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Aplicacion de ultrasonidos para la mejora de la dispersion de
nanoparticulas en una aleacion de aluminio Al-Si7Mg0.6 reforzada
con 0.5% en peso de nanodiamantes
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un contenido del 0.5 % en peso del nanorefuerzo y se han comparado la microestructura y las
propiedades de traccion de las muestras con la aleacion sin reforzar y con la aleacion reforzada por
agitacion mecénica. La aplicacion de ondas ultrasénicas parece provocar la disgregacion de las
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Application of ultrasounds to improve the dispersion of
nanoparticulates in a Al-Si7Mg0.6 alloy reinforced with 0.5 wt. % of
nanodiamonds

ABSTRACT

One of the most important technical barriers that hinders the development and implementation of
nanoparticulate reinforced aluminium alloys is the difficulty to avoid the formation of clusters and to obtain
) their homogeneous distribution. The present work summarises the results obtained with the use of an
Ultrasonic probe ultrasound probe that was immersed into the melt alloy containing nanodiamond particulates just before
Nanodiamond particulates the casting step. The microstructure and tensile properties of the obtained specimens are compared with
nanoreinforced samples obtained with conventional stir cast process. The materials used in the study are
the Al-Si7Mg0.6 casting alloy and nanodiamond particulates obtained by detonation synthesis. Samples
containing up to 0.5 wt.% of nanodiamonds have been obtained. The use of the ultrasound probe results
in the elimination of nanoparticulate clusters and provides an improvement of mechanical properties in
comparison to properties measure with the unreinforced alloy and also with the conventionally stir cast
composite.
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1 Introduccion

La necesidad de incrementar las propiedades mecéanicas de
las aleaciones de aluminio para responder a las exigencias de
disminucion de peso y mejora de las prestaciones de
componentes de automocién es uno de los factores mas
importantes que explican el gran desarrollo de nuevas
aleaciones de aluminio y sus procesos de fabricacion. Las
aleaciones de aluminio reforzadas con particulas ceramicas
han sido estudiadas desde hace mas de 20 afios en
aplicaciones como pistones, valvulas del motor, frenos de
disco etc. donde se requieren unas prestaciones mecanicas,
resistencia frente a desgaste y temperatura superiores a las
gue pueden aportar aleaciones convencionales. Sin embargo,
su utilizaciéon en vehiculos utilitarios se ha visto frenada por
aspectos técnicos y economicos relacionados principalmente
con la falta de homogeneidad en la dispersion de las
particulas, disminuciéon de la ductilidad y la competencia de
otros materiales con mejor relacion coste/incremento de
propiedades. [1-3]. La aparicion, en los Ultimos afios, de los
materiales compuestos nanorreforzados ha abierto de nuevo
la puerta a la posibilidad de la utilizacion de los materiales
compuestos de matriz metélica en automocion. Debido a su
escala nanométrica los nanorrefuerzos presentan el potencial
de un incremento de las prestaciones de las aleaciones de
aluminio  superiores a los materiales compuestos
convencionales con un menor porcentaje de refuerzos [4-6].
Los nanrorefuerzos basados en estructuras de carbono tales
como nanofibras de carbono o nanodiamantes han sido
extensamente estudiadas por su facilidad de fabricacion,
compatibilidad con la fundicion de aluminio y prestaciones.

En un trabajo anterior se optimiz6 el proceso de fabricacion de
un material compuesto formado por la aleacion Al-Si7Mg0.3
con un 0,5% en peso de nanoparticulas de diamante.
Nanodiamantes obtenidos por el proceso conocido como
sintesis por detonacién se alearon mecanicamente con polvo
de aluminio puro y en una segunda etapa se incorporaron a la
aleacion por el proceso de agitacién mecanica [7].

La adicion de un 0.5 % en peso de nanodiamantes (0,5%)
proporciond mejoras sustanciales en las propiedades
mecanicas y ductilidad del material. Sin embargo y a pesar de
la dificultad de identificar las nanoparticulas por SEM o
difraccion de rayos X se observo la existencia de pequefias
aglomeraciones de 100-500 nm.

En el presente trabajo el objetivo fue el de eliminar dichas
aglomeraciones para conseguir incrementar las propiedades
del material. Para ello se ha propuesto una etapa adicional en
el que una vez finalizada la incorporacion de las particulas en
la aleacion fundida a través del vortice creado por un agitador
mecanico se aplican ondas ultrasonicas a la mezcla liquida
por medio de una sonda cerdmica introducida en el caldo
antes de la etapa de colado en el molde metalico.

2 Parte experimental

La produccion de las muestras de Al-Si7Mg0.6 + 0.5 % en
peso de nanodiamantes se llevd a cabo en tres etapas.
Aleacion mecanica de polvos de Al puro y ND para conseguir
un compuesto conteniendo 20% en peso de nanodiamantes,

agitacion mecénica para lograr la mezcla de los
nanodiamantes y la aleacion seleccionada en estado liquido y
la aplicacion de ondas ultrasonicas con el objetivo de romper
las aglomeraciones de nanodiamantes presentes en la
mezcla.

2.1 Materiales.

Los nanodiamantes fueron suministrados por la empresa rusa
Electrochimprobor Lesnoy. Estan fabricados por el proceso de
sintesis por detonacion. ElI tamafio medio de las
nanoparticulas se sita entre 4-6 nm [7]. Los compuestos Al
puro/ND 20% en peso fueron fabricados por el instituto MISIS
de Moscu por aleacibn mecéanica en molinos planetarios
Retsch PM400. El aluminio puro utilizado corresponde a las
normas rusas GOST 11069-2001 y TU 1791-99.

La aleacion seleccionada es una aleacion Al-Si7Mg0.6
comercial con una composicion de 7.08% Si, 0.53% Fe,
0.04%6Cu, 0.04 Mn, 0.63% Mg, 0.008 Cr, 0.006 Ni, 0.07 Zn,
0.009 Pb, 0.102% Ti y resto de aluminio.

2.2 Producciéon de muestras Al-Si7Mg0.6 + 0.5%
ND por agitacion mecanica y ultrasonidos

Una vez obtenidos los materiales de partida la fabricacion de
las muestras se realizd por medio de agitacion mecénica y la
posterior aplicacion de ultrasonidos por medio de una sonda
sumergida en el metal fundido conteniendo las nanoparticulas.

El proceso de incorporacion de los nanodiamantes en la
aleacion fundida se realizd siguiendo la metodologia y
pardmetros desarrollados en un trabajo anterior. (Ver tabla 1)

(7]

Tabla 1:
Temperatura | Velocidad Tiempo Temperatura
o rotor(rpm) agitacion colada
agitacion
(o]
cc) (s) ()
680 360 300 730

Parametros del proceso de agitacibn mecénica para la
incorporacion de 0.5 % en peso de nanodiamantes a una
aleacion Al-Si7Mg0.6

Una vez finalizados los 5 minutos de agitacion se retiré el
agitador y se introdujo la sonda ultrasonica. La aplicacion de
ultrasonidos sobre el material fundido se prolongd durante 2
minutos y con un caudal de N2 de 55 I/min.

El equipo ultrasénico utilizado consiste en un convertidor
ultrasonico, un amplificador y una sonda de material ceramico.
La sonda tiene tres orificios interiores por donde se puede
insuflar un gas. La principal aplicacion del sistema es el de
desgasificacion de aleaciones de aluminio en continuo pero al
mismo tiempo se ha constatado que el sistema puede romper
inclusiones, convirtiéndolos en afinantes de grano e incluso
solucionar problemas de segregacion. Por Ultimo, este tipo de
equipos se esta también utilizando para dispersar particulas
en aleaciones no-férreas. El principio teérico de esta ultima
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aplicacion se basa en la accion de la cavitacion. Las sondas
ultrasonicas producen pequefias burbujas de gas en el interior
del liquido en torno a la sonda que explotan pudiendo
disgregar las aglomeraciones de particulas sdlidas que
representan los clusters formados por nanorrefuerzos
ceramicos.

La figura 1 muestra el equipo utilizado en la fabricacién de las
muestras:

Figura 1:

Disposicion de la sonda y convertidor
ultrasénicos sobre el crisol conteniendo el material
nanorreforzado situado en el horno de induccién.

Se obtuvieron muestras de la aleacion AI-Si7Mg0.6 sin
reforzar y reforzadas con 0.5 % en peso de nanodiamantes.
Después de 2 minutos de aplicacion de ultrasonidos sobre 5
de estas Ultimas muestras se colaron en un molde metalico y
se dejaron enfriar en aire antes de su desmoldeo.

Posteriormente las diferentes muestras se sometieron al
tratamiento térmico T6 en las siguientes condiciones:

Solubilizacién a 540°C durante 8 horas, temple en agua y
envejecimiento artificial a 150°C durante 6 horas.

Las muestras fueron posteriormente analizadas por
microscopio optico y electronico de barrido equipado con EDS
para la identificacion quimica de las diferentes fases.

A fin de determinar las propiedades mecanicas del material se
llevaron a cabo ensayos de traccion en un equipo INSTRON
3382 a una velocidad de deformaciéon de 10° s*.  Se
mecanizaron 5 probetas de cada referencia en forma de
probetas cilindricas de diametro 4 mm vy longitud 16 mm y
fueron ensayadas siguiendo la norma ASTM E8/E8M-13a.

3 Resultados y discusion

3.1 Microestructura

El analisis microestructural de las muestras se ve dificultada
por el tamafio de las nanoparticulas. Los nanodiamantes no
son apreciables por microscopia Optica debido a su pequefio
tamafo y tampoco se pueden observar particulas individuales
por microscopia electronica de barrido convencional.

Unicamente es posible identificar los nanodiamantes cuando
se presentan en forma de aglomeraciones. La figura 2 muestra
un aspecto general de la muestra de Al-Si7TMg0.6 + 0.5% en
peso de nanodiamantes obtenida por el proceso de agitacion
mecéanica sin la utilizacion de la sonda ultrasénica. Se
aprecian pequefias aglomeraciones de particulas cuya
composicion es Unicamente carbono segun la identificacion
por SEM/EDS. El tamafio de las aglomeraciones se encuentra
entre 0.1 y 1.5 micras y se encuentran uniformemente
distribuidas en la muestra.

Figura 2 Micrografias de la aleacion nanorreforzada Al-
Si7Mg0.6 + 0.5% en peso de ND-T6 a 2000 y 210000
aumentos. Se aprecian pequefias aglomeraciones de
nanodiamantes

En el caso de las muestras tratadas por ultrasonidos estas
pequefias aglomeraciones desaparecen completamente. Por
otra parte hay que tener en cuenta que la aplicacion de los
ultrasonidos puede tener efectos adicionales al de la
desaglomeracion de los clusters de nanoparticulas. La figura 3
muestra micrografias obtenidas por microscopio 6éptico en los
gue se compara la microestructura de la aleacién Al-Si7Mg0.6
convencional con la de la muestra sometida a la aplicacion de
ondas ultrasonicas. En el segundo caso se aprecia una
disminucion del tamafio de grano de la muestra y en el analisis
de la microestructura se aprecia también un menor tamafio de
las inclusiones con contenido en hierro asi como una
globalizacion de la estructura dendritica
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Figura 3 Muestras de la aleacion AI-Si7Mg0.6 sin
tratamiento con ultrasonidos a) x100 y c¢) x400 y con
aplicacion de ultrasonidos durante 2 minutos b) x100 y d)
X400

3.2 Propiedades mecénicas

Tabla 2. Resultados de los ensayos de traccién de la
aleacion AI-Si7Mg0.6 reforzada con nanodiamantes y
tratada con ultrasonidos y comparacién con los

Materiales* Limite Elastico UTS (MPa) %
(MPa) .
alargamiento
A357-T6 250.33 (14.35) | 258.70 (13.67) 1.30 (0,41)
A357ND-T6 245.54 (8.58) 253.39 (2.97) 2.30 (0.45)
A357NDUS-T6 292.86 (11.27) | 304.25 (9.61) 1.50 (0.00)

resultados de muestras sin tratar y sin nanorrefuerzos.

La tabla 2 presenta los resultados de traccion del material de
referencia Al-Si7Mg0.6 y los obtenidos después de la adicion
de un 0.5 % en peso de nanodiamantes por agitacion
mecanica y sin y con la aplicacion de ultrasonidos siguiendo el
procedimiento detallado en la seccién 2. Se aprecia que sin la
aplicacion de ultrasonidos la adicion de nanodiamantes
Unicamente representa una mejora en términos de ductilidad,
en comparacion al material de referencia. Los valores de limite
elastico y resistencia mecanica no muestran la mejora
esperada e incluso presentan una ligera disminucion. De
acuerdo al andlisis microestructural cabe pensar que estos
resultados pueden estar relacionados con la presencia de las
pequefias aglomeraciones de nanoparticulas detectadas en el
mismo y que pueden presentarse asociadas a la presencia de
Oxidos, porosidad y otros defectos. El incremento de la
ductilidad es un fenémeno también observado por otros
autores en trabajos sobre adicién de nanorrefuerzos en
aleaciones metdlicas aunque todavia no hay una explicacion
clara del mismo.

Al aplicar ondas ultrasonicas en el seno del material
nanorreforzado liquido la mejora de propiedades es mas
evidente. En este caso en la comparacién con el material sin
reforzar el material nanorreforzado presenta una mejora de
alrededor del 15% en los tres parametros. Es evidente que la
aplicacién de los ultrasonidos proporciona una mejora en las
propiedades de la aleacién aunque en la comparacién con el
material compuesto fabricado sin la aplicacion de los
ultrasonidos se obtenia un incremento mayor en la ductilidad.
El analisis de la microestructura de la aleacion indica también
que al aplicar las ondas ultrasénicas desaparecen las
aglomeraciones de nanoparticulas observadas anteriormente
y légicamente este hecho debe estar relacionado con la
mejora de las propiedades mecanicas. De todas las maneras
hay que tener en cuenta que la mera aplicacion de
ultrasonidos sobre la aleacion convencional proporciona
también una mejora de las propiedades al disminuir la
porosidad y poder tener efecto en la rotura de inclusiones o
fases fragiles asi como en la modificacion de la estructura
dendritica del aluminio.
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4 Conclusiones

Se han fabricado y caracterizado muestras de una aleacién Al-
Si7Mg0.6 con nanoparticulas de diamante mediante la
combinacién de las tecnologias de aleaciébn mecanica y
agitacion mecanica. El material nanorreforzado presenta un
incremento en las propiedades de resistencia a traccion y un
gran aumento en la ductilidad del material.

Es dificil identificar las particulas individuales de
nanodiamante en las muestras fabricadas por microscopio
oOptico y electronico de barrido y Gnicamente se ha conseguido
identificar al formar pequefias aglomeraciones.

La adicion de un porcentaje de nanodiamantes bajo (0,5%)
proporciona mejoras sustanciales en las propiedades
mecanicas.
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