienda el uso de hornos
de induccién al vacio, ademas de disponer también de un sistema de
caracterizacion quimica como puede ser espectrémetro de masas o un equipo de
fluorescencia de rayos X durante el proceso de fusion.

Una variacion substancial en el equipo construido, es remplazar el disco macizo
de cobre, por un disco de cobre hueco y refrigerado internamente por un sistema
de recirculacion constante, con esto la disipacion de calor es mas rapida y por
ende se aumenta la velocidad de enfriamiento. Ademas se recomienda ampliar
el ancho del disco para obtener cintas de mayores dimensiones.

Para mejorar la calidad, homogeneidad y dimensiones de las cintas, se debe
emplear boquillas metdlicas acopladas al tubo de cuarzo, esto garantiza el
tamano del orificio de salida y genera una mejor distribucion del flujo de material
durante la proyeccion sobre el disco de cobre.
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