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ABSTRACT

Aluminium based composite with dispersed graphite particles was processed by means of mechanical alloying, cold
compression, sintering and hot extrusion. Samples for High Resolution Electron Microscopy (HRTEM) were obtained from
extruded bars and were prepared using ultrasonic cutting, mechanical grinding, jet electropolishing and ion milling.
Significant strain gradients are created in the metal matrix composites because of thermal mismatch between matrix and
reinforcement particles. The main objective of this work was to determine by HRTEM in a quantitative way, the strain
gradients in the matrix, in order to be able to predict the increments in the flow stress and the modification in the
precipitation kinetics in future works. The geometric phase analysis (GPA) technique was employed to measure strain in the
vicinity of the graphite particles. In order to avoid commonly observed errors in strain maps generated from HRTEM
images we applied the GPA technique to the exit face wave function reconstructed from a focal series of HRTEM
micrographs. It was possible to establish that the matrix is subjected to tension strain gradients that extend out to about 5 nm
around the graphite particles. It was observed that the strain in transverse direction (&) was higher than the longitudinal
(&yy). According to the results obtained the strain was heterogeneous and had a maximum value of 2.2 % in areas close to
the particles.

Keywords: Metal Matrix Composites, Geometric Phase Analysis, Strain Mapping

EVALUACION DE LA NANODEFORMACION CAUSADA POR PARTICULAS INCOHERENTES EN UN
MATERIAL COMPUESTO BASE ALUMINIO

RESUMEN

Un material compuesto con matriz de aluminio y con particulas dispersas de grafito se produjo mediante aleado mecénico,
compresion en frio, sinterizacion y extrusion en caliente. Se obtuvieron muestras para microscopia electronica de alta
resolucion (HRTEM) mediante corte ultrasonico, desbaste mecanico, electropulido y desbaste por iones a partir de dichas
barras. Gradientes significativos de deformacion fueron encontrados en el compuesto debido al desajuste de dilatacion
termica entre matriz y refuerzo. El objetivo principal de esta investigacion fue determinar cuantitativamente mediante
HRTEM, los gradientes de deformacion alrededor de las particulas de grafito, ya que esto permitira en trabajos futuros
predecir los incrementos en el esfuerzo de flujo y las alteraciones de la cinética de precipitacion en dichos compuestos. La
técnica de analisis geométrico de fase (GPA) fue aplicada para determinar la deformacion aledafia a la intercara entre la
matriz-particula. Con el fin de evitar el efecto de las aberraciones de las lentes del microscopio en las imagenes de HRTEM
la técnica GPA se uso en la funcién de onda de salida obtenida a partir de una reconstruccidon por serie focal. Mediante esto,
fue posible establecer que la matriz experimenta importantes gradientes de deformacion por tension que se extienden hasta
aproximadamente 5 nm alrededor de las particulas de grafito. Adicionalmente, se observé que la deformacién en la
direccion transversal (&) fue mayor que en la longitudinal (ey,). De acuerdo con los resultados anteriores, se puede
establecer que la deformacion fue heterogénea y tuvo un maximo de 2.2% en las areas cercanas a la intercara entre matriz-
grafito.
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INTRODUCCION

Los materiales compuestos de matriz metalica (CMM)
han encontrado un nicho importante de uso en varias
aplicaciones industriales debido a sus propiedades
especificas superiores, las cuales resultan de la
combinacion de materiales de distinta naturaleza. De
forma particular, aquellos fabricados mediante metalurgia
de polvos tienen la principal ventaja de combinar una
excelente resistencia mecanica con una aceptable
tenacidad en comparacion con los CMM fabricados
mediante procesos que involucran rutas de procesamiento
en estado liquido [1, 2]. Cuando un CMM es enfriado
desde su temperatura de fabricacion, esfuerzos y
deformaciones residuales se generan en la matriz como
consecuencia de los distintos coeficientes de expansion
termica de la matriz y el refuerzo. El grafito es uno de los
refuerzos que se ha incorporado en las aleaciones de
aluminio debido a que reduce el desgaste y la abrasion de
las herramientas. Adicional a esto, el grafito tiene una
baja solubilidad en el aluminio y por tanto, la tendencia a
reaccionar quimicamente con la matriz es minimizada
[3]. La significativa diferencia en los coeficientes de
expansion termica de ambos materiales produce
esfuerzos residuales del orden de 200 MPa en la matriz
[4]. En algunos casos dichos esfuerzos son relajados
parcialmente mediante deformacion pléastica y la
consecuente generacion de dislocaciones en la matriz, lo
cual produce un endurecimiento importante. Fitzpatrick
[5] ha establecido que los esfuerzos y deformaciones que
se generan en los CMM pueden ser clasificados en 3
clases de acuerdo a la escala de longitud en la que
ocurren, los del tipo I se generan en escala de milimetros
y pueden ser medidos mediante técnicas destructivas
como el maquinado de perforaciones. Los del tipo II
ocurren a escalas aproximadas al tamafio de grano de los
materiales y provienen de pequeiias heterogeneidades en

la microestructura como desajustes en el modulo elastico

entre refuerzo y matriz y pueden ser detectados
mediante difraccion de rayos X.

Finalmente los del tipo III ocurren a distancias cercanas a
la red atémica y son causados por el desajuste entre los
coeficientes de expansion termica entre refuerzo y matriz,
sobre todo cuando el refuerzo es sub-micrométrico. Este
tipo de esfuerzos y deformaciones provocadas, no son
posibles de resolver mediante difraccion de rayos X, por
lo que las técnicas basadas en radiacion de electrones son
preferidas debido a su mayor resolucion espacial.

Entre las técnicas de microscopia de transmision,
sobresale la técnica de analisis geométrico de fase
(GPA), desarrollada por Hytch et. al. [6]. Dicha técnica
se basa en el postprocesameniento de imagenes de
microscopia de transmision de alta resolucion (HRTEM).
Tipicamente, esta técnica se empled en la cuantificacion
de deformacién en dispositivos semiconductores [7], sin
embargo, recientemente se ha usado en cuantificar
deformaciones del orden nanometrico en nanoparticulas
de FePt con potenciales aplicaciones biomédicas y
magnéticas [8]. En otro trabajo, Hou et al. [9]
determinaron el campo de deformacion alrededor de
precipitados con morfologia de placa en una aleacion de
Al-Zn-Mg-Cu. Uno de los principales resultados de este
trabajo fue que el campo de deformacion en la direccion
perpendicular al precipitado " fue mayor (2.2%) a la
causada en direccion paralela a éste (0.17%), lo cual fue
atribuido al crecimiento preferencial del precipitado
durante el proceso de envejecido.

Como se ha visto en estas investigaciones, la técnica de
GPA se ha usado en cuantificar deformaciones en el
interior y alrededor de precipitados coherentes con la
matriz, sin embargo, hasta donde nuestro conocimiento
concierne, la técnica GPA no ha sido empleada en la
determinacion de los campos de deformacion provocados
por particulas incoherentes, por lo que la principal

aportacion cientifica de este trabajo es la estimacion de
30
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los gradientes de deformacion provocados por la
presencia de particulas incoherentes de grafito en la
matriz de aluminio cuando ambos son sometidos a
tratamientos termomecanicos. La importancia de Ia
determinacion de dichas deformaciones radica en que
esto permitira explicar el endurecimiento por dispersion
que rige el comportamiento mecanico de este material
compuesto, asi como la posibilidad de estimar esfuerzos

residuales en la matriz.

MATERIALES Y METODOS

El material utilizado fue fabricado mediante técnicas de
metalurgia de polvos y extrusion en caliente. A las barras
extruidas se les aplico un tratamiento de envejecido que
consistio en un calentamiento a 530 °C por 4 h, temple en
salmuera a 0°C y posteriormente un envejecido a 140 °C
por diferentes tiempos. Mediante pruebas de microdureza
se determino que el valor maximo de esta propiedad fue
alcanzado en un tiempo de 12 h, por lo cual dicha
condicion se selecciond para realizar el presente andlisis.
Las muestras para las observaciones en el microscopio
electronico de transmision se prepararon mediante
desbaste mecanico, electropulido por doble jet y
finalmente fueron pulidas con iones para eliminar
cualquier oxido superficial. Se usé un microscopio
electronico de transmision JEOL JEM-2200FS operado a
200 kV. Con el fin de minimizar las aberraciones
introducidas por las lentes del microscopio, se obtuvo la
funcion de onda de salida del microscopio a partir de una
serie de micrografias obtenidas a diferentes valores de
desenfoque (-30,-20,-10,0,10,20 y 30 nm) con la muestra
orientada en el eje de zona [100] [10]. Mediante el uso de
la técnica GPA y en la ausencia de cambios significativos
en la orientacion del cristal, estructura cristalina y
campos magnéticos o electrostaticos, la fase geométrica
es directamente proporcional al desplazamiento local de
la red cristalina, informacion con la que la deformacion

puede ser obtenida.
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La fase geométrica es extraida de 2 reflexiones no
colineales de la matriz, siendo en este caso las reflexiones
(200) y (020) y usando una apertura cosenoidal de
tamafios 1, 2 y 3 nm’' para evaluar como el tamafio de
esta apertura influencia los resultados en los mapas de

deformacion.

RESULTADOS Y DISCUSION

Morfologia del compuesto extruido en caliente

Las Figs. la) y b) muestran la seccidon transversal y
longitudinal del compuesto extruido en caliente. Como se
puede ver, el grafito muestra una relacion de aspecto
cercana a | en la seccion transversal mientras que en la
seccion longitudinal las particulas estan orientadas de
forma paralela a la direccion de procesamiento. Durante
la extrusion, el grafito experimenta una combinacion de
fuerzas de corte y compresion que permiten que dicho
material sea posible de deformar y adoptar las
morfologias que se observan en la direccion longitudinal.
En la literatura se ha reportado previamente que el grafito
desarrolla una cierta textura cristalografica durante la
extrusion debido a que la cohesion entre las capas
normales a los planos basales es baja y por tanto, la
posibilidad de clivaje es alta [11]. Como consecuencia, la
textura desarrollada provoca que los planos basales del
grafito tiendan a estar paralelos a la direccion de
extrusion. Las Figs. 2a) y b) exhiben micrografias de
HRTEM de la particula que fue analizada en este trabajo.
El 4rea indicada con un recuadro negro en la Fig. 2a), es
amplificada en el inciso b). En esta ultima micrografia se
pueden distinguir los planos atomicos de la matriz y la
zona de la particula de grafito en la parte izquierda.
Como se menciond en la seccidbn experimental,
micrografias con distintos desenfoques fueron adquiridas
en esta region para realizar posteriormente una
reconstruccion focal. Es importante mencionar que no se
observaron fases distintas a la matriz o al grafito en la
intercara entre ambos. En la Fig. 2a) también se presenta

el patron de difraccion de area selecta (SADP) de la
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matriz indicando que la orientacion de esta Ultima se
encuentra alineada con el eje de zona [001]. Esta
orientacion permite definir de manera clara las
reflexiones [200] y [020] a lo largo de las cuales se

determinaron las deformaciones &, and eyy.

Fig. 1. Micrografias de SEM de la microestructura del
compuesto, a) seccion transversal, b) seccion
longitudinal.

Mapeo de deformaciones en la matriz

En la Fig. 3, 4 y 5 se presentan los mapas de contorno
correspondientes a las deformaciones exx y eyy para 3
distintos valores de apertura respectivamente, las cuales
se presentan antes de cada mapa.

En los primeros mapas se indican con recuadro negro, las
zonas en donde los gradientes de deformacion fueron
evaluados. En esas mismas zonas, se indica con una
flecha, la direccién a través de la cual se obtuvieron

dichos perfiles.
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Fig. 2. Micrografias electronicas del material compuesto,
a) mostrando la particula de grafito en donde se realiz6 el
analisis. También se muestran las direcciones en las
cuales se evaluaron las deformaciones en la matriz, b)
Intercara entre el grafito y la matriz.

En la Fig. 6 se grafican los perfiles de deformacion
obtenidos para cada tamafio de apertura. En el caso de la
apertura 1, se observa que los mapas de contorno para
exx exhiben fluctuaciones significativas, las cuales se
observan mas claramente en la Fig. 6a), la cual
proporciona valores positivos de entre 0.4 y 4%. En el
caso de la apertura 2 y 3, se observa que los cambios son
mas graduales y muy similares e indican que en la zona
cercana a la intercara entre matriz-grafito se encuentra en

compresion mientras que la matriz se encuentra en un

estado de tension (-0.8 y 2.2% en promedio).
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Fig. 3. Mapas de contorno mostrando el tamafio de
apertura 1 y los componentes €, y €,y obtenidos a partir
de la reconstruccion mediante serie focal.

Es importante agregar que la ligera deformacion por
compresion que se observa en la transicion de intercara
hacia la matriz deformada tiene su origen en el
denominado efecto de borde de la apertura usada durante
la aplicacion del GPA, el cual ha sido reportado
previamente por Peters et. al. [12] en intercaras de
SrRuTiO3-SrTiO;(SRO-STO). Con el resultado anterior,
se puede establecer que valores de apertura iguales o
menores al diametro de la reflexion que se analiza
producen resultados similares, mientras que valores

mayores a la reflexion son sujetos a fluctuaciones
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significativas que son causadas porque la apertura
considera informacién que no proviene de la reflexion

estudiada.

Fig. 4. Mapas de contorno mostrando el tamafio de
apertura 2 y los componentes &, y €,y obtenidos a partir
de la reconstruccion mediante serie focal.

Se debe puntualizar que las deformaciones positivas
encontradas en direccion de &, provienen de los
esfuerzos residuales de tension que se generan durante el
termoprocesamiento de dicho compuesto mediante
extrusion. Cuando el material es procesado, el espacio
ocupado por las particulas de grafito no permite que la

matriz de aluminio pueda expandirse hacia esa zona, y
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por tanto se generan dichos esfuerzos, los cuales en la

literatura se han reportado ser de valores entre 50 y 200
MPa [4].

Fig. 5. Mapas de contorno mostrando el tamafio de
apertura 3 y los componentes &, y €,y obtenidos a partir
de la reconstruccion mediante serie focal.

Respecto a los mapas de contorno obtenidos en la
direccion de &y, se puede puntualizar que la deformacion
en esa direccion es muy baja para el caso de las 3
aperturas, siendo menor a 0.1% en todas ellas. Es
importante resaltar que la apertura 1 (mayor) provoca
nuevamente los mapas y perfiles con mayores

fluctuaciones, mientras que las aperturas 2 y 3
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proporcionan valores en promedio cercanos a -0.1%, con
lo cual se puede establecer que en la direccion ey la
deformacion puede ser despreciada. La diferencia en los
valores de deformacion encontrados en las direcciones €,
y &,y puede ser atribuida a la alta anisotropia del grafito,
como la expansion de este material es mayor en direccion
perpendicular a los planos basales (los cuales se alinean
con la direccion de extrusion), es en esa direccion en la
que se detectd la mayor deformacion, mientras que la
expansion termica es menor en direccion paralela a los

planos basales, por tanto en esa direccion la deformacion

fue muy baja.
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Fig. 6. Perfiles de deformacion correspondientes a los
mapas de a) &, y b) &y, para distintos valores de mascara
0 apertura.

Chou et. al. [13] han demostrado que la presencia de
esfuerzos residuales en los refuerzos ceramicos de los
materiales compuestos tiene un papel fundamental en

este grupo de materiales. Desafortunadamente en esta
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referencia, la investigacion se centrd en los esfuerzos
residuales en los refuerzos (hasta de -195 MPa en
particulas de SiC) y no se proporciona dato alguno ni de
esfuerzos ni de deformaciones en la matriz de la aleacién
de aluminio A356.

Los complejos gradientes de deformacion encontrados
especialmente en la direccion xx de este material
compuesto juegan un papel importante en las propiedades
mecénicas resultantes, sin embargo es necesario realizar
mayores estudios para establecer correlaciones que traten
de predecir este comportamiento en las cuales se
incorporen los valores de deformacién encontrados en
este trabajo, y que adicionalmente tomen en cuenta la
superposicion de dichas deformaciones causadas por

refuerzos cercanos entre si.

CONCLUSIONES

Se determind que el campo de deformacién a partir de la
intercara matriz-grafito tiene una naturaleza compleja y
heterogénea, encontrdndose un valor promedio de 2.2%
en tension en la direccion &, mientras que en el caso de
la direccion &y, la deformacion fue muy baja.

Se encontr6 que tamafios de apertura mas grandes que las
reflexiones estudiadas de la matriz, provocan mapas de
contorno con un nivel de variacion mayor, mientras que
tamafios menores o iguales proporcionan mapas de
contorno mas suaves y con valores mas precisos.

El nivel de deformacion en la direccion perpendicular a
la direccion de extrusion fue mayor que la registrada en
direccion paralela, lo cual fue asociado a la alta

anisotropia que el grafito posee.
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